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MG DAU

B

Ciing véi syt phét trién manh mé clia khoa hoe va k§ thuat, cdc ngnyén to dat hi€ém
(NTDH) ngay cang dwogc tng dung rong rai trong cic nganh kinh t€ qudc dan.

Da fir 1au, mot luong ding k€ NTDH duge sit dung dé san xust vat lieu tr chiy
"mishmetal” va nhiing hop kim dic biet. Mot s6 hop kim chéfa nguyén t6 dat hi€m nhu
SmCos, NdFeB cé do phan tir va mat do niing lugng tir cao, gid thanh ré. Cac vat liéu tir
chia NTPH dang duge sit dung trong cic dong co dién, miy gia t6c proton, miy tinh va
rit nhiéu linh vyc khic clia san xudt va doi sOng.

Trong {inh vire.cong nghé thity tinh, cic NTDH duge ding lam bot mai bong, lam
chit khir man hoic tao man cho thily tinh. Ngoai ra, NTDH duge sir dung dé san xudt kinh
ddi mau, céc loai thdu kinh va thiét bi guang hoc dic biet khic.

Nguyén t6 dat hiem duoc sir dung dé€ san xudt chit xfic tic trong cong nghe héa dau
va téng hop him co. Ciing véi viéc trién khai cong nghé ch€ bién diu mé, trong nhing nim
sdp t6i nhu ciu v& chat xtc tic chta NTDH & nwée ta chic chin s€ ting ddng ké.

Trong nhitng nim gin day, Ytri da &r¢ thinh mot trong s& nhilng NTDH dwoce sir
dung nhign trong cic linh vire k§ thuat cao, déc biét 1a trong linh vire ché tao vat lién siéu
din. D€ dép tng yeéu cin k¥ thuat phai ditu ch€ Y;0; c¢6 do sach tir 99% dén 99,9999%.
Diing phuong phdp rao ddi ion, ¢6 thé tdch Yiri khéi cdc NTDH véi do sach d6, song cong
sudt thap. Biing viéc lva chon hé chi€t thich hgp, c6 thé dip tng dugc ca 2 yén ciu vé cong
sudt va do sach chia san phim. '

3 nuée ta, ngoai nhimg moé da phdt hién nhe Nam Xe, Dong Pao, sa khodng ven
bién mi¥n Trung con c6 mo dat hi€m Yen Phi gidu cic NTDH niing va Yiri. Tir nam 1987,
nudce ta dd nhap mot luong 16n dung moi chiét nhw Tributylphotphat (TBP), axit di (2-etyl
hexyl) photphoric (HDEHP) va thi€t b chiét nguge dong 80 bac c6 cong suit lon. DE dap
ting nhn ciu vé NTDH, dic biét 1A Yiri frong cOng nghé¢ ché tao vt lién méi & mrdc ta,
chéng toi d® ra myc tiéu xdy dung phwong phip thu hoi téng NTDH va tdch Yiri tir quing
Yen Phd.

Noi dung nghién ctru duge trinh bay trong ban bio cdo gom 2 van dé chinh :
1. Lam giau cic NTDH phan nhém néing bing phuwong phép chiét véi HDEHP.

2. Tach, 1am sach Y tir d&t hiém Yén Phi bing chiét véi TBP tir moi irrdmg clorua-
tioxyanat.



CHUONG 1
TONG QUAN TAI LTEfU

1, Nhimg khal piém co ban trong phuong phap chiét .

1.1 Dinh nghia:

Chiét 1a qud trinh chuyén chat cin chiét tir pha niy sang pha khdc dugc thyc hien
qua b mit tiép xdc giita hai pha nh¥ c6 trong tic héa hoc giita tic nhan chiét véi chat can
chiét.

1.2 Nhitng dai hrong dic tning co ban ciia qu4 trinh chi€t [1].

a, He $6 phan b6 D.

Hing s6 phan b6 clia mot NTDH trong qui trinh chi€t duge tinh bing biéu thie :

a C1. "1
Kp = =

& LS §)

Trong d6 : - a,, Gy, ¥: 12 hoat do, nong d9, hé s6 hoat d0 clia NTDH trong pha tht nhit &
trang théi cAn bing.

- 83, G, 12 1a hoat A6, nodng do, he s& hoat d0 cia NTDH trong pha thu hai &
trang thi cAn biing.

Trong dung dich 1y tréng, trong d6é khong cé khong c6 sy lién hop hoac phan ly,
cdc pha khong tron 1in vio nhau va chit tan khong phin fing v6i dung moi, chiing ta c6
Nn=r=1. !

Khi do : C
Kp= =D  vaduge goi la h¢ s6 phan bo.
G

Nhirvay :

Tdéng nong do cAn bling cdc dang chita ion NTDH trong pha hitu co
D= -

Tdng nong d9 can biing cic dang chita ion NTDH trong pha nuéc

b, Mifc do chiét E.
Mic do chi€t (hay con goi 1a hi¢u suat chiet, phin trdm chiét) dwge tinh theo cong
thie : '



E% =

Trong dé: D la he s6 phan b; Vi, , Vg, 13 thé tich pha nwée va pha hifu co Ific can
bing,

Néu qu4 trinh chiét duge I4p lai nhita Bn va thé tich hai pha duwge giit nguyén trong A
qué trinh chiét thi midc do chi€t s€ la :

100
E% = 100 -
(G+1)

G day, n la s6 [an chiét hay con goi 1a s6 bac chiét ; G la s6 phan b8 dirge do bling
ti s6 khoi lwgng chit tan trong pha hitu co va trong pha nwrée.

c. He s6 tich {.

Day la dai lugng dic trung quan trong nhit ctia quéa trinh chiét phan chia 2 nguyén
t6 ra khoi nhau .

D, Cipa/ Qoo
B = =
D, Clm/! G

Trong d6: Dy , D, , - hé s6 phan b6 clia nguyén ¢ th& nhit va nguyén (6 thi hai
trong ciing diéu ki¢n chiét .
C (bc ) G (be) -NOng dQ can bi[lg ciia nguyéen td thif nhat va thff hai
trong pha hirz co .
' Ci(m, Ci (a) - Nong d0 cAn bing cha nguyén 6 thif nhat va thif hai trong
nuréc . ‘

Dé€ dinh gid do chon loc cila he chiét, ngudi ta thudng chon Dy > D, va do dé6 B >1
Néu P cang 16n , kbi nang chiét phan chia NTDH cang t6t . Da s6 hé chiét dugc sit dung
trong cong nghé chi€t NTDH ¢6 p =1,8 + 3,0 . Trong mot s6 tntémg hop cd biét , phai chiét
nhidn béc thi phwong phip phin chia méi c¢6 tinh chon loc cao .Néu B cing 16n , s8 bac
chiét trong he chi€t cang ft , ning sust chia mot don vi thé t{ch thiét bi cang I6n , chi phi héa
chiit cang nho .Vi vy , vin d& quan trong 1a phai im ra nhitng hé chiét c¢6 he s6 phan chia
... dit 16n dé sp dung trong cong nght tach va lam sach cic NTDH .



2. T4ic nhan chié& NTPH
Cic tic nhan chiét ding dé phan chia NTDH dugce chia lam 3 nhém :

“ Nhém 1 : Téc nhan tao phtic Chelat . Hop chat dige chi€t 1a Chelat .
Nhém 2 : Téc nhan theo co ché trao déi ion (trao déi cation va trao d6i anion ) .
Nhém 3 : Téc nhin theo co ch€ solvat .

Trong cong nghe tich va lam sach NTDH, ngudi ta thuwdng sit dung céc tic nhan

~ chi€t nhu : cic hop chat him co trung tinh (TBP) ; cic axit him co (HDEHP ,axit

naphthenic, axit versatic ) ; cic bazo hita co ( mu6i amoéni bac bén). Gan day, ngudi ta da
chii ¥ nhitu dén céc tdc nhan chi€t hén hop.

Céc tic nhan chiét ding trong cong nghé phan chiaNTDH phii théa min mot s
yéu ciu san day : .

-C6 do tan cao trong dung moéi hiru co nhung {t tan trong nude.
- Bén dudi tic dung cla dnh sdng, chiét d9, axit va bazo.

- C6 d% chon loc cao d6i véi NTDH (cho hé s6 tdich 2 NTDH ke nhau 16n).
- Gidi chi€t NTDH dé dang,.

2.1 Hop chit co photpho trung tinh.

a. Chiét tir moi tnrémg nitrat.

Tributylphotphat 14 tic nhan chiét ttung tinh dién hinh dé thu téng va phan chia cdc
NTDH.TBPduoc ding & dang nguyén chit hosic dirge pha loang bing cdc dung moi tro nhu
dan hoda, benzen, n-hexan. TBPc6 thé chi€t cic NTDH tir dung dich nitrat, tioxyanat,
clorua, peclorat... nhung hiéu qua hon i tir hai moi trwdmg d4u [ 2, 3 ] . Da c6 nhién cong
trinh nghién ctu kha ning chi¢t NTDH tir moi rwomg nitrat [ 4 ].

Khi chié€t La (IlI)biang TBP tir moi trwong axit, hé s¢ phan bo phu thudc manh vao
do axit ciia pha nrde. Khi pha nwde cé nong do axit < 7M, caAn bing chi€t xay ra nhy san :

Lni)\+3X () + xIBPy,) <> LnX 4. xTBP,,

& day, X" : anion don dién tich cia axit trong pha nwéc.

Khi chi€t Ln(Ill) tir pha nwdc c6 nong do HNO; < 7M, hop chit duge chiét ¢6 dang
Ln(NO3);.3TBP. Hop chit nay khong bi ion héa trong dung moi hitu co va khong bi hydrat
héa[ 5 ). :



Khi dung dich La(IIT) c6 nong d60 HNO; >7M, hop chit duge chi€t c6 dang phire
anion Hn [ Ln (NO3) 3,4, ] . XTBP (1 ¢6 gié tri tir 1 dén 3 ) va can bang chiét c6 dang :

Lﬂ(") +3NO,, .+ H(H * -+ NO:,-)(") +xTBP < Hn[Ln(N03)3in]'xTBP(hc)

3(n)

Khi chi¢t bing TBP tir moi trrong nitrat trung tinh hodc axit yéu ( nong d6 HNO; =
0,01 + 0,5M ), nong 46 Lo( NO; ) ; trong pha hifu co ting lén khi nong d¢ Ln ( NO; ) 3
trong pha mrée ting va dat 150 + 180g/ khi nomg d¢ Ln (NO; ) 3 trong pha nwéc dat 300
+ 400g/1 [ 6 ). Dung lwong chi€t clia TBP d6i véi cic NTDH kh4 i6n va d6 1a wu diém ciia
TBP so v6i HDEHP khi chi€t cic NTDH.

b. Chi€t cic NTDH tir moi trudmg khic.

Qué trinh chi€t cic NTDH tir moi tudng tioxyanat xdy ra tot hon so véi tir moi
trirdng clorua va nitrat. Trong tnrdmg hop nay, hop chat dwge chiét 1a In ( SCN ) ;. xTBP (
x = 3, 4, 5 phu thudc vao ban kinh cation NTDH va cfia hinh khong gian cha tic nhan co
photpho ). Khic vdi cdc actinit, NTDH c¢6 kha ning tao phiic v6i SCN ~ manh hon véi C1°
Vi vay, co thé phan chia cic NTDH khoi actinit biing phwong ph:ip chiét v6i TBP tir dung
dich cé nong do SCN ™ < 1IM.

Téc gid cong trinh { 7 ] dwa ra phwong phip phan chia NTDH phan nhém nhe khoi
phan nhém ning bang chiét véi TBP tir dung dich Cloma-tioxyanat (dung dich ¢6 pH =3 +
4 vanong d¢ C1°, SCN~ wong ¢ng l1a 2M va 5M). Khi d6 Y & vi trf twong duong Sm.
Trong nhimg digu kién néi en, c6 thé tich La, Ce, Pr, Nd khéi cAc NTDH tir Sm dén Lu.
Hé chi€t ndy con duge s dung d€ tich Y ra khéi NTDH.

Khi chi€t cAic NTDH tir dung dich tioxyanat, d¢ pH c6 anh hudng manh dén qui
trinh chiét vi kha piing tao phiic cia NTDH véi ion SCN ™ phu thuoc manh vao d6 pH dung
dich. Ciic NTDH tao v6i ion SCN ~cdc phiic chit Am hodic dwong Lo( SCN ), *® (n = 1+4).
Trong dung dich clorua-tioxyanat, phutc hén hgp La(SCN), (1 duoe tgo thanh [ 8 ]. Do bén
ciia cdc phifc ndy gidm theo thd oy san day :

La>Ce>Pr>Nd>Sm>FEu>Gd>Dy>1u

Ngoai ra, c6 thé chi€t NTDH bing TBP tir moi trudmg peclorat va clorua. Kha ning
chiét bing TBP tir moi trudng sunfat néi chung kém .

2.2 Chiét Y biing hop chit co photpho trung tinh

Do tinh chét héa 1¥(hiing s6 ben ciia phitc , h¢ s6 phan bd...) ma Ytri duge xép vao
diy cdc nguyén t6 dat hiém va vi trf nim & viing Hp + Er .Phu thuoc vao he chiét ,Y c6 thé
nim & ving d4t hi¢m ning , trung gian tir Gd dén Dy hodc dat hi€ém nhe . Dy 1a co s& cho
phép chiét tich Y khoi cic NTDH . C6 hai phwong phép tdch Y.



- Phirong phép thit nhat : sir dung hai he chi¢t ma vi af ciia Y trong thi nr chi€t
khéc hin nhau. V{ du véi b chiét thif nhat , Y nim & phan nh6m niing , tntée hét phai tich
Y va phan nhém néng khoi cic NTDH tir La dén Dy . Trong hé¢ thif hai , phai dira Y sang
vi trf phan nhém nhe d€ téch rieng Y khoi cdc NTDH tir Ho + Lu .

" Phirong phdp thit hai ;: Chon hé chiét Y sao cho vi tri clia y trong h¢ nam ngoai day
NTDH. Muén vdy , phai dua vao hoat dong dong thoi ciia it nhét la 2 tdc nhan trong mot
hodc hai pha. Phwong phip nay cho phép thu dwoe Yiri ¢6 do sach cao [ 9 ].

Nhitng hé chiét thirong diing dé chiét Y 1a TBP - NH,SCN - LuCl;, photphonat -
LaBr - LiBr, HDEHP- EDTA - La(ls.

Téic gid cong trinh [10] da gi6i thitn quy inh tich Y i tinh quing chifa 60% %05 o o
thu duge san khi phan chia nhém. Trude hét, ding HDEHP va PC.88A ( téc nhan chiét co
photpho ) dé chiét Y tir dung dich clorua véi do sach 93%. Sau d6, lam sach Y biing chiét
voi TBP 50% trong dan hoa tir dung dich NH,SCN IM. Khi d6, Y ¢ lai trong nude. Hiéu
sufit thu hoi Y,0, 1a 90% véi do sach 99,9%. -

Taichi sato [ 11 ] dd nghién cfu qud trinh chiét Y bang TBP va TOPQ tit m6i truong
tioxyanat. Hop chét dirgc chi€t cé dang Y{ SCN );.4TBP. K&t qua phan tich phd hong ngoai
vi cOng hitdng tir hat nhan cho thAy ion SCN ph6i ti véi ion Y** va Lo qua nguyen o N,
con cic ion kim loai lién két v6i nguyén tir O cla nhém photphoryl. H¢ s6 phéan b6 D ting
khi nong do ion SCN "ting va giam khi nong d6 HQ1 ting. Khi nhiét d¢ tang tir 10° + 50°C,
he s phan b6 D ciing ting va D, 16n ding ké so v6i Dy, .

Rosicky va Hala [ 12 ] di théng bao kha nang chiét Y( III ) bang TBP tir dung dich
hén hgp axit HNO; - HC10, . Biing tic nhan di-n-butylphotphonat chiét tir hai moi tnromg
khic nhau 13 NaNQOj; va KSCN, c6 thé tach Y khoi cic NTDH.

2.3 Chiét Yiri bing hop chét axit co photpho.

Tidc nhan chi€t trao ddi cation la mot loai tdc nhan rat him hiéu d€ phan chia cic
NTDH. Tic nhdn chiét trao ddi ion duge chia lam 2 loai 1a : axit co photpho va axit
cacboxylic. (b day ta chi de cap dén axit co photpho.

Hai tdc nhan dugc sit dung nhien 1a axit di( 2-etylhexyl ) photphoric ( HDEHP ) va
axit bi ( etyi-2hexyl ) photphoric. Trong hai tdc nhan nay, HDEHP dé téng hop hon, bén vé
mit héa hoc va phéng xa, it tan trong nudc .

Trong cac dung dich axit vo co lodng, cdc axit co photpho chiét cic NTDH theo co
ché thé mot ion H' ciia tic nhan chiét bling ion NTDH din t6i viéc tao thanh mot hop chat
phiic rung tinh tan manh trong pha hitu co.

Thidu: Znly+3{HA) (he) < Lm’(_HA;Q%(,,,, ¥ 3H En)
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G day HyA - ky hieu phan tr dime ciia HDEHP

Tir phuong trinh trén c6 thé nban théy, h¢ s6 phan b6 D phu thudc vao do pH cha
pha nede . Khi nong do axit ting, hé s6 phan b8 D gidm. Néu ndng &0 axit ti€p tuc ting
dén mot gid tri nhit dinh, qui trinh chiét cdc NTDH bing HDEHP s€ xdy ra theo co ché
solvat, twong tr nhu chiét bing TBP. Can bing chiét x4y ra nhw sau :

Lnlly+3X ) F (H 24, 00y & LnX 5 m (H 343 e

m =1 + 4. Theo cu ché€ nay, h¢ s6 phan b6 D ting khi nong d¢ axit hosic nong do
tic nhan chiét ting, '

a. Chi€t phan chia NTDH bing HDEHP

Su phu thude kha 16n cira 1gD vio s6 thé it NTDH cho phép phan chia duge cdc
NTDH bing HDEHP. Tuy viy, trong thye € ngudi ta thuong ditng HDEHP dé phan chia
cdc NTDH phan nhém néng vi trung gian. Viéc phan chia cdic NTDH phan nhém nhe sé&
kinh t€ hon nhiéu néu chiét bing hgp chit co photpho trung tinh.

Nghién cira chi ti€t sy phu thu¢c ciia 1gD vio s¢ thit tr Z clia cdc NTDH, nhiéu tic
gia phit hién thoy sy phu thudc d6 khong phai 13 myén tinh. Trén do thi suat hién 4 cung
cong tng véi 4 chém NTDH : La, Ce, Pr, Nd ; Pm, Sm, Eu, Gd ; Gd, Tb, Dy, Ho, ; Er,
Tm, Yb, Lu. Chinh vi v4y, khi chiét cic NTDH bing HDEHP hé s6 phan chia p ciia céic
- clip Ce-La; Sm-Pm ; TB-Gd ; Tm-Er kbé 16n ( twong dng bing 2,98 ;3,05;4,93;2,
49 ) con ciia cic cdp Nd-Pr, Ho-Dy, Lu-Yb twong d6i nho (twong ¢ng bing 1,38 ; 1,43 ;
1,94;1,86)[ 13 ].

Thong thudmg, ngudi ta chiét cic NTDH bing HDEHP tir moi trrong HC1, HNO,
ho#ic tir moi trudng HAO, , H,S0; . Khi chiét tit moi rwémg H,SQ, , he s6 phan bd D cia
La, Ce, Pr, Nd trong doi thap, con hé¢ s6 phan bo D ciia cdic NTDH niing hon nhir Sm, En
lai kh4 cao.

b. Chi€t Y bing HDEHP.

Di c6 nhitu cong trinh nghién cfu kbi ning chiét phan chia Y bing HDEHP.
HDEHP rit ¢6 hrii hi¢u trong viéc tich Y khéi hén hop cdc sin phim phan hach tr nhién
li¢u 16 phin ng hat nhan. C6 thé chiét Y tir dung dich HQ 0,1M + 0,3M bing HDEHP
0,75M trong dau hoda, gidi chi¢t bing HC1 8M [ 14].

F. Villani[ 15 Jtach Y khoi cdic NTDH biing phuong phap chiét véi HDEHP 1M pha
trong dau hoda tir pha nwée chita HCl ¢6 do pH > 1,5, tdng nong do0 NTDH =~ 0,25M.
Luong chat tao phiic nhuy EDTA, DTPA gdp 0.4 + 1,5 [4n t6ng ham lugng NTDH. Sau 7
In chi¢t thn dwge Y ¢6 d9 sach 16n hon 99% tir dung dich ban d3u chida = 70% Y;0s.
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He 56 phan chia clia Y d6i véi cic NTDH nim gin 14 khong 16n d6i v0i moi tdc
nhén chiét, Vi vay dé ting hé s6 phan chia , cong ty Shin - Etsu Chemical Co, di sir dung
cong nghé chiét tir moi trudng hén hgp clorua - nitrat] 13% 1.Cong ty Nippon Yitrium [16 ]
da sit dung 2 tic nhan chiét nhe HDEHP va axit versatic hodc axit versatic va mudi amoni
bac bon, Diu tién ngudi ta chiét biing axit versatic, khi d6 cic NTDH ning dwge chi€t lén
pha hifu co, Y & lai pha nw6e . Sau d6 chiét bing HDEHP, bay gi¢r chi c6 Y duge chiét sang
pha hitu co con cdc NTDH nhe & lai pha nuéc.

Trong nhién truong bop , d€ ting kha ning phan chia Y, npudi ta thudng sir dung
cic chat tao phiic 14 nhimg aminopolyaxatat. dwa vao gia tri hing s6 bén cia chitc NTDH
v6i edc chalt tao phite, c6 thé tim duge tic nhan tao phite thfch hgp cho hé chiét.

CHUONG I

KET QUA VA THAO LUAN

1. K¥ thuit thue pghiém,

Dung djch mudi clora, nitrat va sunfat NTDH dugce digu ché tix cic oxyt titong #ng
c6 4o sach tir 99.0% + 99,99% .

Téc nhan chi€t diwge ding 1a tri n-butyl photphat (TBP) va axit di (2-etyl-hexyl)
photphoric (HHDEHP), sin phdm c&a hing BDH Chemicals Ltd Poole (Anh), ¢6 d¢ sach
97% + 98%.

Dung moi pha loang TBP va HDEHP 1 céc chit hia co khong phan cue. Trong céc
thi nghi¢ém , phin Ién 1a dan hoa 14y & phan doan nhiét d¢ soi 170°C + 210°C.

C6 thé x4c dinh nong d6 NTDH trong dung dich nwéce ( pha nudc hodc dung dich
gigi chiét NTDH 6r pha hite co sau khi chiét) biing phwong phip chudn do truc ti¢p.
phuong phédp duge ti€n hanh nhir sau : Liy mot thé tich chinh xdc dung dich NTDH cin
xdc dinh nong d6 cho vao binh nén. Sau dé6, thém dung dich dém cé pH thich hgp, dung
dich Arsenazo III va lic deu . Chudn do bling dung dich DTPA da biét nong do . Tai diém
twong duong, dung dich chuyén tir mau xanh ciia phitc NTDH (1) v6i Arsenazo Il sang
manu do cila Arsenazo III tr do.

Cot sic ky trao déi ion dé phan chia cdc NTDH (III) ¢6 chitn cao 100mm, dudng
Ainh trong 0,5mm duge nap nhya Aminex c6 kich thu6e hat 20 + 50 mesh. nhya hap ghu
mau phaa tich 1a Wolfatit KPS - 200. Hé sic ky trao ddi ion hoat dong duéi dp snat 1,4 +
1,5 atm. Diing céc dia tephlon dé himg cic giot dung dich rira. Micropipet duge ding dé
chuén d¢ vi lwong NTDH (II) trong dung dich rira bing DTPA vdi chat chi thi Arsenazo II1
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2. Jam gitu csc NTDH phan nhém nang bing phueng phap chiét yéi HDEHP,

2.1. Xic dinh cdc théng s§ co ban clia qu4 trinh chiét.

a. nong do HCl cAn biing trong pha nude.

D€ khio sét sy phi; thuoc heé s6 phan b6 D ciia cic NTDH vao [HCl], khi chi€t
bing HDEHP, chdng toi ti¢n hanh cic thi nghi¢m trong ditn kién sau : dung dich NTDH
ban dau 0,10M dwoc pha lrong HC c6 nong 40 khic nhan. Pha hu'u co la HDEHP 50%
trong dau hoa. K&t qua [hu‘c nghiém duge rinh bay trén hinh 1.
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Hinh 1. Sy phu thmoc IgD vao Ig[HCl, khi chiét bing HDEHP 80%
trong dau héa. 1 - Y**, 2 - Euv**, 3-Sm™, 4 - Nd**, 5 - La*".

Tir hinh 1 ta thay, khi nong d6 HCI cAn biing & pha nwéc thay ddi tir 0,2M dén
10,0M gid tri D gidm dan va dat gi4 tri cuc ti€u & viing nong c0 HCI cAn bing tr 4,5 dén
7M sau d6 D ting lén. G viing [HQl] thip ( < 4M) he 56 phan b6 D ciia cAic NTDH gidm
manh khi [ HOl], ting, s phu twoc gD vao lg[ HCl], gin nhy la tuyén tinhvéi he s6 goc
~3. Khi [ HCl]y, ting lén trén 4M, cdc dudmg cong déu c6 cuc tiéu. Sau khi dat gis tri cuc
tiéu, he s6 phan bo D cita cic NTDH ting lén khi { HCllg, ting.
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Hai nhinh chia dudmg cong bifu dién sw phu thuoc IgD vao lg] HO], khi chiét
NTDH (IIT) bing HDEHP ¢6 thé duoc gidi thich bing 2 co ché chi€t khéc nhau.

O ving nong do HQl can bing thép, céc ion La ™ trong pha nuwéc tham gia phén
ttng v6i cic phan tf HDEHP dime tao thanh cic hop chat noi phitc .

O ving nong d6 HC1 can bing cao, h¢ s6 phan b6 D dat gfa trj cyc tiu, sau d6 tang
lén khi [ HQl), ting lén. S& di c6 hién trgng dé6 13 do c6 su thay ddi ciia co ché chigt. Khi
ting nong do HQ, co ché chi€t tao hgp chat noi phitc chuyén sang co che tao hop chat
solvat, twong ty nhir khi chiét NTDH (III) bing TBP. Tir hinh 1 ta thfy, & mot gid tr
[HQY]y khong ddi h¢ s6 phan b6 D ting khi s6 thi oy clia cic NTDH ting. Van d€ 1a phai
tim [ HQl]g thich hop d€ ¢6 thé chiét tich cic NTDH ning khéi cic NTDH nhe mot cich
hi¢n qui. & ving [ HQlJ, nhd, he s6 phan bs D ciia cic NTDH (1) du cao, khé loai cdc
NTDH nbe khéi pha him co. & gid i [ HQllg = 4M, chi c6 cic NTDH (III) thuoc phan
nhém ning c¢6 D > 1( dai dién 1a Y** ¢6 D = 1,5), trong khi cdc NTPH (III) thuoc phan
nhém nhe ¢6 D khi nhé (nhdt 1a cic NTDH nhe dau ddy). Vi vay, chdng t6i chon
~ [HQllw =4M cho qué trinh chiét tich cAcNTDH ning khéi NTDH nhe bling HDEHP.

b. Nong do HDEHP trong pha hif cg.

Dé khio sdt sy phu thude ciia h¢ s6 phan b6 D va h¢ s phan chia p vao nong do
HDEHP trong pha him co, ching toi ti€n hinh cdc thi nghiém chiét & diea kién nhit sau :
nong do NTDH trong pha nuée ban dan 1 0,065M, nong d6 HC1 can bing trong pha nuéc
12 4M, thé tich 2 pha l4 5mi/5mi, nong d6 HDEHP trong pha hifv co tinh theo thé tich la
100%, 66%. 50%, 33%. Dung moi pha loang la diu hda c4t & phan doan 170-210°C. & cic
thf nghiem nay, Y** vayb®* dal dién cho cic NTDH niing, cdon Tb** 12 NTDH trung gian
gin nhém ning nhit dai dién cho cdc tap chit cin tich. $¢ liéu thu dugc trinh bay trén
bang 1.

Bangl - Gid tri D va p ciia Yb* , Y>* va Tb* khi chiét bing HDEHP c6 nong do
thay d6i trong diu hoa

Néng do HDEHP trong diu hda, % thé tich
NTPH 100 66 50 33
D |pln2inl| D |Ppln2Anl{ D |fLn2Anl|{ D |pLn2Anl
Yo | 39,001 17,182 9,417 5,623
Y | 3505 ) 11,13 | 1,433 | 11,99 | 0758 | 12,42 | 0437 | 12,87
Tb* | 0,553 6,34 0,191 7,50 J009 | 7,9 {0053]| 825
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Tir bang 1 ta thiy, & ndng d6 HDEHP c6 dinh he s6 phan b6 D ciia cic NTDH ting
len khi s& thit tr ting. Ditn nay c6 lien quan dén khi niing tao phic ting khi s6 thif tw cha
NTDH tang. Khi nong d¢ HDEHP gidm h¢ s6 phan b6 D ciia NTDH giam nhi¢u, nhwng hé
s6 phan chia clia cic cip NTDH lai ting lén chit it. Dign d6 la do khi nong do HDEHP
trong pha hifu co giam, toc d¢ giam h¢ s& phan b6 & cdc NTDH khong nhwt nhau. & céc
N'I'DHligngdokhﬂnxng tao phirc v6i HDEHP manh hon so véi cic NTDH nhe nén téc d0
gidm D nho hon 12 & cdc NTDH nhe.

Qua khao sét chiing toi thiy, khi ding HDEHP c6 nong d6 cao, khi ning chiét cic
NTDH 16n (D cao). Tuy nhién, do do nhét cao nén thoi gian phan pha 1au. Thém vao d6,
do h¢ s6 phan b5 ciia cdic NTDH nbe ciing cao, chiing di vao pha hifi c¢o véi mot lugng
ding ké. khi ding HDEHP pha loang, théi gian phAn pha nhanh va c6 khé niing tich céc
NTDH niing ra khoi cdc NTDH nhe dé hon ( gid tri p cao hon) . Tuy nhién , trong tnrong
hop niy dung lugng chiét ciia pha hitu co nhé hon, hiéu suat ciia qué trinh tich s€ thip.

¢, Xd¢ dinh dedmg ding nhiét chiét rong InQl; - HCl - HDEHP .

D& x4c dinh dung lugng chiét cia HDEHP d6i véi cac NTDH () vi Gm ra ndng
do cic NTDH ([IT) thich hgp cho qn4 trinh chi€t lam giau cdc NTDH niing, ching toi di
x8y dung cic duong ding nhiét chi¢t ciia hé LnQl; - HQl - HDEHP 100% va 50% trong
diu héa. Céc thi nghi¢m dwtoc tién hanh vai 3 nguyen t6 Eu’* , Y** va Tb**. Céc két qua thu
duge trinh bly trén hinh 2 . '

-  Ch ,
50 | LI-‘”_/' (hC) '.r';:';/l _o__——o—-——-o'_"J Vs

/4/.’-0*”’_‘_——
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Hinh 2. Cic duomg déng nhigt cua cde Er**, Y**vATb™ tong h¢ LnCQl;-HC1 4M - HDEHP
100% va 50%. 1,2,4 -HDEHP 100%; 3,5.6 -HDEHP 50%; 1,3 -Er**; 2,5 -Y**; 4,6 -Tb*".
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Tix hinh 2 ta thdy, cdc doan dau dudmg cong c6 do doc 16n khi nong do can bing
cha cic NTDH & pha nuée nhéd. Dign nay chiing t6 khi nong d6 NTDH nhd, kha ning chiét
ctia HDEHP d6i véi cdc NTDH 12 cao, khi ting nong d0 NTDH trong pha nude, d¢ doc
cha dudng cong giam din va sau d6 nim ngang. Doan nim ngang clia do thi fng vdi nong
do NTDH bao hoa & pha hitu co va chinh 14 dung lugng chi¢t NTDH (III) cha HDEHP.
Dung luong chiét cia HDEHP 100% gap khoang 2,6 [an dung luong chi€t cia HDEHP
50% trong dau hoa.

Dung lugng chiét cia HDEHP d6i v6i cac NTDH (II) ting din theo s6 tha tu
NTDH. Déi véi cdc NTDH nhe va trung gian dung hrong chiét cia HDEHP 100% chi
khoang 0,1M + 0,2M. Déi véi cic NTDH niing ( dai dién 1a Er** va Y** ) dung luwong cta
cic HDEHP 100% khoang 0,3M. Dung lrong chiét cic NTDH (III) nho la nhuge diém cla
HDEHP so v6i TBP,

2.2 . Lim giau cic NTDH phan nhém ning.

Céc thi nghiém dwoge ti€n hanh nhy sau: HDEHP duge khao sét & 2 nong d6 100%
vi 50% trong diu hda; dung dich du citia NTDH la 0,10M dwoc pha twong HCl d€
[HCll(n) = 4M. Sau khi chiét, pha hifu co duge tich ra khéi pha nude va diwge nra bing
ciing mot thé tich deng dich HCl ¢6 nong do khic nhau.

He s6 phan b6 D ciia NTDH san khi rita duege tinh biing ti s6 nong d¢ cia NTDH
trong pha hitu co rén nong do téng cong cia NTDH trong pha nuéc khi chiét va rira.

Hé s6 phan chia B ctia cdc NTDH cz_lnh' nhau trong diy khao sit (13 nguyén 0 ) la
ti sO giita h¢ s6 phan bd cha NTDH ding sau trén h¢ s6 phan b6 chia NTDH ding ngay
trudée no.

Céc gid tri thye nghiém D va B dwge trinh bay trén bang 2 . Tir bang 2 ta thy, khi
s6 thi tv cia NTDH tang hé s6 phan b ciia D ciing tang lén va dic biét & cac NTDH nang
cudi diy. Gid tri B cha 2 NTDH ding canh nhau ( xem béang 2) thay ddi khi phtic tap. Doi
véi cdc cap Tb/Gd, Tm/Er gid tri hé s& phan chia kh4 cao( twong fing bing 4,73 va 3.06) .
Nguroe lai, Gid tri B cba cdc ciip Nd/Pr, Gd/Eu, Ho/Dy lai thap ( twong tng bing1,09 ; 1,30
vi 1,63). Con hé s6 phan chia cla ciip Er/Ho ¢6 gid tri trung binh (2,25).

Tir bang 2 ta thay, khi chi€t bing HDEHP 100% pha hitu co vin con chifa mot
lvong nhé cdc NTDH trung gian va nhe. Tuy vay, phin lén cdc NTDH nang bi chi€t sang
pha hita co' ( d6i véi Y** las 80%). D€ tich hin cic NTDH nhe va trung gian ra khoi
NTDH nang, ching t6i di nrapha hifn co bing dung dich HC1 ¢6 nong d) khic nhau. Tiy
theo yéu ciu ve do sach, ¢6 thé nira pha hitu co 1 [3n bing dung dich HC1 4M hoic 2 [an
bing dung dich HQI 3M va 2M. Sau khi rira, cic NTDH dfng truée Gd** da bi loai han
trong khi d6 cAc NTDH néing vin & lai pha hifu co ( hi¢u sust chiét cia Y** 12 51,3%).
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Khi chi¢t bing dung dich HDEHP 50% trong diu héa cdc NTDH nhe va trung gian
chuyén sang pha hifu co it hon nhitn so véi khi dung HDEHP 100%. Tuy viy, trong
tudng hop ndy hiu sudt chiét NTDH ning ciing gidm nhien ( tinh theo Y** 14 43,1%). D€
lam sach pha him co khéi cdc NTDH phan nhém nhe, chi cin rita m¢t [in biing dung dich
HQ.2M

" Déing chii ¢ 1a trong ci 2 trwomg hop, d6i v6i cic NTDH (III) cudi diy nhu Yb** ,
lwgng NTDH mit theo pha nude khi chiét ciing nhir khi rira 14 khong nhign. Khi chiét bling
HDEHP 100% , hrgng Yb*" mit theo pha mrée khi chiét va rira pha hitu co 2 [an bing HQ
4M va 2M la 7%. Khi disng HDEHP 50% trong dau héa, hrgng Yb** méit mét 1a =~10%.

Bang 2. Gié tri D va B ciia cdic NTDH khi chiét va rita pha hitu co bing HQl

HDEHP 100%
NTDH - Sau khi chiét D Saun khi rira pha him co
D BLn2/Lnl | HOQ2N HQ 4N HC1 4N
HQ 2N HQ 4N HQ 2N
La™ 0,015
Pt 0,022 1,47
Nd* 0,024 1,09 0,001
Sm* 0,048 2,00 0,002
Eu™ 0,090 1,88 | 0,003
Gd™ 0,117 1,30 0,005 0,002 0,003
Tb™ 0,553 4,73 0,172 0,063 0,085
Dy* 1,160 | 2,10 0,316 1,192 0,277
Ho™ 1,916 | 1,65 0,916 0,433 0,686
Er’* 4,405 2,30 2,345 1,237 1,674
Tm* 13,493 3,06 7,772 5,329 6,300
w* 39,001 ' 2,30 19,408 13,493 16,857
bl 3,505 '1 577 1,053 1,283
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HDEHP 50%
N'I'DH Sau khi chiét D Sau khi rira pha hin cg
D ! BLn2/Lnl | HCI2N HA 4N HCl 6N

]_.83+

Pr3+
Nd** 0,003
Sm’™* 0,007 2,33
Eu** 0,014 2,00

Gd* 0,020 1,43 0,003
Tb™ 0,096 0,80 0,055 0,013 0,002
Dy* 0,235 2,45 0,116 0,087 0,026
Ho™ 0,391 1,66 0,306 0,141 0,062
Er** 1,000 2,56 0,885 0,451 0,189
Tm“' 3,049 3,05 2,438 1,392 0,643
bt 9,417 3,09 9,010 5,323 2,685
Y 0,758 0,661 0,339 0,156

3. Tach va Iam sach Ytri tir téng < - -_d4t hiém YEN PHU bing phuong phip chié

di tribut otphat tir moéi clorua-tioxyanat

Ytri la mét trong s6 nhitng nguyén (6 duge ding rong rai. Hé LnCl; - NH,SCN -
TBP 12 m¢t trong s6 nhimg hé chiét dwge ding dé tich Y khéi cic NTDH phan nhém
ning.Un diém chii y€u ciia hé [a sit dung tributylphotphat, mot tic nban chi€t phd bién di
duge ding rong rdi d€ phan chia cic NTDH phan nhém nhe. Trong phin nay, chiing toi
trinh bay két qui khio sdt mot s¢ thong s6 co bin clia quéd trinh chiét trong hé LnCl; -
NH,SCN - TBP va dp dung nhu'ng két qua thu duge dé tich Y tir tdng dat hi€m Yen phii,

3.1. Nghién citu mot s() !hbng 50 co ban ciia qua trinh chiét Yiri
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' a. Anh huémg cila riong 40 TBP vh ion SCN" dén he s6 phan b6 clia Y. Gd,
Nd vé he s6 phan chia giita chting, -

Céic NTDH duge chi€t boi TBP tir moi tnrdmg tioxyanat manh hon nhign so véi tir
moi trudng mnitrat va clorua. Tuy nhién, trong trudng hop ndy he s6 phan chia ciia céc
NTDH dtmg canh nhau twong d6i nhé. Ching t6i dd chon moi trudmg clorua-tioxyanat, vi
theo céc két qua cong bd truée day [ 9 ] cho thdy bing phwong phip chi€t véi TBP tir moi
truomg clorua-tioxyanat cé thé tich nguyén Y khéi cdc NTDH phan nhém ning va trung
gian. Trirde hét can khao sit hiéu sudt chiét cic NTDH trong h¢ chiét néi tréa.

Thi nghi¢m dugc tién hanh véi pha nu6e ¢6 nong d0 NTDH  * 0,1M va pH = 2.,5.
Hai nguyén t6 dit bi€ém Nd va Gd duge chon vi dic nmg cho phAn nhém nhe va trung
gian. K&t qua thu dwoc trinh bay trén bang 3.

Bang 3. Sy phu thudc hé s6 phan bo cha Gd, Nd, Y vao nong 40 TBP va SCN .

Nong do TBP 50% TBP 80% TBP 100%

SCN" M| Gd Y Nd Gd Y Nd Gd Y Nd

e

0,3 |0,47]0,30|0,45|0,80{0,62|0,77 | 1,18 | 0,95 1,15

[ ;"w’ Forn
S U [P

0,2 /0,32{0,19/0,30{0,37|0,26|0,36 0,41 |0,30]0,40

Cr ;Y
Sy it

Tir bing 3 ¢6 thé nhan thiy, néu nong d6 TBP va ion SCN ~ cang cao thi kha ning
chi¢t cic NTDH cing I6n. Dien niy c6 thé gidi thich dua theo phirong trinh sau day :

Lnl)y+38CN (,y+xTBP,. <> Ln (SCN ), .xTBP,,,

(x thiomg 13 4 )

Ro rang, khi nong do TBP va ion SCN ~ tang, cAn bing phan g s& chuyén dich v&
phia tao thanh hop chit duge chiét va dan dén 1am ting he s& phan bé.

Nhin chung, h¢ 56 phan b0 clia Y thip hon so véi Gd va Nd. Néu nong 4o TBP va
ion SCN cang thap thi sy khac biet vé ¢ 56 phan b6 cfia Y doi v6i Gd va Nd cang ting.

Anh huémg ciia nong 4o TBP va SCN ~ dén hé s6 phan chia cdc clip Gd/Y , Nd/Y
ditge bién dién trén hinh 3 va 4. ‘
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-Tirhinh 3 vd 4, ¢6 thé nhan thay khi nong do TBP thap (50%), h¢ 56 phan chia ciia
hai cip Gd/y va Nd/Y ting Ién ro rét. Hé s6 phan chia hai cip n6i trén ting khi nong d6 ion
SCN ~ trong pha nit6c giam. Tuy nhién, khi d6 hién suft chiét ciing gidm manh. Vi vay,
chiing t6i chon nong 46 TBP t6i wu la 50%, nong 46 ion SCN t6i wu trong khoing 0,3

+Q,5M. {Bcd/y
17l .

1.6 \

15} \__ TP 50°%

1.4 |

Ny
1.2 } -T&P8O%

1.0 .

A T8P zoo ,o—-\\

0 oi 02 03 ¢4 ¢5 gb6 7 08 03

[SCN ],M

Hinh 3 : Sy phu thudc h¢ s phan chia cip Gd/Y vao noang d6 TBP via [SCN]
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Hinh 4: Sy phu thnoc he s6 phan chia cip Nd/Y vio ong do TBP va [SCN].

Su thay d6i Poay va Prgy khi nong do SCN ° thay d6i c6 thé gidi thich nbv san :
Trong moi trudmg c6 chifa ca jon (1" va SCN °, khi nong d¢ SCN * thay d6i thanh phin cia
phirc NTDH ciing ¢6 thé thay d6i. Ngoai SCN ~, jon CI ciing c6 thé tham gia vao thanh
phin clia phifc véi NTDH . K&t qiia 12 khong nhimg thinh phin ma ci d0 bén cia phitc
NTDH ciing thay ddi. Ditu d6 din t6i sy thay ddi he s phan chia cfia cic cip NTDH néi



mrén. Trong ciing mot he¢ chiét, s6 phan tir TBP trong hop chat dang chiét ¢6 thé khic nhau
tity thudc vao ban chat NTDH. Vi I€ d6 khi nong do TBP thay d6i ¢6 thé kéo theo sy thay
ddi cla hé s6 phan chia.

. b. Anh hudng ciia pH pha nwéc dén hé s¢ phan bd ciia Y, Nd, Gd, va he s¢
phén chia giita ching.

Thi nghiém dyoc ti€n hinh v6i pha nwée clta NTDH 0,1M va c6 d¢ pH thay ddi tir
2 + 3. Pha hitu co chifa 50% TBP. K&t qua thu duge trinh bay & bang 4.

Khi gid i pH: clla pha nwde giam, hé s6 phan b6 D ciia Nd, Gd va Y ciing giam
theo. '

Béng 4 : Anh hudng cita pH dung dich dén h¢ s& phan chia BNd/ Y, BGd/Y

" pH Nong do He s6 phan chia
| SCN-.M | PN&/Y, | BGd/Y
2,0 0.2 1,45 1,64
0,3 1,39 1,51
0.5 1,09 1',22
2,5 0,2 1,60 1,69
0,3 1,50 1,55
0,5 1,24 1,30
30 0,2 1,43 1,48
0,3 1,35 1,39
0,5 1,25 1,33

Nguyén nhan la & chd, trong khoang gid tri pH thip, d0 phan ly cia HSCN giam,
nong d9 ion SCN ~ trong pha nwée ciing gidm theo va chinh HSCN ciing bj chi€t vao pha
i co. Vi vy, h¢ s6 phinb6 D clia Nd, Gd va y giam.

Khéc v6i hé s6 phan b6 D, heé s6 phan chia ciia hai cap Nd/Y va Gd/Y dat gia tri cye
dai khi pH ciia pha nuéc 6 gif i 2,5.

c. Dudng déing nhiét chiét Nd trong he NdQ); - NH,SCN - TBP.
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Duong ding nhiét chiet Nd biéu dién sy phu thugc nong do Nd** trong pha him co
viao nong 40 Nd** trong pha nuéc & trang théi can bing. Day 12 mot thong s6 cin thi€t dé
tinh todn s6 bic cia he chiét. Chiing 16i d x4c dinh dwong ding nhiét chiét Nd d6i vai-
trwdmg hop ty le ndng d6 [ SCN "1 : [ Nd* ] bling 3: 1 va 2 : 1 ( tinh theo mol ). K&t qua
thi dwge trinh bay trén hinh 5.

Y
G.4 t [Nd],oM.
1
Fa) Fa) /
0.3 .
o O O -
~3
0.2 +
0.1
0 — 4 + } } } >
0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 [Nd] . .M

Hinh 5 : Duong ding nbiet chiet Nd trong he NdCl; - NH,SCN - TBP 50%.
1. Ty le [ SCN"J/ [ Nd** ] trong pha nuéc bing 3/1.
2. Ty 16 [ SCN "}/ [ Nd™* ] trong pha nu6c bing 2/1.

Tir hinh 5 ¢6 thé nhan thdy & khoing nong do nhd, khi nong do Nd** trong pha
nudce ting thi nong do Na** trong pha hitu co ciing ting theo. Sau khi dat t6i gia tri 0,45M,
mic dit nong do Nd** trong pha mréc tiép tuc ting, nong 40 Nd** trong pha him co hau nhy
kbong d6i va twong g vGi gid tri bdo hoa.

3.2 Chiét phan chia Yirj tir hén hop Nd - Y. Gd - Yva Nd - Gd - Y.

Sau khi khao séit anh huong ciia cic yéu t6 nhir nong do ion tioxyanat, gid tri pH
ciia pha mrée va nong do tributiphotphat trong pha hifu co téi he s6 phan chia cdc cap Nd/Y
va Gd/Y, chiing t6i ti€p tuc nghién ctu anh hwdng ciia n'glr(mg yéu t6 khic nhw ty 1¢ Y/Nd
va Y/Gd trong cdic hén hgp, nong d0 ciia mudi ddy t6i h¢ s6 phan chia cic cip Nd/Y va
Gd/Y trong h¢ ILnCl; - NHSCN - TBP.

a. Anh huémg cia ty l6 Y/Gd trong hén hop hai cfu it t6i he s6 phan chia
iita ching.

The nghi¢m duge tién hanh v6i hdn hop hai can tif ¢6 ty 1¢ Y/Nd va Y/Gd thay déi
tr1:9dén 9: 1. trude khi dem chiét véi TBP, pha nuée c6 tdng nong do0 NTDH bing
0,1M ; nong do NILSCN bing 0,3M va 0,5M , d6 pH = 2,5. Trong tit c4 cdc thi nghiém,
ty 16 thé tich pha nuéc va pha hifu co biing 1 : 1. K&t qua thu duwgrc trinh biy tmén bing 5.



Bang 5 : Anh hudng ciia ty ¢ Y/Nd , Y/Gd v nong do NH,SCN

dén he so phan chia cac cip Nd/Y va Gd/Y.

. Thong s6 [ NH,SCN ], M Ty lé Y/Nd hoiic Y/Gd |
9:1 7:3 5:5 3:7 1:9
Drd X 0,41 0,40 0,38 0,38 0,37
Dy 0,25 0,28 0,30 032 0,33
Bran 1,64 1,42 1,26 1,18 1,12
Mt do chiét, % 23,00 24,00 25,30 25,60 26,70
D 0,5 1,38 1,31 1,30 1,26 1,24
Dy 0,88 0,92 1,05 1,08 1,12
Bray 1,57 1,42 1,24 1,16 1,11
Mt do chiét, % 48,50 50,00 52,00 53,60 55,40
Doy 0,3 0,48 0,45 0,44 0,42 0,41
Dy 0,29 0,30 10,31 0,34 0,35
Boary 1,65 1,50 1,41 1,24 1,17
Mitic do chiét, % 25,00 2800 | 2920 30,40 31,50
Dos 0,5 1,41 1,35 1,34 131 1,30
Dy 0,89 0,91 0,97 1,11 1,14
Bodry 1,58 1,48 1,38 1,18 1,14
Mitrc do chitt, % 49,10 51,20 5270 | 56,20 56,70

Tir bang 5 ¢6 thé nhan thay khi nong d6 NH,SCN trong pha nude ting, hé s6 phan
bd D ciia cdc NTDH ciing ting, song hé sd phan chia cdc cip Nd/Y va Gd/Y gidm. Digu d6
¢6 nghia a jon SCN ~ da tao phitc & mitc ¢0 khdc nhau véi cic NTDH va lam cho kha nang
chiét chiing vao pha him co ciing khac nhau. Ty 1¢ Y/Nd hosc Y/Gd cang cao thi h¢ s6 phan

chia cdc ciip Nd/Y va Gd/Y cang i6n.

D¢ khao sét kha ning phan chia Y khoi cic NTDH nang, chiing t0i da xdc dinh h¢
56 phan chia cfia ciip Tb/Y trong hén hop Y-Tb ¢6 ty 1¢ Y/Tb = 1 : 1 va nong do NH,SCN
bing 0,5M . Két qui thu ditge cho thdy, & ciing mot ditn kién chi€t nhw nhau b¢ s6 phan
chia cip Tb/Y bing 1,81 va cao hon hiin so véi Gd/Y va Nd/Y ( bing 5) . Nhet vay , bling
phuong phép chiét véi TBP tir moi trudng clorua-tioxyanat, ¢6 thé tich Y khoi cdc NTDN
ning d& dang hon so véi cic NTDH nhe va trung gian.
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b. Anh huéng clia nong do NH,SCN va AI(NO); t6i he s6 phan chia céc
cip Nd/Y va Gd/Y.

Thf nghiem dugec tién hanh trong cic ditn kien sau day Ty l¢ Y/Gd va Y/Nd trong
hén hop NTDH & pha nw6e bing 1 : 1. Nong do mndi ddy A(NO;); trong pha nuGe bing
0,8M. Ty I¢ thé tich pha nwde va pha hitu co bing 1 : 1. Két qua thu duge trinh bay trén
bang 6.

Tir bing 6 c6 thé nhan thay, sy ¢6 mit cha mudi ddy AI(NO;); 0,8M trong pha mréc
khong nhitng lam ting ding ké mifc do chiét cic NTDH trong pha hita ¢ ma con lam ting
he s& phan chia cia cic cap Nd/Y via Gd/Y, dic bi¢t 1a & viing nong d0 NH,SCN cao .

Tiép theo, ching toi khao s4t s phu thuoc h¢ s6 phan chia cia ciip Nd/Y vio ty 1¢
Y/Nd trong pha nuée khi ¢6 mat musi ddy AI(NOs); 0,8M ; NH,SCN 0,5M. Két qua thu
durge trinh bay trén hinh 6. Tir hinh 6 c6 (hé nhan thdy, néu ty 1¢ Y/Nd cing cao thi h¢ 50
phan chia cip Nd/Y cing 16n, kha ning phan chia Y khoéi Nd cang cao.

Bing 6: Anh hudmg clia AI(NO;); dén qudé trinh chiét tich Y tir hén hop hai cau ty

Nong d0 NILSCN

Hén Thong s6 0,2M 0,3M 0,5M

hop [ALNOs)] .M | [A(NOs)] ,M | [AI(NOsh] . M
0 0.8 0 08 0 0,8

Nd-Y Dna 028 | 1,78 | 038 | 223 | 1,30 | 39
Dy 022 | 1,30 | 030 | 1,52 | 105 | 229

’ Brary 127 | 137 | 1,26 | 148 | 124 | 1,72

Miic do chi€t, % 22,60 | 59,00 | 25,30 | 65,00 | 52,10 | 73,40

Gd-Y Dgs 0,35 2,26 0,44 2,97 1,43 4,98

DYj 1023 1,43 0,31 1,69 0,97 2,43
Boary 143 | 1,58 1,41 1,76 1,38 2,05

Mtfcdo chiét, % | 24,20 | 60,00 | 2920 | 69,00 | 5270 | 79,20
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Hinh 6 : Anh hudng cia ty }¢ Y/Nd trong pha nwéc d€n h¢ 56 phan chia cap Nd/Y
a. Khong c6 muéi ddy.
b. ANOs)s 0,8M

c. Chiét tich Y tir hén hop ba cfu ti Nd - Gd - Y.

Sau khi x4c dinh céc y€u t6 dnh huéng t6i h¢ s6 phan chia cdc cip Nd/Y va Gd/Y
trong céc hén hop NTDH hai thanh phin, chiing t6i di khio sat kha niing chi€t tich Y tir
hén hop 3 cau tir Nd-Gd-Y . Thf nghi¢ém duge ti€én hinh trong cdc dien kién sau day : Pha
nuée ¢6 pH = 2,5 va téng nong do NTDH bling 0,1M véi ty 1é NdQl; : GdQl3 : YQl3 =1
1:2; nong do AI(NO;); bing 0,8M; 0,6M; va 0,4M , nong do NH,SCN = 0,5M. Pha hitu
co : TBP 50% trong diu hoa. Qua trinh chi€t dugc ti€n hinh theo 3 bude lién mc vai ty I¢
th€ tfch pha nuée va pha hitu co bing 1 : 1. -

K&t qua phan tich NTDH trong pha nwéc va pha hitu co sau ba fan chiét duge trinh
by trén bang 7.

Tir bing 7 ta c6 thé nhan thay, A€ nang hien suft phan chia Y khdi Nd va Gd, phai
. ting sO IAn chiét . RO rang, khi s& [An chiét ting, Y cing dwgce 1am giau trong pha nudc.

Vdi nong do AI(NOs); = 0,8M sau ba Iin chi€t, ham lwgng Y trong pha nwdc ting dan tir
44,2% len 86,3%.



Béang 7 : Chi¢t Y tir hdn hop ba csn tf Nd - Gd - Y.

AL(NO3); THONG 56 NGUYEN TG PAT HIEM
M Nd Gd Y
04 Théanh phin pha nwée ban dan,% | 25,20 | 24,80 50,0

Thanh phan pha nuéce san chiét:
Ian 1, % 2230 | 19,70 58,8
Brn /v 1,57 1,80 1,0
Thanh phan pha nudc san chi€t:
In 2, % 18,00 | 15,50 66,5
Bra /v 1,60 1,86 1,0
Thinh phan pha nuée sau chiét:
Ian 3, % 1570 | 12,30 720
Bra sy 1,76 1,92 1,0
0,6 Thanh phan pha nwée ban ddu,% | 25,90 | 24,70 49,4
Thanh phan pha mrée sau chiét:
inl,% : 22,00 | 18,80 59,2
Bra /v 1,59 1,82 1,0
Thanh phin pha nuwde sau chiét:
Ian 2, % 18,00 | 1540 | 66,6
Pra sy 1,86 1,92 1,0
Thanh phin pha nuéce sau chiét:
In3, % 10,90 7,90 212
Bin /v 2,08 2,47 1,0
0,8 Thanh phin pha ntdce ban diu,% | 25,10 30,70 44,2
Thanh phiin pha nudc sau chiét:
RBnl, % 21,50 | 24,00 54,5
Bra sy 1,62 1,84 1,0
Thanh phan pha nude san chiét:
lin 2, % 1570 | 17,00 67,3
Bre sy _ 2,08 2,15 1,0
Thinh phin pha nuée san chiét:
12n 3, % 7,50 6,20 86,3
Bra sy 2,30 2,66 1,0

Chiing-t6i da khio sit thanh phan NTDH trong dung dich rira chita NH,SCN 0,5M;

Al(NO3); 0,8M, pH = 2,5. Ty I¢ thé tich pha nude va pha hitu co biing 1 : 1. Két qua phin




26

tich thanh phan NTDH trong dung dich rira duge trinh biy trén bang 8 . D€ so sanh, ching
toi trinh bay két qua phan tich thanh phin NTDH tho duge sau khi giai chiét pha hitu co
bing 5 thé tich HQ 0,1M.

Bing 8 : Thanh phan NTDH trong dung dich rira pha hima co
sau khi chiét Ian 1 va dung dich giai chiét

THONG SO NGUYEN TO PAT HIEM
Nd Gd Y
Dung dich rirapha | Nong do, M 0,00355 0,00437 0,00708
hif co Thanh phin, % 237 29,1 412
Dung dich gidi Nong do, M 0,01939 0,02427 0,0303
chiét Thanh phan, % 26,2 32,8 410

Tir bing 8 ¢6 thé thay : Y dwoc 1am giau khong déng k€ trong dung dich rita. Ham
lwong Y trong tong NTDH cla dung dich rira chiém vi tr{ trung gian ( 47,2 %) gii¥ta pha
nuée (54,5%) va pha hite co (41,0%) .

3.3. T4ch Yiri tir tdng dat hi€m Yen phd.

Sam khi dd khéo sit cdc thong s co ban cia qué txinh chiét phan chia Y d6i véi cdc
hén hop NTDH , ching 16i 4p dung céc thong s6 thu dwoge dd tich Y khéi tdng dat hi€m
Yen phi Ia mot trong sO quing c6 bam lwgng Y cao nhit & nutdc ta.

Sau khi phan hily tinh quing bing H,SO; , cdic NTDH phan nhém ning ( bao gom
cd Y) duge tich so bd khéi cde NTDH phan nhém nhe va trung gian bling phirong phip két
tha sunfat kép. tuy nhién, sau khi phan chia , phan nhém ning vin con chifa mot lurong
déng k& NTDH phin nhém nhe va trung gian.

Nhw vy, ngoai phin nhém ning, miu con chifa mot lrgng nhAt dinh cic NTDH
nhém trung gian va nhém nhe .Qu4 tinh tdch tdng cic NTDH Yen phd thinh céc nhan
nhém duge tién hanh theo ba burée sau day :

Buée 1: TAch nhém NTDH niing khéi phin nh6m trung gian va nhe

Nhu céc két qua nghién cfru ¢ phin trén chiing t6i 4p dung h¢ chi¢t HDEHP - H(l-
LaCl; d€ phan chia cic phan nhém néi trén. Sau khi chiét bing HDEHP ( 1,5M trong dau
hda) tir pha nw6e chira HCQ1 4M va rira HDEHP bing dung dich HCl 4M cdc NTDH ning tir
Dy-Lu ( ké ci Y) chuyén sang pha hifu co. Trong pha oudc con lai chi yéu [a cic NTDH
phan nhém trung gian va phan nhém nhe.



Bude 2 : Téch Y khoi cdc NTDH phan nhém ning.

Vin d& niy da durgc nghién cffu ty my trong phin trén. Y c6 thé tdch rieng khoi cic
NTDH phan nhém ning bing phirong phép chiét véi TBP 50% trong dau hoa tir pha nuée
chita NELSCN 0,5M. Al(NO3); 0,8M va pH = 2,5.

A
&
Trén co s& cdc két qua thu duoc. Chﬂngﬁfﬁ x4y dung mot so do tdng hop dé tich Y
tir tdng NTDH Yen Phii bing phuwong phép chiét (hinh 7).

Lo** = 100g/1 Chi€'t bing HDEHP
[ HC1 ] = 4M 50% trong dau hda
v I !
Pha vo co Pha hifu co
1 .
i { RimbigHQ4M |
Pha vo co chita phAn nhém .
nhe va trung gian e-| Nur6c ria chi€t Pha hitu co
Chict bing | HDEHP 50% Giai chiét| bing HCI
troug dan hoéa,! HQl 0,4M | ‘
‘
{ 1 HDEHP LoCh
Pha v co chifa Pha hitu co chifa
phan nhém nhe phan nhém tgian -[La*}~80gA | - Them NH,SCN
_pH=25 - Them AI(NO;);
Gidi chiét {  Héahop LaQl; + NH,SCN 0,5M
biing HCl + AI(NOj3); 0,8M; pH = 2,5
Pha vb co chifa Chiét bing TBP 50% | trong diu hoa
phan nhém L
trung gian
' Pha hitu co Pha vo co

Gidi chi€t bing HC1{ NaOH

S -

TBP Lo* (| Y(OH): |—l 1205

Hinh 7 :So do tich Ytri chiét tir tdng NTDH Yeén phd
bang phwong phép chi€t
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" Chiing 101 d& 4p dung so do ndy dé tich Y tir téng NTPH Yén Phd. Miu t6ng
NTDH Yen Phii duwgc hoa tan trong HQY, di#n chinh nong do NTDH bing 100g/, { HQ1 ]
= 4M, san d6 tién hanh chiét nhwr so do ( hinh 7 ). .

Két qua phan tich thanh phin NTDH & pha nuéc trong qué trinh chi€t dwoc trinh
biy trén bang 9.

Bing 9. Thanh phin NTDH & pha nuéc trong qui trinh chiét ytri tir t6ng NTDH
Yeén Phi. ‘

Thanh phin NTDH , %
2Ho +Lu Y 2pyv+sn | 21a+ Nd

Phann(xc.trlr(’)‘ckhichie't 16 .4 54,6 . 20,5 8,5

véi HDEHP
Pha mirée trrde khi chiét 22,0 75,5 2.5 _

vgi TBP : '
Pha nuére sau khi chi€t vot 3,5 95,0 1,5 _

TBP

Tir bing 9 c6 thé nhan thdy : sau khi chi€t bing HDEHP tir pha awée chta HQ 4M
trong pha niréc trrdre khi chiét v6i TBP, cdc nguyén t6 phan nhém nhe ( La - Nd ) hin nhy
khong cdn lai. Tiép d6 sau khi chiet bing TBP, trong pha mu6c con lai c6 thé thrY duge
lam gian cho t6i 95%. Bing cach lip lai qua trinh chi€t, ¢6 thé ting din do sach cia Y
trong san phém. @ﬁng t6i da tdch duwge 450 g oxit Yiri c6 do sach 98 - 99%.

KET LUAN

1. Di khio sét dien kien chiét Jam giau dat hi€m ning biing NTDH tr moi trrdng
HQ 4M.San khi chiét riva pha hifu co bing dung dich HC1 ¢6 nong do khic nhau d€ tang
d0 sach clia san phim.

2. Da khao sit &nh hudng ciia mot s6 yé&u t6 nhr nong d6 TBP, nong d¢0 SCN ™ va
pH, pha mtéc dén hi¢u suft chi€t va kha niing phan chia cdc ngayén t6 Gd, Nd, Y trong hé
TBP - SCN ". Ditu ki¢n t6i wu cho qué trinh ndy: pH 2,5, [ SCN ~ i Lo™] = 2 + 3,
50%TBP. Nghién cffu khi ning chiét tch Ytir hén hop Nd - Y, Gd - Yva Nd - Gd - Y véi
cdc thong s6.saun : pH 2,5 ; AI(INOs); 0,8M va NH,SCN 0,5M.

3. Trén c0 s& cdc s6 litn nghién cttu di dinh huéng cong nghe tich Y tir tdng dat
hi¢m Yen phd va thu duoe san phdm Y,0; c6 d0 sach khodng 98% - 99%.
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