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为解决目前很难量产高纯度磷酸镧的技术

问题，本发明提供一种磷酸镧的制备方法，采用

多段转化的方式，先采用盐酸溶解三氧化二镧，

由于氯化镧溶液显酸性，采用偏锡酸这种特殊材

料作为吸附剂，吸附除去氯化镧溶液中的重金属

杂质，同时加入质量分数为2％‑3.5％的盐酸去

除氯化镧溶液中的铁杂质，充分搅拌、沉降过滤

后，得到纯净的氯化镧溶液，再向氯化镧溶液中

加入稀释的磷酸溶液。由于磷酸与氯化镧反应，

副产物为盐酸，其磷酸镧析出较少，可直接作为

晶种，加入试剂级氨水，中和盐酸，析出磷酸镧。

本发明可生产纯度达到99.9％以上的磷酸镧。
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1.一种磷酸镧的制备方法，其特征在于，包括以下步骤：

步骤1、纯化三氧化二镧

利用高纯水将分析纯盐酸稀释到质量分数为20‑23％，然后向其中加入三氧化二镧，升

温至80‑90℃搅拌反应30‑60分钟，溶解至透明，加高纯水稀释至比重为1.05‑1.09后，加入

偏锡酸和质量分数为2％‑3 .5％的盐酸，加入偏锡酸的质量为所述三氧化二镧质量的1/

500‑1/1000，充分搅拌，沉降，将沉降得到的上清液过滤，中控上清液中铁、钴、镍、铜、镉、

铬、钒均小于0.1ppm，得到纯净的氯化镧溶液；

步骤2、合成磷酸镧

步骤2.1、将食品级磷酸中控至其铁、钴、镍、铜、镉、铬、钒含量均小于0.3ppm，加高纯水

稀释到质量分数为10‑15％，再加入到步骤1得到的氯化镧溶液中，搅拌，升温至70‑80℃；

步骤2.2、将试剂级氨水中控至其铁、钴、镍、铜、镉、铬、钒含量均小于0.1ppm，加高纯水

稀释到质量分数为10‑12％，先向步骤2.1的合成液中加入少量氨水，保温80‑85℃搅拌反应

30‑40分钟形成晶种，再继续加入氨水至溶液PH值为2‑3，保温80‑85℃搅拌反应2‑3小时，使

粒子充分形成，得到磷酸镧合成液；

步骤3、脱水烘干磷酸镧

步骤3.1、对所述磷酸镧合成液进行压滤，水洗至PH为5‑6，得到磷酸镧滤饼；

步骤3.2、将所述磷酸镧滤饼进行梯度烘干：

第一梯度：250‑300℃，烘干2‑3小时；

第二梯度：520‑580℃，烘干2‑3小时，得到高纯度磷酸镧。

2.根据权利要求1所述的磷酸镧的制备方法，其特征在于：步骤1中加高纯水稀释至比

重为1.06。

3.根据权利要求1或2所述的磷酸镧的制备方法，其特征在于：步骤2.2中先加入理论质

量1/5‑1/3的氨水，保温80‑85℃搅拌反应30‑40分钟制备晶种。

4.根据权利要求3所述的磷酸镧的制备方法，其特征在于：步骤2.2中调整PH值为2.5。

5.根据权利要求4所述的磷酸镧的制备方法，其特征在于：步骤3.1具体为：将磷酸镧合

成液打入到板框压滤机中，采用2000目以上滤布进行压滤，水洗，水洗至PH5‑6，得到磷酸镧

滤饼。

6.根据权利要求5所述的磷酸镧的制备方法，其特征在于：步骤3.1中水洗至PH值为

5.4‑5.8。

7.一种高纯度磷酸镧，其特征在于：采用权利要求1‑6任一所述的方法制备。

8.一种光学玻璃，其特征在于：在玻璃熔制过程中，加入权利要求7所述的高纯度磷酸

镧。
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一种高纯度磷酸镧的制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及一种高纯度磷酸镧的制备方法。

背景技术

[0002] 磷酸镧主要应用在特殊陶瓷、荧光材料、特种光学玻璃中，随着光学玻璃行业的快

速发展，各种磷酸盐、氟盐配方的光学玻璃以爆炸式增长，磷酸盐与氟盐的光学玻璃添加剂

需要量越来越大。

[0003] 加入磷酸镧的光学玻璃会显示出特殊的光性、折射率，但要求的指标也相当严格，

要求其铁、钴、镍、铜、镉、铬、钒等元素均小于0.5ppm，而目前市面上极少有生产高纯度磷酸

镧的厂家，大多数为实验室产品，很难量产。

发明内容

[0004] 为了解决目前很难量产高纯度磷酸镧的技术问题，本发明提供一种磷酸镧的制备

方法，可以生产出纯度达到99.9％以上的磷酸镧。

[0005] 本发明的技术方案是：

[0006] 一种磷酸镧的制备方法，其特殊之处在于，包括以下步骤：

[0007] 步骤1、纯化三氧化二镧

[0008] 步骤1.1、利用高纯水将分析纯盐酸稀释到质量分数为20‑23％，然后向其中加入

三氧化二镧，升温至80‑90℃搅拌反应30‑60分钟，溶解至透明，加高纯水稀释至比重为

1.05‑1.09后，加入偏锡酸吸附金属杂质，并加入质量分数为2％‑3.5％的盐酸去除氯化镧

中的铁杂质，其中，加入偏锡酸的质量为所述三氧化二镧质量的1/500‑1/1000，充分搅拌，

沉降，将沉降得到的上清液进行过滤，中控铁、钴、镍、铜、镉、铬、钒均小于0.1ppm，得到纯净

的氯化镧溶液；反应方程式为：La2O3+6HCl＝2LaCl3+3H2O；

[0009] 步骤2、合成磷酸镧

[0010] 步骤2 .1、将食品级磷酸优级品中控至其铁、钴、镍、铜、镉、铬、钒含量均小于

0.3ppm，加高纯水稀释到质量分数为10‑15％，再加入到步骤1得到的氯化镧溶液中，搅拌，

升温至70‑80℃；反应方程式为：LaCl3+H3PO4＝LaPO4+3HCl；

[0011] 步骤2.2、将试剂级氨水中控至其铁、钴、镍、铜、镉、铬、钒含量均小于0.1ppm，加高

纯水稀释到质量分数为10‑12％，先向步骤2.1的合成液中加入少量氨水，保温80‑85℃搅拌

反应30‑40分钟形成晶种，再继续加入氨水至溶液PH值为2‑3，保温80‑85℃搅拌反应2‑3小

时，使粒子充分形成，得到磷酸镧合成液；由于上一步中氯化镧与磷酸反应会生成磷酸镧和

盐酸，大多数的磷酸镧会被溶解到盐酸当中，因此本步骤向步骤2.1的合成液中加入氨水进

行中和，将盐酸转化为氯化铵，使磷酸镧从盐酸中析出来；之所以将PH值调整到2‑3是为了

尽可能减少/防止副产物磷酸一氢镧或者磷酸二氢镧的生成；

[0012] 步骤3、脱水烘干磷酸镧

[0013] 步骤3.1、对所述磷酸镧合成液进行压滤，水洗，水洗至PH为5‑6，此时母液中氯离
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子质量分数小于0.02％，得到磷酸镧滤饼；

[0014] 步骤3.2、将所述磷酸镧滤饼进行梯度烘干：

[0015] 第一梯度：250‑300℃，烘干2‑3小时；

[0016] 第二梯度：520‑580℃，烘干2‑3小时，得到高纯度磷酸镧。经检测，其纯度大于

99.99％，铁、钴、镍、铜、镉、铬、钒含量均小于0.5ppm，五氧化二磷含量为30.3±1％。

[0017] 进一步地，步骤1中加高纯水稀释至比重为1.06时，偏锡酸和盐酸对氯化镧溶液除

杂效果最好。

[0018] 进一步地，步骤2.2中先加入理论值1/5‑1/3的氨水，保温80‑85℃搅拌反应30‑40

分钟制备晶种。

[0019] 进一步地，步骤2.2中调整PH值为2.5时，副产物磷酸一氢镧和磷酸二氢镧最少。

[0020] 进一步地，步骤3.1具体为：将磷酸镧合成液打入到板框压滤机中，采用2000目以

上滤布进行压滤，水洗，水洗至PH5‑6，此时母液中氯离子质量分数小于0.02％，得到磷酸镧

滤饼。

[0021] 进一步地，步骤3.1中水洗至PH值为5.4‑5.8。

[0022] 本发明同时提供了一种高纯度磷酸镧，其特殊之处在于：采用上述的方法制备。

[0023] 本发明还提供了一种光学玻璃，其特殊之处在于：在玻璃熔制过程中，加入上述的

高纯度磷酸镧。

[0024] 本发明的有益效果是：

[0025] 1 .本发明采用易获得的三氧化二镧作为主要原料，采取特殊的制备工艺，来制备

高纯度磷酸镧。由于三氧化二镧与磷酸直接合成，得到的磷酸镧纯度不够，杂质金属含量较

高。故本发明采用多段转化的方式，先采用盐酸溶解三氧化二镧，由于氯化镧溶液显酸性，

采用偏锡酸这种特殊材料作为吸附剂，吸附除去氯化镧溶液中的重金属杂质，同时加入质

量分数为2％‑3.5％的盐酸去除氯化镧溶液中的铁杂质，充分搅拌、沉降过滤后，得到纯净

的氯化镧溶液，再向氯化镧溶液中加入稀释的磷酸溶液。由于磷酸与氯化镧反应，副产物为

盐酸，其磷酸镧析出较少，可直接作为晶种，加入试剂级氨水，中和盐酸，析出磷酸镧。

[0026] 2.本发明对得到的磷酸镧通过特殊的梯度烘干，得到纯度大于99.99％的高纯度

磷酸镧，其铁含量小于1ppm，钴、镍、铜、镉、铬、钒含量均小于0.5ppm。

[0027] 3.本发明可回收磷酸镧合成液压滤、水洗的母液进行回收再利用，对母液通过蒸

发浓缩可得到氯化铵晶体。

附图说明

[0028] 图1是本发明实施例1制备得到的磷酸镧的XRD图。

具体实施方式

[0029] 目前市场上生产的磷酸镧主要用于荧光材料及特殊陶瓷，其对磷酸镧中的金属杂

质含量指标要求并不高，随着磷酸盐光学玻璃材料技术的发展，磷酸镧作为光学玻璃添加

剂，应用日渐广泛。作为一种光学玻璃添加剂，对其纯度与金属杂质(包括铁、钴、镍、铜、镉、

铬、钒等)含量均有很高要求。本发明提供的磷酸镧的制备工艺简单，可有效制备纯度达到

99.9％以上、金属杂质铁含量小于1ppm，钴、镍、铜、镉、铬、钒等均小于0.5ppm，并且工业化
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操作设备简单、生产条件温和，废水废气排放极低，且工艺稳定可靠。

[0030] 反应方程式：

[0031] La2O3+6HCl＝2LaCl3+3H2O

[0032] LaCl3+H3PO4＝LaPO4+3HCl

[0033] 以下结合附图及实施例对本发明做进一步的描述。

[0034] 实施例1

[0035] 本实施例通过以下步骤制备高纯磷酸镧：

[0036] 步骤1、纯化三氧化二镧

[0037] 取分析纯盐酸185kg加入到反应釜中，加入高纯水稀释到20％，向其中加入100kg

三氧化二镧，盐酸与三氧化二镧的摩尔比为6:1，升温至80℃搅拌反应60分钟，溶解至透明，

加高纯水稀释至比重1.09后，向其中加入偏锡酸100g(比例为三氧化二镧质量的1/1000)和

少量质量分数为2％的盐酸(用于除去原料三氧化二镧所引入氯化镧溶液的铁杂质，可根据

原料中铁杂质含量估算盐酸用量，稍过量也可，后续会有氨水中和)，充分搅拌30分钟，沉降

8小时，将沉降的上清液通过1微米的滤芯过滤，中控上清液中铁、钴、镍、铜、镉、铬、钒等元

素含量均小于0.1ppm，得到纯净的氯化镧溶液

[0038] 步骤2、磷酸镧合成

[0039] 步骤2.1、将食品级磷酸(质量分数为85％)70.8kg加水稀释到质量分数为10％，加

入到步骤1得到的纯净的氯化镧溶液中，搅拌、升温至70℃；

[0040] 步骤2 .2、将试剂级氨水中控至其铁、钴、镍、铜、镉、铬、钒等元素含量均小于

0.1ppm，然后加高纯水稀释到质量分数为10％，缓慢、分批加入到步骤2.1的合成液中，具体

是先加入理论量的1/5，保温80℃搅拌反应40分钟制备晶种，再将剩余氨水缓慢加入调整PH

值至2，保温80℃搅拌反应2小时，使粒子充分形成，得到磷酸镧合成液；

[0041] 步骤3、脱水烘干磷酸镧

[0042] 步骤3.1、将所述磷酸镧合成液打入到板框压滤机中，采用2000目滤布进行压滤，

水洗，水洗至PH为5，此时母液中氯离子质量分数小于0.02％，得到磷酸镧滤饼；

[0043] 步骤3.2、将磷酸镧滤饼放到瓷盘子中铺平进行梯度烘干：

[0044] 第一梯度：250℃烘干3小时；

[0045] 第二梯度：580℃烘干2小时，得到目标产品。

[0046] 产品经过xrd定性为磷酸镧，如附图1所示。

[0047] 产品经过喹钼柠酮混合液法测定其中P2O5含量为30.6％；通过安捷伦5110‑ICP‑

OES检测，得到产品中钴、镍、钛、钒、铬、镉、铜、铅均小于0.5ppm、铁0.91ppm，指标符合要求。

具体化验分析结果如下表1所示：

[0048] 表1
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[0049]

[0050] 实施例2

[0051] 本实施例通过以下步骤制备高纯磷酸镧：

[0052] 步骤1、三氧化二镧纯化

[0053] 取分析纯盐酸221kg加入到反应釜中，加入高纯水稀释到23％，向其中加入120kg

三氧化二镧，盐酸与三氧化二镧的摩尔比为6:1，升温90℃搅拌反应30分钟，溶解至透明，加

水稀释至比重为1.06后，向其中加入偏锡酸240g(比例为三氧化二镧质量的1/500)和少量

质量分数为3.5％的盐酸(用于除去氯化镧溶液中的铁)，充分搅拌45分钟，沉降8小时，将沉

降的上清液通过1微米的滤芯过滤，中控上清液中铁、钴、镍、铜、镉、铬、钒等元素含量均小

于0.1ppm，得到纯净的氯化镧溶液。

[0054] 步骤2、磷酸镧合成

[0055] 步骤2.1、将食品级磷酸(质量分数为85％)85kg加水稀释到质量分数为15％，加入

到步骤1中得到的纯净的氯化镧溶液中，搅拌、升温至80℃；

[0056] 步骤2.2、将试剂级氨水中控至其铁、钴、镍、铜、镉、铬、钒等元素均小于0.1ppm，然

后加高纯水稀释到质量分数为12％，缓慢、分批加入到步骤2.1的合成液中，具体是先加入

理论量的1/3的氨水，保温85℃搅拌反应30分钟制备晶种，再缓慢加入氨水调整PH值为2.5，

保温85℃搅拌反应3小时，使粒子充分形成，得到磷酸镧合成液；

[0057] 步骤3、脱水烘干磷酸镧

[0058] 步骤3.1、将磷酸镧合成液打入到板框压滤机中，采用2000目滤布进行压滤，水洗，

水洗至PH为6，此时母液中氯离子质量分数小于0.02％，得到磷酸镧滤饼；

[0059] 步骤3.2、将磷酸镧滤饼放到瓷盘子中铺平进行梯度烘干：

[0060] 第一梯度：270℃烘干2小时；

[0061] 第二梯度：520℃烘干2小时，得到目标产品。

[0062] 产品经过xrd定性为磷酸镧，与附图1所示基本一致。

[0063] 产品经过喹钼柠酮混合液法测定其中P2O5含量为30.3％；通过安捷伦5110‑ICP‑

OES检测，得到产品中钴、镍、钛、钒、铬、镉、铜、铅均小于0.5ppm、铁0.79ppm，指标符合要求。

具体化验分析结果如下表2所示：

[0064] 表2

[0065]
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[0066]

[0067] 实施例3

[0068] 本实施例通过以下步骤制备高纯磷酸镧：

[0069] 步骤1、三氧化二镧纯化

[0070] 取分析纯盐酸147kg加入到反应釜中，加入高纯水稀释到21％，向其中加入80kg三

氧化二镧，盐酸与三氧化二镧的摩尔比为6:1，升温85℃搅拌反应45分钟，溶解至透明，加水

稀释至比重1.05，向其中加入偏锡酸100g，(比例为三氧化二镧质量的1/800)和少量质量分

数为2.5％的盐酸(用于除去氯化镧溶液中的铁)，充分搅拌30分钟，沉降8小时，将沉降的上

清液通过1微米的滤芯，中控上清液中铁、钴、镍、铜、镉、铬、钒等元素均小于0.1ppm，得到纯

净的氯化镧溶液；

[0071] 步骤2、磷酸镧合成

[0072] 步骤2.1、将食品级磷酸(质量分数为85％)56.6kg加水稀释到12％，加入到步骤1

中得到的氯化镧溶液中，搅拌、升温至75℃；

[0073] 步骤2.2、将试剂级氨水中控至其铁、钴、镍、铜、镉、铬、钒等元素均小于0.1ppm，然

后加高纯水稀释到质量分数为11％，缓慢、分批加入到步骤2.1的合成液中，具体是先加入

理论量的1/4的氨水，保温82℃搅拌反应35分钟制备晶种，再缓慢加入氨水调整PH值为3，保

温82℃搅拌反应2小时，使粒子充分形成，得到磷酸镧合成液；

[0074] 步骤3、磷酸镧脱水烘干

[0075] 步骤3.1、将磷酸镧合成液打入到板框压滤机中，采用2000目滤布进行压滤，水洗，

水洗至PH5.8，中控母液中氯离子质量分数小于0.02％，得到磷酸镧滤饼；

[0076] 步骤3.2、将磷酸镧滤饼放到瓷盘子中铺平进行梯度烘干：

[0077] 第一梯度：300℃烘干2.5小时；

[0078] 第二梯度：550℃烘干2.5小时，得到目标产品。

[0079] 目标产品经过xrd定性为磷酸镧，与附图1所示一致

[0080] 产品经过喹钼柠酮混合液法测定其中P2O5含量为30.2％；通过安捷伦5110‑ICP‑

OES检测，得到产品中钴、镍、钛、钒、铬、镉、铜、铅均小于0.5ppm、铁0.83ppm，指标符合要求。

具体化验分析结果如下表所示：

[0081] 表3
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[0082]

[0083] 实施例4

[0084] 本实施例通过以下步骤制备高纯磷酸镧：

[0085] 步骤1、镧盐纯化

[0086] 取分析纯盐酸131kg加入到反应釜中，加入高纯水稀释到22％，向其中加入70kg三

氧化二镧，盐酸与三氧化二镧的摩尔比为6:1，升温82℃搅拌反应50分钟，溶解至透明，加水

稀释至比重1.08，向其中加入偏锡酸100g，(比例为三氧化二镧质量的1/700)和少量质量分

数为3％的盐酸(用于除去氯化镧溶液中的铁)，充分搅拌30分钟，沉降8小时，将沉降的上清

液通过1微米的滤芯，中控上清液中铁、钴、镍、铜、镉、铬、钒等元素均小于0.1ppm，得到纯净

的氯化镧溶液；

[0087] 步骤2、磷酸镧合成

[0088] 步骤2.1、将食品级磷酸(质量分数为85％)50kg加水稀释到11％，加入到步骤1中

得到的氯化镧溶液中，搅拌、升温至70℃；

[0089] 步骤2.2、将试剂级氨水中控至其铁、钴、镍、铜、镉、铬、钒等元素均小于0.1ppm，然

后加高纯水稀释到质量分数为11.5％，缓慢、分批加入到步骤2.1的合成液中，具体是先加

入理论量的1/4的氨水，保温80℃搅拌反应40分钟制备晶种，再缓慢加入氨水调整PH值为

2.8，保温80℃搅拌反应2小时，使粒子充分形成，得到磷酸镧合成液；

[0090] 步骤3、磷酸镧脱水烘干

[0091] 步骤3.1、将磷酸镧合成液打入到板框压滤机中，采用2000目滤布进行压滤，水洗，

水洗至PH5.4，中控母液中氯离子质量分数小于0.02％，得到磷酸镧滤饼；

[0092] 步骤3.2、将磷酸镧滤饼放到瓷盘子中铺平进行梯度烘干：

[0093] 第一梯度：265℃烘干3小时；

[0094] 第二梯度：540℃烘干2.5小时，得到目标产品。

[0095] 目标产品经过xrd定性为磷酸镧，与附图1所示一致

[0096] 产品经过喹钼柠酮混合液法测定其中P2O5含量为30.5％；通过安捷伦5110‑ICP‑

OES检测，得到产品中钴、镍、钛、钒、铬、镉、铜、铅均小于0.5ppm、铁0.8ppm，指标符合要求。

具体化验分析结果如下表4所示：

[0097] 表4
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[0098]

[0099] 通过以上四个实例，本发明提供的磷酸镧的制备方法十分稳定，产品指标符合要

求。
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