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Sposób otrzymywania fluorku amonowego i fluorku potasowego
na drodze hydrolizy fluorokrzemianu potasowego

Przedmiotem wynalazku jest sposób otrzymy¬
wania fluorku amonowego i fluorku potasowego
w postaci bardzo stężonego roztworu wodnego na
drodze amoniakalnej hydrolizy fluorokrzemianu
potasowego.
Fluorokrzemian potasowy jest mało rozpuszczal¬

ny w wodzie. Z roztworów, w których powstaje,
wytraca się w postaci krystalicznej dobrze nada¬
jącej się do sączenia. Otrzymanie go w stanie
znacznej czystości nie przedstawia trudności. Dzię¬
ki tym właściwościom związek ten nadaje się le¬
piej niż inne związki fluoru do wydzielania fluoru
z cieczy absorpcyjnej w przemyśle nawozów fo¬
sforowych. Tym niemniej nie został dotychczas do
tego celu zastosowany w przemyśle ze względu na
trudności związane z dalszą jego przeróbką na
inne związki fluoru.
Proponowana w literaturze patentowej przerób¬

ka fluorokrzemianu potasowego polega na hydro¬
lizie amoniakalnej i prowadzi do roztworu fluor¬
ku potasowego i fluorku amonowego. Przeprowa¬
dza się ją w sposób następujący.
Do gorącej zawiesiny fluorokrzemianu potasowe¬

go w wodzie wprowadza się amoniak pod zwykłym
ciśnieniem i podgrzewa. Reakcja przebiega według
równania:

K2SiF6 + 4NHS + 2H,0 = 2KF + 4NH4F + Si02
Otrzymany roztwór nadaje się do dalszej prze¬

róbki drogą odparowania i termicznego rozkładu
z wydzielaniem znacznej części amoniaku, aby
w dalszym ciągu przeprowadzić otrzymaną miesza¬

ło
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ninę wodorofluorków i fluorków w wodorofłuorki
jako produkty ostateczne lub fluorowodór. Roz¬
twór z reakcji hydrolizy otrzymany w znany spo¬
sób, zawiera oba fluorki w sumarycznym stężeniu
około 150 g w litrze.
Wobec tego jego dalsza przeróbka wymaga znacz¬

nego nakładu energii cieplnej na odparowanie wo¬
dy, a zarazem wymaga dużych wymiarów apara¬
tury do odparowania, która musi być wykonana
ze specjalnych tworzyw ze względu na korodują¬
ce właściwości cieczy. Osiągnięcie pełnego rozkła¬
du fluorokrzemianu potasowego wymaga długiego
czasu, wobec czego w wydzielonej krzemionce
z reguły znajduje się znaczna ilość nieprzereago-
wanego fluorokrzemianu. Te okoliczności są przy¬
czyną nierozpowszechnienia się przeróbki fluoru
w przemyśle nawozów fosforowych drogą prowa¬
dzącą poprzez fluorokrzemian potasowy.
W wyniku pracy doświadczalnej mającej na celu

poznanie statyki amoniakalnej hydrolizy fluoro¬
krzemianu potasowego okazało się, że w procesie
tym decydujące znaczenie ma temperatura i ciś¬
nienie. Wzrost temperatury wpływa bowiem ko¬
rzystnie nie tylko na szybkość przemiany, ale rów¬
nież działa dodatnio w zakresie statyki przez
zwiększenie stężenia trudno rozpuszczalnego fluo¬
rokrzemianu potasowego. Podwyższenie tempera¬
tury powoduje jednak obniżenie stężenia amonia¬
ku, co jest wybitnie niekorzystne i decyduje o nie¬
możności osiągnięcia wysokich stężeń roztworów
pohydrolitycznych w warunkach zwykłych.
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W warunkach tych, to jest wtedy, gdy proces
prowadzony jest pod ciśnieniem atmosferycznym,
równowagowe stężenia produktów, zależnie od
temperatury zmieniają się według funkcji posia¬
dającej maximum przy 65°, w którym koncentra¬
cja obydwu powstałych soli wynosi około 190 g/l.
Prowadzenie hydrolizy pod ciśnieniem atmosfe¬
rycznym w temperaturze wyższej od 65° jest więc
w aspekcie statycznym niekorzystne. Przekrocze¬
nie tej temperaury jest wskazane jednak w celu
podwyższenia szybkości reakcji, ale dopuszczalne
tylko w pierwszym etapie reakcji.
Zwiększenie ciśnienia, podwyższające stężenie

amoniaku umożliwia przeprowadzenie reakcji w
wyższej temperaturze, to jest w warunkach więk¬
szego stężenia fluorokrzemianu potasowego, a tym
samym większego równowagowego stężenia pro¬
duktów jego hydrolizy. Przy zastosowaniu ciś¬
nienia 1—2 atn można pracować w temperaturze
80—100° i osiągnąć dzięki temu stężenie soli po¬
nad 300 g/l, a co ma również znaczenie, oraz bar¬
dzo skrócić czas procesu.
Sposób według wynalazku polega na przeprowa¬

dzeniu amoniakalnej hydrolizy fluorokrzemianu
potasowego pod zwiększonym ciśnieniem, w pod¬
wyższonej temperaturze, przez co uzyskuje się roz¬
twór fluorku amonowego i potasowego o bardzo

wysokim stężeniu o — wyższym ad
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tego, jakie

można uzyskać w procesie prowadzonym pod ciś¬
nieniem atmosferycznym.
Korzystny sposób prowadzenia tej hydrolizy jest

następujący: fluorokrzemian potasowy zawiesza
się w rozcieńczonym roztworze fluorku amonowe¬
go i potasowego, stanowiącym popłuczkę z przemy¬
wania krzemionki, wydzielonej w poprzedniej
szarży. Stosunek fluorokrzemianu do wody dobie¬
ra się tak, aby po pełnym przereagowaniu otrzy-
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mać roztwór o sumarycznym stężeniu fluorków
np. 300 g w litrze. Zawiesinę reakcyjną ogrzewa
się w czasie nieustannego mieszania i wprowadza¬
nia amoniaku gazowego w zamkniętym reaktorze
do temperatury około 100°, utrzymując ciśnienie
około 2 atn. Proces trwa około 1 godziny.
Mieszaninę poreakcyjną po ochłodzeniu przepro¬

wadza się przez filtr, w celu oddzielenia krzemion¬
ki, którą przemywa się następnie wodą. Roztwór
fluorków poddaje się odparowaniu 1 dalszej prze¬
róbce.

Przykład. Do autoklawu z mieszadłem o po¬
jemności 80 1 wprowadzono 40 1 roztworu popłucz-
kowego z poprzedniej szarży zawierającego około
26 g/l KF i około 34 g/l NH4F oraz dodano 10 kg
stałego fluorokrzemianu potasowego. Po zamknię¬
ciu autoklawu i uruchomieniu mieszadła nasycono
ciecz amoniakiem, a następnie podgrzano auto¬
klaw do temperatury 100°.
W ciągu 45 minut utrzymywano ciśnienie amo¬

niaku około 2 atn. Następnie autoklaw wraz z za¬
wartością oziębiono do 25°. Zawiesinę poreakcyj¬
ną wprowadzono na filtr, w celu odsączenia wy¬
trąconej krzemionki. Uzyskano 38 litrów roztworu
zawierającego 168 g/l (NH4F i 131 gA KF. W wyni¬
ku przemywania krzemionki otrzymano roztwór
popłuczkowy w ilości 39 litrów zawierający 39 g
NH4F i 30 g KF w Utrze.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób otrzymywania fluorku amonowego i
fluorku potasowego w postaci stężonego roztworu
na drodze hydrolizy fluorokrzemianu potasowego,
zawieszonego w wodnym roztworze amoniaku
znamienny tym, że reakcję prowadzi się pod
zwiększonym ciśnieniem amoniaku wynoszącym
1—2 atn. i w temperaturze 80—100°.

Lub. Zakł. Graf. Zam. 4236. 27.XU.C6 r. 270.
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