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非稀土杂质对环烷酸萃取稀土过程的

乳化形成作用及消除

李颖毅ａ　胡建东ｂ

（南昌大学ａ材料科学与工程学院；ｂ理学院　南昌 ３３００３１）

摘　要　研究了稀土萃取过程中经常存在的Ｆｅ、Ｓｉ、Ａｌ杂质对环烷酸萃取提纯钇工艺中乳化形成的影响，发
现杂质Ｓｉ对萃取过程的乳化影响较大。提出了料液的不同除杂方法，其中氧化吸附沉淀法能除去料液中的
大部分Ｓｉ，从而可消除萃取过程中的乳化现象。
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有机溶剂萃取分离稀土过程中的乳化现象经常是分离工艺操作中的一个难题。由于稀土矿常与硅

铝酸盐矿物伴生，因此，混合稀土原料中常含有较高的 Ｓｉ、Ａｌ杂质［１３］。贾江涛［４］已研究了铝对稀土萃

取的影响及清除方法，但关于非稀土杂质对环烷酸萃取稀土过程中乳化形成作用的研究尚未见报道。

本文观察到盐酸钇料液中，杂质硅对环烷酸—ＮＨ＋４—ＲＯＨ—煤油体系萃取提纯Ｙ过程中乳化形成有重
要作用，进而比较了 Ｆｅ、Ｓｉ、Ａｌ杂质去除方法对消除乳化的作用，确定氧化吸附净化除杂法可有效降低
料液中Ｆｅ、Ｓｉ、Ａｌ杂质含量［５］以及可消除环烷酸萃取Ｙ过程中乳化的产生。

稀土料液为盐酸富Ｙ（５０６％）混合稀土，料液中的非稀土杂质Ｆｅ、Ｓｉ、Ａｌ分别用邻菲罗啉、硅钼蓝、
铬天青Ｓ分光光度法检测，稀土浓度用 ＥＤＴＡ滴定法测定。料液稀土浓度为１０ｍｏｌ／Ｌ，原始料液记为
料０，有机相为环烷酸（ＨＡ）０８５ｍｏｌ／Ｌ和ＮＨ＋４ ０６８ｍｏｌ／Ｌ１５％ＲＯＨ煤油。萃取在１２５ｍＬ分液漏斗中
进行，总体积１００ｍＬ，相比Ｏ／Ａ＝３，室温２５℃，２７５次／ｍｉｎ的医用振荡器上混合５ｍｉｎ，静置，记录分层
时间和乳化状况。

稀土料液除杂采用以下３种方法：１）中和除杂法：取１０ｍｏｌ／Ｌ稀土料液，搅拌加热至７０～８０℃，
然后用３ｍｏｌ／Ｌ稀氨水中和至ｐＨ值为３～５，待澄清后过滤，滤液记为料１，按同样方法２次除杂的滤液
记为料１１；２）萃取除杂法：取１０ｍｏｌ／Ｌ稀土料液，ＨＡ０８５ｍｏｌ／Ｌ；ＮＨ＋４ ０５ｍｏｌ／Ｌ１５％ＲＯＨ煤油组成
的有机相，按相比为１∶１，搅拌混合３０ｍｉｎ，分层后水相记为料２，按同样方法２次除杂水相记为料２２；
３）氧化吸附法：取１０ｍｏｌ／Ｌ稀土料液，加热至７０℃，加入碳酸铈２ｇ，搅拌加热至９０℃，缓慢加入２ｍＬ
３０％过氧化氢溶液，煮沸３０ｍｉｎ后，静置澄清１２ｈ，滤液记为料３，按同样方法２次除杂的滤液记为料
３３；未除杂处理的稀土料液记为料０。
结果与讨论

稀土料液分别经上述３种方法１次和２次除杂后料液中杂质Ｆｅ、Ｓｉ、Ａｌ含量及萃取分相状态如表１
所示。

从表１结果可知，氧化吸附法除杂后料液萃取后乳化最弱，乳化形成与杂质含量相关，其中 ＳｉＯ２的
作用最明显。当料液中ＳｉＯ２浓度＜００１ｇ／Ｌ时，乳化层减少，分相容易。虽然 Ａｌ２Ｏ３也有利于萃取乳化
的形成，但只要ＳｉＯ２浓度＜００１ｇ／Ｌ，即使Ａｌ２Ｏ３浓度高达００３ｇ／Ｌ也不产生乳化。
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表１　料液杂质浓度及萃取分层情况
Ｔａｂｌｅ１　Ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓｏｆｉｍｐｕｒｉｔｉｅｓｉｎｆｅｅｄｓｏｌｕｔｉｏｎｓａｎｄｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｓｅｐａｒａｔｉｏｎｓｉｔｕａｔｉｏｎ

Ｆｅｅｄ Ｆｅ２Ｏ３／（ｇ·Ｌ－１） Ａｌ２Ｏ３／（ｇ·Ｌ－１） ＳｉＯ２／（ｇ·Ｌ－１） Ｖｏｌｕｍｅｏｆｅｍｕｌｓｉｏｎｐｈａｓｅ／ｍＬ Ｔｉｍｅｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｓｅｐａｒａｔｉｏｎ／ｍｉｎ

ｆｅｅｄ０ ０．０１０ ０．０９２ ０．０５２ ８０ １２０
ｆｅｅｄ１ ０．００１ ０．０８７ ０．０１４ ４０ ４５
ｆｅｅｄ２ ０．００２ ０．０８１ ０．０３９ ６０ ９０
ｆｅｅｄ３ ０．０００２ ０．０３１ ０．００７ ３ ３
ｆｅｅｄ１１ ０．００１ ０．０２６ ０．０１０ １０ １０
ｆｅｅｄ２２ ０．００１ ０．００８ ０．０３０ ３０ ６０
ｆｅｅｄ３３ ０．０００１ ０．００５ ０．００４ ＜１ ２

　　溶液中ＳｉＯ２一般有αＳｉＯ２、βＳｉＯ２和γＳｉＯ２３种形态
［３］。当料液酸度为ｐＨ＝１时，ＳｉＯ２多以单硅酸

和双硅酸形态存在，不易引起萃取乳化，而环烷酸从盐酸体系萃取分离 Ｙ时，平衡水相的 ｐＨ为４６～
５０，ＳｉＯ２主要以网状结构高聚硅酸γＳｉＯ２存在，它有较强的吸附性，几乎被１００％萃入有机相，容易包裹
有机溶剂，形成有机相液滴，造成乳化。

因为料液中硅酸胶体颗粒表面带负电荷，当用氧化吸附法生成带正电的氢氧化铈胶体

［Ｃｅ（ＯＨ）３］
ｎ＋
ｎ 时，它将稀土料液中的大部分ＳｉＯ２吸附沉淀出来，从而可消除料液萃取乳化层的形成。

参　考　文　献

　 １　ＸＵＧｕａｎｇＸｉａｎ（徐光宪），ＣｈｉｅｆＥｄｒ（主编）．ＲａｒｅＥａｒｔｈｓ（稀土）［Ｍ］，２ｎｄＥｄｎ（第 ２版）．Ｂｅｉｊｉｎｇ（北京）：
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＩｎｄｕｓｔｒｙＰｒｅｓｓ（冶金工业出版社），１９９５：４６９

　 ２　ＷＡＮＧＪｉａＤｉｎｇ（汪家鼎），ＣＨＥＮＪｉａＹｏｎｇ（陈家镛）ＣｈｉｅｆＥｄｒ（主编）．ＭａｎｕａｌｏｆＳｏｌｖｅｎｔＥｘｔｒａｃｔｉｏｎ（溶剂萃取手册）
［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ（北京）：ＣｈｅｍｉｃａｌＩｎｄｕｓｔｒｙＰｒｅｓｓ（化学工业出版社 ），２００１：５３７

　 ３　ＦＵＺｉＺｈｏｎｇ（付子忠）．ＨｙｄｒｏｍｅｔａｌｌＣｈｉｎａ（湿法冶金）［Ｊ］，１９９８，１：５６
　 ４　ＪＩＡＪｉａｎｇＴａｏ（贾江涛）．ＣｈｉｎｅｓｅＲａｒｅＥａｒｔｈｓ（稀土）［Ｊ］，２００１，２２（２）：１０
　 ５　ＬＩＹｉｎｇＹｉ（李颖毅）．ＣＮ１０１５０９０７４Ａ［Ｐ］，２００９

ＥｆｆｅｃｔｓｏｆＮｏｎＲａｒｅＥａｒｔｈｓＩｍｐｕｒｉｔｉｅｓｏｎｔｈｅＥｍｕｌｓｉｆｉｃａｔｉｏｎｓ
ＤｕｒｉｎｇＥｘｔｒａｃｔｉｏｎｏｆＲａｒｅＥａｒｔｈｓｂｙＮａｐｈｔｈｅｎｉｃ
ＡｃｉｄａｎｄｔｈｅＲｅｍｏｖａｌｏｆＥｍｕｌｓｉｏｎＰｈａｓｅ

ＬＩＹｉｎｇＹｉａ，ＨＵＪｉａｎＤｏｎｇｂ

（ａＳｃｈｏｏｌｏｆＭａｔｅｒｉａｌｓＳｃｉｅｎｃｅ＆Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ；ｂＳｃｈｏｏｌｏｆＳｃｉｅｎｃｅｓ，
ＮａｎｃｈａｎｇＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，Ｎａｎｃｈａｎｇ３３００３１）

Ａｂｓｔｒａｃｔ　Ｔｈｅｅｆｆｅｃｔｓｏｆｎｏｎｒａｒｅｅａｒｔｈｓｉｍｐｕｒｉｔｉｅｓ，ｓｕｃｈａｓＦｅ，Ｓｉ，Ａｌｏｎｔｈｅｆｏｒｍａｔｉｏｎｏｆｅｍｕｌｓｉｏｎｐｈａｓｅ
ｗｅｒｅｓｔｕｄｉｅｄｉｎｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｏｆｙｔｔｒｉｕｍｗｉｔｈｎａｐｈｔｈｅｎｉｃａｃｉｄ，ａｎｄＳｉｗａｓｆｏｕｎｄｔｏｂｅｍｏｓｔｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔｏｎｅ．
Ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｏｌｕｔｉｏｎｓｆｏｒｒｅｍｏｖｉｎｇｔｈｅｆｅｅｄｓｏｌｕｔｉｏｎｓｗｅｒｅｐｒｏｖｉｄｅｄａｎｄａｎｏｘｉｄａｔｉｏｎａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎ
ｍｅｔｈｏｄｗａｓｐｒｏｖｅｎｔｏｂｅｔｈｅｍｏｓｔｅｆｆｅｃｔｉｖｅａｐｐｒｏａｃｈ，ｗｈｉｃｈｃａｎｒｅｍｏｖｅｔｈｅｅｍｕｌｓｉｏｎｐｈａｓｅｉｎｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ
ｏｆｒａｒｅｅａｒｔｈｓ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ　Ｓｉ，ｒａｒｅｅａｒｔｈｓ，ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ，ｏｘｉｄａｔｉｏｎａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ，ｅｍｕｌｓｉｆｉｃａｔｉｏｎ

２８４１ 应 用 化 学　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第２７卷　


