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Sposéb wytwarzania luminescencyjnie i analitycznie czystego fluorkv
wapniowego '

Patent trwa od dnia 8 sierpnia 1955 r.

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania fluor-
ku wapniowego ‘luminescencyjnie i. analitycznie

czystego, uiywanego przede wszystkim jako
skladnik substancji $wiecacych' halofosforano-
wych.

Dotychczas znane sa dwa sposoby wytwarza-
nia takiego fluorku. W jednym spcsobie otrzy-
muje sig fluorek wapniowy 2z oczyszczonego
weglanu wapniowego i fluorowodoru, przy czym
weglan wapniowy otrzymuje sie z oczyszczonego
rcztworu soli. wapniowej, najkorzystniej chlorku
lub azotanu wapniowego przez wytracenie za po-
mocq weglanu amonowego. Reakcja przebiega
wedlug réwnania:

CaCO, + 2HF = CaF, + H,0 + CO,

W drugim sposobie wytraca sig fluorek wapnio-
wy .z takich samych roztworéw soli wapnia za
pomc}sg fluiotku amonowego. Obydwa sposoby
wykazu}q\ szereg powaznych wad.

*) Wlasciciel patentu cswiadczyl, ze tworca

wynalazku jest Emil Gutheil.

- Wszystkie substancje wyjsciowe: CaCO,, CaCl,,
Ca(NO,),, (NH,), CO, HF, NHF, winny by¢
w jak najwiekszym stopniu wolne od zanieczysz-
czen, zwlaszcza od metali cigzkich jak Cu, Fe i Mn
i pozostawa¢ w stanie czystym. Praca z rozcien-.
czonym fluorowodorem jest bardzo niebezpieczna
i szkodliwa dla zdrowia, a ponadto uzywane na-
czynia ze szkla i porcelany sa silnie atakowane
przez fluorowodér. Naczynia z platyny lub olo-
wiu, ktére jak wiadomo s3 odporne na dzialanie
fluorowodoru, o wigkszej objetosci, nadajace sie
do wytwarzania wiekszych ilosci fluorku wapnio-
wego sa na ogot niedostepne.

Dalej otrzymany tym sposobem fluorek wapnio-

- wy po wytraceniu posiada konsystencje blotnistq.

Utrudnia to bardzo dalszy jego przerdb, a zwlasz-
cza odsgczanie. )
Przez dodatek roztwcru weglanu sodowego, co
zalecane jest w podrecznikach analitycznych,
mozna nieznacznie poprawi¢ zdolno§¢ saczenia.
Poza tym w mulistym osadzie fluorku wapniowe-
go zawarte s sole amonowe, ktére trzeba usuwac

_ przez prazenie.

~



* (Oprécz tego znacwme trudnesci sprawia wytwa-

rzanie potrzebnego fluorowodoru albo fluorku

amonowego. Substancje te sq dlatego stosunkowo
drogie.

W celu unikniecia tych niedogodnosci § pomi-

- niecia wytwarzania fluorowodoru z flaorytu po-

stepuje si¢ wedlug wynalazku nastepujaco: fltg'

ryt slutacy jako material wyjéciowy; dostdm
w sprzedazy w postaci drobno zmielonego pn‘iﬂf
ku z zanieczyszczeniami Fe, Mn, CO, i SiO,, jak
réwniez ze §ladami Cu i Mg, wymaga praktycznie
tylko usuniecia gapieczyszezed, aby odpqwmt{gg
wymaganej anélitycznej rllmlinekﬁnqrjnej czys-
todci. Xy o f-- ;i

W tym celu zwykla handl&wq n uoryto-
wq wsypuje sie¢ w malych llosciach przy usta-
wicznym mieszaniu, do gorgcego 10%e-owego tech-

nicgnego kwasu selnego. Kwas weglowy zwiqzany -
z metalami - stanowigcymi zanieczyszczenia ulatnia -

sie, a metale ciezkie znajdujace sie w postaci
tlenkéw lub weglanéw rczpuszczaja sie w kwasie
solnym. Dwutlenek krzemu znajdujacy sie w fluo-
rycie w ilosci 1/; —1,5% uchodzi jako aterofluo-
rek krzemu, -
Po okoto 1-godzinnym t;aktpwamu maczke fluo-
rytowq z kwasem solnym odstawia sie do cgadze-
nia sie fluorytu, odcigga roztwér kwasu solnego
i zadaje esad swieiym roxtiverem kwasi. Po pél-
godzinnym ponownym. dziataniu kwasu sqm
zastepuje sie go destylowanym [ soh;
dzialajqc nim kazdorazowo przez 3{ f l/, g
ny..tak diugo, az odciggany kwas bedgie wykw
wal co najmniej Slady gelaza, . - iy o e
_-Na-kamiec aczyszczony. flnerek wapniowy prze
MyWa. ig goraca-weda, BIZY, Fym- keddorazowe
fyqrek- wapniawy . pagogtawia:-sig 'dq; .edstania
i smienia wede.tak diugo- ai. weda # przemywania
bgdzie-sawierala tylko flady. jonéw ehlors, W kas.
cR-flugeek. wapniowy meiliwie dokdadnie oddzie-
- lony od wody,:prazy gig: jesecze w. temperatymze
600°C.-w cely. ysusiecia- ewentualnych..aygenies.
nych- zaniecryszeved; gwiaszcza kawalkow. drewpa
1itemu. Pﬂdﬂthe P;oénkt«qtrwmm Ay spoy

sobe Y EE P i
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sobem jest luminescencyjnie i analitycznie czysty, '

wykazuje tylko znikome $lady Cu, Mn i Mg,
a obecnosci SiO, nie moina w nim stwierdzi¢.

- W produkcie tym zawartof¢ zelaza wynosi tylko.

5,10—% —1,10—%g Fe/g Ca F,.
Brzykiad Przez rozcieficzenie * technicznego
Wiisu solnego czysta wodq otrzymuje sie 200
itéw 10%e-ggo kwasu (d = 1,05). 20 kg fluorytu
WProwadza sie stopniowo, mieszajac, do kwasu
ofirzanego do temperatury 80°C, po czym gest3
zawiesine miesza sie¢ w- ciggu okolo 1 godziny.
)q-adstaniu sie flugryty, odcigga sig roztwér kwa-
sdinego i zastqpu‘j‘e go okolo 50 1 $wiezego
mnym ponawnym dziataniu
klzm squglym mleszaniu, zostaje

on réwniez’ odciqgmqty

Nastepnie traktuje si¢ pozostalos¢ przy usta-
wicznym mleszanlu kazdorazowo przez 1/ godzi-
ny cgrzanym do 80°C roztworem kwasu solnego,
skladajacym si¢ z 50 1 destylowanego kwasu sol-
nego i 50 1 czystej wody, tak dlugo, az odciggany
kwas solny bedzie zawieral co najwyzej 'ilady ze-
laza. Nastgpnie roztwér kwasu solnego odcigga
sig i pozpstalodé dekantuje dwukrotnie 100 litra-
ml gorqcej czystej cdy Fluorek wapniowy prze-
4 gie na’tliczy rami gorgcej czystej wo-
dy, mozliwie dokladnie oddziela od wody i-ogrze-

Wi v Risefiycpgionselanawe] lub kwarco\m w cia-
a4 gkglo 8 godzin do 600°C.

Zasttteienie patentowe

$pdspb ;wytwagzania luminescencyjnie i anali-
tyesmigi iczystegel fluagku: wapimowege: x fluerytu,
EBmienny; dymi- Zespduralngs amieniony spuiowy
oyt adkivie siy wislkiotnjggerqoym kweid
solnym i plucze go wodg w celu usuniecig’gs:
niecgyszczen, takich jak CO,,. s;o,, ﬂenlédﬂ!le
Cu. Fe, Mﬁ. Mgrn tym;ppdebne.. ;.o * s g
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