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Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania fluor¬
ku wapniowego luminescencyjnie i analitycznie
czystego, używanego przede wszystkim jako
składnik substancji świecących halofosforano-
wych.

Dotychczas znane są dwa sposoby wytwarza¬
nia takiego fluorku. W jednym sposobie otrzy¬
muje się fluorek wapniowy z oczyszczonego
węglanu wapniowego i fluorowodoru, przy czym
węglan wapniowy otrzymuje się z oczyszczonego
roztworu soli wapniowej, najkorzystniej chlorku
lub azotanu wapniowego przez wytrącenie za po¬
mocą węglanu amonowego. Reakcja przebiega
według równania:

CaCOs + 2HF = CaF2 + H20 + C02
W drugim sposobie wytrąca się fluorek wapnio¬

wy ,Nz takich samych roztworów soli wapnia za
pomocą fluorku amonowego. Obydwa sposoby
wykazują szereg poważnych wad.

*) Właściciel patentu oświadczył, że twórcą
wynalazku jest Emil Gutheil.

Wszystkie substancje wyjściowe: CaCOn, CaCl2,
Ca(NO.J2, (NHJ2, CO^, HF, NHJ, winny być
w jak największym stopniu wolne od zanieczysz¬
czeń, zwłaszcza od metali ciężkich jak Cu, Fe i Mn
i pozostawać w stanie czystym. Praca z rozcień¬
czonym fluorowodorem jest bardzo niebezpieczna
i szkodliwa dla zdrowia, a ponadto używane na¬
czynia ze szkła i porcelany są silnie atakowane
przez fluorowodór. Naczynia z platyny lub oło¬
wiu, które jak wiadomo są odporne na działanie
fluorowodoru, o większej objętości, nadające się
do wytwarzania większych ilości fluorku wapnio¬
wego są na ogół niedostępne.

Dalej otrzymany tym sposobem fluorek wapnio¬
wy po wytrąceniu posiada konsystencję błotnistą.
Utrudnia to bardzo dalszy jego przerób, a zwłasz¬
cza odsączanie.

Przez dodatek roztworu węglanu sodowego, co
zalecane jest w podręcznikach analitycznych,
można nieznacznie poprawić zdolność sączenia.
Poza tym w mulistym osadzie fluorku wapniowe¬
go zawarte są sole amonowe, które trzeba usuwać
przez prażenie.



Oprócz tego znaczne trudności rfprawia wytwa¬
rzanie potrzebnego fluorowodoru albo fluorku
amonowego. Substancje te są dlatego stosunkowo
drogie.

W celu uniknięcia tych niedogodności i pomi¬
nięcia wytwarzania fluorowodoru z fluorytu po¬
stępuje się według wynalazku następująco: |1£#-
ryt służący jako materiał wyjściowy, dostaj^
w sprzedaży w postaci drobno zmielonego prćflft^
ku z zanieczyszczeniami Fe, Mn, C02 i SiOr jat
również ze śladami Cu i Mg, wymaga praktycznie
tylko usunięcia zanieczyszczeń, aby pdpcFwiądftć
wymaganej analitycznej f iumlneiceiicyjńej czys¬
tości. t ^n. rrj^^i*' frtrW tym celu zwykłą handlową mączkę fluorytp-
wą wsypuje się w małych ilościach, przy usta¬
wicznym mieszaniu, do gorącego 10°/»-owego tech¬
nicznego kwasu solnego. Kwas węglowy związany
z metalami stanowiącymi zanieczyszczenia ulatnia
się, a metale ciężkie znajdujące się w postaci
tjenk^w lub węglanów rozpuszczają się w kwasie
solnym. Dwutlenek krzemu znajdujący się w fluo¬
rycie w ilości 1/2 — l,5#/# uchodzi jako czterofluo-
rekkrzemu. - ,.. , ~

Po około 1-godzinnym traktowaniu mączkę fluo-
rytową z kwasem solnym odstawia się do czadze¬
nia się fluorytu, odciąga roztwór kwasu solnego
i zadaje esad świeżym roztworem kwasu. Po pół¬
godzinnym ponownym działaniu kwasu sqln$9&
zastępuje się go destylowanym kwasem sok
działając nim każdorazowo przez około Vt go'
ny, |ąk długo, aż odciągany kwas łjęd^ie wyfcajy-
w^ cg najmnfęj śjady-felazą, ?rr> jf^j
^%kę$£c^ pczysj;c^o|iy,flipre^ wajmjpwy prze
fflNfo pif<Wiq}*Wt!Mr jjrj^giym. *^dpraz<3wo

Vfl*R!ą:.YP^^4»fr ^j^^wpdftf ragemywanlf
bęjzie*za^^^ #aty jpn^w^Jjląr^^}&**
cj*|^ ****#% od^zie-
!py # wp^-prąży 3(3 jeszcze w. temperaturze
609?C w cejii^ i$«ąłąqi«. ęwantuąmyph;,^^1*^'
ąyrr^ząnięczysz^eó, iZ^łąs^czt ^awa^Wi $W§m
i *t*P$NMJte^ ,tp pppf

sobem jest luminescencyjnie i analitycznie czysty,
wykazuje tylko znikome ślady Cu, Mn i Mg,
a obecności SiG2 nie można w nim stwierdzić.
W produkcie tym zawartość żelaza wynosi tylko
5,16—1^1,10—»g Fe/g CaFr

Vi z yTc{ad. Przez rozcieńczenie technicznego
su solnego czystą wodą otrzymuje się 200

jitftw 10*/t-f$p kwasu (d = 1,05). 20 kg fluorytu
prowadza się stopniowo, mieszając, do kwasu
Agfzanego do temperatury 80°C, po czym gest3
zawiesinę miesza się w ciągu około 1 godziny.
Ra qdstaniu się fluąrytu, pdciągą się roztwór kwa¬
su sdmego i zastępuje go około 50 1 świeżego
roztworu. ,Po półgodzinnym ponownym działaniu
k*as\r solAegp, nrfy Iciągłym mieszaniu, zostaje
on również odciągnięty.

Następnie traktuje się pozostałość przy usta¬
wicznym mieszaniu, każdorazowo przez V? godzi¬
ny ogrzanym do 80°C roztworem kwasu solnego,
składającym się z 50 1 destylowanego kwasu sol¬
nego i 50 1 czystej wody, tak długo, aż odciągany
kwas solny będzie zawierał co najwyżej ślady że¬
laza. Następnie roztwór kwasu solnego odciąga
się i pozostałość gekąntuje dwukrotnie 100 litra¬
mi gorącej czystej wcdy. Fluorek wapniowy prze-
m^^a^8lę^^iQilK^''l()Nroami gorącej czystej wo¬
dyfmożliwie dokładnie oddziela od wody i ogrze-
mm^^m^^^m^^i ltf» kwąfcpwęj w cią¬
gu, {fckpjo 8 godzin do 600°C.
Zastrzeżenie patentowe

$p$&6b /wytwarzania lumiąesęencyjnie i anali
ty*t*i$rciyBt0goj fluorku -wdomoweg* x fJuorytu,
zn**nienny7£ymv żettlMrtUfal^/łamiefUony ^twowy
iHłOrytnmtnie s* wj*k^tnl***rącjym kłw**«fe
solnym i płucze go wodą w celu usunięcH*>l^

m^BZ£$eA,śtakich jąfc CQ2, JSjQ^, ^ęBj^^#k
Cu, Ife, A^r>fg i tymi;ppdpl>ne. ir , > -^ :^ł rjj

V,E B k e u c b t s\ o t f w ę r k
£ ą fj L i e<b e a s-t e^ja

Zastępcą: Kdlęgiuin Rzeczników Patentowych

Wzór jedndraz. CVt), zam. 92/PL/Re, Cist. zam. 2553 18.9.5?, 100 dgz, Al plśm. ki. 3, 6-757.
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