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Sposéb wytwarzania wodorofluorku sodowego
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Znany sposéb wytwarzania wodorofluorku sodo-
wego polega na zobojetnianiu kwasu fluorowodo-
rowego wodorotlenkiem lub weglanem sodowym i
krystalizacji z roztworu poreakcyjnego. Znany jest
réwniez spos6b polegajacy na konwersji wods-
rofluorku amonowego w roztworze dziataniem chlor-
ku sodowego. Produkcja oparta na kosztownych
pélproduktach jak fluorowodér lub wodorofluorek
amonowy nie jest ekonomiczna.

" Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania
wodorofluorku sodowego w oparciu o produkty u-
boczne z przemysitu fosforowego jak fluorokrze-
mian lub kwas fluorokrzemowy. ‘

- Znana jest hydroliza amoniakalna fluorokrzemia-
nu sodowego lub kwasu fluorokrzemowego prowa-
dzaca do fluorku amonowego w roztworze, ktéry to
roztwér poddawany wrzeniu pod cisnieniem atmo-
zania w roztwor, zawierajacy gitéwnie wodor =
{ﬁ amonowy, pewna ilo§é fluorku amonowego i
niewielka ilo§¢é wody. Sklad tego roztworu wzgled-
nie stopu zalezy od temperatury, w ktérej przer-
wano wrzenie i rozkiad termiczny. Na przyklad
mozna t3 droga otrzymaé pélprodukt zawierajgcy
70% NH4HF,, 26% NHyF i 4% H,0.

Tak otrzymany pé6iprodukt po rozcienczeniu wo-
da mozna by w zasadzie poddawaé znanej konwer-
sji ‘chlorkie_m sodowym, aby otrzymaé wodorofluo-
rek sodowy. Jednakze i ta produkcja nie bylaby
ekonomiczna z tego wzgledu, ze wymaga znacznego
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sferycznym lub obnizonym przechodzi w miare ste-
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rozcienczenia poéiproduktu pochodzacego z rozkla-
du termicznego fluorku amonowego. A mianowicie
roztwory o stezeniu powyzej 30% NH,HF, po prze-
prowadzeniu konwersji chlorkiem sodowym, nie
wydzielajg czystych krysztal6w wodorofluorku so-
dowego, lecz mieszanine wodorofluorku sodowego z
amonowym, ktorej dalsze rozdzielanie stanowi kom-
plikacje i straty. Ponadto przy tym rozcienczeniu
straty fluoru w lugu macierzystym sg do§é¢ znacz-
ne.

Wynalazek polega na zastosowaniu stalego azo-
tanu sodowego do konwersji poéiproduktu pocho-
dzacego z termicznego rozkladu fluorku amonowe-
go w roztworze po hydrolizie amoniakalnej fluoro-
krzemianu sodowego lub kwasu fluorokrzemowego.
Okazalo sig, ze do konwersji z azotanem sodowym
mozna stosowaé roztwory znacznie bardziej stezo-
ne. Stezenie graniczne wyjSciowego roztworu, po-
wyzej ktérego po przeprowadzeniu konwersji sta-
lym azotanem sodowym w iloéci stechiometrycznej
w 20° wydziela sie wraz z krystalicznym wodoro-
fluorkiem sodowym azotan amonowy, wynosi 55
czeSci wagowych wodorofluorku amonowego na 100
czeSci wagowych roztworu. Przy tak wysokim ste-
zeniu, nawet i przy nieco nizszym_ np. przy steze-
niu 50 procentowym, jak sie okazalo, straty fluo-
ru w lugu macierzystym sa minimalne. Poza tym
lug ten stanowi cenny produkt uboczny, gdyz przez
jego stosunkowo niewielkie zatezenie i krystalizac-
jg, mozna otrzymaé azotan amonowy nadajacy sie
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do réznych zastosowan, np. do celow nawozowych.

Wedlug wynalazku stezony roztwér po rozkladzie
termicznym rozciencza sie woda, a pozostaly w
nim fluorek amonowy przeprowadza si¢ w wodo-
rofluorek z dodatkiem 'kwasu fluorowodorowego,
ktérego zuzycie do tego celu jest niewielkie. Ko-
rzystne jest laczeme rozciefczania z zadawaniem
kwasem ﬂuorowodorowym polegajace na stosowa-
niu do tego celu slabego roztworu kwasu fluoro-
wodorowego zaw1erajacego wyliczong ilo§¢ wody
i wyhczona ilosé fluorowodoru, aby z bardzo ste-
zonego roztworu uzyskanego po termicznym roz-
kiadzie otrzymaé roztwér wodorofluorku amono-
wego, zawierajacy okoto 50 czeSci wagowych wo-
dorofluorku na 100 czeéca wagowych roztworu i
praktycznie nie zawxerancy juz fluorku amonowe-
go. Do roztworu tego wprowadza sie nastepnie azo-
tan sodowy w stanie sfalym w iloSci stechiomet-
rycznej lub w nieznacznym nadmiarze. Podczas
mieszania w temperaturze otoczenia nastgpuje kon-
wersja prowadzgca do powstania krystalicznego
wodorofluorku sodowego oraz azotanu amonowego
pozostajacego w roztworze. Wydajno§é konwersji
znacznie przekracza 90%. Oddzielone krysztaly prze-
mywa si¢ wodg, a popluczki stosuje sie do rozcien-
czania stezonego roztworu przy przer6bce nastep-
nej szarzy produkcyjnej po zadaniu ich kwasem
fluorowodorowym.

Roztw6r azotanu amonowego czyli lug macierzys-
ty po oddzieleniu krysztaléw woderofluorku so-
dowego, przerabia si¢ w znany sposdb na staly
azotan amonowy. W zalezno$ci od jego przeznacze-
nia, mozna w nim pozostawi¢ niewielkie zanie-
czyszczenia fluorem lub mozna te zanieczyszczenia
zmniejszyé. W tym celu roztwér po oddzieleniu
krysztaléw wodorofluorku sodowego traktuje sie
niewielkg ilo§ciag kwasu azotowego i krzemionki.

Przyktlad. 100kg stezonego roztworu, otrzyma-
nego przy termicznym rozkladzie fluorku amonowe-
go, zawierajgcego 70 kg NH,HF,, 26 kg NH,F i 4 kg
H,O zadano roztworem, sporzadzonym z popluczki
pochodzacej z przemycia krysztaléw wodorofluorku
sodowego oraz z roztworu kwasu fluorowodorowe-
go. Roztwor uzyty do rozcienczania zawieral: 14 kg
HF, 11,3 kg NH N03, 0,6 kg NaHF i okolo 106 kg
H,O. Po zmieszaniu wyzej wymlemonych roztwo-
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réw, wprowadzono drobnokryst 1liczng § praw1e ze
bezwodng saletre sodowg w ilésci 16’5 kg 1 intent
sywnie mieszano. Nastepnie odwxrowano powstale
krysztaty wodorofluorku sodoweg6 i poptikano ie
na wirébwce okolo 100-ma litrami wody. Po wysu-
szeniu w 110° uzyskano 109 kg wodorofluorku so-
dowego o duZej czystosci. Odwirowany roztwor
macierzysty zmieszany z ¢ze§cig p'opluézki, zadano
kwasem azotowym w ilo$ci okolo 1 kg oraz krze-
mionka powstala w hydrolizie amoniakalnej fluo-
rokrzemianu sodowego, w ilo$ci okolo 5 kg”w prze-
liczeniu na Si0,. Po trzech godzinach mieszania
powstaly osad odsaczono. Roztwér po zobojetnieniu
amoniakiem, odparowano ‘i zestalono. W ol‘rzyma-
nym azotanie amonowym oznaczono6 ' 0,3%s

Zastrzeiemia patentowe

1. Spos6b wytwarzania wodorofluorku sodowego
z kwasu fluorokrzemowego lub fluorokrzemianu
sodowego przez hydrolize amoniakalngi odparo=
wanie roztworu fluorku amonowego polgczone
z termicznym rozkladem wiekszosci fluorku amo-
nowego na wodorofluorek amonowy, znamienny
tym ze stezony roztwor po rozkiadzie termicz-
nym, zawierajgcy wodorofluorek amonowy i fluo-
rek amonowy, rozciencza sie i zadaje kwasem
fluorowodorowym w celu otrzymania roztworu
wodorofluorku amonowego zawierajgcego oko-
fo 50 czeSci wagowych NHHF, na 103 czesci
wagowych roztworu, roztwor ten zadaje stechio-
metryczng iloScig stalego azotanu sodowego i
miesza, po czym otrzymane krysztaly wodoro-
fluorku sodowego oddziela si¢ i przemywa wo-
da.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze po-
pluczki z przemycia produktu stosuje sie w na-
stepnej szarzy produkcyjnej do rozcienczania
stezonego roztworu po rozkladzie termicznym.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1 i 2, znamienny tym, ze
rozcienczanie stezonego roztworu po rozkladzie
termicznym i zadawanie kwasem fluorowodoro-
wym lgczy sie w jedng operacje dodajgc obli-
czong ilos¢ kwasu fluorowodorowego do wody
lub do popluczkl ktéra ma byé uzyta do roz-
cienczania.

Czst, zam, 847 1.3.66, 270 egz.
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