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Ritkafoldfémek kinyerése a vorosiszap hasznositasa keretében c. alprojekt

szakmai jelentés

1 Bevezetés

A szkandium (Sc) és egyéb fémkomponensek elvalasztasara ion-cserés modszerrel végeztiink
kisérleteket (1. abra). A kationok elvalasztasdhoz valamilyen erésen savas kationcseréld gyanta
hasznalata ajanlott (pl. Dowex/Amberchrom). A ritkafoldfémek kinyerésére javasolt eljaras elsé 1épése
a vorosiszap kiilonféle savakkal torténd kezelése, mely a ritkafoldfémek szelektiv és hatékony
kioldodéasat eredményezi. Az oldatban 1év6 ritkafoldfémek ¢és az esetleg beoldodd egyéb
fémkomponensek elvalasztasara kation cserélé eljaras alkalmazhatd tobb 1épésben. A kationcseréld
oszloprol a ritkafoldfémek tobb 1épésben egyre toményebb savval leszoritasra keriilnek, és a
ritkafoldfémek - a szkandiumot is beleértve - elvalasztasa az ioncseréld oszlopot elhagyo erdsen savas
oldatbol lehetséges. A kapott oldat tovabbi tisztitasa érdekében oxalat formaban torténd
csapadékképzést, illetve folyadék-folyadék extrakcid (szerves foszfat alapli extrahaloszerrel)
lehet6ségét vizsgaltuk meg.

Az altalunk alkalmazott eljaras technoldgiai 1épései az 1. abran keriilnek bemutatasra. Ezen jol lathato,
hogy a szaritott vordsiszapbol a szkandium kinyerése 6t f6 1épésben tortént. Az elsd 1épésben a
vOrosiszap sosavas feltarasa torténik. Igy kapott oldat nagy mennyiségii vasat tartalmaz, amit szerves
extrakcioval (dietil-éter) tavolitunk el. Ezt kovetden a ritkafoldfémek elvalasztasa a féelemektdl
ioncserés eljarassal keriil megvaldsitasra. Ennek eredményeként kapott frakcié nagysagrendileg azonos
mennyiségben tartalmazza a ritkafoldfémeket és a féelemeket. A kapott salétromsavas frakciobol
oxalsavas csapadékképzés soran szilard fazisba vihetok a kinyerni kivant komponensek. Ezt a 1épést
tributil-foszfattal (TBP) végzett folyadék-folyadék extrakcidoval kombindlva még tovabb csokkenthetd
a szennyez6 elemek mennyisége €s a termék tisztasaga.

1. Mérés menete

1.1 Vorosiszap minta feloldasa

Az els6 1épésben az X. kazettabdl szarmazd, eredeti, szaritott vordsiszapon részleges sosavas feltarast
végziink. Ehhez a 110 °C-os szaritott és poritott vordsiszapot két részletben (2x15 g) desztillalt vizzel
mossuk 80 °C-on (30 g: 750 ml deszt viz), 2 6rat at, amely soran a natrium egy része eltavolithato.

Ezt kdvetden a mosott vordsiszap mintat sosavval (75 ml cc HCIL, pH<O és ~15 ml desztillalt viz) oldjuk
fel 80 ‘C-on, 2 6rét at, amely a vas, mint f6 komponens (Fe >90 %-a) és a ritkafoldfémek hatékony (Sc
kb. 65-70 %-a) kioldodasat eredményezi. A fel nem oldott anyagokat a savas feltarast kovetden sziiréssel
tavolitottuk el (MN 640d, 2-4 pum), a csapadékot mossuk at desztillalt vizzel, majd a sziirlethez
hozzaadunk cc HCI-t (szirlet: cc. HCI 2:1).



1.2 Vas eltavolitasa dietil-éteres extrakcioval

Az oldatban 1év0 ritkafoldfémek és a beoldodo vas elvalasztasat dietil-éteres extrakcidos maodszerrel
valdsitottuk meg. Ehhez a pH beallitasat kovetden 1:1 ardnyban dietil-étert adtunk a mintdhoz. Az
extrakcidt kétszer megismételve a Fe jelentds tobbsége a szerves fazisban (>99,7%) dusul fel, mig a
tobbi komponens (ritkafoldfémek) a vizes fazisban marad (Sc ~ 65-70 ppm). Az extrakciot kdvetGen a
vizes fazis maradék éter tartalmanak eltavolitasa céljabol 50°C-on 1 oran at melegitjiik tovabbi
feldolgozas elott.
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1.3 loncserélé gyantan torténo elvalasztas

Az ioncserét megelézden, a gyantat (AmberChrom/DOWEX® 50Wx8(H)) kondicionalni sziikséges.
HCI) maradékanak eltavolitasa céljabol, hogy a pH azonos legyen a mar gyantan 1évé oldatban és a
mintaoldatokban.

A feloldott vordsiszapot az éteres kezelés és az NH4OH-dal torténd pH beallitas (a pH=~0,3 azonos 0,5
M HCl oldattal) utan felontjiik az ioncseréld oszlopra és a csap nyitasaval elinditjuk az oldat ataramlasat
Ekkor a szkandium még nem jon le az oszloprol. A mosast kovetden ismét elokezelt vordsiszap oldatot
adunk fel az oszlopra (2 részletben), egészen a Sc ion eluatumban valé megjelenéséig. Ehhez a mintakat
20-40 ml-enként gytijtottiik.

sy

tavoznak a gyantarol. A kiilonb6z6 fémek kationjai részlegesen / szelektiven elualodnak az ioncseréld
oszloprol sosav (0.5, 1,75 és 8 M HCI) és salétromsav (6 M HNOs) hatasara. A fém-ionok koncentraciod
valtozasat az eludtumban Avio™ 550 MAX tipusu késziilékkel, ICP-OES moddszerrel kdvettiik nyomon.
Annak érdekében, hogy csokkentsiik a matrix hatast, az ICP elemzések eldtt egységesen Otszords
higitast készitettiink a mintakbol. Az mérési eredményeket dsszesitve az 1. tablazatban mutatjuk be.

1.4 Beparlas

Az ioncserével torténd dusitast kdvetden a magas Sc tartalmi 6M HNOj3 oldatokat dsszegyijtjiik, majd
két részletben beparoljuk (termék frakcid: 576 ml, 1,95 mg Sc /1). A beparlas soran az oldat nagy részét
forralassal tavolitottuk el, a salétromsav g6zok lekondenzaltatasa mellett. A beparlas végén a melegitést
lekapcsolva hagytuk levegén elparologni a maradék folyadékot. A beparlas soran a salétromsav miatt a
kivald sok valosziniileg nitrat formajaban vannak elsdsorban. A beparlas tomegébdl szamolhato a
dusitas mértéke.

1.5 Oxalatos csapadékképzés

A beparlassal kapott kikristalyosodo sokat 5%-os salétromsav oldatban visszaoldottuk. A visszaoldast
koveten az oldathoz 10 ml 0,5 M-os oxalsavat adtunk, majd az oldat pH értékét 1,8-ra allitottuk be
ammonium-hidroxid hozzaadasaval. Ezen a pH értéken az oxalsav rosszul old6dé csapadékot képez az
oldatban talalhato fémekkel, koztiik a szkandiummal is. Az pH beallitasat kovetden 2 orat hagytuk a
csapadék képzddést szobahdmérsékleten, majd centrifugalas segitségével levalasztottuk az oldatbol.

Az igy kapott csapadékot szobahémérsékleten végzett szaritast kovetden SEM-EDS segitségével
vizsgaltuk, illetve 5%-os salétromsavban vald visszaoldast kovetéen ICP-OES modszerrel
meghataroztuk az elemosszetételét.

1.6 Szerves folyadék-folyadék extrakcié (TBP)

Az oxalatos kicsapatas utan visszaoldott mintdban a szkandium elvalasztasa tributil-foszfat (TBP)
extrahaloszer segitségével a tobbi ritkafoldfémtol, elsdsorban cériumtol és lantantol.

Ehhez az extrakci6 els6 1épéseként, a szaraz oxalatos csapadékot (m=0,0264 g = 26,4 mg) 15 ml 8§ M-
os sosavban oldottukfel. A vizes mintahoz 10%-o0s kerozinban feloldott TBP oldatot adtunk (1:3 arany).
A laboratoriumi kisérletben az extrakciot 15 percig, razogép segitségével valositottuk meg, majd
elvalasztotolesérrel valasztottuk el a felsé szerves fazist. Ebbdl a kinyerni kivant komponenseket 1 M-
os sosav oldattal nyertiik vissza (back extrakcid). Ennél a visszanyerési 1épésnél 1:1 aranyban adtunk
hozza sosav oldatot (15 ml TBP, 15 ml 1 M HCI). Az extrakcidot ebben az esetben is razogéppel 15
percen keresztiil végeztiik.



2 Kovetkeztetések

2.1 Részleges feltaras

A vordsiszap szervetlen savak segitségével végzett feltardsa lehetdséget ad a féelemek és a
ritkafoldfémek szelektiv oldatba vitelére. Azaz a f6 komponensek nem teljesen oldédnak fel (vas
kivételével), mig a ritkafoldfémek szelektiven és hatékonyan oldatba vihet6k. A feltarast viszonylag
alacsony hémérsékleten (80°C), atmoszférikus nyomason, tomény soésavval elvégezve a kapott oldat
Osszetétele: Al (56%), Ca (73%), Mg (89%), Mn (65%), Na (51%), Ti (63%), Si (1%), Fe (>91%).
Emellett az oldat nagy mennyiségben tartalmazza a kiindulési vorosiszap Sc tartalmat (~65-70%), a
kapott oldatban a Sc mennyisége ~70 ppm.

2.2 Dietil-éteres vas eltavolitas

A dietil-éterrel végzett extrakcié a vas szelektiv eltavolitasat biztositja. A folyadék-folyadék extrakciod
utan a szerves fazisba a feldolgozott vordsiszap vas tartalmanak kb. 99,7%-a keriil, mig a tobbi mért
komponens esetén nem volt mérhetd csokkenés. Ennek eléréséhez a laboratoriumi kisérletek alapjan
érdemes a folyadék-folyadék extrakciot kétszer megismételni.

2.3 loncserél6 gyantan torténd elvalasztas

A korabbi vizsgalatok soran megvizsgaltuk a két sav (HCI, HNO;) hatasat és koncentraciojukat a
kiilonb6z6 fémionok leszoritasa a kationcseréld oszloprol. Megallapitottuk, hogy kis terhelés esetén a
nyomelemeit az ioncseréld gyantarol. Ezt kdvetden azonban a 1,75 M koncentracid esetén mar féelemek
nagy részét képes leszoritani az oszloprol (Na, Si, Ti, Mn, Mg, Fe). Magasabb koncentracioju 8 M
sosavval azonban a f6 komponensek (Al, Ca, Fe, Mg, Mn) csaknem teljes mennyisége eltavolithat6 az
oszloprdl, az ittriummal egyiitt (98%). Ezt kdvetéen a gyantan marado nyomelemek (Sc, Ce, La) teljes
mennyisége és a fokomponensek ionjainak ppm nagysagrendben mérheté maradéka (féleg Ca, Fe, Mg,
Na) 6 M salétromsavval elualhato.

A most bemutatott sorozat (ID 600 sorozat) soran azt vizsgaltuk, hogy az ioncseréld gyantanak mekkora
a kapacitasa szkandiumra nézve, azaz mennyi az a maximalis Sc mennyiség, amit a hasznalt gyanta meg
képes kotni. A gyanta szelektivitasabol adodoan, az oszlop a nyomelemeket erdsebben koti meg, mint a
féelemeket. Az ersen savas ioncseréld gyantdkra altalanosan igaz, hogy a kotéserdsség az ionok
toltésszamanak novekedésével nd. Ebbol adododan a kotés erbssége a kovetkezd képpen alakul: H™ < Na"
<Mg™", Ca’ < A" < Sc**. Ezen tulajdonsag kihasznélhato tSbb részletben valé feladdssal és kdzbensd
hig savas eltcioval. A kisérletek soran 30 g vorosiszap feldolgozasabol szarmazo mintat 2 részletben
adtunk fel és 0,5 M-os sdsavas kozbensd eluciot végeztiink. Ennek segitségével eltavolitasra keriil a
foelemek egy része, ami tovabbi kotohelyek felszabadulasaval jar. Utdbbi noveli a szkandium
megkotésére fordithatd kapacitast. Tobb részletben valdé mintafeladas soran feldasul a szkandium az

feladasnal.
Az ioncserés eljaras eredményeképp kapott salétromsavas eludtumot érdemes két részre bontani, az

alapjan, hogy milyen mennyiségben tartalmaz ritkafoldfémeket (Sc, Ce, La). Ezeket a frakciokat tartjuk
érdemesnek tovabbi feldolgozasra (lasd. 1. tablazat).



1. tablazat. Vorosiszap ioncserével valo feldolgozasa soran meghatarozott f6- és nyomelem
koncentraciok (ID 600 sorozat)

Mint Al Ca Fe Mg Mn Na Ti Ce La Sc Y
i mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L | mg/L | mg/L | mg/L

Feladott

mintak atlagos

koncentricitja 6755,00 | 7241,00 | 20860,00 [ 491,80 | 333,70 | 2665,00 | 1609,00 | 54,80 | 15,70 7,00 8,90

éterezés elott

Termék
frakcio
1E665-697
O0sszedntve

0,08 | 486 0,11 009 | 001 | 073 | 024 | 470 | 230 | 1,31 | 0,02

Legtisztabb
frakcio 0,22 5,25 0,11 0,04 0,01 0,54 0,64 8,12 5,70 2,99 0,00
IE675

Lathato, hogy az ioncserés eljaras soran kapott két termék frakcioban (termék frakcido 665-697 és
legtisztabb frakcio IE675) a ritkafoldfémek a féelemekkel azonos nagysagrendben vannak jelen.

Az ioncserével a feladott szkandium kozel 78%-a visszanyerhetd (lasd 2. és 3. tablazat).
Altaldnossagban elmondhaté azonban, hogy az eldallitott termék tisztasaga és a visszanyerés mértéke
forditottan aranyos. Nagyobb visszanyerés érhetd el (maximum 66 %), ha az egész 6 M HNOs-al elualt
frakciot termékként tekintjiik és beparoljuk.

2. tablazat. Az ioncserélé gyantan torténé elvalasztias anyagmérlege

Minta Al Ca Fe Mg Mn Na Ti Ce La Sc Y
megnevezése

& [mg] [mg] [mg] [mg] [mg] [mg] [mg] [mg] [mg] [mg] [mg]
i‘;ﬁ‘t‘;‘lft 1859,67 | 1881,36 | 38,67 | 13539 | 88,72 | 700,79 | 395,80 | 12,87 | 4,53 | 196 | 2,56
0,5 M HCl-al

elualt 754,66 | 586,95 | 16,58 | 53,02 | 3423 | 337,09 [ 15293 | 0,73 | 012 | 0,05 | 071
frakciok

1,75 M HCI-

al elualt 118,46 | 386,58 | 7,84 | 17.84 | 841 | 10906 | 101,54 | 038 | 008 | 008 | 0,19
frakciok

8 M HCl-al

elualt 11924 | 106,44 | 029 | 017 | 006 | 0,16 | 008 | 242 | 031 | 011 | 021
frakciok

6 M HNO3-al

elualt 0,13 | 984 | 022 | 014 | 001 | 020 | 040 | 381 | 237 | 1,28 | -001
frakciok

Veszteség | 214,58 | 35891 | 1,54 | 1848 | 13,73 | 1071 0 535 | 162 | 042 | 094
Teljes elualt |\ c15 09| 1522,45| 37,13 | 116,91 | 74,99 | 690,00 | 404,55 | 753 | 201 | 153 | 162
mennyiség




3. tablazat. Adott eluens savval eludlt mennyiség és az dsszes visszanyerési hatékonysag, %

Frakcio
megnevezése

Al

Ca

Fe

Mg

Mn

Na

Ti

Ce

La

Sc

Y

0,5 M HCI-
al elualt
frakciok

41%

31%

43%

39%

39%

48%

39%

5,7%

2,7%

2%

28%

1,75 M HCI-
al elualt
frakciok

16%

21%

20%

13%

9%

16%

26%

3%

2%

4%

7,5%

8 M HCl-al
elualt
frakciok

101%

6%

1%

0,1%

0,1%

0,0%

0,0%

19%

6,9%

5%

8,0%

6 M HNO3-
al elualt
frakciok

0,1%

0,5%

0,6%

0,1%

0,0%

0,0%

0,1%

30%

52%

66%

0,3%

Veszteség

0%

19%

4,0%

14%

15%

1,5%

0,0%

42%

36%

22%

37%

Teljes elualt
mennyiség

767%

81%

96%

86%

85%

98%

102%

58%

64%

78%

63%

A vizsgalatok sordn a gyantdra Osszesen

1,96 mg szkandium keriilt feladasra. A kisérletek soran

hozzavetdlegesen 50 ml gyantat hasznaltunk, igy a szkandium megkotd képessége 1 liter gyantara
megadva: ~39,2 mg Sc/L.

2.4 Oxalatos csapadékképzés
Az oxalsav segitségével oxalat ionokat adunk a szkandium oldathoz, amelyb6l 1-2 pH értékre torténd
beallitassal csapadék allithato eld. Ezt hasznaljak kombinalva izzitassal, amely soran az oxalat formaja
csapadék oxidda alakithat6. A kidolgozott eljarasban a pH beallitasit NH4OH végeztiik el, ezzel
kikiiszobolve a szennyezd elemek hozzaadasat.

A kisérletek alapjan elmondhato, hogy az oxalatos csapadékképzés nagy hatékonysaggal alkalmas a
vizsgalt ritkafoldfémek (Ce, La, Sc) visszanyerésére, mig az oldat aluminium, és vas tartalma tovabb

csokkent (4. tablazat).

4. tablazat Oxalatos csapadékképzéssel elért visszanyerés

Frakcio
megnevezése

Ca

Fe

Mg

Mn

Na

Ti

Ce

La

Sc

Ioncsere
hatékonysaga
(termék
frakciora)

0,00%

0,15% [ 0,16%

0,04%

0,00%

0,06%

0,03%

21,03%

29,24%

38,55%

0,34%

Csapadékképzés

hatékonysaga

0,00%

0,04% [ 0,00%

0,00%

0,00%

0,03%

0,00%

20,81%

28,95%

37,42%

0,34%

A csapadék SEM-EDS-el (2. abra) végzett vizsgalata soran az alabbi Osszetétel keriilt meghatarozasra,
amely az alabbi 5. tablazatban lathat6. A csapadék nagy mennyiségben tartalmaz oxigént és szenet,
azonban ezek aranya kozelitéleg megfelel a szkandium-oxalat (CsHsO12Sc2) dsszetételének (O: 53,3%,
C: 20%, Sc: 25%). Ez arra enged kovetkeztetni, hogy a csapadék elsGsorban oxalat sokat tartalmaz,
azonban a szkandium mellett mas fémekkel is kialakulhatott oxalat csapadék (pl. aluminium-oxalat).




5. tablazat Oxalatos csapadékképzéssel kapott s6 dsszetétele EDS alapjan

Elem

C

Al

Si

Ca

Sc

Ce

(m/m)%

25,38

0,39 0,43

1,44

3,14

2. abra Oxalat csapadék SEM felvétele

A keletkez6 csapadékot visszaoldva 5%-os salétromsavba, majd ICP-OES segitségével visszamérve az
alabbi koncentraciokat mértiik (6. tablazat).

6. tablazat. Kiindulasi vorosiszap és a keletkezo csapadék osszetétele ICP-OES alapjan

Al

Ca Ce Fe La Mg Mn Na Sc Ti Y
Vorosiszap 6sszetétele
(m/m)% | 9,01% | 9,65% | 0,07% |27,81%| 0,02% | 0,66% | 0,44% | 3,55% | 0,01% | 2,15% | 0,01%
ppm 90067 | 96547 | 731 |278133| 209 | 6557 | 4449 | 35533 93 21453 | 119
Eldallitott csapadék osszetétele
(m/m)% | 0,02% | 6,74% | 7,14% | 0,01% | 3,16% | 0% | 0,00% | 0,04% | 1,72% | 0,01% | 0,01%
ppm 175 | 67424 | 71400 80 31607 0 0 357 | 17240 | 125 125

A kidolgozott eljaras soran a zavaro6 elemek nagy része eltavolitasra keriil, ennek hatékonysaga (4. abra):
A199,81%. Ca: 30,16%, Fe: 99,97%, Mg: 100%, Mn: 100%, Na: 99%, Ti: 99,42%. Az eddig elvégzett
tisztitasi 1épések segitségével a cérium 97-szeres, a lantan 151-szeres, a szkandium pedig 184-szoros
dusitasa érhetd el.
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4. abra Féelemek eltavolitasanak hatasfoka részleges feltarassal, dietil-éteres
extrakcidval, ioncserével és oxalatos csapadékképzés alkalmazasaval

2.5 Szerves folyadék-folyadék extrakcié (TBP)

Az oxalatos kicsapatas utan visszaoldott mintaban lehetséges a szkandium elvalasztasa tributil-foszfat
(TBP) extrahaloszer segitségével a tobbi ritkafoldfémtol, elsdsorban cériumtol €s lantantol. Az extrakcid
¢és back extrakcié soran kapott vizes fazisok fém tartalmat ICP-OES moddszerrel vizsgaltuk meg (7.
tablazat).

A TBP-vel torténd extrakcios 1épésben a szkandium 89%-at sikeriilt kinyerni az oldatbol. A
back extrakcid soran a feladott Sc teljes mennyisége visszanyerhet6 a szerves fazisbol. Ennél a
1épésnél a Sc mennyisége jelentésen megndvekedett a mért §sszes ion mennyiségéhez képest.
Az elért dusulas mértéke a kiindulasi 11,5%-r61 53%-ra nétt.

Ezen tisztitasi 1épés hatékonysagat laboratoriumi koriilmények kdzott, kis mennyiségii mintaval
(8,8 mg, 11,5%-o0s tisztasag) végzett kisérletek alapjan erdsitettiik meg. Amelyben 5%-os
salétromsavas oldatbol, 0,5 M-os oxalsavval tortént az oxalat csapadék képzése. Mivel az egyéb
fémek befolyasoljak az oxalsavas extrakci6 hatékonysagat, igy ezek figyelembevétele
elengedhetetlen. A vizsgalt mintdban ezek aranya a kovetkezd: (Sc/Fe: 18,6; Sc/Al: 103,6;
Sc/Ca: 0,3; Sc/Ce: 0,4; Sc/La: 0,6). A kisérletek soran megerdsitést nyert, hogy a 1épést
megeldzéen szilkség van a mintak eldzetes dusitasara. Tovabba megallapitottuk, hogy a
hasznalt vegyszerekbdl is szarmazhatnak ezek a szennyezok szamottevé mennyiségben. Ahogy

crer

novekedéséhez vezetnek ebben a koncentracio tartomanyban.



7. tablazat. Kiindulasi vorosiszap és a keletkezé oxalatos csapadék osszetétele ICP-OES

alapjan
Al Ca Ce Fe La Mg | Mn Na Sc Ti Y Si Sc
(ppm) | (ppm) | (ppm) | (ppm) | (ppm) | (ppm) | (ppm) | (ppm) | (ppm) | (Ppm) | (Ppm) | (ppm) | ardnya

%*

Feltart vorosiszap

. , 90067 | 96547 731 [278133| 209 | 6557 | 4449 |35533| 93 |[21453| 119 | 191 0.017
Osszetétele

Oxalatos csapadék

. , 175 6742471400 80 |31607| O 0 357 17240 125 125 | 1176 9.09
Osszetétele

Szerves extrakciora
(10% TBP)
elokészitett minta
Osszetétele

182 5127843432 983 (31608 63 0 [11233]18250| O 148 | 864 11.5

Back extrakcio soran|
nyert oldat 1295 | 4943 | 1500 | 3153 | 1108 | 631 0 716 [16909| 0 23 1523 | 53.17
Osszetétele

* Az ICP mérés soran mért koncentraciok dsszehasonlitasabol kapott érték: Sc / 6sszes mért ion mennyisége

3 Mellékaramok hasznositasa

A dietil-éteres extrakcid soran hasznalt szerves extrahaldszer visszanyerhet6 desztillacioval. Ez lehetdvé
teszi a dietil-éter visszaforgatasat az eljarasban.

Az ioncsere soran a kdzbensd 1,75 M-os sosavval végzet elucioval tavolithato el a féelemek (Al, Mg,
Mn, Na) nagy része. Ez a frakcid tartalmazza a titan dont6 tobbségét. Igény szerint ezen elemek
hasznosithatoak.

Az ioncserét kovetden a salétromsavas oldatok beparlasasa soran a kezdeti 576 ml térfogati oldatbol
560 ml kondenzatum keriilt felfogasra a laboratoriumi kisérlet soran. igy a felhasznalt salétromsav
visszanyerhet6 €s esetlegesen visszaforgathat6 az ioncseréhez.

A TBP-vel végzett extrakcié soran a Ce és La a szerves fazisban marad az 1 M-os sosavval torténd
strippelés utan. Ezen komponensek tovabbi kinyerését nem vizsgaltuk, de ezek Sc-t6] mentes formaban
visszanyerhetdek.

4 Fajlagos vegyszerfelhasznalas

Ezen fejezetben feltiintetett fajlagos értékek az ajkai X. kazettabol szarmazd vordsiszap laboratoriumi
feldolgozasa alapjan keriiltek meghatarozasra. A labor méretii kisérletek soran 30 g 1égszaraz vordsiszap
keriilt feldolgozasra, amelybdl a 1 t vordsiszapra vonatkoztatott fajlagos értékek az 8. tablazatban
lathatoak.

Az anyagfelhasznalas szempontjabdl érdemes figyelembe venni, hogy a folyadék-folyadék extrakciohoz
hasznalt dietil-éter regeneralhato, illetve a maradék éter elparologtatdsa soran a g6zok visszanyerhetdek.
Tovabba a laboratoriumi kisérletek soran a visszanyerés maximalizalasa érdekében bizonyos
vegyszerek feleslegben keriiltek felhasznalasra (pl. sosav a feltards soran, aminek hatdsa van a pH
beallitashoz hasznalt g mennyiségére). Az ioncsere soran pedig a tisztasaggal és visszanyeréssel
kapcsolatos elvarasok hatdrozzdk meg az eludloszer felhasznalast. Ebbdl kifolydan a
vegyszerfelhasznalas mennyisége valdsziniileg tovabb csokkenthetd a miiveletek optimalizaciojaval.
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8. tablazat Fajlagos vegyszerfelhasznalas a teljes feldolgozas soran

. Laboratériumi Fajlagos
Anyag Miivelet felhasznalas felhasznalas
I. Részleges feltaras
Desztillalt Na kimosasa, 3
viz 20 °C-on 2 ra 750ml/30g 25 m’/t

vordsiszap feltarasa, 3

cc HCI1 20 °C-on 2 ora 150ml/30g Sm’/t
I1. Dietil-éteres vas eltavolitas
Dietil-éter folyadék-folyadék extrakciod 344ml/30¢g 11,5 mt
I11. Toncserélé gyantan torténé elvalasztas
0,5M Az ioncserél6 oszlop mosas, 150 ml / 30 85 mit
HCI kondicionalas £
25% a mintak pH értékének beallitasara 2 3
NH.OH részletben 128 ml/30 ¢ 4,3 mt
05M eludlo oldat 320 ml /30 10,7 m¥t
HCI Y g :
11{(7:? M elualé oldat 630 ml /30 g 227 m¥t
8 M HCI eludlé oldat 360ml/30g 12 m’/t
6 M 1 3
HNO; eludl6 oldat 1025 ml/ 30g 34,2 m°/t
IV. Oxalatos csapadékképzés
>%6-0s oldoszer 10ml/30g 0,3 m*/t
HNO; ’
0,5 M-os 1 3
oxalsay Csapadékképzo reagens 10ml/30¢g 0,3 m’/t
25% 1res 3
NH,OH pH beallitasa 1,3ml/30g 0,3 m’/t
V. Szerves folyadék-folyadék extrakcio (TBP)
5%-o0s , 3
HNO3 oldoszer 15/30¢g I m’/t
10%TBP extrahaloszer 45ml/30g 0,3 m’/t
kerozin extrahalo oldoszer 41,5ml/30 g 2.7 mt
1M HCI back extrahaloszer 45 ml/30g 3m/t




5 Osszefoglalé

A szkandium (Sc) és egyéb fémkomponensek vorosiszapbol torténd kinyerése céljabol egy ion-cserén
alapuld moddszert dolgoztunk ki. A kationok elvalasztdsdhoz valamilyen erésen savas kationcseréld
gyanta hasznalata ajanlott (pl. AmberChrom/DOWEX® 50Wx8(H)). A ritkafoldfémek kinyerésére
javasolt eljaras els6 1épése a vordsiszap kiilonféle savakkal torténd kezelése, mely a ritkafoldfémek
szelektiv és hatékony kioldodasat eredményezi (Sc: ~70 %). Az oldatban 1évo ritkafoldfémek és az
esetleg beoldodd egyéb fémkomponensek -elvalasztdsa céljabol egy ioncserés eljards keriilt
kidolgozasra. Az eljaras soran a megfeleld el6kezelést kovetden a kationcseréld gyantan megkotésre
keriilnek a kiilonb6z6 elemek. Ezeknek az elvalasztasa a ritkafoldfémek tobb [épésben egyre tdményebb
savval torténd leszoritdsaval végezhetd el. A projektkomponens keretében az ellicid paramétereit
optimalizaltuk a lehetd legnagyobb ritkafoldfém elvalasztas érdekében. A laboratériumi méreti
rendszerben 30 g vorosiszap feldolgozasaval 0,75 mg Sc-ot nyertiink ki, amely a vorosiszapban talalhato
mennyiség 39%-a. Ennek mennyisége a tovabbi feldolgozas €s az elvart termék tisztasag fliggvényében
akar 66%-ig novelhetd az ioncsere soran.

A ritkafoldfémek - a szkandiumot is beleértve — tovabbi tisztitasa érdekében az ioncseréld oszlopot
elhagyd erdsen savas oldatbol folyadék-folyadék extrakcioval, szerves extrahaldszer alkalmazésaval,
illetve oxalat formaban torténd kinyerés érdekében csapadék képzéssel vizsgaltuk meg.

A kidolgozott eljaras soran a zavar6 elemek eltavolitasanak hatasfoka: Al: 99,81%, Ca: 30,16%, Fe:
99,97%, Mg: 100%, Mn: 100%, Na: 99%, Ti: 99,42%. A laboratoriumi kisérletek soran a ritkafoldfémek
a kovetkezé mértékben keriiltek dusitasra a vordsiszaphoz képest: Ce: 97, La: 151, Sc: 184 szoros. Ez
Sc esetén a kezdeti vordsiszapban 1€v6 93 ppm-r6l, 17240 ppm-re torténd dusitast jelent a keletkezd
oxalat csapadékként (Sca2(C204)3) torténd kinyerés esetén. Ez fajlagosan atszamitva 1 kg vorosiszapra,
2 g Sc, Ce és La oxalat termék eléallitasat jelenti.

Ezen komponensek (tovabbi tisztas esetén) 0,1 USD értékesithetd termék eldallitasat teszik lehetové 1
kg vorosiszap feldolgozasa esetén. Ennek koltsége (csak vegyszerfelhasznalds alapjan)
hozzavetdlegesen 490 USD. Ezen koltségeket a tovabbi tisztitds (TBP extrakcid) hozzavetdlegesen
10%-al noveli meg.

A kutatas folytatasaként érdemes a teljes folyamatot egyben vizsgalni, amivel minimalizalhatéak a
1épések kozotti veszteségek a kinyerni kivant Sc szempontjabol. Ezen til mivel a kisérletek csak kis
mennyiségli vorosiszap feldolgozasara volt lehetdség megvizsgalni, érdemes 1éptékndvelés utan ismét
értékelni a kapott eredményeket ipari hasznositast megel6zden.
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