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SUMMARY 

A new synthesis of sodium pentafluorotellurate IV has been performed in 

liquid hydrogen fluoride. 

Tellurium tetrafluoride is prepared by thermal decomposition of NaTeF5 

under vacuum : NaTeF 5 + NaF + TeF4 

RESUME 

Une nouvelle msthode de prsparation du pentafluorotellurate IV de 

sodium en milieu fluorure d'hydrogsne liquide a &t6 mise au point. 

Le tGtrafluorure de tellure est preparC par dkomposition thermique 

sous vide primaire de NaTeF5 : NaTeF5 + NaF + TeF4. 

INTRODUCTION 

Si la synthese des pentafluorotellurates IV de potassium, rubidium et 

cCsium en milieu acide fluorhydrique concentre ne presente pas de diffi- 

cult& particulikre [l - 41, il n'en n’est pas de msme pour le se1 de 

sodium NaTeF5. 

La reaction NaF + TeOZ + 4 HF 
aq 

* NaTeF5 + 2 Hz0 est dslicate 1 mettre 

en oeuvre. En effet il est nkessaire d'opker plusieurs recristallisations 

0022-1139/86/$3.50 OElsevier Sequoia/Printed in The Netherlands 



242 

du produit dans l'acide fluorhydrique pour obtenir un produit pur exempt 

de NaHF2. Cette reaction en milieu acide fluorhydrique permet toutefois 

d'obtenir un produit de bonne purete apres recristallisation [5]. 

Ces diverses operations sont longues et donnent un rendement final 

asses faible, il Qtait done intEressant d'etudier la synthese de ce 

compos6 en milieu fluorure d'hydrogene liquide. 

La decomposition thermique de NaTeF5 sous atmosphere d'azote 1 tempd- 

rature Qlevee (superieure a 500'C) 161 conduit h TeF4, mais ce compos6 

contient generalement du tellure. Afin d'obtenir un produit pur, nous 

avons etudie la dScomposition de NaTeF5 1 plus basse temperature sous 

vide primaire. 

PREPARATION DU PENTAFLUOROTELLURATE NaTeF5 - TECHNIQUES EXPERIMENTALES 

Appareillage et produits 

La synthese est effectuee 1 l'aide d'une installation de manipulation 

de HF anhydre precddemment d&rite [7]. Le fluorure d'hydrogkne HF est un 

produit technique fourni par la firme PCUK. Le dioxyde de tellure Te02 est 

un produit Merck pour analyses. Le fluorure de sodium NaF est un produit 

Merck pour analyses prealablement s&he sous vide primaire 1 1OO'C. 

Mode operatoire 

Les produits NaF et TeO2 sont introduits en quantites stoechiometriques 

(0,l mole environ) dans un recipient en PTFCE (polytrifluorochloroEthylPne) 

de 500 cm3 muni de deux vannes 171. Apres mise sous vide du recipient, 

le fluorure d'hydrogene anhydre est cryopomp6 en quantite excddentaire. 

Le milieu rdactionnel est mis sous agitation pendant 12 heures 1 temperature 

ambiante. Apris reaction le fluorure d'hydrogene en exces est cryopompe 

dans un pot de destruction. Le produit obtenu est sechQ sous vide primaire 

dans le pot de rCaction, lav6 2 1'Qther anhydre, puis s&he sous vide 

secondaire dans un recipient rotatif en PTFE (polytetrafluoroethylene). 

Puretd 

Une analyse dlgmentaire a dt6 faite : 

le sodium est dos6 par spectrometrie d'Bmission 1 l'aide d'un spectro- 

graphe de flamme Eppendorf (9,43 % en poids theoriquement 9.36 X), 
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le fluor par potentiom6trie avec une solution de nitrate de lanthane 

I l'aide d'une llectrode spkifique des ions fluorures (Tacussel PF 4-L), 

(38,9 % thloriquement 38,6 %>, le tellure par spectromEtrie d'lmisslon 

(Plasma) (51,9 % th6oriquement 51,95 %>. 

Ces diffcrents dosages indiquent que le produit prdpar6 correspond 

1 la formule NaTeF5 avec une purete de 99 %. L'analyse radiocristallo- 

graphique de NaTeF5 confirme les r6sultats pr&Sdermnent trouvds [5]. 

PREPARATION DE TeF4 

Action du fluorure d'hydrogke sur le dioxyde de tellure 

Les actions d'une part de l'acide fluorhydrique concentr6 et d'autre 

part du fluorure d'hydrogke anhydre sur le dioxyde de tellure ont dGjl 

6te Studides [8] [9]. Ces derniers auteurs ont conclu Z la formation du 

compos6 H%Te203F4. Nous avons Btudid 2 l'aide de l'installation d&rite 

ci-dessus la rlaction de HF anhydre en excss sur TeOZ. L'Gvaporation 

du milieu Gactionnel sous vide n&cesslte un chauffage 1 8O*C pendant 

plusieurs jours et le produit est ensuite s&chb comme pr6c6demment. 

Aprk rdcup6ration en boPte 1 gants sous atmosphere d'argon set, une 

analyse radiocristallographique du produit est effectuee sous vide. Aucune 

diffractionn'a pu gtre observce. L'analyse potentiom6trique du fluor a 

St6 effect&e. Les Gsultats obtenus ne permettent de conclure ni 2 

l'obtention de TeF4 ni B celle de H2Te203F4, aussi cette mCthode t&s 

longue a QtB abandonnle au profit de la d&composition de NaTeF5. 

PrEparation de TeF4 par dkomposition thermique de NaTeF5 

La d&composition est effect&e dans un appareillage de sublimation 

classique, le doigt de gant en verre Porte un gainage de PTFE, le produit 

est place dans un creuset en platine. Le pentafluorotellurate de sodium 

NaTeF5 est prlpar6 par la mdthode pr&Gdente. 

La d&composition a lieu en moins d'une heure 1 300°C, le doigt de gant 

&ant maintenu 3 -1O'C. Le produit obtenu est purifii! par sublimation 1 

JO’C sous vide primaire [lo]. Toutes les manipulations de TeF4 sont 

effect&es en bo?te 1 gants sous atmosphere d'argon sec. 

Le dosage potentiom$trique du fluor a dtb effectus sur le produit 

ainsi sublimd. Le pourcentage de fluor mesur6 est 36.1 % alors que le 

pourcentage thlorique est 37,3 %. 
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Compte-tenu de= difficult&s de prcl&ement du produit pour les dosages, 

ce r6sultat conduit 1 la formulation TeF4. Par ailleurs, une Etude par 

diffraction de rayons X a BtB rsalisde, les rdsultats sont en accord avec 

les valeurs obtenues pour le compost preparC par d'autres methodes [lo]. 

Une &tude par analyse calorimGtrique au moyen d'un appareil METTLER 

TA 2000 B a montr6 que la puret6 du produit obtenu est de l'ordre de 

99 %. 

CONCLUSION 

Cette Etude nous a permis de mettre au point une mgthode g&&ale de 

preparation des pentafluorotellurates IV alcalins permettant de s'affranchir 

des recristallisations indispensables en milieu acide fluorhydrique. Cette 

technique devrait permettre la preparation de LiTeF5 dont l'existence n'a 

pas QtB mention&e dans la littdrature. 

D'autre part, la preparation de TeF4 par decomposition de NaTeF5 permet 

d'obtenir un produit de puretd comparable 1 celui obtenu par la reaction 

de SeF4 sur Te02 [ll]. 

BIBLIOGRAPHIE 

1 A.J. Edwards, M.A. Mouty, R.D. Peacock and A.J. Suddens, 

J. Chem. Sot. (1964) 4087. 

2 N.N. Greenwood, A.C. Sarma and B.P. Straughan, 

J. Chem. Sot. (1966) 1446. 

3 H.L. Wells and J.M. Willis, Amer. J. Sci., 12 (1901) 190. - 

4 Mellor 'Comprehensive Treatise on Inorganic and Theoretical Chemistry' 

Longmans Green, London (19311, Vol. XI, p. 98. 

5 J.P. Bastide, J. Thourey, P. Germain and G. Perachon, 

Mat. Res. Bull., 19 (1984) 1. - 



245 

6 H.J. Moss, R. Ottie and J.B. Wilford, 

J. Fluorine Chem.,L (1973) 317. 

7 J. Car&, G. Perachon, G. Pourcelly and J. Thourey, 

J. Fluorine Chem., 20 (1982) 19. - 

8 E.B.R. Prideaux and J.O. Millet, J. Chem. Sot., (1962) 1. 

9 J.C. Jumas, M. Maurin and E. Philippot, J. Fluorine Chem., 

8 (1976) 329. - 

10 J. Car&, P. Claudy, M. Kollmannsberger, J. Bousquet, F. Garnier and 

P. Barberi, J. Fluorine Chem., 11 (1978) 613. - 

11 R. Campbell and P.L. Robinson, J. Chem. Sot., (1956) 1, 786. 


