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　 　 摘　 要：采用冰醋酸溶解氧化镧工艺制备醋酸镧。 考察冰醋酸液酸度、氧化镧与冰醋酸的固液比、溶解温度、

溶解时间对醋酸镧浸出收率的影响，同时阐述常温下冰醋酸溶液浸出氧化镧的工艺。 结果表明，在醋酸浓度为

１􀆰 ５ ｍｏｌ·Ｌ－１，氧化镧与冰醋酸的固液比为 ０􀆰 ８，溶解温度为 ６５ ℃，溶解时间为 ０􀆰 ５ ｈ 的最佳条件下制备的醋酸镧产

品组成为 Ｌａ（ＣＨ３ＣＯＯ） ３·Ｈ２Ｏ，并对其稀土总量，杂质含量，形貌与结构，热分解机制指标进行检测和表征。
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　 　 稀土醋酸盐的显著优点是其溶解度比较高，醋

酸稀土以溶液形式同许多材料进行化学反应，完成

掺杂、改性等系列过程，无论是液⁃固，还是液⁃液，都

取得较好的实验结果。 和稀土氯化物相比较，醋酸

根具有容易被洗涤或灼烧而去除的优势，系列稀土

的醋酸盐，正日益受到陶瓷、难熔金属、磁性材料、

光学材料的关注［１～３］。 医学实验研究发现，一定剂

量的醋酸镧可以明显减弱血管钙化，醋酸镧可以治

疗血液中磷酸盐含量过高症，其在医学领域研究应

用正备受关注［４～６］。 醋酸镧是羧酸稀土金属配合

物，具有包括酸碱在内的两个中心，其活性很大，微

波辐射法固载醋酸镧研究取得令人满意的结

果［７，８］。

桑晓云等制备醋酸镧的清洁生产循环工艺研

究［９］，报道了以碳酸镧为原料生产醋酸镧产品，但

醋酸镧产品没有标明稀土总量和结晶水数量。 乔

军等醋酸铈和醋酸稀土的制备工艺研究［１０］，报道了

几种稀土氧化物原料经过硝酸溶解，碳酸氢铵沉

淀，转化为碳酸稀土原料后，再用冰醋酸溶解碳酸

稀土，制得醋酸稀土盐类化合物。 周武风等人的专

利申请中，也是先酸溶再碳铵沉淀制备碳酸镧后醋

酸溶解［１１，１２］，以上文献中报道的都是以碳酸稀土为

原料醋酸溶解来制备醋酸稀土。 目前稀土市场高

品质、低杂质的醋酸镧呈现良好的需求前景，而以

碳酸镧为原料醋酸溶解制备的醋酸镧，产品中杂质

元素达不到高品质醋酸镧要求，因此探求以一种高
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品质镧原料来制备高品质醋酸镧的工艺势在必行。

本实验研究的切入点就是以高品质氧化镧为

原料，使用冰醋酸溶解制备高品质醋酸镧产品，实

验制备了纯净醋酸镧产品 Ｌａ（ＣＨ３ＣＯＯ） ３·Ｈ２Ｏ，并

对其稀土总量、结晶水含量、形貌、热分解机制等理

化指标进行检测表征，填补以往研究缺项，同时为

以氧化镧为原料生产醋酸镧的国内外稀土企业，提

供科学合理的技术支撑。

１　 实验部分

１􀆰 １　 实验原料

氧化镧的纯度大于等于 ９９􀆰 ９９％，冰醋酸为

ＡＲ 纯。

１􀆰 ２　 实验检测

溶液中钙离子、铁离子、锰离子等杂质采用原

子吸收及质谱测定，稀土离子杂质用质谱法，镧离

子浓度采用乙二胺四乙酸二钠络合滴定，氢离子浓

度采用酸碱中和滴定。 使用仪器为日本 Ｈｉｔａｃｈｉ 公

司 Ｓ⁃３４００Ｎ 型扫描电子显微镜，德国耐驰 ＳＴＡ４４９Ｆ３

型同步热分析仪（空气：１０ ℃ ．ｍｉｎ－１，Ａｌ２Ｏ３），荷兰帕

纳科全自动粉末衍射仪。

１􀆰 ３　 实验工艺

称取一定量的氧化镧，以一定浓度的冰醋酸溶

液溶解，保温一段时间使其溶解清澈，然后对醋酸

镧溶液浓缩结晶，制备醋酸镧产品。 图 １ 为实验流

程。 表 １ 为氧化镧颗粒的化学成份。

图 １　 制备醋酸镧实验流程图

Ｆｉｇ． １　 Ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｌａｎｔｈａｎｕｍ ａｃｅｔａｔｅ ｆｌｏｗ ｃｈａｒｔ

表 １　 氧化镧颗粒的化学成分 ／ ％

Ｔａｂｌｅ １　 Ｔｈｅ ｃｈｅｍｉｃａｌ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ｏｆ ｌａｎｔｈａｎｕｍ ｏｘｉｄｅ ｐａｒｔｉｃｌｅｓ ／ ％

Ｃｏｐｏｓｉｔｉｏｎ ＲＥＯ ＣａＯ ＭｎＯ２ Ｆｅ２Ｏ３ ＳｉＯ２ Ｎａ２Ｏ Ａｌ２Ｏ３ ＳＯ２－
４ Ｃｌ－

Ｃｏｎｔｅｎｔ ９９􀆰 ０ ＜０􀆰 ００２０ ＜０􀆰 ０００５ ＜０􀆰 ０００５ ＜０􀆰 ００５０ ＜０􀆰 ００１０ ＜０􀆰 ００２０ ＜０􀆰 ００５０ ＜０􀆰 ０１０

２　 制备醋酸镧溶液反应条件的影响

２􀆰 １　 冰醋酸液酸度对醋酸镧浸出率的影响

实验条件为氧化镧与冰醋酸固液比为 ０􀆰 ８，溶

解温度为 ６５ ℃，溶解时间为 ０􀆰 ５ ｈ。 图 ２ 为冰醋酸

液酸度对醋酸镧浸出率的影响。 由图 ２ 看出，氧化

镧固体颗粒很容易在稀释的冰醋酸中溶解浸出，尤

其是在其具有一定的溶解温度条件下，可得到较高

的醋酸镧浸出收率。

当冰醋酸液酸度为 ０􀆰 ５ ｍｏｌ·Ｌ－１时，在上述实验

条件下，醋酸镧浸出率即达到 １００％，冰醋酸液酸度

升高，浸出收率呈现下降趋势，当冰醋酸液酸度为

２􀆰 ５ ｍｏｌ·Ｌ－１时，醋酸镧浸出率降低到 ９０％，这其中

的原因可以做出如下解释。

３０１
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实验中发现，醋酸溶解氧化镧反应中，醋酸液

酸度为 １􀆰 ５ ｍｏｌ·Ｌ－１ 时，氧化镧在醋酸溶液中溶解

０􀆰 ５ ｈ 后取样测定镧浓度 ７０ ｇ·Ｌ－１，氧化镧全部溶

解，溶液十分清澈，此时再延时保温，溶液的体积会

有所减小，镧浓度就会超过 ７０ ｇ·Ｌ－１，这时醋酸镧晶

体颗粒就会快速从溶液中析出，可见 １􀆰 ５ ｍｏｌ·Ｌ－１是

晶体析出的临界点酸度。 实验配制的醋酸溶液酸

度小于 １􀆰 ５ ｍｏｌ·Ｌ－１时，醋酸溶液中含水量越大，氧

化镧在其中溶解后的镧浓度就远远小于 ７０ ｇ·Ｌ－１

（０􀆰 ５ ｍｏｌ·Ｌ－１时镧浓度只有 ２３ ｇ·Ｌ－１），所以醋酸溶

液酸度越低，溶解反应越快，并且实现氧化镧全部

溶解，醋酸镧浸出率达到 １００％。 反之，实验配制的

醋酸溶液酸度大于 １􀆰 ５ ｍｏｌ·Ｌ－１，醋酸溶液中含水量

减小， 氧化镧原料还没投放完， 镧浓度就达到

７０ ｇ·Ｌ－１饱和，把余下氧化镧投放完，已经溶解不

了，所以醋酸镧浸出率下降，而且酸度越大，溶解效

果越差。 同时，考虑到醋酸镧溶液下一步还需进行

浓缩，醋酸酸度也不应该太低，否则镧浓度太低，浓

缩过程缓慢能耗大，因此确定冰醋酸液酸度的优化

值为 １􀆰 ５ ｍｏｌ·Ｌ－１。

图 ２　 冰醋酸液酸度与醋酸镧浸出率的关系

Ｆｉｇ． ２　 Ｔｈｅ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｂｅｔｗｅｅｎ ｔｈｅ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ

ａｃｅｔｉｃ ａｃｉｄ ａｎｄ ｌｅａｃｈｉｎｇ ｒａｔｅ ｏｆ ｌａｎｔｈａｎｕｍ ａｃｅｔａｔｅ

２􀆰 ２　 氧化镧与冰醋酸固液比对醋酸镧浸出率的影响

实验条件为冰醋酸液酸度 １􀆰 ５ ｍｏｌ·Ｌ－１，溶解温

度 ６５ ℃，溶解时间 ０􀆰 ５ ｈ。 图 ３ 为氧化镧与冰醋酸

固液比对醋酸镧浸出率的影响。 由图 ３ 可见，氧化

镧与冰醋酸固液比的理论值为 ０􀆰 ８，此时的浸出收

率为 ９６％，氧化镧与冰醋酸固液比值增大，醋酸镧

浸出收率降低，氧化镧与冰醋酸固液比为 １􀆰 ４ 时，浸

出收率仅为 ８５％，表明氧化镧超过理论量不能太

多，否则冰醋酸溶解不清澈。 实验确定氧化镧与冰

醋酸固液比的优化值为 ０􀆰 ８。

图 ３　 氧化镧与冰醋酸固液比与醋酸镧浸出率的关系

Ｆｉｇ． ３　 Ｔｈｅ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｂｅｔｗｅｅｎ ｌｅａｃｈｉｎｇ ｒａｔｅ ｏｆ

ｌａｎｔｈａｎｕｍ ａｃｅｔａｔｅ ａｎｄ ｓｏｌｉｄ⁃ｌｉｑｕｉｄ ｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｌａｎｔｈａｎｕｍ

ｏｘｉｄｅ ａｎｄ ｇｌａｃｉａｌ ａｃｅｔｉｃ ａｃｉｄ

２􀆰 ３　 溶解温度对醋酸镧浸出率的影响

实验条件为冰醋酸液酸度 １􀆰 ５ ｍｏｌ·Ｌ－１，氧化镧

与冰醋酸固液比 ０􀆰 ８，溶解时间 ０􀆰 ５ ｈ。 图 ４ 为溶解

温度对醋酸镧浸出率的影响。 由图 ４ 可见，氧化镧

在冰醋酸溶液中溶解，其溶解温度升高，冰醋酸水

溶液的密度就减小，就越利于溶解反应的进行，在

４５ ℃时，氧化镧与冰醋酸固液比为 ０􀆰 ８ 时，醋酸镧

浸出率就比较高 ９５％，当温度逐渐升高后，醋酸镧

浸出率缓慢提高，溶解温度达到 ６５ ℃时，醋酸镧浸

出收率随即达到 ９７％。 因为 １１８􀆰 １ ℃是醋酸的沸

点，这个沸点是比较低的，当溶解温度太高时，就会

有一部分醋酸发生分解反应而蒸发汽化，这样是不

利于醋酸镧浸出收率的提高［５］。 因此确定溶解温

度的优化值为 ６５ ℃。

２􀆰 ４　 溶解时间对醋酸镧浸出率的影响

实验条件为冰醋酸液酸度 １􀆰 ５ ｍｏｌ·Ｌ－１，溶解温

度 ６５ ℃，氧化镧与冰醋酸固液比 ０􀆰 ８。 图 ５ 为溶解

时间对醋酸镧浸出率的影响。 由图 ５ 可知，在优化

后的冰醋酸液酸度、氧化镧与冰醋酸固液比、溶解

４０１
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温度的条件下，冰醋酸溶液与氧化镧固体颗粒的溶

解浸出反应是进行得很快的，溶解浸出 ０􀆰 ５ ｈ，醋酸

镧溶液基本溶解清澈，此时再延长溶解浸出时间，

其不会发生太大的变化。 然而溶解浸出时间过长，

会导致部分冰醋酸发生分解挥发，这将不利于醋酸

镧溶解浸出收率的提高。 因此确定溶解时间的优

化值为 ０􀆰 ５ ｈ。

图 ４　 溶解温度与醋酸镧浸出率的关系

Ｆｉｇ． ４　 Ｔｈｅ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｂｅｔｗｅｅｎ ｄｉｓｓｏｌｖｉｎｇ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

ａｎｄ ｌｅａｃｈｉｎｇ ｒａｔｅ ｏｆ ｌａｎｔｈａｎｕｍ ａｃｅｔａｔｅ

由上述实验结果可见，在用氧化镧颗粒制备醋

酸镧溶液工艺中，冰醋酸液酸度、氧化镧与冰醋酸

固液比、溶解温度对醋酸镧浸出率产生了显著的影

响，而溶解时间对醋酸镧浸出率影响不大。

２􀆰 ５　 常温下冰醋酸溶液快速浸出氧化镧工艺

实验中发现，氧化镧颗粒不仅可以于较高温度

的冰醋酸溶液中溶解，即使没有热源，室温状态下

仍然在冰醋酸溶液中有很好的溶解收率。 取纯水

　 　

３００ ｍＬ，向其中加入冰醋酸 ３０ ｍＬ，在室温（２１ ℃）

搅拌条件下，一次性将 ２４ ｇ 氧化镧加入到冰醋酸溶

液中（氧化镧与冰醋酸固液比为 ０􀆰 ８），反应放出热

量，体系温度在 ３ ｍｉｎ 内迅速从 ２１ ℃升高到 ４５ ℃，

醋酸镧浸出率 ３ ｍｉｎ 内迅速从 ５５％升高到 ８５％，随

后体系温度逐渐缓慢降低，醋酸镧浸出率缓慢升

高，如图 ６ 所示。

图 ５　 溶解时间与醋酸镧浸出率的关系

Ｆｉｇ． ５　 Ｔｈｅ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｂｅｔｗｅｅｎ ｄｉｓｓｏｌｖｉｎｇ ｔｉｍｅ ａｎｄ

ｌｅａｃｈｉｎｇ ｒａｔｅ ｏｆ ｌａｎｔｈａｎｕｍ ａｃｅｔａｔｅ

反应进行 １０ ｍｉｎ 后，向体系中补充冰醋酸

５ ｍＬ，使得 ｐＨ ＝ ３􀆰 ５，１０ ｍｉｎ 内氧化镧的溶解收

率达 到 ９０％， ３０ ｍｉｎ 氧 化 镧 的 溶 解 收 率 达 到

９５％，６０ ｍｉｎ 氧化镧的溶解收率达到 ９７％。 这种

方法的优点是在没有加热设备的前提下，可以大

大提高工作效率，缩短室温反应所需要的反应时

间，节约大量电能消耗，值得在大规模生产中推

广应用。

图 ６　 室温溶解时体系温度（ａ）及醋酸镧浸出收率（ｂ）与溶解时间的关系

Ｆｉｇ． ６　 Ｔｈｅ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ａｍｏｎｇ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｆ ｔｈｅ ｓｙｓｔｅｍ（ａ）ａｎｄ ｌｅａｃｈｉｎｇ ｒａｔｅ（ｂ） ｏｆ ｌａｎｔｈａｎｕｍ

ａｃｅｔａｔｅ ａｎｄ ｄｉｓｓｏｌｖｉｎｇ ｔｉｍｅ ｗｈｅｎ ｄｉｓｓｏｌｖｅｄ ａｔ ｒｏｏｍ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
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３　 醋酸镧晶体的化学检测

以醋酸镧溶液进行浓缩以及结晶过程，得到醋

酸镧晶体产品，其化学检测结果如表 ２ 和表 ３。 由

表 ２、表 ３ 可见，本实验制备了纯净的醋酸镧晶型产

品，晶体产品的∑ＲＥＯ 总量高、镧纯度高，非稀土杂

质含量低，其化学检测指标完全达到国内外客户的

要求。

表 ２　 醋酸镧晶体产品的稀土元素杂质 ／ ％

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｒａｒｅ ｅａｒｔｈ ｅｌｅｍｅｎｔ ｉｍｐｕｒｉｔｉｅｓ ｉｎ ｌａｎｔｈａｎｕｍ

ａｃｅｔａｔｅ ｃｒｙｓｔａｌ ｐｒｏｄｕｃｔｓ ／ ％

Ｎｕｍｂｅｒ ＣｅＯ２ Ｐｒ６Ｏ１１ Ｎｄ２Ｏ３ Ｓｍ２Ｏ３ Ｙ２Ｏ３

００１ ０􀆰 ００２５ ０􀆰 ００１０ ０􀆰 ００１０ ０􀆰 ００１０ ０􀆰 ００１０

表 ３　 醋酸镧晶体产品质量分析 ／ ％

Ｔａｂｌｅ ３　 Ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｐｒｏｄｕｃｔ ｑｕａｌｉｔｙ ｏｆ ｌａｎｔｈａｎｕｍ ａｃｅｔａｔｅ ｃｒｙｓｔａｌ ／ ％

Ｎｕｍｂｅｒ ∑ＲＥＯ Ｆｅ２Ｏ３ ＣａＯ Ｎａ２Ｏ ＳｉＯ２ Ｃｌ－ ＳＯ２－
４ Ｃｏｌｏｕｒ Ｃｒｙｓｔａｌ ｆｏｒｍ

００１ ４４􀆰 ７０ ０􀆰 ０００２４ ０􀆰 ００２２ ０􀆰 ００２１ ＜０􀆰 ００５０ ＜０􀆰 ０１０ ＜０􀆰 ００５０ Ｗｈｉｔｅ Ｒｏｄ⁃ｌｉｋｅ

００２ ４６􀆰 ９０ ０􀆰 ０００３８ ０􀆰 ００３３ ０􀆰 ００２７ ＜０􀆰 ００５０ ＜０􀆰 ０１０ ＜０􀆰 ００５０ Ｗｈｉｔｅ Ｒｏｄ⁃ｌｉｋｅ

００３ ４６􀆰 ６１ ０􀆰 ０００３４ ０􀆰 ００３０ ０􀆰 ００２５ ＜０􀆰 ００５０ ＜０􀆰 ０１０ ＜０􀆰 ００５０ Ｗｈｉｔｅ Ｒｏｄ⁃ｌｉｋｅ

００４ ４８􀆰 ３９ ０􀆰 ０００２３ ０􀆰 ００２５ ０􀆰 ００１８ ＜０􀆰 ００５０ ＜０􀆰 ０１０ ＜０􀆰 ００５０ Ｗｈｉｔｅ Ｒｏｄ⁃ｌｉｋｅ

００５ ４７􀆰 ３９ ０􀆰 ０００２１ ０􀆰 ００２２ ０􀆰 ００３４ ＜０􀆰 ００５０ ＜０􀆰 ０１０ ＜０􀆰 ００５０ Ｗｈｉｔｅ Ｒｏｄ⁃ｌｉｋｅ

００６ ４５􀆰 ９１ ０􀆰 ０００３４ ０􀆰 ００２６ ０􀆰 ００３０ ＜０􀆰 ００５０ ＜０􀆰 ０１０ ＜０􀆰 ００５０ Ｗｈｉｔｅ Ｒｏｄ⁃ｌｉｋｅ

４　 醋酸镧晶体的物理检测

４􀆰 １　 形貌检测

图 ７ 是醋酸镧晶体产品的 ＳＥＭ 照片。 醋酸镧

晶体是由长方形片层晶体叠加而成的，总体呈现柱

状结构，晶体比较均匀，直径在 １５０ μｍ～２５０ μｍ，整

体流动性很好。

图 ７　 醋酸镧晶体产品的 ＳＥＭ 照片

Ｆｉｇ． ７　 ＳＥＭ ｐｈｏｔｏｓ ｏｆ ｌａｎｔｈａｎｕｍ ａｃｅｔａｔｅ ｃｒｙｓｔａｌ ｐｒｏｄｕｃｔｓ

４􀆰 ２　 热重—差热检测

图 ８ 为醋酸镧热分解的差热－热重曲线，由该

图中数据计算得到醋酸镧的热分解机理，结果见表

４。 由表 ４ 可见，醋酸镧的热分解过程可描述为 ４ 个

阶段 进 行： 第 １ 阶 段 脱 去 １ 个 结 晶 水 得 到

Ｌａ（ＣＨ３ＣＯＯ） ３，第 ２ 阶段脱去碳、氢生成中间产物

Ｌａ２（ＣＨ３） ２（Ｃ２Ｏ４） ３，第 ３ 阶段脱去碳、氢、氧生成中

间产物 Ｌａ２Ｏ２（ＣＯ３），第 ４ 阶段脱去二氧化碳得到氧

化镧。

图 ８　 醋酸镧的热重－差热曲线

Ｆｉｇ． ８　 Ｔｈｅｒｍｏｇｒａｖｉｍｅｔｒｉｃ⁃ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌ ｔｈｅｒｍａｌ

ｃｕｒｖｅｓ ｏｆ ｌａｎｔｈａｎｕｍ ａｃｅｔａｔｅ

反应过程如下：
第一阶段：Ｌａ（ＣＨ３ＣＯＯ）３·Ｈ２Ｏ→Ｌａ（ＣＨ３ＣＯＯ）３＋

Ｈ２Ｏ （１）
第二 阶 段： Ｌａ２ （ ＣＨ３ＣＯＯ ） ６ → Ｌａ２ （ ＣＨ３ ） ２

（Ｃ２Ｏ４） ３＋４ＣＨ３ （２）
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第三阶段：Ｌａ２（ＣＨ３） ２（Ｃ２Ｏ４） ３→Ｌａ２Ｏ２（ＣＯ３） ＋

７ＣＯ＋３ Ｈ２ （３）

第四阶段：Ｌａ２Ｏ２（ＣＯ３）→Ｌａ２Ｏ３＋ＣＯ２ （４）

在 ４ 个阶段中，理论失重率与实测失重率吻合

较好，表明推断热分解机理正确，由此确定本工艺

合成的醋酸镧晶体的结构为 Ｌａ（ＣＨ３ＣＯＯ） ３·Ｈ２Ｏ，

这与以往的研究结果相一致［１３～１５］。

表 ４　 醋酸镧的热分解机理

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｔｈｅｒｍａｌ ｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ｍｅｃｈａｎｉｓｍ ｏｆ ｌａｎｔｈａｎｕｍ ａｃｅｔａｔｅ

Ｓｔａｇｅ
Ｔｈｅｏｒｅｔｉｃａｌ ｗｅｉｇｈｔ

ｌｏｓｓ ｒａｔｅ ／ ％

Ｍｅａｓｕｒｅｄ ｗｅｉｇｈｔ

ｌｏｓｓ ｒａｔｅ ／ ％

Ｔｈｅｏｒｅｔｉｃａｌ ｗｅｉｇｈｔ

ｒｅｓｉｄｕａｌ ｒａｔｅ ／ ％

Ｍｅａｓｕｒｅｄ ｗｅｉｇｈｔ

ｒｅｓｉｄｕａｌ ｒａｔｅ ／ ％

Ｒｅａｃｔｉｏｎ

ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ／ ℃

Ｒｅａｃｔｉｏｎ

ｐｒｏｄｕｃｔ

Ｃａｌｏｒｉｆｉｃ

ｖａｌｕｅ ／ （Ｊ ／ ｇ）

Ｆｉｒｓｔ ｓｔａｇｅ ５􀆰 ３９ ５􀆰 ４０ ９４􀆰 ６１ ９４􀆰 ６０ １４９􀆰 ７～１９２􀆰 ４ Ｌａ（ＣＨ３ＣＯＯ） ３ Ｅｎｄｏｔｈｅｒｍｉｃ ２５２

Ｓｅｃｏｄ ｓｔａｇｅ ８􀆰 ９８ ９􀆰 ２６ ８５􀆰 ６３ ８５􀆰 ３４ ３０９􀆰 ４～３９６􀆰 ０ Ｌａ２（ＣＨ３） ２（Ｃ２Ｏ４） ３ Ｅｘｏｔｈｅｒｍｉｃ ３􀆰 １８

Ｔｈｉｒｄ ｓｔａｇｅ ３０􀆰 ２４ ２６􀆰 ９７ ５５􀆰 ３９ ５６􀆰 ５９ ４１７􀆰 ２～５８３􀆰 ５ Ｌａ２Ｏ２（ＣＯ３） Ｅｘｏｔｈｅｒｍｉｃ ８０５

Ｆｏｒｔｈ ｓｔａｇｅ ６􀆰 ５９ ６􀆰 ７７ ４８􀆰 ８ ４９􀆰 ８２ ７２１􀆰 ２～７９４􀆰 ３ Ｌａ２Ｏ３ Ｅｎｄｏｔｈｅｒｍｉｃ １４８􀆰 ８

４􀆰 ３　 Ｘ 射线衍射检测

图 ９ 为醋酸镧的 ＸＲＤ 图谱，由图 ９ 可知，醋酸

镧晶体的 ＸＲＤ 衍射图谱，峰型尖锐，表明晶体特征

显著， 与 图 谱 库 中 ４８ ～ １１５０ Ｃｅ２Ｃ１２ Ｈ２２ Ｏ１４ 即

Ｃｅ （ＣＨ３ＣＯＯ） ３·Ｈ２Ｏ 的标准图谱比对，十分吻合，

因镧和铈的性质本身就十分接近，所以可以认为，

本实 验 所 制 备 的 醋 酸 镧 晶 体 产 品 的 结 构 为

Ｌａ （ＣＨ３ＣＯＯ） ３·Ｈ２Ｏ。

图 ９　 醋酸镧的 ＸＲＤ 图谱

Ｆｉｇ． ９　 ＸＲＤ ｓｐｅｃｔｒａ ｏｆ ｌａｎｔｈａｎｕｍ ａｃｅｔａｔｅ

４􀆰 ４　 红外光谱检测

图 １０ 和图 １１ 为醋酸和醋酸镧的红外光谱图，

表 ５ 为冰醋酸和醋酸镧的红外光谱对比表，由图

１０、图 １１ 以及表 ５ 看到，冰醋酸与镧形成醋酸镧后，

　 　

其中的羟基伸缩振动消失，表明完全形成醋酸镧的

盐类化合物。

图 １０　 冰醋酸的红外光谱图

Ｆｉｇ． １０　 Ｉｎｆｒａｒｅｄ ｓｐｅｃｔｒａ ｏｆ ａｃｅｔｉｃ ａｃｉｄ

图 １１　 醋酸镧的红外光谱图

Ｆｉｇ． １１　 Ｉｎｆｒａｒｅｄ ｓｐｅｃｔｒａ ｏｆ ｌａｎｔｈａｎｕｍ ａｃｅｔａｔｅ
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表 ５　 冰醋酸和醋酸镧的红外光谱对比 ／ ｃｍ－１

Ｔａｂｌｅ ５　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｂｅｔｗｅｅｎ ｉｎｆｒａｒｅｄ ｓｐｅｃｔｒａ ｏｆ ａｃｅｔｉｃ ａｃｉｄ ａｎｄ ｌａｎｔｈａｎｕｍ ａｃｅｔａｔｅ ／ ｃｍ－１

Ｇｒｏｕｐ
ＣＨ３ ⁃ｓｔｒｅｔｃｈｉｎｇ

ｖｉｂｒａｔｉｏｎ

ＣＨ３ ⁃ｖａｒｉａｂｌｅ

ａｎｇｌｅ ｖｉｂｒａｔｉｏｎ

ＣＨ３ ⁃ｒｏｃｋｉｎｇ

ｖｉｂｒａｔｉｏｎ

—ＯＨ ｓｔｒｅｔｃｈｉｎｇ

ｖｉｂｒａｔｉｏｎ

Ｃ Ｏ ｓｔｒｅｔｃｈｉｎｇ

ｖｉｂｒａｔｉｏｎ

Ｃ—Ｏ ｓｔｒｅｔｃｈｉｎｇ

ｖｉｂｒａｔｉｏｎ

Ｇｌａｃｉａｌ ａｃｅｔｉｃ ａｃｉｄ ２８７５ １４６０ １０５０ ２５０３ １７１０ １０７５

Ｌａｎｔｈａｎｕｍ ａｃｅｔａｔｅ ３４９６ １２４１ １０６４ － １６９９ １０５４

Ｐｒｏｃｅｓｓ Ｒｅｓｅｒｖｅｄ Ｒｅｓｅｒｖｅｄ Ｒｅｓｅｒｖｅｄ Ｄｉｓａｐｐｅａｒｅｄ Ｒｅｓｅｒｖｅｄ Ｒｅｓｅｒｖｅｄ

５　 结论

１． 确定了由氧化镧制备醋酸镧溶液的优化工

艺为醋酸浓度 １􀆰 ５ ｍｏｌ·Ｌ－１，氧化镧与冰醋酸固液比

０􀆰 ８，反应温度 ６５ ℃，保温时间 ０􀆰 ５ ｈ。 在此条件下

制备的醋酸镧晶体结构为 Ｌａ（ＣＨ３ＣＯＯ） ３·Ｈ２Ｏ。

２． 本实验流程简洁，反应速度快用时少，能源

和材料消耗低。

３． 晶体产品质量好收率高，少量母液可以回

用，对环境没有污染，适合扩大规模生产。
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