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Sposób rozdzielania skandu (III) i lantanowców (III)

Przedmiotem wynalazku jest sposób rozdzielania
skandu (III) i lantanowców (III), mający szczegól¬
ne zastosowanie do otrzymywania soli skandu
i lantanowców wysokiej czystości.

Skand i lantanowce należą do pierwiastków ziem
rzadkich i ze względu na bardzo duże podobieństwo
chemiczne są trudne do rozdzielenia. W przyrodzie
występują zespołowo i tworzą izomorficzne mie¬
szaniny.

Skand (III) i lantanowce (III) rozdziela się głów¬
nie metodami ekstrakcyjnymi, chromatografii jo¬
nowymiennej, cienkowarstwowej lub bibułowej,
przy czym dwie ostatnie metody mają jedynie za¬
stosowanie mikroanalityczne. Na skalę preparatyw-
ną stosuje się chromatografię jonowymienną, pole¬
gającą na przepuszczaniu przez kationity lub anio-
nity roztworów soli skandu (III) i lantanowców
(III), a następnie wymywaniu zaadsorbowanych jo¬
nów przy zastosowaniu roztworów kwasu cytryno¬
wego, octowego, solnego, azotowego lub ich miesza¬
nin w obecności czynników maskujących. Skand
(III) wymywa się, zależnie od eluentu, przed lan-
tanowcami lub jako ostatni.

Skand (III) i lantanowce (III) rozdziela się także
metodą ekstrakcji przy pomocy trójbutylofosfora-
nu (TBP), kwasu n-masłowegó lub ekstrakcję kom¬
pleksu z kwasem nitrylotrójoctowym (NTA) lub
kwasami fosforonieorganicznymi.

Opisane metody aczkolwiek odznaczają się dużą
zdolnością rozdzielczą, między innymi dzięki możli-
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wości wielokrotnego powtarzania jednostkowych
operacji rozdzielczych w jednej instalacji, to jed¬
nak posiadają znaczne niedogodności. W chromato¬
grafii jonowymiennej stosuje się zwykle roztwory
rozcieńczone, a proces rozdziału jest czasochłonny.
Metody ekstrakcyjne nadają się raczej do usuwa¬
nia śladowych zanieczyszczeń.

Znane są także strąceniowe metody rozdzielania
skandu i oddzielania od lantanowców za pomocą
kwasu cynamonowego, dwufenowego, fenylofosfo-
rowego lub migdałowego. W wymienionych meto¬
dach, proces rozdziału należy prowadzić w bardzo
wysokim zakresie pH.

Celem wynalazku było opracowanie prostego spo¬
sobu szybkiego rozdzielania skandu (III) i lanta¬
nowców (III), umożliwiającego otrzymywanie soli
skandu (III) i lantanowców (III) wysokiej czystości,
przy użyciu łatwodostępnych i tanich odczynników.

Cel ten został osiągnięty dzięki stwierdzeniu, że
bardzo trudno rozpuszczalne w wodzie sole skandu
(III) można uzyskać przez działanie na roztwory
soli skandu roztworami kwasu ftalowego lub jego
soli. Przy czym jak stwierdzono, reakcja przebiega
na zimno, a następnie w podwyższonej temperatu¬
rze, w zakresie pH 4,5—5,5. Ponadto stwierdzono,
że działanie stechiometryczną. ilością kwasu ftalo¬
wego lub jego soli, w stosunku do jonów skandu
powoduje wydzielenie czystych preparatów skandu,
pozbawionych jonów lantanowców, natomiast prepa¬
raty lantanowców zawierają ślady skandu. Przy za-
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stosowaniu zaś nadmiaru ftalanu lub kwasu ftalo¬
wego, następuje wydzielenie preparatów skandu za-

Tniecżyśzczonyeh sadowymi ilościami lantanowców,
• natomiast pozostające w roztworze sole lantanow-
- ców posiadają wysoką czystość.

Według wynalazku, na zimne roztwory soli pier¬
si wiastków ziem rzadkich o pH 4—5,5 działa się roz-

tworefft kwastt f4alowego lub jego solami, zwłaszcza
amonową, w ilości stechiomerycznej lub w celu
uzyskania czystych soli lantanowców pozostających
w roztworze w około 1,5-krotnym nadmiarze, po
czym po odsączeniu osadu ftalanu skandu, przesącz
ogrzewa się do temperatury 60—90°C, odsącza wy¬
trąconą drugą frakcję ftalanu skandu, a z roztwo¬
ru wydziela się sole lantanowców znanymi sposo¬
bami.

Sposobem według wynalazku uzyskuje się zasa¬
dowy ftalan skandu So(OH)C6H404XH20, który nie
rozpuszcza się w nadmiarze odczynnika strącają¬
cego. Opisanym sposobem można rozdzielić ilościo¬
wo skand z roztworu zawierającego jony lantanow¬
ców w dziesięciokrotnym nadmiarze oraz lantanow-
ce wysokiej czystości z roztworów zawierających
dziesięciokrotną ilość skandu.

Przykład I. Do 50 cm8 roztworu Nd(N03)3 za¬
wierającego 1,779 g Nd2Os wprowadzono 10 cm8
roztworu Sc(N03)3 zawierającego 0,170 g Sc202
i rozcieńczono do 200 cm8. Do zimnego roztworu
wprowadzono po kropli 35 cm8 0,1 M roztworu fta¬
lanu amonowego o pH 5, przy intensywnym mie¬
szaniu. Wydzielony osad mieszano w roztworze ma¬
cierzystym 0,5 godziny, odsączono, przemyto wodą
do zaniku jonów NO'3. Przesącz ogrzano do tempe¬
ratury 80°C intensywnie mieszając. Po 0,5 godzinie
osad odsączono, dokładnie przemyto. Pozostały w
roztworze Nd8+ wytrącono kwasem szczawiowym
na gorąco. Wydzielone osady przeprażono do tlen¬
ków w temperaturze 900°C, rozpuszczono w 2 N
roztworze HC1 i analizowano spektrograficznie
oznaczając zawartość Sc(III) w Nd(III) i Nd(III) w
Sc(III).

Zawartość Sc<III) w preparatach Nd(III):
przed rozdzieleniem 8,7%
po rozdzieleniu <C0,1%
Zawartość Nd(III) w preparatach Sc(III):
przed rozdzieleniem 91,28%
po rozdzieleniu I frakcja -—

II frakcja < 1%
W ten sposób wydzielono ilościowo Nd2Os o zawar¬
tości Sc2O3<0,l%, 70% Sca03 bez śladów Nd2Os
i 30% Sc203 o zawartości Nd2Os < 1%.

Przykład II. Do 50 cni8 roztworu Nd<N03)3
o zawartości !,779 g Nd2Os wprowadzono 10 cm3
roztworu Sc{NOa)3 o zawartości 0,170 g Sc203 i roz¬
cieńczono do 2(00 cm8. Do zimnego roztworu wpro¬
wadzono po kropli 50 cm8 roztworu ftalanu amo¬
nowego pH 5, przy intensywnym mieszaniu. Wytrą¬
cony osad mieszano 20 minut w roztworze macie¬
rzystym, odsączono i przemyto wodą. Przesącz
ogrzano do temperatury 80°C. Wydzielony osad od¬
sączono. Z przesączu, po zatężeniu do 200 cm3 wy¬
trącono neodym (III) kwasem szczawiowym na go¬
rąco. Wszystkie wytrącone osady przeprażono do
tlenków, rozpuszczono w 2 N roztworze HC1 i czy¬
stość ich oznaczono spektrograficznie.
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Zawartość Sc (III) w preparatach Nd (III):
przed rozdzielaniem 8,7%
po rozdzieleniu —

Zawartość Nd (III) w preparatach Sc (III):
przed rozdzielaniem 91,28%
po rozdzieleniu I frakcja 1%

II frakcja < 5%
W ten sposób wydzielono praktycznie ilościowo ne¬
odym pozbawiony śladów skandu.

Przykład III. Do 200 cm8 roztworu Nd(N08)3
zawierającego 10,480 g Nd203 wprowadzono 100 cm8
roztworu Sc(N03)3 zawierającego 1,70 g Sc202, i roz¬
cieńczono do 800 cm3. Do zimnego roztworu wpro¬
wadzono 300 cm8 0,1 M roztworu ftalanu amonowe¬
go o pH 5, ciągle mieszając. Osad mieszano w roz¬
tworze macierzystym 0,5 godzin. Po tym czasie wy¬
dzielony osad odsączono, przemyto wopia> Przesącz
ogrzano do 80°C silnie mieszając przez 0,5 godziny.
Wydzielony osad odsączono, przemyto. Przesącz za-
tężono do 600 cm8 i wytrącono neodym (III) kwa¬
sem szczawiowym na gorąco. Wydzielone osady
przeprażono do tlenków, rozpuszczono w - 2 N roz¬
tworze HC1 i oznaczono czystość neodymu spektro¬
graficznie.

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

Wydzielono w ten sposób neodym (III) bez śladów
skandu (III).

Przykład IV. Do 100 cm3 roztworu Sc(N03)3
o zawartości 1,70 g Sc203 wprowadzono 5 cm8 roz¬
tworu Nd(NOa)3 o zawartości 0,1779 g Nd-A, a na¬
stępnie 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, następnie odsączono i przemyto. Z przesą¬
czu w analogiczny sposób wytrącono drugą i trze¬
cią frakcję wprowadzając po 11,5 cm8 roztworu fta¬
lanu amonowego. Przesącz następnie odparowano
do 100 cm3. Wydzielony osad odsączono. Z przesą¬
czu wytrącono jony Nd (III) kwasem szczawiowym
na gorąco. Wydzielone osady przeprażono do tlen¬
ków w tempertaurze 900°C, rozpuszczono w 2 N
roztworze HC1 i analizowano spektrograficznie.

Zawartość Nd (III) w preparatach Sc (III):
przed rozdzieleniem 9,47%
po rozdzieleniu I frakcja —

II frakcja —
III frakcja < 1%
IV frakcja 1%

zawartość Sc (III) w preparatach Nd (III):
przed rozdzieleniem 90,53%
po rozdzieleniu <0,1%
Uzyskano w ten sposób 80% Sc203 bez śladów Nd
(III) oraz 20% Sc203 o zawartości Nd203 około 1*%.
Wydzielony praktycznie ilościowo neodym zawierał
< 0,1/% skandu (III).

Ponieważ rozpuszczalność ftalanów lantanowców
jest bardzo zbliżona, jako modelowy roztwór uży¬
wano soli neodymu, ze względu na łatwą dostęp¬
ność czystych preparatów tego pierwiastka. Próby
stosowania mieszania lantanowców potwierdziły
uzyskane wyniki.
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Zastrzeżenie patentowe

Sposób rozdzielania skandu (III) i lantanowców
(III), znamienny tym, że na zimne roztwory soli
pierwiastków ziem rzadkich o pH 4—5,5 działa się
roztworem kwasu ftalowego lub jego solami, zwła¬
szcza amonową w ilości stechiometrycznej lub w ce¬

lu uzyskania czystych soli lantanowców pozostają¬
cych w roztworze, w około 1,5-krotnym nadmiarze,
po czym po odsączeniu osadu ftalanu skandu, prze¬
sącz ogrzewa się do temperatury 60—90°C, oddziela
wytrąconoą drugą frakcję ftalanu skandu, a z roz¬
tworu wydziela się sole lantanowców znanymi spo¬
sobami.
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