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摘要：采用正交试验考察了盐酸浸出赤泥中镧元素的影响因素。结果表明，在下述最佳条件下镧浸出率可达96.67%：温度109 ℃（即沸点）、时间180 min、盐酸浓度8 mol/L、液固比8。
关键词：赤泥；镧；盐酸；浸出率；正交试验
中图分类号：TF845

文献标志码：A

文章编号：1007-7545（2013）03-0000-00
Study on Leaching of Lanthanum from Red Mud with Hydrochloric Acid
SONG Jia-wei, WANG Ke-qin, CHEN jin
(College of Materials Science and Engineering, Taiyuan University of Technology, Taiyuan 030024, China)

Abstract: The effects of process factors on leaching of lanthanum from red mud with hydrochloric acid were investigated by means of orthogonal experiment. The results show that the leaching rate of lanthanum is 96.67% under the optimum conditions including temperature of 109 ℃ (the boiling point of solution), time of 180 min, concentration of hydrochloric acid of 8 mol/L, and ratio of liquid to solid of 8.
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赤泥作为氧化铝工业生产过程中排出的固体废弃物，含有丰富的稀土元素。按照现有的生产工艺和铝土矿成分来看，每生产1 t氧化铝可以副产0.7~1.7 t赤泥[1]。赤泥中含有放射性元素，且含有大量的碱，易随雨水渗入地下污染水源。因此，从赤泥中提取稀土元素可以保护环境和提高矿产资源利用率。随着全球稀土消费量的持续增长，从赤泥中提取稀土具有重要意义[2-4]。
1 我国赤泥中稀土的赋存状况

在氧化铝生产过程中，在高pH即强碱状态下稀土离子一般转化成稀土氢氧化物，脱水后生成稀土氧化物凝胶，干燥后变成氧化物分散在赤泥中。赤泥中的钪和稀土元素主要以类质同象形式分散于铝土矿及其副矿中，如金红石、钛铁矿、锐钻石、锆英石、独居石等[5]。
在我国，根据氧化铝厂使用的铝土矿种类和氧化铝工艺的不同，稀土金属在赤泥中的含量也不同。贵州铝厂拜耳法赤泥Sc2O3含量为0.0107%，RE2O3含量为0.14%，烧结法赤泥Sc2O3含量为0.0095%，RE2O3含量为0.132%；郑州铝厂赤泥Sc2O3含量为0.00705%，RE2O3含量为0.0066%；山东铝厂Sc2O3含量为0.00449%，RE2O3含量为0.0664%[6]；山西铝厂拜耳法赤泥Sc2O3含量为0.019%，RE2O3含量为0.31%，烧结法Sc2O3含量为0.02%[7]。
2 试验原料
试验所用的赤泥来自广西，主要成分（%）：Al2O3 17.07、SiO2 7.71、CaO 12.66、Fe2O3 40.23、Na2O 6.32、TiO2 6.05、REO 0.153、烧失9.81。赤泥的XRD衍射图谱如图1所示，TG-DTA分析曲线见图2。
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图1赤泥的XRD谱

Fig.2 XRD pattern of red mud
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图2赤泥的TG和DTA分析曲线
Fig.2 TG and DTA curves of red mud
由图2可知，从室温到260 ℃的失重速率较快而且为吸热反应；在260~800 ℃发生放热反应；在800~1 100 ℃再次发生吸热反应。结合赤泥的物相及图1的DTA分析曲线可知，在室温到260 ℃的失重主要是脱除赤泥渣的表面水；在260~500 ℃的失重主要是水铝石、水硅铝铁矿等含水化合物脱除结晶水；此外钙钛矿CaTiO3在600 ℃由立方晶型吸热转变为正交晶系；在500~800 ℃主要是固相钙铝酸钠等发生分解反应；在800~1 100 ℃主要是试样中的物质发生氧化反应使得物重缓慢增长。
3 盐酸浸出反应
将250 ℃烘干后的赤泥放入圆底三口烧瓶中，加回流装置，电动搅拌，加入盐酸搅拌浸出，浸出后抽滤。按照L45设计正交试验来考察温度、浸出时间、液固比、盐酸浓度对镧浸出率的影响。试验装置如图3所示。
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图3 试验装置示意图
Fig.3 Sketch map of tester
4 试验结果与分析
L45正交试验结果如表1所示。
表1 L45正交试验结果
Table 1 Results of L45 orthogonal experiment
	序号
	样品/g
	温度/℃
	时间/min
	L/S
	盐酸
/(mol·L-1)
	La2O3
/(mol·L-1)
	浸液
/mL
	游离酸
/(mol·L-1)
	浸渣/g
	浸出率/%

	1
	100
	60
	60
	5
	5
	28.15
	295
	2.00
	295
	37.767 93

	2
	100
	60
	120
	6
	6
	28.15
	411
	4.19
	411
	45.321 50

	3
	80
	60
	180
	7
	7
	28.15
	415
	5.24
	415
	52.875 07

	4
	80
	60
	240
	8
	8
	34.02
	475
	6.84
	475
	73.029 60

	5
	70
	60
	300
	9
	9
	31.67
	475
	7.00
	475
	76.483 05

	6
	100
	70
	60
	6
	7
	29.33
	412
	5.02
	412
	47.221 30

	7
	90
	70
	120
	7
	8
	37.54
	426
	6.14
	426
	70.512 62

	8
	80
	70
	180
	8
	9
	36.36
	458
	7.73
	458
	78.052 80

	9
	70
	70
	240
	9
	5
	18.77
	465
	3.94
	465
	45.329 55

	10
	100
	70
	300
	5
	6
	36.36
	305
	3.77
	305
	48.783 00

	11
	100
	80
	60
	7
	9
	38.71
	529
	7.42
	529
	72.710 27

	12
	80
	80
	120
	8
	5
	23.46
	470
	3.67
	470
	50.360 80

	13
	70
	80
	180
	9
	6
	34.02
	495
	4.82
	495
	82.158 30

	14
	100
	80
	240
	5
	7
	53.96
	367
	4.87
	367
	72.396 32

	15
	100
	80
	300
	6
	8
	50.44
	460
	6.43
	460
	81.208 40

	16
	80
	90
	60
	8
	6
	35.19
	482
	4.85
	482
	75.541 20

	17
	70
	90
	120
	9
	7
	31.67
	495
	5.70
	495
	76.483 05

	18
	100
	90
	180
	5
	8
	56.30
	323
	5.81
	323
	75.535 82

	19
	100
	90
	240
	6
	9
	48.09
	415
	6.58
	415
	77.424 90

	20
	80
	90
	300
	7
	5
	28.15
	390
	3.74
	390
	52.875 07

	21
	70
	109
	60
	9
	8
	38.71
	383
	6.12
	383
	93.484 65

	22
	100
	109
	120
	5
	9
	63.34
	262
	6.34
	262
	84.981 18

	23
	100
	109
	180
	6
	5
	70.38
	235
	4.42
	235
	82.087 80

	24
	90
	109
	240
	7
	6
	45.75
	383
	5.11
	383
	85.933 75

	25
	80
	109
	300
	8
	7
	45.75
	340
	5.83
	340
	95.210 00

	K1
	57.095
	65.345
	63.893
	53.684
	
	
	
	
	
	

	K2
	57.980
	65.532
	66.653
	67.548
	
	
	
	
	
	

	K3
	71.767
	74.142
	66.981
	68.837
	
	
	
	
	
	

	K4
	71.572
	70.823
	74.439
	78.754
	
	
	
	
	
	

	K5
	88.339
	70.912
	74.788
	77.930
	
	
	
	
	
	

	R
	31.244
	8.797
	10.895
	25.070
	
	
	
	
	
	


从表1可看出：浸出率随温度、时间、盐酸浓度和液固比的升高而升高；浸出率在从四水平变化到五水平时，时间、盐酸浓度和液固比对浸出率的影响极不明显，对浸出率影响最大的是温度。各因素对浸出率的影响按从大到小的次序排列为温度、盐酸浓度、液固比、时间。
根据表1结果，确定盐酸浸出赤泥中镧的最佳条件为：温度109 ℃（即沸点）、液固比8、盐酸浓度8 mol/L、时间180 min。
本文只研究了镧元素的浸出率，但随镧同时浸出的还有铈、钕、钇、钪等稀土元素。这些元素的浸出率仍需要继续摸索，最终寻找到混合稀土元素浸出率最佳的浸出条件，从而达到高效率回收赤泥中稀土元素的目的，同时也能解决赤泥堆放造成的环境问题。
5 结论
盐酸浸出赤泥中镧的最佳条件为：温度109 ℃（即沸点）、液固比8、盐酸浓度8 mol/L、时间180 min。在该条件下镧的浸出率为96.67%。
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