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ИЗВЛЕЧЕНИЕ РЕДКОЗЕМЕЛЬНЫХ ЭЛЕМЕНТОВ ИЗ 

ФОСФОГИПСА С ПРИМЕНЕНИЕМ АЗОТНОЙ КИСЛОТЫ

Influence of temperature, concentration and circulation rate of a solu-
tion on a degree of extraction of RGE, fluoride and phosphorus from phos- 
phogypsum by a nitric acid is investigated. Optimum conditions of extrac-

tion of RGE from phosphogypsum by a nitric acid are determined.

Благодаря своим уникальным физико-химическим свойствам, ред-

коземельные металлы нашли широкое применение в таких отраслях про-

мышленности, как нефтехимия, металлургия, производство стекла, кера-

мики, мощных магнитов, люминофоров, поглощающих материалов, рабо-

чих тел лазеров и других.

Новой сырьевой базой для производства редкоземельных элементов 

может стать Кольский апатит, содержащий около 1 % РЗЭ. Значительная 

часть Кольского апатита перерабатывается сернокислотным способом, при 

этом основное количество РЗЭ -  60-80 % -  сокристаллизуется с фосфо- 

гипсом [1].

Азотная кислота в достаточно широких масштабах используется в 

мировой практике для разложения природных фосфатов при производстве 

сложных удобрений. При разложении природных фосфатов азотной ки-

слотой основная часть редких земель -  до 95 % -  переходит в раствор 

[2,3] и может быть выделена на различных стадиях получения удобре-

ний. Технологические схемы, предусматривающие попутное извлечение 

РЗЭ, были разработаны еще в 30 годах, и позднее они были проверены 

на опытных установках.

Однако в Республике Беларусь на Гомельском химическом заводе 

переработка апатитового концентрата на фосфорную кислоту осуществ-

ляется сернокислотным методом, в связи с чем единственным сырьевым 

источником для получения редкоземельных элементов может служить 

только фосфогипс.

Целесообразность использования азотной кислоты для выщелачива-

ния примесей, в том числе и лантаноидов, из фосфогипса обусловлена 

большей растворимостью нитратов РЗЭ [4] в воде и возможностью полу-

чения более концентрированных растворов редких земель, чем при ис-

пользовании серной кислоты.

В работе [5] утверждается, что из фосфогипса редкоземельные 

элементы азотной кислотой извлекаются на 70-90%.
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Авторами [6 ] исследовано извлечение РЗЭ из фосфогипса в резуль-

тате выщелачивания лантаноидов слабыми растворами азотной кислоты в 

присутствии щелочных и щелочноземельных металлов. Достигнута сте-

пень извлечения 80 %.

Показано [7,8], что при обработке фосфогипса азотной кислотой 

возможно получение фильтрата с концентрацией РЗЭ более 3  г/л при 

степени извлечения 80 %; концентрат после осаждения РЗЭ содержит 7 % РЗЭ.

Целью настоящей работы является изучение условий выщелачивания 

РЗЭ, фтора и фосфора из фосфогипса путем обработки азотной кислотой.

Рис. 1 Зависимость степени извлечения РЗЭ и фосфора из 

фосфогипса от концентрации азотной кислоты.

Зависимость степени выщелачивания РЗЭ и примесей из фосфогипса 

изучали при концентрации кислоты 5 и 20 % HN03, длительность опыта 

составляла 45 мин, массовое соотношение Ж:Т= 4,4. Для экспериментов 

использовали фосфогипс с содержанием РЗЭ (в пересчете на С е 20 з )  —

0.67 %; Р2 О5- 3.2 %; F—0.55 % и влажностью 41,8 %. Результаты опы-

тов представлены на рис. 1 .

С ростом температуры от 20 до 95 °С степень извлечения РЗЭ и 

Р20 5 в раствор увеличивается. Существенно, что повышение температуры 

более эффективно при концентрации кислоты в исходном растворе 2 0  % 

HNO3 : степень выщелачивания РЗЭ возрастает с 35 до 70 %. Относитель-

но небольшое увеличение скорости процесса с повышением температуры 

указывает, что процесс лимитируется стадией диффузии в твердой фазе.

По значениям концентрации лантаноидов в растворе и достигаемой 

степени отмывки видно, что при использовании 20 % HN0 3 достаточна 

температура 60 °С: дальнейшее ее повышение до 95 °С дает незначитель-
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ный эффект. Степень выщелачивания фосфатов и фторидов по анализу 

раствора составляет в среднем около 70 % и мало зависит от температуры 
и концентрации кислоты.

Влияние температуры кислоты в пределах от 5 до 40 % H N 0 3 на 

эффективность отмывки изучали при температурах 2 0  и 9 5  °С, длительно-

сти выщелачивания 45 мин и массовом соотношении Ж:Т= 4. Результаты 

опытов представлены на рис.2 .

Рис. 2 Зависимость степени извлечения РЗЭ и фосфора из 

фосфогипса от температуры

При всех температурах степень извлечения в раствор контролируе-

мых компонентов ( РЗЭ, Р2 0 5 и F) увеличивается с повышением концен-

трации азотной кислоты, однако необходимо отметить, что с повышением 

температуры до 95 °С увеличение содержания кислоты в растворе дает 

больший эффект, чем при 20 °С. Важно отметить, что результаты выще-

лачивания, достигаемые при концентрации 20 % HN03, лишь немногим 

меньше, чем при 40 % HN03.

На основании проведенных исследований можно рекомендовать 

следующий режим извлечения РЗЭ из фосфогипса азотной кислотой: 

концентрация HN03—20 %; Ж:Т=3-4; температура 60—80°С; время выще-

лачивания 30-45 мин. При указанных условиях извлечение РЗЭ состав-

ляет 65-70 % , а концентрация РЗЭ в растворе 0,4 г/л.

Для увеличения концентрации лантаноидов в жидкой фазе проведе-

ны циклические опыты, имитирующие заводскую технологию.

Опыты проведены при следующих условиях: на 250 г фосфогипса 

подавали 750 мл кислоты с концентрацией 20 % HN03, длительность вы-
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щелачивания 45 мин, температура 95 °С; массовое соотношение Ж:Т со-

ставляло 4.5; отбор основного фильтрата после каждого опыта 300-330 мл 

и кратность циркуляции раствора равнялась 2,4. Постоянство концентра-

ции азотной кислоты поддерживалось за счет подачи в цикл концентри-

рованной азотной кислоты, содержащей 60% HN03. Данные опытов пред-

ставлены на рис. 3.

Рис. 3 Зависимость степени извлечения РЗЭ, концентрации РЗЭ, 

фтора и фосфора в растворе от числа циклов

К третьему циклу концентрация РЗЭ достигает максимального зна-

чения 1,24 г/л, а степень выщелачивания лантаноидов в раствор снижается 

от 75 % для первого опыта, до 45 % для третьего опыта; дальнейшее 

увеличение числа циклов приводит к уменьшению степени извлечения 

РЗЭ до 17,5 %. Среднее за серию из пяти опытов извлечение в раствор со-

ставило : РЗЭ -  43,7 и Р2 0 5 -  87 %. В то же время содержание фтора и 

Р2 О5 в растворе по мере увеличения числа циклов возрастает.

Наиболее вероятной причиной понижения степени извлечения РЗЭ 

при многократной циркуляции раствора является накопление фтора в 

растворе и образование труднорастворимых фторидов лантаноидов. Для 

подтверждения этого факта был проведен опыт с добавкой к азотной ки-

слоте гексафторкремниевой кислоты до концентрации 3 г/л. При этом 

концентрация азотной кислоты составляла 20 %, длительность 45 мин, 

Ж:Т=4,температура 95 °С. Степень извлечения в данных условиях соста-

вила 45 %. В эксперименте проведенных при тех же условиях, но без до-

бавки гексафторкремниевой кислоты степень выщелачивания составляет
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70 %. Отсюда следует, что присутствие фтора отрицательно влияет на вы-

щелачивание лантаноидов и подтверждает высказанное предположение об 

образовании малорастворимых фторидов лантаноидов.

Выполненные исследования свидетельствуют о возможности выще-

лачивания РЗЭ из фосфогипса азотной кислотой. Максимальная степень 

извлечения в раствор при единичных опытах лантаноидов составляет 75%, 

фосфатов и фторидов 70-90 %.

В случае циклического выщелачивания фосфогипса азотной кисло-

той можно рекомендовать следующие режимы извлечения РЗЭ.

Жесткий режим с циркуляцией раствора обеспечивает извлечение в 

раствор 40-50 % РЗЭ от их содержания в исходном фосфогипсе, степень 

отмывки от фосфатов и фторидов составляет 70-90 %. Условия выщела-

чивания: температура 90-95 °С, длительность выщелачивания 45 мин, 

концентрация кислоты 20-25 %; соотношение Ж:Т по массе 3-4; крат-

ность циркуляции раствора 2-3. В этом случае в растворе содержится

0. 9.1,3 г/л РЗЭ.

Мягкий режим с циркуляцией раствора позволяет уменьшить рас-

ход тепловой энергии, но одновременно уменьшается извлечение ланта-

ноидов и падает их концентрация в растворе. Условия выщелачивания: 

концентрация HN0 3 -  10-15 %, температура 55-70 °С, время выщелачива-

ния 45 мин, соотношение Ж:Т по массе 3-5, кратность циркуляции рас-

твора 2-3. При указанных условиях извлечение РЗЭ составляет 40 %, а 

концентрация РЗЭ в растворе 0,6-1,0 г/л .

При кислотной обработке фосфогипса наряду с извлечением РЗЭ 

происходит извлечение фтора и фосфора, в результате чего и# содержание 

в отмытом фосфогипсе снижается до 0,1 % F и 0,5 % Р2 О5 . Это позволяет 

использовать отмытый фосфогипс без дополнительной очистки в произ-

водстве вяжущих материалов, в т. ч. и в качестве медицинского гипса.
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ИССЛЕДОВАНИЕ ПЕНООБРАЗУЮЩЕЙ СПОСОБНОСТИ 

ПОВЕРХНОСТНО-АКТИВНЫХ ВЕЩЕСТВ

The foamy properties of the surface active substacies is investigated. It 
is shown that soap tablet and sulfonol NP-1 are the better foaming agentes.

Качество древесностружечных плит и древесных композиционных 

материалов во многом зависит от равномерности распределения связую-

щего по поверхности древесных частиц. Добиться этого непросто, т.к. свя- 

зующеее, приготовленное на основе карбамидоформальдегидных смол, 

отличается высокими вязкостью и плотностью. Перспективным направле-

нием решения этой проблемы может быть вспенивание связующего перед 

подачей в смеситель. Увеличение его объема и снижение плотности созда-

ет предпосылки для более равномерного осмоления древесных частиц.

Для того, чтобы вспененное связующее можно было использовать в 

производстве древесностружечных плит и композиционных материалов, 

оно должно обладать комплексом свойств, гарантирующих технологич-

ность его применения. Наиболее важным из них являются кратность и ус-

тойчивость пен во времени. Большинство жидкостей не способны образо-

вывать устойчивые пены. Необходимым условием, обеспечивающим пе- 

нообразование, является наличие в растворе хотя бы одного вещества, об-

ладающего поверхностно-активными свойствами. В этом случае на грани-

це раздела жидкой и газовой фаз образуется адсорбционный слой из ори-

ентированных молекул поверхностно-активного вещества (ПАВ), что соз-

даёт предпосылки для возникновения прочного плёночного каркаса пены.


