
第44卷第2期(总第200期)
2025年4月

湿法冶金
HydrometallurgyofChina

Vol.44No.2(Sum.200)
Apr.2025

钕铁硼废料和抛光粉废粉中稀土的
联合回收工艺研究

牟保畏,王 丽,雍胜利,李红霞,郭晶晶

(包头师范学院 化学学院,内蒙古 包头 014030)

摘要:从钕铁硼废料和抛光粉废粉中回收稀土时,存在试剂耗量大、处理成本高等问题。针对上述问题,利用

钕铁硼废料中铁的还原性,研究了采用联合工艺回收2种废料中的稀土。结果表明:先用6mol/L盐酸溶解钕

铁硼废料,再向酸解液中加入稀土质量1.2倍的草酸,铁沉淀率为7.87%,而稀土沉淀率可达96.51%,稀土

沉淀物经焙烧可得稀土总量为94.26%的氧化物;向沉淀后液中加入6mol/L盐酸,用于从抛光粉废粉中还

原浸出稀土,在抛光粉废粉与沉淀后液质量体积比为3g/6mL、盐酸与沉淀后液体积比为7/6、反应温度

60℃、反应时间30min条件下,抛光粉废粉中稀土平均浸出率可达82.41%,浸出的稀土经草酸沉淀、焙烧,

所得氧化物的稀土总量为98.04%。该工艺可实现对2种废料中稀土的联合回收,显著降低稀土废料的处理

成本,具有一定的推广应用价值。
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  钕铁硼废料和抛光粉废粉是稀土产品在生产

和应用过程中产生的2种常见的废弃物,其中稀

土含量均较高,具有很高的回收价值,且年产量较

大[1-2]。这2种废料均没有腐蚀性、浸出毒性和放

射性,因此被归类为非危险性固体废物[3-4],但有

些极易自燃的钕铁硼废料具有一定的环境危害

性[5]。这2种废料与稀土精矿相比,杂质含量更

低,更易于后续从中回收稀土,可以减少固废二次

污染,同时降低稀土生产成本,对于实现稀土矿产

资源的可持续利用具有重要意义。
目前从钕铁硼废料中回收稀土的方法主要分

为火法和湿法2种工艺。火法工艺[6-9]流程短,较
为清洁,但处理量小,回收率低,能耗非常高,且对

原料品质要求也相对较高,因此尚未实现工业化

应用[10]。湿法工艺包括全溶法[11-12]、选择性浸出

法[13-16]等,其基本流程都是先将废料进行溶解,
在溶解过程中或溶解后将稀土与铁进行分离,之
后对稀土溶液进行除杂净化,最后将稀土沉淀后

进行焙烧,得到稀土氧化物。湿法工艺应用较广

泛,但流程较长,最终还会产生一定量二次废物。
目前从抛光粉废粉中回收稀土的主要方法分

为物理分离法与化学分离法。其中,物理分离法

主要依靠浮选[17]、磁选[18]等技术将稀土氧化物

与杂质分离,操作较简单,药剂消耗低,但杂质元

素无法彻底去除,从而影响回收产品纯度与质量。
化学分离法[19-22]主要是通过化学反应或溶解—
沉淀等工序将其中的杂质除去,使稀土氧化物富

集,该法适用于回收纯度较高的混合或单一稀土,
但一般工艺流程较长,酸碱耗量较大,成本偏高,
且也会产生一定量二次废物。

值得注意的是,从钕铁硼废料中回收稀土时,
其中的铁元素通常会被氧化成+3价,导致其还

原性未得到有效利用。而另一方面,采用还原剂

辅助酸浸法[23-24]回收抛光粉废粉中的稀土时,需
要额 外 加 入 还 原 剂 将Ce(Ⅳ)还 原 为 易 溶 的

Ce(Ⅲ)。鉴于钕铁硼废料和抛光粉废粉中各组
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分具有的不同特性,研究提出了一种联合工艺思

路,将钕铁硼废料酸溶、草酸沉淀回收稀土后,再
利用滤液中的Fe2+ 对抛光粉废粉中的稀土进行

还原浸出,在一种处理工艺中实现2种废料中稀

土的联合回收,从而减少回收工艺过程的试剂消

耗,实现稀土废料的低成本处理。

1 试验部分

1.1 试验原料及设备

钕铁硼废料为钕铁硼生产厂的切削料,薄片

状,表面有一定程度的氧化而呈黑褐色,其主要化

学成分见表1,XRD图谱见图1。可以看出:钕铁

硼废料所含主要元素是Fe和稀土元素Ce、Pr、

Nd,主 要 物 相 为 Nd2 Fe14 B、CeO2、PrO2、

Nd2O3等。

表1 钕铁硼废料的主要化学成分

Table1 MainchemicalcomponentsofNdFeBwaste%

REO Fe B Nd2O3/REO Pr6O11/REO CeO2/REO

37.78 61.52 0.54 66.40 21.14 12.26

图1 钕铁硼废料的XRD图谱

Fig.1 XRDpatternofNdFeBwaste

  抛光粉废粉为灰白色粉末,在100℃下烘干

后过100目筛,备用,其化学成分分析结果见表

2,XRD图谱如图2所示。可以看出:抛光粉废粉

所含主要元素是Si、Al和稀土元素La、Ce等,主
要物相为CeO2、LaOF、Al2O3等。

表2 抛光粉废粉的主要化学成分

Table2 Mainchemicalcomponentsof
polishingpowderwaste %

REO
CeO2/

REO
La2O3/

REO
Lu2O3/

REO
SiO2 Al2O3 CaO MgO

67.95 73.10 26.57 0.44 7.68 8.94 0.60 0.21

图2 抛光粉废粉的XRD图谱

Fig.2 XRDpatternofpolishingpowderwaste

  试剂:盐酸(天津市大茂化学试剂厂)、草酸(天
津市风船化学试剂科技有限公司),均为分析纯。

设备:数显恒温磁力搅拌水浴锅(SHJ-2A,湖
南前沿科技有限公司),马弗炉(SX13-BYI,包头

云捷电炉厂),电子分析天平(T-403,北京赛多利

仪器系统有限公司)。

1.2 分析方法

采用草酸盐重量法测定各固体、溶液中的稀

土总量;采用重铬酸钾容量法测定溶液中的铁含

量;采用5110全谱直读电感耦合等离子体发射光

谱仪(安捷伦科技有限公司)测定2种废料中的稀

土配分和硼、铝、镁等非稀土元素含量。

1.3 试验过程

1)钕铁硼废料的处理

室温下,将钕铁硼废料分批加入到一定体积浓度

为6mol/L的盐酸中,直至不再溶解,过滤除去残留的

少量油泥,所得酸解液在一定条件下加入一定质量比

的草酸沉淀稀土,沉淀后液备用,滤渣晾干后于950℃
下焙烧2h,即可得到稀土氧化物,分析其稀土沉淀率。

该过程发生的主要化学反应如下:

2RE+6H+􀪅􀪅2RE3++3H2↑; (1)

Fe+2H+􀪅􀪅Fe2++H2↑; (2)

RE2O3+6H+􀪅􀪅2RE3++3H2O; (3)

Fe2O3+6H+􀪅􀪅2Fe3++3H2O; (4)

2RE3++3H2C2O4􀪅􀪅RE2(C2O4)3↓+6H+。(5)
酸解液中稀土或铁沉淀率的计算公式如下:

η=ρ1V1-ρ2V2

ρ1V1
×100%。 (6)

式中:η—稀土或铁沉淀率,%;ρ1—酸解液中稀土

或铁质量浓度,g/L;V1—沉淀过程所用酸解液体

积,L;ρ2—沉淀后液中稀土或铁质量浓度,g/L;

V2—沉淀后液体积,L。
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2)抛光粉废粉的处理

向上一工序沉淀后液中加入6mol/L盐酸和一

定量抛光粉废粉,在一定试验条件下反应后过滤,分
析浸出液中稀土含量,计算抛光粉废粉中稀土浸出率。

该过程发生的主要反应如下:

CeO2+Fe2++4H+􀪅􀪅Ce3++Fe3++2H2O。(7)
抛光粉废粉中稀土浸出率计算公式如下:

x=ρ3V3-ρ4V4

mw ×100%。 (8)

式中:x—抛光粉废粉中稀土浸出率,%;ρ3—浸出

液中稀土质量浓度,g/L;V3—浸出液体积,L;

ρ4—沉淀后液中稀土质量浓度,g/L;V4—浸出过

程所用沉淀后液体积,L;m—抛光粉废粉质量,g;

w—抛光粉废粉中稀土质量分数,%。

2 试验结果与讨论

2.1 钕铁硼废料酸溶液中稀土沉淀条件的选择

钕铁硼废料酸解液中含有大量Fe3+和Fe2+,
由于草酸与Fe3+形成的配合物极易溶解[25],同时

草酸稀土的溶解度远比草酸亚铁的小[26],因此,
可用草酸作为钕铁硼废料酸解液中稀土的沉淀

剂,优先沉淀稀土,使其与铁分离。
为使生成的草酸稀土易于沉降和过滤,将草

酸沉淀稀土的温度控制在70℃[27],向钕铁硼废

料酸解液中分别加入稀土质量的1.1、1.2、1.3、

1.4、1.5倍的草酸,搅拌反应30min后过滤,沉
淀后液后续用于浸出抛光粉废粉中稀土,滤渣经

焙烧得到稀土氧化物。草酸与稀土质量比对钕铁

硼废料酸解液中稀土、铁沉淀率及氧化物中稀土

总量的影响结果如图3所示。

图3 草酸与稀土质量比对钕铁硼废料酸解液中稀土、
铁沉淀率及氧化物中稀土总量的影响

Fig.3 Effectsofmassratioofoxalicacidtorareearth
onprecipitationrateofrareearthandironandtotalamount

ofrareearthoxideinacidsolutionofNdFeBwaste

  由图3可知,随草酸用量增加,稀土和铁沉淀

率均逐渐升高,而氧化物中稀土总量降低:草酸用

量从稀土质量的1.2倍增至1.3倍时,稀土沉淀

率升幅不大,而铁沉淀率明显升高,氧化物中稀土

总量大幅减小;继续增加草酸用量,稀土和铁沉淀

率变化不大,而稀土氧化物中稀土总量继续减小。
综合考虑,钕铁硼废料酸解液沉淀稀土时选择草

酸用量为稀土质量的1.2倍,此时铁沉淀率为

7.87%,稀土沉淀率可达96.51%,该沉淀经焙烧

所得氧化物稀土总量为94.26%。

2.2 各因素对抛光粉废粉中稀土浸出率的影响

2.2.1 抛光粉废粉与沉淀后液质量体积比的

影响

控制6mol/L 盐 酸 与 沉 淀 后 液 体 积 比 为

10/6,在恒温70℃下搅拌反应30min,考察抛光

粉废粉与沉淀后液质量体积比对抛光粉废粉中稀

土浸出率的影响,结果如图4所示。

图4 抛光粉废粉与沉淀后液质量体积比

对抛光粉废粉中稀土浸出率的影响

Fig.4 Effectofsolidmasstoliquidvolumeratioof

polishingpowderwastetoprecipitatedliquidon
leachingrateofrareearthinpolishingpowderwaste

  由图4可知:稀土浸出率随抛光粉废粉与

沉淀后液质量体积比增大而逐渐降低,这是因

为抛光粉废粉中CeO2的浸出需Fe2+ 发挥还原

作用,而沉淀后液中Fe2+总量有限,当抛光粉废

粉与沉 淀 后 液 质 量 体 积 比 较 大 时,滤 液 中 的

Fe2+无法将CeO2完全还原浸出;抛光粉废粉与

沉淀后液质量体积比由3g/6mL增至4g/6mL
时,稀土浸出率呈明显下降趋势。为保证抛光

粉废粉中稀土浸出率,选择抛光粉废粉与沉淀

后 液 质 量 体 积 比 为 3g/6 mL 进 行 后 续

试验。  

·351·
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2.2.2 盐酸与沉淀后液体积比的影响

控制抛光粉废粉与沉淀后液质量体积比为

3g/6mL,在恒温70℃下搅拌反应30min,考察

6mol/L盐酸与沉淀后液体积比对抛光粉废粉中

稀土浸出率的影响,结果如图5所示。

图5 盐酸与沉淀后液体积比对抛光粉废粉中

稀土浸出率的影响

Fig.5 Effectofvolumeratioofhydrochloricacidto

precipitatedliquidonleachingrateofrareearthin

polishingpowderwaste

  由图5可知:稀土浸出率随盐酸与沉淀后液体

积比增大而逐渐升高,说明增大盐酸用量有利于抛

光粉废粉中稀土的浸出;盐酸与沉淀后液体积比增

至7/6时,继续增大盐酸与沉淀后液体积比,稀土浸

出率略有降低后趋于平稳。综合考虑,选择盐酸与

沉淀后液体积比为7/6进行后续试验。

2.2.3 反应时间的影响

控制抛光粉废粉与沉淀后液质量体积比为

3g/6mL、盐酸与沉淀后液体积比为7/6,在恒温

70℃下搅拌反应,考察反应时间对抛光粉废粉中

稀土浸出率的影响,结果如图6所示。

图6 反应时间对抛光粉废粉中稀土浸出率的影响

Fig.6 Effectofreactiontimeonleachingrateof
rareearthinpolishingpowderwaste

  由图6可知:抛光粉废粉中稀土浸出率随反

应时间延长而逐渐升高;反应30min后继续延长

反应时间,稀土浸出率变化不明显。综合考虑,选
择反应时间为30min进行后续试验。

2.2.4 反应温度的影响

控制抛光粉废粉与沉淀后液质量体积比为

3g/6mL、盐酸与沉淀后液体积比为7/6,搅拌反

应30min,考察反应温度对抛光粉废粉中稀土浸

出率的影响,结果如图7所示。

图7 反应温度对抛光粉废粉中稀土浸出率的影响

Fig.7 Effectofreactiontemperatureonleaching
rateofrareearthinpolishingpowderwaste

  由图7可知:稀土浸出率随反应温度升高呈

先升高后降低趋势;即适当升高反应温度有利于

抛光粉废粉中稀土浸出;但温度超过60℃,稀土

浸出率又呈略微下降趋势,这可能是由温度过高

导致盐酸挥发所致。综合考虑,选择适宜的反应

温度为60℃。

2.2.5 综合验证试验及浸出液中稀土的回收

由条件试验确定用钕铁硼废料酸解液的沉淀

后液浸出抛光粉废粉中稀土的最优反应条件为:
抛光粉废粉与沉淀后液质量体积比3g/6mL,盐
酸与沉淀后液体积比7/6,反应时间30min,反应

温度60℃。在该条件下进行验证试验,结果见表

3。可知:在最优条件下,抛光粉废粉中稀土平均

浸出 率 为82.36%。与 其 他 还 原 剂 辅 助 酸 浸

法[23-24]相比,该方法的稀土浸出率略低,这可能

是由于钕铁硼废料酸解液沉淀稀土时所用草酸过

量,后续再用沉淀后液还原浸出抛光粉废粉中稀

土时,这部分草酸与抛光粉废粉中的稀土离子结

合生成沉淀进入浸出渣中,导致抛光粉废粉中稀

土浸出率略低。
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表3 综合验证试验结果

Table3 Resultsofcomprehensiveverificationtest

试验编号 稀土浸出率/%

1 82.40

2 82.32

3 82.52

平均 82.41

将浸出液过滤后取滤液,加热至70℃,之后

加入稀土质量1.5倍的草酸,搅拌反应30min后

过滤,得到草酸稀土沉淀,将沉淀焙烧得到稀土氧

化物。经测定,所得稀土氧化物中稀土总量为

98.04%

3 结论

1)用6mol/L的盐酸溶解钕铁硼废料,酸解

液中加入稀土质量1.2倍的草酸沉淀稀土,稀土

沉淀率为96.51%,铁沉淀率为7.97%,实现了稀

土和铁的初步分离。沉淀经焙烧所得稀土氧化物

的稀土总量为94.26%。

2)将钕铁硼废料酸解液的沉淀后液用于浸出

抛光粉废粉中稀土,在抛光粉废粉与沉淀后液质

量体积比为3g/6mL、6mol/L的盐酸与沉淀后

液体积比7/6、反应时间30min、反应温度60℃
最佳试验条件下,抛光粉废粉中稀土浸出率可达

82.41%,浸出的稀土经草酸沉淀、焙烧可得稀土

总量为98.04%的稀土氧化物。

3)钕铁硼废料和抛光粉废粉中稀土的联合回

收策略充分利用了钕铁硼废料中铁的还原性,减
少了2种废料湿法处理的试剂消耗量,降低了稀

土废料的处理成本,实现了2种稀土废料中稀土

元素的高效回收。该法能在一种处理工艺中同时

解决2种稀土废料的回收问题,有利于稀土二次

资源的有效利用和环境的可持续发展。

4)试验中发现,还原浸出抛光粉废粉中稀土

后,Fe2+被氧化成Fe3+,经草酸沉淀稀土后的滤

液中又引入了大量 H+,而Fe3+ 和 H+ 均可用于

钕铁硼废料的溶解,后续可以深入开展相关研究,
进一步减少钕铁硼废料溶解的盐酸消耗。
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CombinedRecoveryProcessofRareEarthfromNdFeBWasteandPolishingPowderWaste
MUBaowei,WANGLi,YONGShengli,LIHongxia,GUOJingjing

(DepartmentofChemistry,BaotouTeachers'College,Baotou 014030,China)

Abstract:IntheprocessofrecoveringrareearthfromNdFeBwasteandpolishingpowderwaste,there
areproblemssuchaslargereagentconsumptionandhighprocessingcost.Inviewoftheabove
problems,usingthereducibilityoftheironintheNdFeBwaste,acombinedprocesswasstudiedto
recoverrareearthfromtwokindsofwaste.TheresultsshowthatwhenNdFeBwasteisdissolvedwith
6mol/Lhydrochloricacidandoxalicacid1.2timesthemassofrareearthisaddedintotheacid
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solution,theironprecipitationrateis7.87%,andtherareearthprecipitationratecanreach96.51%.
Adding6mol/Lhydrochloricacidtotheprecipitatedliquidisusedtoreduceandleachrareearthfrom
thepolishingpowderwaste.Undertheconditionsofsolidmasstoliquidvolumeratioof3g/6mL
betweenthepolishingpowderwasteandtheprecipitatedliquid,theproductratioofhydrochloricacid
totheprecipitatedliquidof7/6,reactiontemperatureof60℃,andreactiontimeof30min,theaverage
leachingrateofrareearthinthepolishingpowderwastecanreach82.41%.Thedissolvedrareearthis
precipitatedbyoxalicacidandcalcined,andthetotalamountofrareearthoxidesobtainedis98.04%.
Theprocesscanrealizethejointrecoveryofrareearthinthetwokindsofwaste,reducethecostof
rareearthwastetreatment,andhasacertainpopularizationandapplicationvalue.
Keywords:NdFeBwaste;polishingpowderwaste;acidleaching;rareearth;combinedrecovery
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