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guyền Trọng ưyền

ÁCH VÀ XẤC DỊNII NIOB1, 

AN TAN TRONG QUẶNG DAT HI Ếm

Theo kết quả phân tích quang phổ phát xạ thì hàm lượnK lùobi và tantari  trong quặng đất 
»111 k h ô n g  lứn | l | .  Q u ặ n g  đ ấ t  h iếm N ậ m  XV ỉtau khi  (1 irợc p h â n  h ủ y  h ằ n g  các  a x i t  v ô  c ơ  n h ư  
it suníuric, axit ciohydric hay hồn hợp nước cường thủy, các nguyên tố dất  hiếm đirợc chuyển
o d u n g  <Hc.il. P h á n  t ích  q u an g  p h ổ  cho thấy  11 iol»i, tant .111 (leu 1I.\|11 lại t r o n g  bả  q u ặ n g  đ ấ t  h iếm.
* chuyề n  hóa  h o à n  toàn  niobi,  tant  an t ừ  bã q u ặng  (lất ỉũ ím vào d u n g  dịch  chúng tôi  đề  Iigỉiị s ử  
Iig h ỗ n  horp ax í t  fì< * Il y í lric và a x i t  sunfur ic.

I. PHƯƠNG PHẤP PHẢN HỦY BÁ QUẶNG DAT HIẾM 

B Ằ N G  HỒN H Ợ P  A X IT  F L O H Y D R IC  VÀ A X IT  S U N F U R Ï C

ị)ề xác định điều kiện t5i ưu cho phương plì/ip phân húy bà quặng bằng hỗn hợp axit hohydric 
axit suvifuric cluing tôi ỏ \  kh io sát thời gian phin hủy và lirợng axit tiêu tốn.

Líy bốn mẫu bã quặng,  mỗi mầu chính xác 15g trên cân phân tích, cho tìrng mẫu bà quặng
o chén platin đun trên bếp diện vừa nhỏ dần hỗn hợp HF và H2S O 4. Tý lệ HF : H0S O 4 = 5 :1 .

Bà quặng tan khá nhiều, niobi và tantan nằm ờ dạng phức chất florua niobat và florua tantalat  
ầu còn lại là florua canxi và cặn không tan. Thời gian đun và lượng hỗn hợp HF - HjSC>4 tiêu 
n cho các mẫu bã quặng khác nhau.

Lượng bả rắn thu đirợc sau khi đun nóng ngâm chiết trong 50 ml axit oxalic bão hòa trong 
gicr lọc lấy dung địcto*có chứa niobi và tant an. Tiến hành thu tổng oxyt niobi và tantan bằng 
CỈ1 kết tủa  tanin 5% (pH = 4,5). Kết tủa hồng vàng đổ (la cam là màu đặc trirng ta na t  niobi 
t ant an. Lọc r\ỉ'a kít  tiia bằng dung dịch (N 114)20204 5%. Sấy khô kết tỏa,  tro hóa và nung ồ 
iệt độ 900°c  trong 2 Ịĩicr. Đem cân lượng tổng oxyt niobi và tantan  thu  dtrợc từ  nìỗi mẫu.  Kết 
Ả được ghi trên bẲjig 1.

Nhìn vào hình 1 ta thấy rằng thời gian đun nóng bã quặng tối thiếu là 15 giờ, lượng axit cần 
iu tổn là 100 ml (I5g bả quặng) lượng niobi tantan từ bà quặng vào dung dịch đạt  giá trị cực
i.
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filing Ị

Mâu
Số tf .nn 

bã uurinp 

(«)

They, 
gian đun 

(giờ)

Lirợug HF 
v.ì H >S04 

(ml)

Lirạng cặn 
không tan 

(g)

H2O .0

(?)

Hàm lượng 
MoOr,

m

1 15 10 70 9,2 0,012 0,1

2 15 15 100 6,1 0,051 0,3
3 15 20 150 6,0 0,051 0,3
4 15 2rt 200 6,1 0,052 0,5

H ìn h  l.  Sụ* phụ thiỉ«v. h r r n g  tổng oxyt  ni ' 'bi và tant . 'in thu  đirọrc vào th ờ i  gian ph â n  hủy ba quặn*

II. X Á C  ĐỊNH HÀM L Ư Ợ N G  N IO B I ,

TA NT AN TRONG TổiNG OXYT THU Đ ư ợ c

1 . X á c  d ị n h  n iob i

Một trong các phương pháp nhạy xác định niobi là phương pháp đơ màu của phức thioxyaiK
niobi  (2 ị, p h ứ c  bền t rong  mỏi  trưòriìg nước  ax e to n  cho m à u  v à n g  ổn đ ị n h  t ro n g  '2 g iờ  t a n t a n  t ro n
tnrcmg hạp  này tạo phức không màu vcVi S C N “ . Chuyển tổng oxyt niobi tan tan  vào dung dịc 
bXng r á c h  n u n g  chảy  vái  K 2 S 0C 7 rồi hòa  tai l  t ro ng  (lung dịch  ax i t  t ac t r i c  2 0 % .

C h o  v ào  bình (lịnh m ứ c  50 ml các ( lung (lịch sau:

- 10 mỉ (lung dịch nghiên cửu (pha A trên).

- 10 ml HOI dặc, 1 111 1 SnCl> 2N, 1 OmI axeton.

- 1 0  mì K SON roi p h a  đốn vạcli 11 lire.

ĐỐ vòn trong 15 phút (do nhiệt lin bình bằng nỉiiẹt độ phòng), đo mật độ quang ờ  birórc sổn 
A \ 2 0 n m .

Lay m ậ t  dỏ  I|II.1 I»ÍỈ t r u n g  h ình  ỉ rén 3 m ẫ u  d ự a  v ào  đ ư ờ n g  chuẩn  xác  đ ịnh  t h à n h  p h ầ n  p h ầ  
t r 5.ni N b j O i j  t r o n g  tổng  o x y t  n io h i  t a n t a n  t h u  đ ư ợ c  là 4 0 %.
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2. Xác đ ịnh  t a n t a n

Theo các tài liệu đã biết, phirơng pháp chiết ì.r.íc qudng phức ftorua tantalat  với metyỉ tím 
ác định tan tan  khi có mặt một lirợng lớn niobi ■ 3Ị. ( hinl vì t hế có thể  áp dụng phương pháp để
ác định tautan trong tổng oxyt niohi tantan tha được A dây.

Cho vào bình dịnh mức (50ml) dà tráng parahn cắr dun g dịch sau: 15 ml HF IN, 5 ml metyl
'm 0 ,2 M trong HF 0,02N và 10 ml dung dịch pha ờ trên: tluêm nước cất đến vạch mức (chiết
ằng 10 ml henzen lắc nhẹ trong 5 phút). Đo mật độ quang trê n FEK 581 ồ  birórc sóng A =  590nm

Kết quả c\ìa giá trị mật  độ quang trung bình được đối ch’. ì ế u với đưcmg chuẩn, tính được phần 
răm cua TajOr, trong tổng oxyt thu được là 56%.

KET LUẠN

Bằng hỗn hợp axit HF và H0 SO4 (5:1) tiến hành phân hòy bâ quặng đất hiếm, chuyển được 
oàn toàn Kb và TA vào dung dịch. Tổng oxyt niobi tant an thu được có độ sạch 96%. Bằng 
h i r an g  p h á p  trẮc q u a n g  v à  chiết  t rắc  quang  xác định hàm l irợng N b 2 0 & trong  tổng o xy t  ch iếm 
0%, hàm Urạiig Ta2Oc, t rong tổng oxyt chiếm 56%.
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ỉ g u y e n  T r o n g  U y e n  

EPARATION AND DETERMINATION OF NIOBIUM 

ANTANLIƯM IN T H E  RARE EARTH’S MINERALS

Using mixture of acids HF and H2SO 4 with ratio 5:1 we have been disolved the dreg8 of rare e a r th ’s 
•es. All niobium and tan ta ỉ ỉum were turned over to solution.

The obtaining total  oxides of niobium tantalium had got a purity 96%.

A capaci ty of N b 2 Ơ 5 and TaîOr,  in the total oxides have been determined by spectrophotometr ic and 
>ectrophotometric-extraction methods.

Ttoa Hóa - Đ H T H  Hà Nội
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