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Abstract

Solvent extraction experiments have been performed to investigate an optimum condition to separate Nd and Pr
from chloride solutions using PC88A and 1P2082 solvent applying for the pilot scale extraction system of 120 stages.
The extraction process bases on the distribution coefficients of Nd were higher than those of Pr and other reasonable
conditions. The effect of various parameters, such as equilibrium time, aqueous pH, extractant concentration, chloride
ion concentration, organic solvent, and others on the extraction has been discussed. Results indicated that the conditions
including the speed of feed solution with 150 g/L concentration of di-dim is 150 mL/min; rate of 20 % PC88A 20 % is
2L/min; 0.1 mL/min of NaOH 4.5 N and 0.2 L/min of HCI 3 N and the balance of extraction process is obtained in 80
hours. In this study, about 50 Kg product of neodymium 99 % concentrate is obtained by the solvent extraction system

including 100 stages of extracted separation and scrubing; and 20 stages of tripping.
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1. GIOI THIEU

Trong cong nghiép Né-0-dim kim loai (Nd) la
nguyén t6 dat hiém (NTPH) c6 gia tri cao, dugc biét
dén trong cong nghé cao ché tao vat liéu tr dudi
dang hop kim NdFeB. Nam cham dién lam tir hop
kim Né 6 dim-sét-bo ¢6 cuong do tur trudng vuot troi
s0 v&i cac hop kim tir tinh khac [1-4]. Tinh chét wu
viét vé tir tinh ciia Nd duge ung dung trong céc linh
vuc: 6t6, may phat dién, 6 dia cing, v.v. Cong nghé
thé gioi cang phat trién nhu cau st dung Nd ngay
cang tang, Nd dugc thu nhén tir qua trinh ché bién
quing dét hiém, sau do tach chiét tinh ché dé thu Nd
c6 do tinh khiét cao [5-7].

Hién nay, trong cong nghi€p Nd duoc thu nhan
bang phuong phap chiét véi dung méi. Trong cac
dung méi chiét loai co photpho thi PC88A 14 dung
mdi co hé s tach cao nhat [7-10]. Tuy nhién, ddi
v6i cip nguyén té Pr/Nd thi hé sb tach cua ching
cling chi 1a 1,2 thap nhét so v6i hé sb tach cua cac
nguyén t& dat hiém khac, nén cap nay duoc goi la
cip di-dim do tinh chét gidng nhau giira Pr va Nd.
Nghién ctru ndy tap trung xac dinh thong s cong
nghé t6i wu dé thu nhan Nd cé do6 sach trén 99% o
qui mo pilot dat hidu qua, tir hé thong chiét lién tuc
nguoc dong 120 bac.

2. THUC NGHIEM

2.1. Hoéa chat va thiét bi

2.1.1. Hoa chat

Dung mdi co phdtpho PC88A va chit pha loang
IP 2028 (Nhat Ban) duoc chudn bi voi 20 % PC88A
va 80 % IP (vé thé tich); va hoa chit khac NaOH
(Thai Lan), HCI (Viét Nam).

2.1.2. Thiét bj

Hé chiét 120 bac (Nhat Ban) véi thé tich 20 L
mdi bac (hinh 1), trong d6 c¢6 100 bac dugc st dung
cho qué trinh chiét va rua chiét; 20 bac con lai duoc
ding cho qua trinh giai chiét.

2.2. Thuc nghiém nghién ciru quéa trinh chiét tach
Nd

Nghién ctru qui trinh chiét tach Nd tir hdn hop
di-dim trong phong thi nghiém duoc thuc hién trén
phéu chiét mo phong qua trinh chiét nguoc dong
nhiéu bac gian doan dé thu nhan sb liéu, thong tin vé
hé chiét. Sau do, qua trinh tinh toan md phong hé
chiét dya trén cac thong s thuc nghiém két hop van
hanh thir nghiém trén hé thiét bi chiét lién tuc ngugc
dong 120 bac di duoc tién hanh dé xay dung qui
trinh chiét qui mé pilot.

2.3. Phuwong phap nghién ciru

Ham lugng cac nguyén té dat hiém va tap chit
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dugc xac dinh bang phwong phép phan tich quang
phé phat xa plasma cam tng ICP-OES (Ultima 2-
Horiba- Nhat Ban) va ph6 hap thy nguyén tir AAS
(Perkiln Elmer-US) dugc thuc hién tai Vién Cong
nghé xa hiém.

e

Hinh 1: Thiét b chiét lién tuc nguoc dong 120 béc
3. KET QUA VA THAO LUAN

Nguyén liéu dau cho qua trinh chiét phan chia la
tong oxit dat hiém Pong Pao d tach La, Ce va phan
nhém dit hiém ning (Sm, ... Lu) con lai 1a thé giau
di-dim (c@p Pr/Nd). Két qua phan tich thanh phan
nguyén liéu cdp, dau vao cia qua trinh chiét (feed)
duogc trinh bay & Bang 1 cho thiy, ham lugng Nd
chiém t6i 86 %; ham luong Pr chiém 12,4 % va
trong dung dich feed con chira mot lugng nhd Xeri
(Ce). Vi viy muc tiéu ctia qua trinh chiét tich Nd ra
khoi hén hop Pr va Nd dé thu nhan Nd tinh khiét.
Luong Pr trong dung dich nhé hon nhiéu, nén néu
muén thu nhan duoc Pr thi can st dung khéi luong
lwong 16n dung dich ban dau.

So dd qué trinh van hanh hé chiét lién tuc nguoc
dong 120 bac duogc trinh bay & Hinh 2; trong d6 100
bac duogc st dung dé chiét tach va 20 bac cho giai
chiét; tbe do cp dung méi 20 % PC88A 1a 2 L/phut,
toc do cap NaOH 4,5 N vao hé chiét 1a 0,1 L/phut,
HCI 3N duoce duy tri ¢ 0,2 L/phat.

Dung dich nguyén liéu (feed) duoc cip vao 100
bac dau tién ctia hé théng chiét véi 1/2 thé tich cua
ting bac. Axit HCI 3N duoc cdp vao 20 bac con lai
ctia ving giai chiét voi 1/2 thé tich mdi bac. Dung
moi duoc cr?ip vao toan bo hé chiét tir bac 1 dén bac
120. Qua trinh chiét lién tuc nguoc dong hay noi
cach khac la dung méi chay nguoc dong vdi dung
dich pha nudc (dung dich HCI 1a dung dich feed).
Khi d6, trong qua trinh chay ngugc dong lién tuc thi
cac nguyén to dat hiém (NTPH) s& dugc chiét canh
tranh voi nhau, NTPH nao c6 kha ndng tao phirc

Hoang Nhudn va cong sy

chat bén hon véi PC88A s& day NTDH kém bén hon
ra khoi phtc v6i dung méi va chuyén xubng pha
nudce. Dung dich axit dua vao hé chiét co tac dung
giai chiét cac nguyén to dat hiém & giai doan giai
chiét 1am sach dung méi dé dung méi quay vong lai
tiép tuc qua trinh chiét, ngoai ra axit ciing co tac
dung tao sy phan tach giira cac nguyén t6 dit hiém
véi nhau. Nghia l1a dudi tach dung cua proton cac
NTBH lién két voi PC88A yéu hon s& bi ddy khoi
pha hiru co di xudng pha nudc va nhuong chd cho
cac nguyén to ¢ kha ning chiét & ndng do axit cao
hon. Trong hén hop Pr va Nd thi Nd c6 kha nang
chiét & viing ¢ nong do axit cao, do vay Nd s€ di vé
phia c6 ving giai chiét va Pr s& di v& ving chiét. Khi
hé chiét dat can bang thi dung dich feed dugc cép
vao va san pham s& dugc 1y ra.

bé qua trinh chiét tach, thu san phérn dat hiéu
qua can chil y nghién ctru, quan 1y can bang vét chit
dich chuyén trong hé. Su phan chia cac nguyén td
dat hiém tai timg bac chiét va dan tich liiy ting
NTPDH riéng 18 tai cac vi tri khac nhau trong hé chiét
phu thudc ché dd van hanh va thoi gian [7, 8]. Noi
chung, cic NTPH dang canh nhau cho hé sb tach
thip nén tiy thudc vao mirc do tinh khiét ciia san
pham mudn thu nhan cin c6 thoi gian dat cin bang
va sb bac chiét can thiét da dé cac nguyén té phan
chia va tach khoi nhau trong hé. Nhu vay, dé dam
bao hiéu qua cia qua trinh chiét viéc nghién ciru
quan ly, kiém soat chit ché sy phan bd cua cac
NTPH 6 timg béc chiét 1a cin thiét.

Pé danh gia sw phan chia trong qua trinh chiét
clia cac nguyén td trong cac bac tir 1 dén 100 thi
dung dich ¢ cac bac 1, 10, 20 dén 100 duogc lay ra
khoi hé chiét sau d6 phﬁn tich thanh phan cac NTPH
trong d6 dé biét duoc su phan bd cia ching. Két qua
trinh bay ¢ hinh 3 cho thdy, trong qua trinh chiét
néng dd Pr giam dan tir bac 1 cho dén bac 100,
nguoc lai néng do Nd tang dan; Pr va Nd d3 duoc
tach ra khdi nhau mot cach rd rét sau 80 gido van
hanh, hé chiét dat can bang. S6 liéu & Bang 2 cho
thiy xu hudng & cac bac cudi, sb bac cang 1on thi
ham lugng cua Nd cang tang; vi du tai bac 90, n6ng
do Nd 1a 147 g/L con Pr 14 0,11 g/L dong nghia voi
d0 sach cua Nd da dat trén 99 % so voi NTDH khac,
& day 1a Pr. Tiép tuc duy tri ché d6 van hanh hé chiét
v6i thoi gian dai hon 1én t6i 200 gio; két qua & bang
3 cho thy d¢ sach cua Nd van chi dat & muc trén 99
% tuong ty nhu trén, ¢ thoi gian van hanh 80 gio.
Nhu vay, v6i cac thong s van hanh néu trén: toc do
cap dung moi PC88A = 2 L/phut, toc do cip NaOH
4,5N = 0,1 L/phat; HCI 3N = 0,2 L/phat hé dat can
bang chiét sau 80 gio, bit ddu thu nhin san phim Nd
dat d6 sach trén 99 % dat hiéu qua ddi v6i hé chiét
120 béc. Dé thu nhan san pham Nd ¢ do tinh khiét
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cao hon 99 dén 99,99 % thi can ting thém sb bic  chiét 1on hon trong hé.

Bang 1: Thanh phan cac NTDH trong nguyén liéu dau (di-dim) cta qué trinh tich Nd

Nguyén tb | mg/L | Nguyén to mg/L Nguyén t | mg/L | Nguyénts | mg/L
Sc <0,08 Pr 18478,3 Gd <0,08 Er <0,07
Y <0,27 Nd 131734,3 Th <0,09 Tm <0,12
La <0,05 Sm <0,18 Dy <0,05 Yb <0,17
Ce 618,2 Eu < 0,05 Ho <0,05 Lu <0,01

Bdng 2: Thanh phan cac NTPH ¢ cac bac chiét sau 80 gid van hanh hé chiét

TT béc chiét | La(mg/L) | Ce (mg/L) | Pr(mg/L) | Nd(mg/L) | Sm(mg/L) | Tdng (mg/L)

1 83599,1 7867,1 33568,5 708,7 0,0 125743,4
10 55 929,4 | 145463,7 6762,3 0,0 153160,9
20 2,1 239,9 | 110282,3 41188,5 0,0 151712,8
30 0,0 50,9 36189,5 120491,8 0,0 156732,2
40 0,0 34,5 15322,6 143545,1 0,0 158902,2
50 0,0 31,6 9596,8 149077,9 0,0 158706,3
60 0,0 27,1 4381,0 150307,4 0,0 154715,5
70 0,0 24,6 1604,8 150102,5 0,0 151731,9
80 0,0 24,3 398,2 149795,1 0,0 150217,6
90 0,0 23,3 107,5 147643,4 0,0 147774,2
100 0,0 0,9 16,1 811,7 20,2 848,9

Raw material |
Solvent
Receiver Tank
]
PC88A 2.0L/min
> T—
-
45mol- |4 S
o 3 mol-HCL

| ] ‘,
NaCl Raf. Nd solution

Pr —Nd solution
Hinh 2: So d6 qui trinh phan chia Pr/Nd trén hé thong chiét 120 bac
Vi¢e xdc dinh vi tri jbaflc dé lefly san phém Nd ra  lugng Nd cao c6 thé lya chQn’dé rut Nd ra kh(}i hé.
khdi hé chiét can tinh dén cac yéu to lién quan dén  Tuy nhién, tai bac the 100 xuat hién nguyén to Sm,

tinh hi¢u qua va can bang vat chat ciia hé. Tai cac  tlrc 1a thém tap chat dat hiém khac; ngoai ra tai bac
bac c6 so thhr ty cao ¢ cuoi day tir 1 dén 100 c6 ham  cudi nay c6 chira ham Iuwgng axit cao néu thu san

702



TCHH, 53(6), 2015

pham lugng axit theo san pham di ra, 1am mét can
bé‘mg axit cua hé, khién cho néng do axit cép vao cac
béac dau cua hé chiét giam va qua trinh phéan chia Pr
va Nd s& can phai bd sung thém axit. Do viy, diém
t6i uu duge chon dé 1ay san pham Nd 1a bac tha 90,

Hoang Nhudn va cong sy

& ving dam bao san phim khéng bi 1an Sm. Dung
dich feed dat hiém co nong do 150 g/L, duoc cip
vao bac thu 35 véi luu lugng 150 mL/phit, va san
pham NdCl; dugc ldy ¢ bac thir 90 véi luu luong
130 mL/phuat.

Bang 3: Thanh phan cac NTDH & cac bac chiét sau 200 gio van hanh

TT béac chiét | La(mg/L) | Ce(mg/L) | Pr(mg/L) | Nd(mg/L) | Sm(mg/L) | Tdong (mg/L)
1 84923,7 4645,4 36133,6 687,0 0,0 126389,7
10 39 463,8 | 123987,8 23282,4 0,0 147737,9
20 0,0 505,3 49190,3 | 110209,9 0,0 159905,5
30 0,0 510,1 18825,9 | 142938,9 0,0 162274,9
40 0,0 162,3 14979,3 | 1422244 0,0 157366,0
50 0,0 49,2 9473,1| 139763,8 0,0 149286,1
60 0,0 27,4 5733,5| 145767,7 0,0 151528,6
70 0,0 20,8 2652,0 | 150885,8 0,0 153558,6
80 0,0 21,7 1141,9 | 150000,0 0,0 151163,6
90 0,0 18,3 905,4 | 149803,1 0,0 150726,8
100 0,0 0,8 5,7 1282,2 31,4 1320,1
Bdng 4: Thanh phan cac NTPH trong sudt qua trinh cp feed va 1ay san pham

TT bac chiét | La(mg/L) | Ce(mg/L) | Pr(mg/L) | Nd(mg/L) | Sm(mg/L) | Tong (mg/L)
1 64924,7 46464 36135,6 687,1 0,0 106393,8
10 2,9 4632 [ 1239819 23281,4 0,0 1477294
20 0,0 4421 49190,3 | 110209,4 0,0 159841,8
30 0,0 251,0 168254 | 1429391 0,0 160015,5
40 0,0 163,2 149782 | 1422242 0,0 157365,6
50 0,0 49,2 144731 | 1397612 0,0 154283,5
60 0,0 27,0 5733,1| 145767,0 0,0 151527,1
70 0,0 20,1 2652,6 | 1508855 0,0 153558,2
80 0,0 21,7 1142,0 | 150000,0 0,0 151163,7
90 0,0 17,3 904,3| 149803,3 0,0 150724,9
100 0,0 0,8 5,2 1282,1 32,4 1288.1

Nghién ctru hanh vi, sy dich chuyén ctia nguyén
t6 Pr & timg bac chiét can dugc luu ¥ trong qua trinh
van hanh lién tuc cdp feed vao va ldy san phadm Nd
ra do trong hé chiét c6 sy dich chuyén va thiét lap lai
can bang ctia cac NTDH. Can kiém soat thanh phan
ctia cac NTPH trong cac béc tiép theo dé chic chin

rang san pham ldy ra khong bi 1an boi cac NTBH
khac. Két qua chi ra & bang 4 va hinh 4 cho thiy qua
trinh cép feed vao va ldy dung dich NdCl; ra van
duy tri duoc can bing cua hé chiét. Nd thu duoc tir
qué trinh nay dat dén 99%.

Bang 5: Thanh phan dat hiém trong san phim Nd

Nguyéntd | mg/lL | Nguyéntd | mg/L | Nguyéntd | mg/L | Nguyéntd | mg/L
La < 0,05 Sm <0,18 Dy <0,05 Yb <0,17
Ce 7,7 Eu <0,05 Ho <0,05 Lu <0,01
Pr 185,4 Gd 3,4 Er <0,07 Sc < 0,08
Nd 126107,0 Tb <0,09 Tm <0,12 Y <0,27
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Bac Ehiét

Hinh 3: Su phéan b cac nguyén t6 dat hiém
trong cac béc chiét sau 80 gid van hanh

Thu nhdn neodim tinh khiét qui mé...

4 N\

Bac thié
- J

Hinh 4: Sy phan bf) cac nguyén td dat I{iém
trong qua trinh cap feed va lay san pham

Bdng 6: Thanh phan tap chét trong san pham Nd

Nggg N | mgiL | Neuyén t5 | mg/L | Nguyén té | mg/L | Neuyén t6 | mg/L | Nguyén t | mg/L
Al 69,8 Cd <05 Fe <05 Na <05 Ti <05
As <05 Co <05 K <05 Ni <0,5 Vv <05
Ba <05 Cr <05 Mg 0,8 Pb <0,5 Zn <0,6
Ca 100,2 Cu 53 Mn <05 Si <05

Sau thoi gian van hanh hé chiét phan chia cip
Pr/Nd thu duoc 14 350 L dung dich san pham NdCl,
€6 ham lugng va d6 sach dugc trinh bay ¢ bang 5 va
bang 6. Két qua cho thdy san pham NdCl; c6 d9 sach
dat trén 99,4 % trong san pham chi con 13n mot
lugng nhd Pr con cac nguyén té dat hiém khac
khong co. Tap chat khong dat hiém trong dung dich
cha yéu 1a nhém (Al) va Canxi (Ca). Ton AI** t6n tai
trong pha nudc cia dung dich chiét s& luén c6 mat
trong pha hitu co PC88A cung v6i cac NTPH ciing
nhu di theo san pham. Qua trinh rira chiét khong han
ché dugc AI** vao pha nuéc, do do Al can duoc tach
ngay tir dung dich nguyén liéu dau t6i ngudng cho
phép (< 300 mg/L). Su c6 mit ctia Al trong hé chiét
1a mot trong nhitng nguyén nhan chinh dan t6i tao
thanh pha thir ba lam can tré qua trinh chiét.

4. KET LUAN

Nghién ciru cac diéu kién chiét trong phong thi
nghiém két hop van hanh thtr nghiém qua trinh tach
chiét dat hiém bang dung moi PCS8A va sir dung
dung méi pha lodng IP & qui md pilot trén thiét bi
chiét 120 bac dung tich mdi bac 1a 20 L do Nhat Ban
ché tao, cho thiy hoan toan c6 thé phan chia tinh ché
cac nguyén to dat hiém tir ngudn dat hiém Viét Nam

va thu nhan cac NTPH riéng ré tir La dén Nd vé6i do
tinh khiét cao. Qua trinh chiét phan chia cip Pr va
Nd bang dung moi PC88A voi cac thong so: toc do
cap dung méi 2L/phut, toc do cap feed (150 g/L) la
150 mL/phat véi 0,1 L/phat NaOH 4,5 N va 0,2
L/pht HCI 3N, luu lugng thu san pham NdCl; 1a
130 mL/phut da thu dugc trén 50 Kg Nd,Os3 dat do
sach trén 99 %. Pé thu nhan duoc Nd dat do sach
cao hon véi cac thong sb k§ thuat néu trén can phai
st dung hé¢ chiét ¢ sb bac cao hon, khoang 200 bac.
Nghién ctru nay da dua ra nhiing thong s6 tach Nd
quy mé pilot va duoc sir dung 1am sb liéu co ban dé
tinh toan cac thong s6 cong nghé cho hé théng chiét
0 quy mo cong nghiép.

Loi cam on. Nhdm nghién cizu chan thanh cam on
Bé Khoa hoc va Céng nghé da tai tro cho nghién
cieu nay tir Nhiém vu Hop tac qudc té theo Nghi dinh
thu hop tac véi Nhdt Ban vé nghién cizu ché bién dat
hiém Déng Pao; theo Hop dong s6 24/2012/HD-
NDT.
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