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(54) PHUGNG PHAP TACH NGUYEN TO THU HAI RA KHOI DUNG DICH NUGC

(57) Sang ché dé cap dén phuong phép tach nguyén t6 th hai ra khoi dung dich nudc bing
cach chiét bang dung moi, trong d6 dung dich nudc nay chira nguyén t6 thir nhat 13 scandi
va nguyén t6 thir hai 13 ziricon va/hodc hafini, bao gdm buéc cho pha hitu co chtra dung
mai chiét 13 axit dialkyldiglycol amic c6 cong thirc:
R'R?NCOCH,0CH,COOH

trong d6 R! va R? 1a nhu duoc xac dinh trong ban mé ta, tiép xuc véi dung dich nude chia
scandi va ziricon va/hodc hafini dé chiét ziricon va/hodc hafini sang pha hitu co. Do tinh
khiét ctia scandi c6 thé duoc ting 1én mot cach co hiéu qua bang budc chiét dung méi don
gian nay.
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Linh vue k§ thuit dwoc dé cap
Sang ché dé cap dén phuong phap tach ziricon va/hoic hafini ra khéi
dung dich nuéc chira scandi va ziricon va/hodc hafini bing cach chiét bang

dung mbi.

Tinh trang k¥ thuit cia sang ché
‘Khéng giéng nhu cac nguyén t6 dat hiém khac, do c6 ban kinh ion vo
cling nhd, nén scandi hiém khi c¢6 mit trong cic khoang vat d4t hiém thong
thudong, ma chi yéu c6 mit v6i lwong nho trong cac khoang vat oxit ciia nhém,
thiéc, vonfram, ziricon, sét, niken, v.v..

Do ¢6 ban kinh ion nho, nén scandi c6 d§ bazo thép, va do vay can co
axit manh dé hoa tan n6. Khi céac khoang vat oxit dugc hoa tan béng axit, thi
nhiéu nguyén t6 khéc cling duoc hoa tan dong thoi va cing ton tai véi scandi
trong dung dich nu6c. Do dung dich nuéc chira thanh phéan chinh 13 kim loai
tr khoang vat oxit védi nf“mg dd cao, nén viéc tach scandi ra khéi dung dich
nude 13 viée khéng hé dé dang.

Mot phuong phap thong dung da biét dé tach scandi la ding dung méi
dé chiét, nhu str dung dung mdi chiét 13 alkyl phosphat c6 tinh axit nhu PC-
88A (Daihachi Chemical Industry Co., Ltd., thanh phan chinh: 2-etylhexyl 2-
etylhexylphosphonat). Do PC-88A 14 dung mdi chiét c6 kha ning bay scandi
cuc ky cao, nén viéc chiét nguoc 1a rt kho khan. Mot phuong phap khac ¢o
sit dung dung mdi chiét 13 axit carboxylic, thuong 13 Versatic 10. Trong

truomg hop ndy, qua trinh chiét dat trang thai can bing & d6 pH bang 4 hoic



29637

cao hon, tai d6 scandi hydroxit dugc tao ra va giy can tré cho viéc chiét. Do

do, can c6 phuong phép méi d€ tach scandi mot cach c6 hi€u qua.

Danh sach cac tai li€u trich dan:

Tai liéu sang ché 1: JP-A H09-291320

Tai liéu sang ché 2: JP-A H04-036373 (USP 5258167)
Tai liéu sang ché 3: JP-A HO1-108119

Tai lidu séng ché 4: JP-A HO01-246328

Tai lidu sang ché 5: JP-A H04-074711

Tai liéu sang ché 6: JP-A 2012-012370

7 (US 20130123534, EP 2592067)
Tai lidu sang ché 7: JP-A 2012-012371
(US 20130102806, EP 2592068)

Tai li€u sang ché 8: JP-A 2014-001430 (WO 2013/190879)
Tai liéu sang ché 9: JP-A 2014-012901
Tai li€u phi séng ché 1: F. Kubota, et al.,

"Extraction/Separation Behavior of
Rare Earth Metals with Novel Amic
Acid  Extractant", Abst.  31st
Symposium on Rare Earths, The Rare
Earth Society of Japan, 2014, pp. 44-
45
Ban chit ky thuét ciia sing ché
Muc dich cia sang ché 13 d& xuit phuong phap xir Iy dung dich nuéc
chira scandi va ziricon va/hodc hafini dé 1am tang 4o tinh khiét cua scandi mot

cach cd hi¢u qua.
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Péi voi dung dich nuée chira nguyén t§ thir nhét 13 scandi va nguyén
t6 tht hai 1a ziricon va/hodc hafini, tic gia sang ché da phat hién ra rang bing
cach cho dung dich nudc chira cic nguyén t§ thtr nhit va th hai nay, dic biét
- 1a & d6 pH=3 hoic thap hon, tiép xtc v&i pha hitu co chira dung moéi chiét 1a

axit dialkyldiglycol amic c6 cong thirc chung (1):
R'R*NCOCH,0CH,COOH 1)

trong d6, mdi Ri va R? doc 1ap 12 nhém alkyl mach th%lng hodc mach nhénh, it
nhit mot trong sd R' va R? 12 nhém élkyl c6 it nhét 6 nguyén tir cacbon, tot
hon 13 axit dioctyldiglycol amic ¢6 ééng thirc (1), trong d6 ca R' 1an R*déula
C4HoCH(C,H;5)CH,-, c6 thé chiét dugc nguyén t§ thir hai, mot cach wu tién
hon so vé6i nguyén t6 thir nhét, tir dung dich nuéc sang pha hitu co. Chi bang
mdt budce don gian nay, ¢ thé lam tang 4o tinh khiét ctia nguyén té thir nhét,
tuc lascandi.

Trong céng doan x& ly dung dich nuéc chira nguyén t6 thir nhét 1a
scandi va nguyén t6 thr hai 1a ziricon va/hodc hafini, sing ché dé xuit
phuong phép tach nguyén t thir hai bang cach chiét bang dung méi, bao gdm
bude cho pha nuée 1a dung dich nudc tiép xtic véi pha hitu co chira dung moéi

chiét 1a axit dialkyldiglycol amic c6 cong thitc chung (1):
R'R*’NCOCH,0CH,COOH )
trong d6 mdi R! va R? doc 1ap 1a nhém alkyl mach thing hoc mach nhanh, it

nhit mot trong sé R' va R? 1a nhom alkyl c6 it nhit 6 nguyén tir cacbon, dé

chiét nguyén t thir hai sang pha hitu co.
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Theo phuong an uu tién, dung dich nuéc néu trén 1a dung dich nude
axit c6 o pH=3 hoic thip hon.

Theo phurong 4n vu tién, dung madi chiét 1a axit N,N-di-2-etylhexyl-3-
oxapentan-1,5-amic c6 cbng thitc (1), trong d6 ca R' 1An R® déu la
C4HyCH(C,Hs)CH,-.

Theo phuong 4n wu tién, budc cho dung dich nudc néu trén tiép xtc
v6i pha hitu co duge tién hanh trong thiét bi tron-ling nhiéu giai doan kiéu

nguoc dong.

Hiéu qué dat dugc cla sang ché

Midc du trong tinh trang k§ thuat da biéf, khé c6 thé tach ziricon
va/hodc hafini ra khdi dung dich nuéc chira scandi va ziricon va’hodc hafini,
nhung phuong phap chiét/tach theo sang ché di thanh cong trong viéc tach
mot cach cé chon loc ziricon va/hodc hafini ra khéi dung dich nuéc. B%lng
budc don gian nay, do tinh khiét cua scandi c6 thé duge cai thién mot cach

hiéu qua. Chi phi déu tu co ban va chi phi vén hanh co6 thé giam duogc.

M0 ta vin tit hinh vé
Fig.1 1a so dd cong nghé cua thiét bj tron-ling nhidu giai doan kiéu

nguoc dong theo mdt phuong an ciia sang ché.

M0 ta chi tiét sang ché

Phuong phap theo sang ché di tir pha nuéc 1a dung dich nuéc chira
nguyén té thir nhét 13 scandi va nguyén t6 thtr hai 1a ziricon va/hodc hafini.
Bing budc don gian 14 cho dung dich nuéc néu trén tiép xic voi pha hiru co

chtra dung méi chiét, nguyén t6 thtr hai c6 thé dugc tich ra khoi dung dich
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nuée va duge chiét sang pha hitu co. Sau khi chiét, d6 tinh khiét coa nguyén
t6 thtr nhét, tirc scandi, trong dung dich nuée duge tang 1€n.
Dung mdi chiét dugc st dung trong ban méd ti nay 13 axit

dialkyldiglycol amic ¢6 cong thirc chung (1):
R'R*NCOCH,0CH,COOH (1)

trong d6 mdi R! vaR? ddc 1ap 12 nhom alkyl mach théng hodc mach nhanh, it
nhét mot trong s& R' va R Ia nhom alkyl c6 it nhat 6, ot hon 1a c6 tir 6 dén
18, va tét hon nita néu c6 tir 7 dén 12 nguyén tir cacbon. Néu hai nhém alkyl
déu duoc dai dién bing R' va R? trong cong thire (1) co it hon 6 nguyén t
cacbon, thi axit dialkyldiglycol amic (dung mdi chiét) 13 it wa chit béo hon
1am cho pha hitu co chira né c6 thé khong dn dinh, dan dén viéc tach gitra pha
hitu co va pha nuéc dién ra khong hoan toan, va ban thin dung méi chiét nay
hoa tan trong pha nuéc & mic d6 khoéng dang ké, khién cho 16 tré nén mét tic
dung. Cac nhém alkyl chira qua nhiéu nguyén tir cacbon c6 thé khong g6p
phin vao viéc cai thién tinh ning co ban nhu kha ning chiét va kha ning tach
mic dii chi phi san xuit ting. C6 thé chip nhan dugc khi mot trong s cac gbc
R' va R? ¢6 it nhét 6 nguyén tir cacbon, gbc con lai ¢6 thé ¢6 it hon 6 nguyén
t cacbon, mién 14 axit dialkyldiglycol amic van gitt dugc dic tinh va chét
béo.

Axit dialkyldiglycol amic dwgc wu tién hon 13 axit ¢6 cong thic (1),
trong d6 ca gbc R' 13n R? déu 1a c4c nhém alkyl mach thing hoic mach nhanh
c6 8 nguyén tir cacbon. Vi du vé axit amic bao gdm axit N,N-di-n-octyl-3-
oxapentan-1,5-amic (dudi diy duoc goi 1a DODGAA hodc dioctyldiglycol

axit amic) c6 cong thirc (1) trong d6 ca gbc R' 13n R? déu 1a axit n-octyl (n-
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CgHj7-) va N,N-di-2-etylhexyl-3-oxapentan-1,5-amic (du¢i ddy dugc goi la
D2EHDGAA hogc axit di-2-etylhexyldiglycol amic) c6 cong thirc (1) trong
do ca gbc R' 1dn R* du 1a etylhexyl (C;HoCH(C,Hs)CH,-), trong d6
D2EHDGAA 1a dugc vu tién hon.

Pha hitu co chira chi yéu axit dialkyldiglycol amic néu trén 1am dung
mdi chiét va dung mdi hiru co 1am chét pha lodng, trong d6 dung moi chiét 1a
dung mdi co thé hoa tan. Dung méi hitu dugc chon 1a dung méi hiru co c6 dd
tan thip trong nudc, hoa tan mét cach thich hop dung méi chiét, co trong
luong riéng thap, va gitip 1am ting kha ning chiét. Vi du v& dung méi hitu co
bao gém toluen, xylen, hexan, isododecan, kerosin, va cac rugu cao hon (vi
du, ¢6 tir 5 dén 10 nguyén tir cacbon). Tét hon 13, pha hitu co chira dung méi
chiét véi lugng nam trong khoang tir ctia 0,1 dén 1 mol/L, t6t hon nita néu
nam trong khoang tir 0,3 dén 0,7 mol/L.

Theo sang ché, tir dung dich nuc’rc chta scandi (kim loai thir nhét) va
ziricon va/hodc hafini (kim loai thtr hai), kim loai thtr hai du6i dang nguyén t6
chiét dugc chiét sang pha hitu co chira dung moi chiét (bude chiét dung méi). -
Kim loai thr nhit va kim loai tht hai, tirc 14 scandi va ziricon va/hoac hafini
can duge xir Iy bang dung méi chiét ¢ trong pha nudc & trang thai dung dich
nuéce, va c6 thé c6 mit dudi dang dung dich nudc chtra cic mudi tan trong
nude cta cac kim loai thir nhit va tht hai dugc hoa tan trong d6. Vi du vé
mubi tan trong nudc bao gdm clorua (scandi clorua, ziricon clorua, va hafini
clorua), sulfat (scandi sulfat, ziricon sulfat, va hafini sulfat), va nitrat (scandi
nitrat, ziricon nitrat, va hafini nitrat). Theo sang ché, pha nuéc chira kim loai
thtr nhit véi lugng nam trong khoang tir 0,1 dén 0,7 mol/L, dic biét 1a tir 0,2
dén 0,5 mol/L va kim loai thr hai v6i lugng ndm trong khoang tir 0,001 dén

0,05 mol/L, dic biét 1a tir 0,005 dén 0,02 mol/L c6 thé dugc xir ly. Pha nudc
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chi chira cic thanh phan kim loai 1a kim loai thir nhat va tht hai 1a dugc uu
tién vi sau khi tach kim loai thir hai ra khoi pha nuéc bang bude chiét, thi kim
loai tht nh4t vAn ndm lai trong pha nuéc cing thanh phén kim loai duy nhét.
Tuy nhién, c6 thé chép nhan dugc khi pha nudc chira kim loai hoac cac kim
loai khac vé6i cac kim loai th nhét va tht hai, nhu natri, kali, va magie mién
la cac kim loai khac néy c6 mit voi ndng do khéng du dé tao ra chét két taa.
S& di nhu vay 13 vi ndng @ thap cua kim loai khac nay khong ngin dugc
budce chiét khong chiét kim loai th hai sang pha hitu co, va giit kim loai tht
nhét trong pha nuéc. Trong trudng hop nay, tot hon néu ndng do cia kim loai
khac nay trong pha nuéc & mic 0,001 mol/L.

O bude chiét, tot hon 1a pha nude ¢6 dd pH=3 hoic thdp hon. Khi do
pH 16n hon 3, kim loai thir nhét va/hodc thit hai s& tao ra hydroxit va trd thanh
chét két taa, chdt két tna nay c6 thé ngin can bude chiét/tach khi cho pha
nudc tiép xUc véi pha hitu co, va lam cho budce chiét khong thé thuc hién duge
viéc tach pha. Néu do pH nay Ia & bén phia axit manh, cin phai c6 lugng 16n
axit dé tai sinh dung moi chiét sau khi chiét kim loai thir hai. Do d6, t6t hon néu
& bude chiét, pha nudc c6 6 pH= 1-3. Gia tri o pH trong khoang nay c6 thé
duoc didu chinh b%mg axit nhu axit clohydric, axit sulfuric hodc axit nitric va
kiém nhu natri hydroxit hoic kali hydroxit.

Tét hon, néu ty 18 giita ndng d6 dung mdi chiét Co trong pha hiru co
va nE“)ng d6 kim loai thir hai C4 trong pha nudrc, tic 1a Co/C, (ty 1€ mol) nam
trong khoang tir: 3 < Co/Ca < 500. Néu Co/Cy < 3, thi néng do cia dung
mdi chiét, axit dialkyldiglycol amic 13 phai thip so v6i ndng do cta kim loai
thir hai @ pha hiru co c¢6 thé dong tu dugc, khi d6 khong thé tach dugc bang
cach chiét bing dung mdi. Néu Co/C, > 500, thi dung mdi chiét bd sung nhu

vay c6 thé khong gop phan 1am cai thién tinh ning co ban nhu kha ning chiét
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va khévnéng tach, va c6 thé con lam ting thém chi phi vi ndng do ciia dung
mdi chiét trong pha hitu co 14 cao hon nhiéu so v6i ndng d6 cta kim loai thir
hai trong pha nuéec.

Théo sang ché, tir pha hitu co chira kim loai thir hai can duoc chiét -
trong d6, kim loai thir hai c6 thé dugc chiét nguoc bing cach cho pha hiru co
tiép xtc véi chit 1ong chiét ngugc, tirc 14 dung dich nude axit (budc chiét
nguoc). B:?mg cach chiét nguoc, kim loai thir hai c6 thé duoc thu hoi va dung
mdi chiét ciing duoc tai sinh. Chét léng chiét nguoc 13 pha nuéc & budc chibt
ngugc va chira axit nhu axit clohydric, axit sulfuric hodc axit nitric. Mac du
t6t hon néu chit 16ng chiét nguoc chi chira axit, né c¢6 thé chira thanh phin
kim loai mién 1a n6 1a dung dich nuéc axit c6 kha ning chiét nguoc. Tt hon,
néu ndng do axit trong chét Iéng chiét nguoc nim trong khoang tir 3 dén 7N,
t6t hon nita néu nam trong khoang tir 4 dén 6N, va thong thudng axit manh c6
do pH duéi 1 duoc sir dung. Trong trudng hop nay, chit 1ong chiét nguoc
phai chira axit v6i lugng it nhit 1 duong lugng, tot hon 1a tir 3 dén 5 duong
lrgng cho mdi duong lwgng kim loai thir hai trong pha hiru co dé chiét nguoc.

O bude chiét va bude chiét nguoc, 16p chibt (tuc 13, hitu co va pha
nuéc) thudng duge kidm soat & nhiét do thip hon diém chay cua dung méi
tao nén pha hitu co. N6i chung, nhiét do cta 16p chiét cang cao thi s& 1am cho
do tan ctia dung méi chiét trong pha hiru co cang cao va viéc tach giira pha
hitu co va pha nu6c cang kém. Tuy nhién, dé ngan khéng cho hién tuong bbc
chay xay ra, thi nhiét 9 cta dung méi khong duoc cao hon diém chéy cia
dung méi. Tét hon, néu 16p chiét duoc kiém soat & nhiét do thap hon diém
chay khoang tir 5°C dén 10°C.

O bude chiét va bude chiét nguoc, pha hitu co va pha nuéc c6 thé

dugc cho tiép xiic véi nhau bang phuong phéap chiét dung moi bét ky da biét
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trong tinh trang k§ thuat. Thiét bi tron Iéng nhiéu giai doan kiéu nguoc dong
1a ¢6 loi dbi véi viée tiép xtic mét cach c6 hidu qua cia pha hitu co chita dung
moi chiét va dung méi hitu co véi pha nuéc 13 dung dich nuéc chira céc
nguyén t6 thir nhit va thir hai hodic chét 1éng chiét ngugc va tién hanh viéc
rchié't va tach mdt cach cé hi¢u qua.

Fig.1 1a so dd khdi thé hién thiét bi tron léng nhiéu giai doan kiéu
nguoc dong theo modt phwong 4n ciia sang ché. Thiét bi tron ling nay bao gdm
b phan chiét A, bd phan rira khi B, va bo phén chiét nguge C, mdi bo phén
nay co thé bao gﬁ")m mdt hodc nhiéu giai doan. Sb giai doan dugc chon mot
céch thich hgp sao cho c6 thé dat duoc do tinh khiét mong mudn cia kim loai
thir nhit sau khi chiét/tach. Cac dong tir 1 dén 8 1 cac dong din vao va din ra
cta thiét bi tron ling. Hé théﬁg nay cip pha nuéc (dung dich nuée chia cac
kim loai thtr nhét va thir hai) tir dong 1, pha hitu ¢6 chira dung méi chiét tir
dong 2, kiém dung dich nudc (vi du natri hydroxit dung dich nuéc) tir dong 3,
va dung dich nudc axit (vi du dung dich nude axit sulfuric) tir cdc dong 4 va 6.
Pha nu6c chira kim loai thtr nhit con lai (khong dugc chiét sang pha hitu co)
duge thu hdi tir dong 5, va dung dich nudc (dung dich nude axit), trong d6
kim loai thir hai khi chiét sang pha hitu co dugc chiét nguge duge thu hoi tir
dong 7. Trong bd phan chiét A, do pH ctia pha nuée duge diéu chinh sao cho
cac kim loai thtr nhét va thir hai duoc 1an luot tach ra ra khoéi pha nuéc va pha
hitu co. Trong bd phén chiét A, dung dich nuéc kiém dugc bd sung vio pha
hitu co va pha nudc tir dong 3. Trong bd phan rira khi B, pha hitu co dugc rira
khi bang dung dich nuéc axit c6 kha ning chiét mét cach c6 chon loc chi kim
loai thtr nhit (mét phin ciia n6 duge Hba tan trong pha hitu co va dugc nim
lai trong pha nudc). Trong bd phan rira khi B, dung dich nudc axit duoc bd

sung vao pha hitu co tir dong 4. Trong bd phan chiét ngugc C, kim loai thir

-10-



29637

hai khi duoc chiét trong pha hitu co dugc chiét nguoc vao chét long chiét
nguoc (dung dich nudce axit). Trong bd phin chiét nguoc C, chit 16ng chiét
nguoc (dung dich nuée axit) duge bd sung vao pha hitu co tir dong 6. Dung
mdi chiét ma tir d6 kim loai tht hai duge chiét ngugc co thé duoc tai tudn
hoan tir dong 8' dén dong 2 dé tai sir duﬁg.

Trong bd phan chiét A, pha nuéc 1 duge cho tiép xtic v6i pha hiru co
2 dé chiét. Kim loai tht hai trong pha nuéc 1 dugc chiét sang pha hiru co 2,
trong khi pha nudc 5 chira kim loai thir nhét (vin con & d6 ma khong duogc
chiét sang pha hiru co 2) dwoc thu hdi tir bd phan chiét A. C6 thé thdy ring
dung dich nudc kiém 3 dugc cip dé diéu ndng do axit can bang. Pha hitu co 2
ma tir d6 kim loai tht hai dugc chiét duoc cAp vao bd phén rira khi B, trong
d6 pha hitu co 2 duoc rira khi bing dung dich nuéc axit 4 c6 4o pH dugc didu
chinh dé chiét mot cach c¢6 chon loc kim loai thir nhét (mot phf“m cta n6 dugc
hoa tan trong pha hitu co 2 va né dugc ndm lai trong pha nuéc). Dung dich
nuéc axit 4 ma tir d6 kim loai tht nhit duoc chiét mot cach c6 chon loc duge
cip vao bd phan chiét A, trong khi pha hitu co 2 dd duge rira khi duge clp
vao bd phén chiét nguoc C, trong d6 kim loai thir hai trong pha hitu co 2 dugce
chiét ngugc bang dung dich nuée axit (chat 16ng chiét nguoc) 6 duoc didu
chinh dén d6 pH mong mudn. Dung dich nuéc thu duge 7 chira kim loai tht
hai duogc thu hdi. Pha hitu co 8 ma tir d6 kim loai thir hai dugc chiét ngugc
duogc tai tudn hoan dén bd phéan chiét A & dong 2.

Nong d6 cia dung dich nuéc kidm dugc cép vao bd phéan chiét A
thuong nam trong khoang tir 1 dén 5 N, nhung séng ché khéng chi gii han &
ndng d6 nay. Mbi ndng d6 cta dung dich nuéc axit dﬁqc cép vao bg phan rira
khi B va bd phan chiét ngugc C thudng nim trong khoang tir 3 dén 7N, nhung

sang ché khong chi gi6i han & néng d6 nay. Mdi lugng kiém trong dung dich

-11-
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kiém duoc bd sung trong khi chiét va luong axit trong dung dich nuéc axit
dugc str dung dé chiét nguoc t6t hon néu nam trong khoang tir 1,2 dén 3,5
duong lugng, t6t hon nita néu nim trong khoang tir 1,3 dén 2,9 duong luong

cho mdi dwong luong kim loai thir hai trong pha nuéc.

Vi du thye hién siang ché

Duéi day 1a cac vi du thuc hién sang ché dung dé minh hoa sang ché
ma khong nham 1am gi6i han pham vi cia sang ché.
Vidul

Dung moi chiét D2EHDGAA 1a duoc hoa tan trong kerosin dé tao ra
dung dich D2ZEHDGAAO0,5 mol/L, dung dich nay dugc st dung lam pha hitu
co. Scandi clorua, ziricon clorua, va hafini clorua dugc hoa tan trong nuégce dé
tao ra hdn hop dung dich nuéc chira 0,2 mol/L scandi, 0,01 mol/L ziricon, va
0,01 mol/L hafini, dugc diéu chinh dén d6 pH=1 béng axit sulfuric va duoc st
dung 1am pha nuée. Phéu tach duoc nap 100ml pha hitu co va 100ml pha
nuée, duge lic & nhiét 6 20°C trong thoi gian khoang 20 phut dé chiét
ziricon va hafini, va duogc dé yén dén khi dat duoc trang thai can béng. Pha
hitu co dugc tach ra khoi pha nudce. Tiép theo, 100ml pha hitu co di dugc
tach ra va 100ml dung dich nuéc axit sulfuric SN (chét long chiét ngliqc)
- dugc clp vao phéu tach, duoc lic & nhiét dd 20°C trong thoi gian khoang 20
phut d& chiét nguoc ziricon va hafini ra khoéi pha hitu co sang dung dich nuéc
axit sulfuric.

Nong do cia scandi, ziricon va hafini trong pha nuéc sau khi chiét va
trong dung dich nuéc axit sulfuric sau khi chiét nguoc do dugc bing éuang
phd ké phat xa ICP (ICP-7500 ciia Shimadzu Corp. ciing duoc ap dung duéi
day). |
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Vidu so sanh 1

Budce chiét va chiét nguoc duoc tién hanh nhu trong Vi du 1, chi khac
13 dung méi chiét duge st dung 1a PC-88A (Daihachi Chemical Industry Co.,
Ltd., thanh phin chinh: 2-etylhexyl 2-etylhexylphosphonat). Néng do ctia
scandi, ziricon va hafini dugc do. |

Vi du 1 st dung D2EHDGAA c6 hé sb tach bﬁng 81 nhu dugc tinh
toan tir cac ndng dd ziricon va hafini do dwgc, cho biét kha ndng tach tdt.
Trong Vi du so sanh 1, bing cach sir dung PC-88A, da khong thé tach dugc
scandi ra khoi ziricon va hafini vi scandi dugc chiét sang pha hitu co cling véi
ziricon va hafini.

Vidy2

Str dung dung moéi chiét D2EHDGAA, dung dich nuéc chira scandi,
ziricon va hafini, va thiét bi tron ling nhiéu giai doan kiéu nguoc dong nhu
dugc thé hién trén Fig.1, ziricon va hafini dugc chiét va dugc tach ra khéi
dung dich nuéc.

Dic biét, dung moi Chiét duogc st dung 1a D2EHDGAA dugc hoa tan
trong kerosin dé tao ra dung dich 0,5 mol/L, dung dich niy dugc st dung 1am
pha hitu co. Scandi clorua, ziricon clorua, va hafini clorua dugc hoa tan trong
nude dé tao ra hdén hop dung dich nuéc chira 0,2 mol/LL scandi, 0,01 mol/L
ziricon, va 0,01 mol/L haﬁﬁi, dugc diéu chinh dén do pH=1 b%mg axit sulfuric
va dugc st dung lam pha nuéec.

Tthiét bi tron léng nhiéu giai doan kiéu ngugce dong dugce thé hién
trén Fig.1 bao gdm bd phén chiét A gdm 5 giai doan, by phan rira khi B gbm
3 giai doan, va bd phan chiét nguoc C gdm 4 giai doan. Pha hitu co va pha
nuée dugce chiét/tach & nhiét 6 20°C trong thiét bi tron ling. Pha nudc duoc

cép vao véi tbe do chay 30 L/gio tir dong 1, pha hitu co dugce cép vao véi tde
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do chay 6,8 L/gio tir dong 2, dung dich natri hydroxit 4N dugc chp vao véi
tbc do chay 0,5 L/gi¢ tr dong 3, dung dich nudc axit sulfuric SN dugc clp
vao v6i tée dd chay 0,04 L/gio tir dong 4, va dung dich nuéce axit sulfuric SN
duoc cAp vao véi toe dd chay 0,1 L/gio tir dong 6. Pha nuéc sau khi chiét
duge thu hdi véi te dd chay 30,6 L/gio tir dong 5, va dung dich nuéc axit
sulfuric sau khi chiét nguoc dugc thu hdi véi tbe do chay 0,1 L/gidy tir dong 7.

Sau khi dat dugc trang thai 6n dinh, pha hiru co dugc thu hdi tir bd
phan chiét A va duogc chiét nguoc bang dung dich nuéc axit sulfuric 3N.
Ndng d6 ciia scandi trong chét 16ng chiét nguoc duge do bang quang phd ké
phét xa ICP. Pha nuéc duoc thu hdi tir dong 5 ciing duoc do cic ndng d9 cua
scandi, ziricon {fé hafini bang quang phé ké phat xa ICP.

Chét 16ng chiét ngugc c¢6 ndng dd scandi 1a 0,0002 mol/L, va pha
nudc co néng dd scandi 1a 1,5 mol/L, néng dd ziricon 1a 0,0001 mol/L, va
ndéng d6 hafini 12 0,0001 mol/L. Ty 1& phin trim cia scandi tinh theo téng
luong scandi, ziricon va hafini trong pha nuéc 1a 99,9%mol, va ty 1€ ph?m
tram scandi dugc gitt lai pha nude 1a 99,9 %mol.

Vi du so sanh 2

Budce chiét va chiét nguoc duge tién hanh nhu trong Vi du 2, chi khac
1a dung méi chiét dugc sir dung 1a PC-88A. Nong d6 cta scandi, ziricon va
hafini dugc do nhu dugc néu trong Vi du 2.

Chét 16ng chiét ngugc c6 ndng dd scandi 14 0,01 mol/L, va pha nude
co nf‘mg dd scandi 1a 0,02 mol/L, nf“)ng dd ziricon 1a 0,03 mol/L, va néng do
hafini 12 0,03 mol/L. Ty 1é phin trim ciia scandi tinh theo téng luong scandi,
ziricon va hafini trong pha nuéde 1a 25 %mol, va ty 1€ phén trim scandi dugc
gitt lai pha nuéce 13 25 %mol. Mot phén scandi dugc chiét sang pha hitu co

cung v6i ziricon va hafini, va scandi dugc chiét nguogc ra khéi pha hitu co chi
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14 0,01 %mol, diéu nay chimg t6 rang chi mot phan scandi khi chiét sang pha
hitu co 1a duoc chiét nguoc. Cac két qua nay chimg t6 ring bang céch sir dung

PC-88A, khoé c6 thé tach duogc scandi ra khéi ziricon va hafini.
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YEU CAU BAO HQ

1. Phuong phap tach nguyén td thir hai ra khéi dung dich nudc bang cach
chiét bang dung mdi, trong d6 dung dich nudc nay chira nguyén t6 thir nhit 1a
scandi va nguyén t6 thir hai 14 ziricon va/hodc hafini, phwong phap nay

bao gbém budc cho pha nuée 14 dung dich nude néu trén tiép xic véi
pha hitu co chira dung méi chiét 13 axit dialkyldiglycol amic c6 cong thirc

chung (1):
R'R®NCOCH,OCH,COOH (1)

trong d6 mbi R! va R? doc 1dp 1a nhom alkyl mach théng hoac mach nhéanh, it
nhit mot trong s& R' va R* 12 nhém alkyl c6 it nhit 6 nguyén tir cacbon, dé

chiét nguyén t thr hai sang pha hiru co.

2. Phuong phap theo diém 1, trong d6 dung dich nudc néu trén 13 dung dich

nudc axit c6 d pH=3 hoic thip hon.

3. Phuong phép theo diém 1 hoic 2, trong d6 dung mdi chiét 13 axit N,N-di-2-
etylhexyl-3-oxapentan-1,5-amic ¢6 cong thirc (1), trong d6 ca R' 13n R? déu 1a

C4HyCH(C,H5)CH,-.
4. Phuong phap theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 1 dén 3, trong d6 budc

cho dung dich nuéc néu trén tiép xiic vé6i pha hitu co duge tién hanh trong

thiét bi tron-ldng nhiéu giai doan kiéu ngugc dong.
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