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Sposob rozdzielania skandu (III) i lantanowcow (III)

Przedmiotem wynalazku jest sposéb rozdzielania
skandu (III) i lantanowcéw (III), majacy szczeg6l-
ne zastosowanie do otrzymywania soli skandu
i lantanowcéw wysokiej czystosci.

Skand i lantanowce nalezg do pierwiastkow ziem
rzadkich i ze wzgledu na bardzo duze podobienstwo
‘chemiczne sg trudne do rozdzielenia. W przyrodzie
wystepuja zespolowo i tworzg izomorficzne mie-
szaniny.

Skand (III) i lantanowce (III) rozdziela sie glow-
nie metodami ekstrakcyjnymi, chromatografii jo-
nowymiennej, cienkowarstwowej lub bibutowej,
przy czym dwie ostatnie metody maja jedynie za-
stosowanie mikroanalityczne. Na skale preparatyw-
ng stosuje sie chromatografie jonowymienng, pole-
gajaca na przepuszczaniu przez kationity lub anio-
nity roztworéw soli skandu (III) i lantanowcéw
(III), a nastepnie wymywaniu zaadsorbowanych jo-
néw przy zastosowaniu roztworéw kwasu cytryno-
wego, octowego, solnego, azotowego lub ich miesza-
nin w obecnosci czynnikéw maskujgcych. Skand
(III) wymywa sig, zaleznie od eluentu, przed lan-
tanowcami lub jako ostatni.

Skand (III) i lantanowce (III) rozdziela sie takze
metoeda ekstrakcji przy pomocy trojbutylofosfora-
nu (TBP), kwasu n-maslowego lub ekstrakcje kom-
pleksu z kwasem nitrylotréjoctowym (NTA) lub
kwasami fosforonieorganicznymi.

Opisane metody aczkolwiek odznaczajy sie duza
zdolnoécig rozdzielczg, miedzy innymi dzieki mozli-
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wosci wielokrotnego powtarzania jednostkowych
operacji rozdzielczych w jednej instalacji, to jed-
nak posiadaja znaczne niedogodnosci. W chromato-
grafii jonowymiennej stosuje sie zwykle roztwory
rozcienczone, a proces rozdzialu jest czasochlonny.
Metody ekstrakcyjne nadajg sie raczej do usuwa-
nia $§ladowych zanieczyszczen.

Znane sg takze stragceniowe metody rozdzielania
skandu i oddzielania od lantanowcéw za pomocg
kwasu cynamonowego, dwufenowego, fenylofosfo-
rowego lub migdalowego. W wymienionych meto-
dach, proces rozdzialu nalezy prowadzi¢ w bardzo
wysokim zakresie pH. ) ,

Celem wynalazku bylo opracowanie prostego spo-
sobu szybkiego rozdzielania skandu (III) i lanta-
nowcoéw (III), umozliwiajacego otrzymywanie soli
skandu (III) i lantanowcéw (III) wysokiej czystoSci,
przy uzyciu latwodostepnych i tanich odczynnikéw.

Cel ten zostal osiggniety dzieki stwierdzeniu, ze
bardzo trudno rozpuszczalne w wodzie sole skandu
(III) mozna uzyskaé przez dzialanie na roztwory
soli skandu roztworami kwasu ftalowego lub jego
soli. Przy czym jak stwierdzono, reakcja przebiega
na zimné, a 'nastep'ni_e w podwyzszonej temperatu-
rze, w' zakresie pH‘ 4,5—5,5.  Ponadto stwierdzono,
ze dzialanie stechiometryczna ilo§cia kwasu ftalo-
wego lub jego soli, w stosunku do jonéw skandu
powoduje wydzielenie czystych preparatéw skandu,
pozbawionych jonéw lantanawc6w, natomiast prepa-
raty lantanowc6éw zawierajg Slady skandu. Przy za-
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stosowaniu za$§ nadmiaru ftalanu lub kwasu ftalo-
wego, nastepuje wydzielenie preparatéw skandu za-
Twhfeciyszczonych sladowymi ilosciami lantanowcéow,
- natomfast pozostajace w roztworze sole lantanow-
. cow posiadaja wysokg czystosé.
' . Wedlug wynalazku, na zimne roztwory soli pier-
wiastkéw ziem rzadkich o pH 4—5,5 dziala sie roz-
““fworem ‘kwasu ftalowego lub jego solami, zwlaszcza
amonowa, w iloéci stechiomerycznej lub w celu
uzyskania czystych soli lantanowcéw pozostajacych
w roztworze w okolo 1,5-krotnym nadmiarze, po
czym po odsaczeniu osadu ftalanu skandu, przesgcz
ogrzewa sie do temperatury 60—90°C, odsacza wy-
tracong drugg frakcje ftalanu skandu, a z roztwo-
ru wydziela si¢ sole lantanowcéw znanymi sposo-
bami. !

Sposobem wedlug wynalazku uzyskuje si¢ zasa-
dowy ftalan skandu Sc(OH)CgH,O4XH;O, ktéry nie
rozpuszcza sie w nadmiarze odczynnika stracajg-
éego. Opisanym sposobem mozna rozdzielié iloscio-
wo skand z roztworu zawierajacego jony lantanow-
céw w dziesieciokrotnym nadmiarze oraz lantanow-
ce wysokiej czystosci z roztwordéw zawierajacych
dziesieciokrotng ilo§é skandu.

Przyklad I. Do 50 cm3 roztworu Nd(NO;); za-
wierajgcego 1,779 g Nd;Os wprowadzono 10 cm?
roztworu Sc(NOj)s zawierajacego 0,170 g Sc,0O:
i rozcienczono do 200 cm3 Do zimnego roztworu
wprowadzono po kropli 35 cm? 0,1 M roztworu fta-
lanu amonowego o pH 5, przy intensywnym mie-
szaniu. Wydzielony osad mieszano w roztworze ma-
cierzystym 0,5 godziny, odsaczono, przemyto woda
do zaniku jonéw NO's. Przesgcz ogrzano do tempe-
ratury 80°C intensywnie mieszajgc. Po 0,5 godzinie
osad odsgczono, dokladnie przemyto. Pozostaly w
roztworze Nd3+ wytrgcono kwasem szczawiowym
na gorgco. Wydzielone osady przeprazono do tlen-
kéw w temperaturze 900°C, rozpuszczono w 2 N
roztworze HCl i analizowano spektrograficznie
oznaczajgc zawarto$é Sc(III) w N&(III) i Nd(III) w
Sc(I1D).

Zawarto$é Sc(III) w preparatach Nd(III):
przed rozdzieleniem 8,7%
po rozdzieleniu < 0,1%

Zawarto§é Nd(III) w preparatach Sc(III):

przed rozdzieleniem 91,28%
po rozdzieleniu I frakcja —
II frakcja <1%

W ten sposéb wydzielono iloSciowo Nd,Os o zawar-
tosci Scg03; <K 0,1%, 70% Sc;O3 bez sladow Nd,Os
i 30% Sc,O; o zawartosci Nd;O3 <1%. :

Przyktad II. Do 50 cm?® roztworu Nd(NOj),
o zawartosci 1,779 g Nd;O; wprowadzono 10 cm?
roztworu Sc(NOg); o zawartosci 0,170 g Sc,0O; i roz-
cieficzono do 200 cmd. Do zimnego roztworu wpro-
wadzono po kropli 50 cm?® roztworu ftalanu amo-
nowégo pH 5, przy intensywnym mieszaniu. Wytra-
cony osad mieszano 20 minut w roztworze macie-
rzystym, odsaczono i przemyto woda. Przesacz
ogrzano do temperatury 80°C. Wydzielony osad od-
sgczono. Z przesgczu, po zatezeniu do 200 cmd wy-
tracono neodym (III) kwasem szczawiowym na go-
ragco. Wszystkie wytracone osady przeprazono do
tlenkéw, rozpuszczono w 2 N roztworze HCI i czy-
sto$¢ ich oznaczono spektrograficznie.
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Zawartosé Sc (III) w preparatach Nd (III):
przed rozdzielaniem 8,7%
po rozdzieleniu —_

Zawarto§é Nd (III) w preparatach Sc (III):

orzed rozdzielaniem 91,28%
po rozdzieleniu I frakcja 1%
II frakcja <5%

W ten spos6b wydzielono praktycznie ilosciowo ne-
odym pozbawiony $ladéw skandu.

Przyktad III. Do 200 cm? roztworu Nd(NOj)s
zawierajacego 10,480 g Nd;O; wprowadzono 100 cm?
roztworu Sc(NO;); zawierajacego 1,70 g Sc;0,, i roz-
cienczono do 800 cm3. Do zimnego roztworu wpro-
wadzono 300 cm3 0,1 M roztworu ftalanu amonowe-
go o pH 5, ciggle mieszajgc. Osad mieszano w roz-
tworze macierzystym 0,5 godzin. Po tym czasie wy-
dzielony osad odsgczono, przemyto wods. Przesacz
ogrzano do 80°C silnie mieszajac przez 0,5 godziny.
Wydzielony osad odsgczono, przemyto. Przesgcz za-
tezono do 600 cmd i wytrgcono neodym (III) kwa-
sem szczawiowym na goraco. Wydzielone osady
przeprazono do tlenkéw, rozpuszczono ‘w‘ 2 N roz-
tworze HCI i oznaczono czystosé neodymu spektro-
graficznie.

Zawartosé Sc (III) w preparatach Nd (III):
przed oczyszczeniem 8,7% ’
po oczyszczeniu —

Wydzielono w ten sposéb neodym (III) bez $sladéw
skandu (III).

Przyktad IV. Do 100 cm? roztworu Sc(NOj)s
o zawartosci 1,70 g Sc;O3 wprowadzono 5 cmd roz-
tworu NA(NOj); o zawartosci 0,1779 g Nd,O;, a na-
stepnie 115 cm3 0,1 M roztworu ftalanu amonowe-
go o pH 5 przy intensywnym mieszaniu, Wydzielo-
ny osad mieszano w roztworze macierzystym 0,5
godziny, nastepnie odsaczono i przemyto. Z przesa-
czu.w analogiczny spos6b wytracono drugag i trze-
cig frakcje wprowadzajgc po 115 cm?® roztworu fta-
lanu amonowego. Przesgcz nastepnie odparowano
do 100 cm3. Wydzielony osad odsgczono. Z przesg-
czu wytragcono jony Nd (III) kwasem szczawiowym °
na goraco. Wydzielone osady przeprazono do tlen-
kéw. w tempertaurze 900°C, rozpuszczono w 2 N
roztworze HCl i analizowano spektrograficznie.

Zawartosé Nd (III) w preparatach Sc (III):

przed rozdzieleniem 9,47%
po rozdzieleniu I frakcja —
: II frakcja —
III frakcja <1%
IV frakcja 1%

Zawartosé Sc (III) w preparatach Nd (III):
przed rozdzieleniem 90,53%

po rozdzieleniu - <0,1%

Uzyskano w ten sposéb 80% Sc,O; bez §ladéw Nd
(III) oraz 20% ScyO3 o zawartosci Nd,O; okolo 1%.
Wydzielony praktycznie iloSciowo neodym zawieral
< 0,1% skandu (IIT).

Poniewaz rozpuszczalnosé ftalanéw lantanowcow
jest bardzo zblizona, jake modelowy roztwoér uzy-
wano soli neodymu, ze wzgledu na latwag dostep-
no$é czystych preparatéw tego pierwiastka. Préby
stosowania mieszania lantanowcéw potwierdzily
uzyskane wyniki.
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Zastrzezenie patentowe

Spos6b rozdzielania skandu (III) i lantanowcéw
(III), znamienny tym, ze na zimne roztwory soli
pierwiastkéw ziem rzadkich o pH 4—5,5 dziala sie
roztworem kwasu ftalowego lub jego solami, zwla-
szcza amonowga w ilosci stechiometrycznej lub w ce-

lu uzyskania czystych soli lantanowcéw pozostajg-
cych w roztworze, w okoto 1,5-krotnym nadmiarze,
po czym po odsgczeniu osadu ftalanu skandu, prze-
sgcz ogrzewa sie do temperatury 60—90°C, oddziela
wytrgconog drugg frakcje ftalanu skandu, a z roz-
tworu wydziela sig sole lantanowcéw znanymi spo
sobami. :



	PL128629B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


