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OTRZYMYWANIE WEGLANU SODOWEGO WYSOKIEJ CZYSTOSCI

Streszczenie. Opisano metode otrzymywania weglanu sodowego wyso-
kieTTzysToscT7 polegajgca na ekstrakcji zanieczyszczen z roztworu
NagCOj w postaci 8-hydroksychinolinianéw i dwuetylodwutiokarbaminia-

now przy pH 11,5 i po wysyceniu dwutlenkiem wegla przy pH 9,5.Strg-
cony w obecno$ci wersenianu sodowego wodoroweglan sodowy rozktada sie
w temp. 180°C. Zawarto$¢ zanieczyszczeh w otrzymanym weglanie sodo-

wym wynosi« Ag, Cu, Mn, Pb, Tl ponizej 1 . 10“"%, Al, Fe, Mg poni-
zej 3 . 10-5%, Ca> gj. ponizej 1 . 10“"%.

Weglan sodowy wysokiej czysto$ci znajduje zastosowanie w analizie che-
micznej. Przy oznaczaniu $ladéw niektérych pierwiastkéw, nieodzownym jest
stosowanie odczynnikdw najwyzszej czysto$ci.l tak np.przy oznaczaniu $la-
dowych iloéci krzemionki (1-2) okazato sie niezbednym stosowanie weglanu
sodowego o jak najmniejszej zawarto$ci krzemu. Zaistniata wiec koniecz-
noé$¢ opracowania metody otrzymywania Na2CO0j, w ktdrym zawarto$¢ zanieczy-
szcze bytaby jak najmniejsza! Sposrod wielu sposob6éw otrzymywania wegla-
nu sodowego na uwage zastugiwata metoda Solvay’a lub oczyszczanie Na2cO3
metodami fizykochemicznymi. Na podstawie przeprowadzonych badahA stwierdzo-
no, ze stosowanie metody Solvay*a wymaga, jako surowca, wysokiej czysto-
§ci chlorku sodowego, amoniaku i dwutlenku wegla, a uzyskany produkt za-
wiera zbyt wielkie ilo$ci chlorku. Korzystniejszym wydawal sie sposéb
otrzymywania weglanu sodowego z zastosowaniem fizykochemicznych metod
oczyszczania NagCO~.

Opisana ponizej metoda polega na oczyszczaniu roztworu Na2CO0j na dro-
dze ekstrakcji zanieczyszczen przy uzyciu 8-hydroksychinoliny i karbami-
nianu sodowego przy pH 11,5, a nastepnie po cze$ciowym wysyceniu roztworu
dwutlenkiem wegla przy pH 9,5. Z roztworu po ekstrakcja! straca sie wodoro-
weglan sodowy przez wprowadzenie C02 w obecnos$ci wersenianu sodowego. Od-
sagczony osad NaHCOj suszy sie i rozktada w temperaturze 180°C. Otrzymany
weglan sodowy przemywa sie alkoholem etylowym w celu usuniecia zanieczy-
szczenh organicznych.
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Odczynniki:

Weglan sodowy cz.d.a. - P.P.H. "POCh"
Karbaminian sodowy cz.d.a. - P.P.H. "POCh"
8-hydroksychinolina cz.d.a. - P.F.H. "POCh"
n-butyloamina destylowana,

chloroform cz.d.a. podwdjnie destylowany,
alkohol izoamylowy cz.d.a. podwdjnie destylowany,

kwas wersenowy otrzymany przez wytracenie kwasem solnym sp.cz. z roztowru
soli dwusodowej EBTA,

dwutlenek wegla z butli gazowej.

1. Otrzymywanie weglanu sodowego sp.cz.

Do roztworu zawierajagcego 200 g weglanu sodowego cz.d.a. w 1 dni® HgO
dodawano 1,4 g karbaminianu sodowego i pozostawiano na okres kilku godzin.

Otrzymany roztw6r sagczono i ekstrahowano trzykrotnie po 5minut $wiezymi
porcjami 0,1 Mroztworu 8-hydroksychinoliny w mieszaninie chloroformu i al-
koholu izoamylowego (4:1X Ekstrakcje prowadzono kazdorazowo w obecnodci
2 cm n-butyloaminy. Stosunek fazy wodnej do organicznej wynosit 10:1.

Po oddzieleniu fazy organicznej, wody roztwo6r wysycano dwutlenkiem we-
gla do pH = 9,5, po czym ekstrahowano trzykrotnie 0,1 Mloztwcrem 8-hy-
droksychinoliny w mieszaninie chloroformu i alkoholu izoamylcwego (4:1 X
Stosunek faz 10:1. Po oddzieleniu fazy organicznej do mieszaniny roztwo-
row weglanu sodowego i wodoroweglanu sodowego dodano 2,9 g kwasu werse-
nowego i pozostawiono na okres 12 godzin, po czym Wwysycano gazowym dwu-
tlenkiem wegla w ciggu 9 godzin.

W ytracony osad wodoroweglanu sodowego odsgczano a przesacz wysycano po-
nownie dwutlenkiem wegla w ciggu 6 godzin. Otrzymane osady potgczono,prze
mywano niewielkg ilo$cig zdejonizowanej wody i po wysuszeniu poduawauo roz-
ktadowi w temperaturze 180°C przez 20 godzin. Wydajno$¢ procesu 60%.

2. Analiza otrzymanego weglanu sodowego

Zawarto$¢ zanieczyszczen w otrzymanym weglanie sodowym oznaczano meto-
dg spektrochemiczng po wydzieleniu zanieczyszczeh na drodze ekstrakcji o-
raz przez bezpos$rednig analize spektrograficzng Na,CO0-,.

Odwazke 20 g badanego weglanu sodowego w polietylenowym naczyniu zobo-
jetniano kwasem solnym sp.cz. (1:1) i rozcieficzano wodg do objeto$ci 100 orr.
PH otrzymanego roztworu doprowadzano do warto$ci 7,5. Cato$¢ przenoszono
do rozdzielacza i ekstrahowano kolejno karbaminiany oraz 8-hydroksychino-
liniar y mieszaning chloroformu i alkoholu izoamylowego (4:1X Ekstrakty od-
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parowywano w zlewkach teflonowych dodajagc 0,2 g podioza grafitowego,suszo-
no w temperaturze 55° i homogenizowano.

Wzorce spektrograficzne sporzadzano przez odparowanie roztworéw azo-
tan6w kazdego z oznaczanych pierwiastkéw na podtozu grafitowym z dodat-
kiem 4% NaCl sp.cz.

Zdjecia spektrograficzne wykonywano na spektrografie $Sredniej dyspersji
Q-24, stosujgc klisze Spektral-Platten Blau Hart ORMO i elektrody grafito-
we 0 $rednicy 6 mm firmy Elektrokarbon - Topolcany. Po ustaleniu warunkéw
analizy, okoto 40 mg wzorca lub koncentratu wprowadzano do krateréw przed-
palanych elektrod weglowych, wzbudzano w aktywizowanym tuku prgdu zmienne-
go o natezeniu 8 A, stosujgc szczeline o szerokoéci 0,015 mm,przerwe ana-
lityczng 3 mm, czas naSwietlania 60 a.

Wzorce spektrograficzne do bezpos$redniej analizy Na2C0" sporzadzono
pvzez dodatek odpowiednich ilo$ci roztworédw oznaczanych pierwiastkéw do
£ g weglanu sodowego sp.cz., rozpuszczonego » wodzie i uzupeinienie roz-
tworéw do statej objetosci.

Roztwory wzorcéw odparowywano do sucha i homogenizowano.

Prébki weglanu sodowego oraz wzorce na osnowie NagCO™ wprowadzano do
krater6w przedpalanych elektrod, wzbudzano w tuku pradu statego o nateze-
niu 8 A, stosujac szczeline o szerokos$ci 0,015 mm, przerwe analityczng
3 mm, czas nasSwietlenia 60 s.

Woparciu o wszystkie uzyskane wyniki pomiar6w mikrofotometrycznych,
kreslono krzywe analityczne w uktadzie wspo6trzednych* AP,log ¢

¢ P " P+t - pt

P1+t - przeksztatcone zaczernienie linii i tta,
pn - przeksztatcone zaczernienie tta,
c - stezenie oznaczanych pierwiastkow.

korzystano z nastepujacych linii analitycznych*

Ag - 323,0 nm, Cu - 3*4,7 cm, mu - 279,4 nu,Pb-283,3nm, TI- 276,7 nm,
Al - 303,2 nm, Pe - 302,0 nm. Kg -279,5 nm, Ca- 324,7nm, Sr- 460,8 nm.

Potas oznaczono po zageszczeniu metodg fotometrii ptomieniowej.
7wawarto$¢ ranieczyszczch w otrzymanym weglanie sodowymi

Ag, Cu, Mn, Pb. Tl - ponizej 1 . 10"5*, ~L, Pe,Kg - ponizej 3 . 10*5*,
Ca, Sr, K- ponizej 1 . 10“*fc.
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noa/MEHHE yrJEKHCJIOrO HATPHFI BHCOKOU —tHCIOTH
Pe3bme

ripeAlJioieH UueioA nojry'teHHH yrjieKHClJioro Haipaa ocHOBaH Ha 3KCTpa”unn npn-~
Meceft B BHAe 8-0KCHXHHOJIHHaTOB H AHBTHJIAHTHOKapOaMaTOB H3 paCTBOpa HagCO”npH
pH 11,5 h nocjie HacumeHH« AByoKHCBB yrxepoAa npa PH 9,5. oOcajtfdHHHi* b npn-
eyTCTBHH ipajioHa 3> khojihli KapO&oHai HaxpHH pa3JiaraeTOH npa 180°C.CoAepxauHe
npHMeoeé b noxyueHHOM NagCO” 1Ag, Cu, Mn, Pb, TI mixe 1 . 10 &%, Al, Fe,
Mg HHjee 3 . 10“5% Ca, K, Sr HH*e 1 . 10-4#,

PREPARATION OF HIGH-PURITY SODIUM CARBONATE
Summary

Method of preparation of high-purity sodium carbonate by means of ex-
traction of impurities from NagCO” solution in the form of 8-hydrcxychi-
nolinates and diethyldithiocarbamutes at pH 11,5 and after saturation with
carbon dioxide at pH 9,5 has been described. In the pretence of EDTA so-
dium bicarbonate was decomposed at 180°C. The content od impurities in
NagCO” obtained is as fellows: Ag, Cu, Me, Pb, T1 lelow 1 . 10 ~ Al, Fe,
Mg below 3 . 10"5%, Ca, K, Sr belo.v 1 . 10_4i-



