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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 : Na’l?eF5 + NaF + TeFA

RESUME

Une nouvelle méthode de préparation du pentafluorotellurate IV de
sodium en milieu fluorure d'hydrogéne liquide a &té mise au point.
Le tétrafluorure de tellure est préparé par décomposition thermique

sous vide primaire de NaTeF5 : NaTeF5 -+ NaF + TeF,.

INTRODUCTION

Si la synthé&se des pentafluorotellurates IV de potassium, rubidium et
césium en milieu acide fluorhydrique concentré ne présente pas de diffi-
culté particuliére [1 — 4], il n'en n'est pas de méme pour le sel de
sodium NaTeFS.

La réaction NaF + TeO2 + 4 HFaq + NaTeFg + 2 Hy0 est délicate 3 mettre

en oeuvre. En effet 11 est nécessaire d'op8rer plusieurs recristallisations
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du produit dans l'acide fluorhydrique pour obtenir un produit pur exempt
de NaHFZ. Cette réaction en milieu acide fluorhydrique permet toutefois
d'obtenir un produit de bonne pureté& aprés recristallisation [5].

Ces diverses opérations sont longues et donnent un rendement final
assez faible, il &tait donc intéressant d'étudier la synthése de ce
composé en milieu fluorure d'hydrogéne liquide.

La décomposition thermique de NaTeFy sous atmosphére d'azote & tempé-
rature élevée (supérieure 3 500°C) [6] conduit 2 TeF,, mais ce composé
contient généralement du tellure, Afin d'obtenir un produit pur, nous
avons &tudié la décomposition de NaTeF a4 plus basse température sous

vide primaire.

PREPARATION DU PENTAFLUOROTELLURATE NaTeF. -~ TECHNIQUES EXPERIMENTALES

5

Appareillage et produits

La synth&se est effectuée 3 l'aide d'une installation de manipulation
de HF anhydre précédemment décrite [7]. Le fluorure d'hydrogéne HF est un
produit technique fourni par la firme PCUK. Le dioxyde de tellure TeO2 est
un produit Merck pour analyses. Le fluorure de sodium NaF est un produit

Merck pour analyses préalablement séché sous vide primaire & 100°C.

Mode opératoire

Les produits NaF et Te0, sont introduits en quantités stoéchiométriques
(0,1 mole environ) dans un récipient en PTFCE (polytrifluorochloroéthyléne)
de 500 cm3 muni de deux vannes [7]. Aprés mise sous vide du récipient,
le fluorure d'hydrogéne anhydre est cryopompé en quantité excé@dentaire.

Le milieu réactionnel est mis sous agitation pendant 12 heures & température
ambiante. Aprés réaction le fluorure d'hydrogéne en excés est cryopompé
dans un pot de destruction. Le produit obtenu est séché sous vide primaire
dans le pot de ré&action, lavé 3 1'éther anhydre, puis séché sous vide

secondaire dans un récipient rotatif en PTFE (polytétrafluoroéthyléne).
Pureté
Une analyse &élémentaire a &té faite :

le sodium est dosé par spectrométrie d'émission 3 1l'aide d'un spectro-

graphe de flamme Eppendorf (9,43 7 en poids théoriquement 9,36 %),
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le fluor par potentiométrie avec une solution de nitrate de lanthane
3 1'aide d'une électrode spécifique des ions fluorures (Tacussel PF 4-L),
(38,9 7 théoriquement 38,6 7), le tellure par spectrométrie d'émission
(Plasma) (51,9 7 théoriquement 51,95 Z).

Ces différents dosages indiquent que le produit préparé correspond
4 la formule NaTeF. avec une pureté de 99 7. L'analyse radiocristallo-

graphique de NaTeF; confirme les résultats précédemment trouvés [5].

PREPARATION DE TeFA

Action du fluorure d'hydrogéne sur le dioxyde de tellure

Les actions d'une part de 1'acide fluorhydrique concentré et d'autre
part du fluorure d'hydrogéne anhydre sur le dioxyde de tellure ont d&ja
été &tudiées [8]) [9]). Ces derniers auteurs ont conclu & la formation du
composé HZTe203F4. Nous avons &tudié 3 1'aide de l'installation décrite
ci-dessus la réaction de HF anhydre en excés sur Te0,. L'évaporation
du milieu réactionnel sous vide nécessite un chauffage & 80°C pendant
plusieurs jours et le produit est ensuite séché comme précédemment.

Aprés récupération en bolte 3 gants sous atmosphére d'argon sec, une
analyse radiocristallographique du produit est effectuée sous vide. Aucune
diffraction n'a pu &tre observée. L'analyse potentiométrique du fluor a
8té effectuée, Les résultats obtenus ne permettent de conclure ni a
1'obtention de TeFA ni 3 celle de HZTe203F4, aussi cette méthode trés

longue a &té abandonnée au profit de la décomposition de NaTer.

Préparatjon de TeF, par décomposition thermique de NaTeFg

La décomposition est effectude dans un appareillage de sublimation
classique, le doigt de gant en verre porte un gainage de PIFE, le produit
est placé dans un creuset en platine. Le pentafluorotellurate de sodium
NaTeF5 est préparé par la méthode précédente.

La décomposition a lieu en moins d'une heure & 300°C, le doigt de gant
étant maintenu 3 -10°C. Le produit obtenu est purifié par sublimation &
70°C sous vide primaire [10]. Toutes les manipulations de TeF, sont
effectuées en bofte 3 gants sous atmosph&re d'argon sec.

Le dosage potentiométrique du fluor a été effectué sur le produit
ainsi sublimé&. Le pourcentage de fluor mesuré est 36,1 7 alors que le

pourcentage théorique est 37,3 7.
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Compte-tenu dec difficultés de prélévement du produit pour les dosages,
ce résultat conduit & la formulation TeF,. Par ailleurs, une &tude par
diffraction de rayons X a été réalisée, les résultats sont en accord avec
les valeurs obtenues pour le composé préparé par d'autres méthodes [ld].
Une étude par analyse calorimétrique au moyen d'un appareil METTLER
TA 2000 B a montré que la pureté du produit obtenu est de 1l'ordre de

99 7.

CONCLUSION

Cette &tude nous a permis de mettre au point une méthode générale de
préparation des pentafluorotellurates IV alcalins permettant de s'affranchir
des recristallisations indispensables en milieu acide fluorhydrique. Cette
technique devrait permettre la préparation de LiTeFg dont 1'existence n'a
pas été mentionnée dans la littérature,.

D'autre part, la préparation de TeF4 par décomposition de NaTeFg permet
d'obtenir un produit de pureté& comparable & celui obtenu par la réaction

de SeF, sur Te0, [11].
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