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Span80-P507体系萃取稀土防止乳化试验研究
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摘要:溶剂萃取法是稀土分离提纯的主要方法之一,但在工业生产过程中常因工艺条件控制不当而发生乳化

现象。为了解决这一难题,研究了以表面活性剂Span80为调控剂、P507为萃取剂、煤油为稀释剂萃取稀土,

考察了水相pH、搅拌速度和水油相比对Er3+萃取率和萃余液中油质量浓度的影响,并采用响应面法对工艺

参数进行了优化。优化结果表明;在水相pH=3.5、搅拌速度130r/min、水油相比4∶1优化条件下萃取

5min,Er3+萃取率可达95.42%,萃余液中油质量浓度仅为1.68mg/L,预测值与试验结果吻合度较高;加入

Span80能有效防止乳化现象发生,调控作用明显。
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  稀土元素因具有独特的理化性质而成为高新

技术发展不可或缺的战略资源之一[1-2]。溶剂萃

取法是稀土元素分离富集的主流方法,但该法在

实际应用过程中,常因工艺条件控制不当而发生

乳化现象,甚至产生第三相[3-4]。发生乳化会对正

常的萃取过程产生影响,并导致萃取剂过度损耗

和稀土元素损失,造成资源浪费,同时还会产生大

量含油废水,污染环境[5]。因此,开发高效的抗乳

化方法具有重要意义[6]。

Span80(失水山梨糖醇油酸酯)是一种常用

的非离子型表面活性剂,具有极高的界面活性和

界面吸附能力,常用于萃取过程中以提高有机相

稳定性[7]。相关研究表明,Span80的浓度变化

对乳液性能影响显著。如Span80浓度由1%增

至3%时,乳液液滴直径会变小,使得乳液破损率

由20%降至10%,从而显著提升液膜稳定性[8]。
在液膜配方中引入混合表面活性剂(如Span80
和Tween80联合使用)时,不仅能有效提高苯酚

萃取率,还可防止液膜发生乳化和溶胀,进一步增

强液膜的稳定性和实用性[9]。在较低环境温度

下,通过增大Span80浓度,能显著提升液膜强

度,从而提高乳液体系稳定性[10]。可见,Span80
表面活性剂在增强界面稳定性和减少萃取剂损失

方面具有一定优势。本课题组在前期研究中发

现,在P507萃取有机相中加入Span80后有助于

增强油滴的界面稳定性,进而防止乳化和有机相

损失[11-13]。
试验研究了以Span80为调控剂、P507为萃

取剂、煤油为稀释剂萃取稀土,考察了水相pH、
搅拌速度和水油相比变化对Er3+ 萃取率和萃余

液中油质量浓度的影响,并通过响应面法优化了

工艺参数,以获得最大的Er3+萃取率和最小油质

量浓度,从而为溶剂萃取法萃取稀土提供一种有

效防止乳化现象发生的可选择方案。

1 试验部分

1.1 试剂与材料

P507(>95%),化学纯,购于上海莱雅仕化

工有限公司;Span80(C24H44O6),化学纯,购于国

药集团化学试剂有限公司;磺化煤油,作为稀释

剂,购自科瑞达化工公司;氧化铒(Er2O3),分析

纯,购于赣州顺源稀土材料有限公司。浓盐酸
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(HCl)、无水氯化铝和氯化镁,均购于国药集团化

学试剂有限公司。水为实验室生产的纯水。

1.2 料液、萃取有机相的配制

料液的配制:取一定量氧化铒粉末,用浓盐酸

溶解后在电炉上加热煮沸排酸,形成糊状后用去

离子水定容并调pH=3;加入纯水配制成质量浓

度为500mg/L的稀土料液,备用。
萃取有机相的配制:在盛有一定量煤油的烧

杯中加入一定量P507,混匀稀释至一定浓度;再
取一定量10mol/LNaOH溶液滴加到配制好的

P507+煤油溶液中,缓慢搅拌进行皂化,皂化度

10%;最后取一定量配制好的Span80+煤油溶

液,滴加至皂化后的P507+煤油溶液中,搅拌均

匀后得到P507+Span80+煤油溶液,作为萃取

有机相。

1.3 试验原理与方法

以P507+煤油作为有机相萃取稀土过程中

易发生乳化现象,导致有机相损失,甚至使萃取过

程无 法 连 续 进 行。因 此,试 验 将 表 面 活 性 剂

Span80作为调控剂,添加到P507+煤油中,利用

其强大的界面吸附能力增强界面稳定性,防止乳

化现象发生。
在室温下,将10mL有机相和20mL水相

(500mg/L稀土料液,pH=3)置于烧杯中,用搅

拌器 在 搅 拌 速 度 为 140r/min条 件 下 萃 取

40min;分别在萃取不同时间(0、5、10、15、20、

25、30、40min)时取0.2mL萃余液,离心后测

定其中Er3+质量浓度,计算Er3+萃取率;萃余液

在转速为4500r/min的离心机中离心6min,取
样测定油质量浓度。Er3+萃取率E、萃余液中油

质量浓度ρ计算公式如下:

E=ρ0-ρt

ρ0
×100%。

式中:E—Er3+ 萃取率,%;ρt—萃余液中Er3+ 质

量浓度,mg/L;ρ0—水相中Er3+ 初始质量浓度,

mg/L。

ρ=XA2930+YA2960+A3030-A2930
F Z。

式中:c—油分浓度;A2930、A2960、A3030—不同波长

下的吸光度;X、Y、Z、F—校正系数。

1.4 分析仪器与设备

FE28型pH计(梅特勒-托利多仪器有限

公司),HZK-JA1000型电子天平(福州华志科学

仪器有限公司),六联磁力搅拌器(群安仪器实

验有限公司),SorvallST8R型台式高速离心机

(赛默飞世尔科技公司),KLBG-125型红外分光

测油仪(吉光科技有限责任公司),ICP-7200型

电感耦合等离子发射光谱仪(赛默飞世尔科技

公司)。

2 试验结果与讨论

2.1 工艺参数对Er3+萃取率和萃余液中油质量

浓度的影响

2.1.1 水相pH对Er3+萃取行为的影响

在萃取过程中,萃取剂P507与稀土离子发

生阳离子交换反应,因此,水相pH对稀土离子萃

取行为有重要影响[14-15]。试验中,以皂化度10%
的16.5%P507+1%Span80+82.5%煤油作为有

机相,在水相中Er3+ 质量浓度为500mg/L、相比

(VA∶VO)为4∶1、搅拌速度为140r/min条件

下,考察水相pH对Er3+萃取率和萃余液中油质

量浓度的影响,试验结果如图1所示。

图1 水相pH对Er3+ 萃取率(a)和萃余液中油质量浓度(b)的影响

Fig.1 EffectsofaqueouspHonEr3+ extractionrate(a)andoilmassconcentration(b)inraffinate
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  由图1(a)可知:在不同水相pH条件下,随萃

取时间延长,Er3+萃取率均呈先快速升高后趋于

平稳趋势;萃取15min内,Er3+ 萃取率升高幅度

较大;萃取30min后,Er3+ 萃取率均达99%左

右,之后逐渐趋于平衡。这一研究结果与未加入

Span80时的Er3+萃取率基本相同[11]。相同萃取

时间下,pH越低,Er3+萃取率也越低。这是因为

萃取剂中的钠离子或氢离子会与稀土离子发生阳

离子交换反应,随萃取反应进行,萃取剂中氢离子

浓度升高,pH降低,此时 H+会与Er3+形成竞争

关系,不利于Er3+ 萃取反应进行,导致萃取率下

降。相关研究表明,随溶液pH升高,稀土离子与

酸性萃取剂P507之间的配合配位能力呈逐渐增

强趋势[16],可见,溶液pH越高,越有利于稀土离

子萃取率提升。
由图1(b)可知:水相pH 为2时,萃余液中

油质量浓度为1.87mg/L;随水相pH升高,油质

量浓度升高,直至水相pH升至5时,油质量浓度

升至35.16mg/L;油质量浓度与萃余液pH呈正

相关关系;这是因为随水相pH升高,水油界面张

力降低,稳定性下降,有机相失稳乳化,越来越多

有机分子溶解到水相中,使得萃余液中油质量浓

度升高[15]。有机相中未添加Span80且水相pH
为3时,萃余液中油质量浓度为27.7mg/L[11]。
可见,添加Span80可提高界面稳定性,有效防止

乳化和萃取剂损耗。为保证后续试验获得较高的

Er3+萃取率和较低的油质量浓度,选择适宜的水

相pH为3。

2.1.2 搅拌速度对Er3+萃取行为的影响

萃取过程中,搅拌速度对萃取传质速率具有

重要影响[17]。以皂化度10%的16.5%P507+
1%Span80+82.5%煤油作为有机相,在水相中

Er3+质量浓度500mg/L、pH为3、相比(VA∶VO)
为4∶1条件下,考察搅拌速度对Er3+ 萃取率及

萃余液中油质量浓度的影响,试验结果如图2
所示。

图2 搅拌速度对Er3+ 萃取率(a)和萃余液中油质量浓度(b)的影响

Fig.2 EffectsofstirringspeedonEr3+ extractionrate(a)andoilmassconcentration(b)inraffinate

  由图2(a)可知:在不同的搅拌速度下,随萃取

时间延长,Er3+萃取率均呈先快速升高后缓慢趋于

平衡趋势;相同萃取时间下,随搅拌速度增大,萃取

率逐渐升高;当搅拌速度大于140r/min时,萃取

15min即可达到萃取平衡,Er3+萃取率达99%以

上。这是因为搅拌速度越大,油滴分散越均匀,与
水相接触面积越大,有利于Er3+的萃取。

由图2(b)可知:搅拌速度为100~140r/min
时,萃余液中油质量浓度介于3.86~4.38mg/L
之间;搅拌速度增至160r/min时,油质量浓度迅

速增至93.92mg/L;搅拌速度继续增大,有机相

乳化加剧,分离困难,萃余液油质量浓度大幅增

加。这是因为搅拌速度过大,有机相易形成细密

分散的液珠,加剧乳化。在搅拌速度为140r/min
条件下,有机相中未添加Span80时,Er3+萃取率为

99.4%,萃余液中油质量浓度为38.76mg/L,可见,
添加Span80可在不影响最终Er3+ 萃取率的前

提下,有效防止乳化并减小萃取剂损耗。因此,后
续试验选择搅拌速度为140r/min。

2.1.3 相比对Er3+萃取行为的影响

水相与有机相的相比对稀土萃取过程具有重要

影响。以皂化度10%的16.5%P507+1%Span80+
82.5%煤油为有机相,在水相中Er3+质量浓度为

500mg/L、pH为3、搅拌速度140r/min条件下,
考察相比(VA∶VO)对Er3+萃取率及萃余液中油

质量浓度的影响,试验结果如图3所示。
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图3 相比对Er3+ 萃取率(a)和萃余液中油质量浓度(b)的影响

Fig.3 EffectsofphaseratioonEr3+ extractionrate(a)andoilmassconcentration(b)inraffinate

  由图3(a)可知:不同的相比条件下,随萃取

时间延长,Er3+萃取率均呈先快速升高后趋于平

缓趋势;萃取15min时,Er3+萃取率均可达99%
左右;相同萃取时间下,VA∶VO≤2∶1时,Er3+

萃取率随相比较小而升高;而萃取5min后,

VA∶VO=4∶1时的Er3+ 萃取率高于VA∶VO=
2∶1时的Er3+萃取率。这是因为相比越小,参与

反应的有机相体积增大,萃取过程中会有更多的

萃取剂分子到达水油界面,并与水相中的Er3+结

合,这种变化增强了传质过程的推动力,从而使

Er3+萃取率升高;当VA∶VO=4∶1时,由于有

机萃取剂形成的油膜层变得较薄,在磁力搅拌

下,能够有效促进界面更新,而界面更新速度

的加 快 可 进 一 步 促 进 萃 取 剂 分 子 与 水 相 中

Er3+离子 的 有 效 接 触 和 结 合,从 而 显 著 提 高

Er3+萃取率。
由图3(b)可知,随相比增大,萃余液中油质

量浓度呈逐渐降低趋势:VA∶VO=2∶3时,萃余

液油质量浓度为31.21mg/L;VA∶VO增至4∶1
时,萃 余 液 油 质 量 浓 度 降 至 2.40 mg/L。

VA∶VO=4∶1、有机相中未添加Span80时,
萃余液中油质量浓度为16.89mg/L,可见,添
加Span80可在保持较高Er3+ 萃取率前提下,
节约萃 取 剂,使 萃 余 液 中 油 质 量 浓 度 大 幅 降

低。因 此,后 续 试 验 中 选 择 相 比(VA∶VO)
为4∶1。

2.2 响应面法优化工艺参数

2.2.1 工艺参数的优化设计

响应面法(ResponseSurfaceMethodology,

RSM)是一种结合了试验设计与数理统计的优化

算法,其实质是通过合理的试验设计方法,探究设

计变量、优化目标和约束之间的近似函数关系,即

响应面模型[18-19]。运用响应面法不仅可以减少

试验次数,还能够优化工艺参数,分析不同工艺

参数对响应值的影响,这有助于对于理解工艺

参数与优化目标之间的关系。试验借助 RSM
中的Box-BehnkenDesign法优化有关工艺参数

以获得最大Er3+萃取率和最小油质量浓度。分

别以萃取5min时水相中的Er3+ 萃取率、萃取

15min后萃余液中油质量浓度作为响应值,进
行响应面试验设计。结合单因素试验结果,选
择关键影响工艺参数为水相pH=3、搅拌速度

140r/min、相比VA∶VO=4∶1,并根据这3个

过程变量,设计3因素3水平优化试验,因素水

平见表1。

表1 响应面试验因素及水平

Table1 Testfactorsandlevelsofresponsesurfacemethod

水平

因素

x1 x2 x3

水相pH 搅拌速度/(r·min-1)相比(VA∶VO)

低(-1) 2.5 130 3.5∶1

中(0) 3.0 140 4∶1

高(+1) 3.5 150 4.5∶1

  采用Box-BehnkenDesign法,以萃取5min时

Er3+萃取率与萃取15min后萃余液中油质量分数

作为响应值进行响应面优化。优化结果为:萃取剂

P507浓度0.6mol/L、表面活性剂Span80摩尔分

数6.18%(相对于P507)、皂化度10.07%[20]。在

此条件下,即以皂化度10.07%的19.8%P507+
1.2%Span80+79%煤油为有机相进行响应面优

化试验,结果见表2。
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表2 响应面优化试验结果

Table2 Experimentalresultsofresponsesurfacemethod

序号 x1 x2 x3 E/% ρ/(mg·L-1)

1 3.0 140 4∶1 82.2 4.70
2 2.5 150 4∶1 88.1 5.51
3 3.0 130 3.5∶1 86.8 0.15
4 3.0 140 4∶1 81.1 1.19
5 3.0 140 4∶1 79.5 1.39
6 3.5 130 4∶1 94.9 2.22
7 3.5 150 4∶1 97.4 22.12
8 3.0 140 4∶1 85.2 0.79
9 3.0 150 4.5∶1 89.8 8.87
10 3.5 140 3.5∶1 98.3 18.36
11 2.5 140 4.5∶1 74.1 3.26
12 3.5 140 4.5∶1 95.1 2.56
13 3.0 130 4.5∶1 76.3 2.80
14 2.5 140 3.5∶1 82.6 2.0
15 3.0 150 3.5∶1 90.8 19.25
16 3.0 140 4∶1 83.8 4.10
17 2.5 130 4∶1 73.4 0.12

2.2.2 Er3+萃取率的响应面交互相作用分析

采用Design-Expert13软件对表2中Er3+

萃取率(E)试验结果进行方差分析得到的二次多

项式回归方程如下:

E=82.35+8.44x1-4.35x2-2.92x3-3.07x1x2+
1.32x1x2+2.40x2x3+3.83x21-2.26x22-1.33x23。

由此可得,各工艺参数对Er3+萃取率的影响顺

序为:水相pH>搅拌速度>水油相比(VA∶VO)。

Er3+萃取率的预测值与实际值的对比结果

如图4所示。可知,对角线附近的点簇显示过程

变量的预测值与实际值之间具有高度的依赖性和

相关性。

图4 Er3+ 萃取率的预测值与实际值的对比

Fig.4 Comparisonbetweenpredictedand

actualvaluesofEr3+ extractionrate

  通过对回归模型进行方差分析可检验模型的显

著性和适应度。因此,试验采用Design-Expert13
软件对E 的响应面回归模型进行方差分析及显

著性检验,结果见表3。

表3 Er3+ 萃取率的响应面回归模型的方差分析及

显著性检验结果

Table3 Resultsofvarianceanalysisandsignificance
testforresponsesurfaceregressionmodelofEr3+

extractionrate

项目 平方和 自由度 均方 F值 P 值 显著性

模型 956.73 9 106.3 30.22 <0.0001 **

x1 570.19 1 570.19 162.1 <0.0001 **

x2 151.28 1 151.28 43.01 0.0003 **

x3 68.34 1 68.34 19.43 0.0031 **

x1x2 37.72 1 37.72 10.72 0.0136 *

x1x3 6.95 1 6.95 1.97 0.2027

x2x3 22.97 1 22.97 6.53 0.0378 *

x21 61.85 1 61.85 17.58 0.0041 **

x22 21.49 1 21.49 6.11 0.0427 *

x23 7.5 1 7.5 2.13 0.1877

残差 24.62 7 3.52

失拟项 4.57 3 1.52 0.304 0.8223

纯误差 20.05 4 5.01

总和 981.35 16

  *.P<0.05,显著;**.P<0.01,极显著。

  由表3可知:P<0.0001,说明模型具有极强

的显著性;失拟项不显著(P=0.8223>0.05),表
明模型的拟合程度优良;由P 值可知,x1、x2、x3、

x21对Er3+萃取率的影响均为极显著(P<0.01),

x1x2、x2x3、x22对影响均显著(0.01<P<0.05),

x1x3、x23的影响均不显著(P>0.05);由F值可知,3
个因素对Er3+萃取率的影响顺序为:x1>x2>x3,
即水相pH>搅拌速度>相比(VA∶VO)。

由表3计算得出:标准偏差为1.88,平均值

为85.84,变 异 系 数 为2.18,相 关 系 数 R2 =
0.9749,调整后R2=0.9427,预测R2=0.8935。

R2 高达0.9749,表明实际值与预测值之间存在

紧密的相关性,说明该模型适用于评价各因素对

Er3+萃取率的影响;调整后R2和预测R2的方差

差距预计在0.2范围内,比率为17.7846,表明该

模型精确度较高。通过方差分析可知,Er3+萃取

率只有2个显著的相互作用,即水相pH 与搅拌
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速度、搅拌速度与相比(VA∶VO)之间的相互

作用。
用DesignExpert13软件绘制三维曲面图

能直观反映各因素对Er3+ 萃取率的影响,同时

可分析不同因素间的交互作用。水相pH与搅

拌速度、搅拌速度与相比(VA∶VO)对 Er3+ 萃

取率影响的响应曲面与等高线如图5、6所示。
图面颜色越红,说明结果越显著,即 Er3+ 萃取

率越高。
由图5可知:Er3+ 萃取率随水相pH 降低

而逐渐降低,而随搅拌速度增大逐渐升高,这
与单因素试验结果相吻合;当pH 介于3.3~
3.5、搅拌速度介于145~150r/min时,红色

加深,证明Er3+ 萃取率较高;当pH为3.5、搅
拌 速 度 为 150r/min时,Er3+ 萃 取 率 为

97.37%。

图5 水相pH与搅拌速度对Er3+ 萃取率影响的响应曲面(a)和等高线(b)

Fig.5 Responsesurfaceplot(a)andcontourplot(b)ofeffectsofaqueouspHandstirringspeedonEr3+ extractionrate

图6 搅拌速度与相比(VA∶VO)对Er3+ 萃取率影响的响应曲面(a)和等高线(b)

Fig.6 Responsesurfaceplot(a)andcontourplot(b)ofeffectsofstirringintensityversus

pahseratio(VA∶VO)onEr3+ extractionrate

  由图6可知:随搅拌速度增大,Er3+萃取率逐渐

升高,而随相比增大,Er3+萃取率逐渐下降,这一结论

与单因素试验结果相吻合。当相比(VA∶VO)介于

3.5∶1~3.7∶1之间、搅拌速度介于145~150时,黄
色加深,证明Er3+萃取率较高。当VA∶VO=3.5∶1、
搅拌速度为150r/min时,Er3+萃取率为90.83%。

·393·



                    湿法冶金              2025年6月

2.2.3 萃余液中油质量浓度的响应面交互相作

用分析

采用Design-Expert13软件对表2中萃余液

中油质量浓度(ρ)试验结果进行方差分析得到的

二次多项式回归方程如下:

ρ=2.44+4.30x1+6.31x2-2.78x3+3.63x1x2-
4.27x1x3-3.26x2x3+1.92x21+3.14x22+2.19x23。

萃余液中油质量浓度的预测值与实际值的对

比结果如图7所示。可知,对角线附近的点簇显

示过程变量的预测响应值与实际响应值之间具有

高度的依赖性和相关性。ρ的响应面回归模型进

行方差分析及显著性检验,结果见表4。

图7 油质量浓度的预测值与实际值的对比

Fig.7 Comparisonofpredictedandactualvaluesof
oilmassconcentration

表4 油质量浓度的响应面回归模型方差分析及显著性检验结果

Table4 Resultsofvarianceanalysisandsignificancetestofresponsesurfaceregressionmodelofoilmassconcentration

项目 平方和 自由度 均方 F值 P 值 显著性

模型 781.53 9 86.84 30.09 <0.0001 **

x1 147.73 1 147.73 51.19 0.0002 **

x2 318.28 1 318.28 110.28 <0.0001 **

x3 61.92 1 61.92 21.45 0.0024 **

x1x2 52.65 1 52.65 18.24 0.0037 **

x1x3 72.77 1 72.77 25.21 0.0015 **

x2x3 42.42 1 42.42 14.7 0.0064 **

x21 15.46 1 15.46 5.35 0.0539

x22 41.52 1 41.52 14.38 0.0068 **

x23 20.28 1 20.28 7.03 0.0329 *

残差 20.2 7 2.89

失拟项 6.95 3 2.32 0.6994 0.5996

纯误差 13.25 4 3.31

总和 801.73 16

  *.P<0.05,显著;**.P<0.01,极显著。

  由表4可知:P<0.0001,说明模型具有极强的

显著性;失拟项不显著(P=0.5996>0.05),表明模

型的拟合程度优良;由P 值可得,x1、x2、x3、x1x2、

x2x3、x1x3及x22 对萃余液中油质量分数的影响均极

显著(P<0.01),x23 影响显著(0.01<P<0.05),x21影
响不显著(P>0.05)。由F值可知,3个因素对油质

量浓度的影响顺序为:x2>x1>x3,即搅拌速度>水

相pH>相比(VA∶VO)。
由表4计算得出:标准偏差为1.70,平均值为

5.85,变异系数为29.06,相关系数R2=0.9748,调
整后R2=0.9424,预测R2=0.8354。R2 高达

0.9748,表明实际值与预测值之间存在紧密的相

关性;调整后R2和预测R2的方差差距预计在0.2
范围内,比率为16.2777,表明该模型精确度较

高。通过方差分析可知,油质量分数有3个显著

的相互作用,分别为水相pH 与搅拌速度、水相

pH 与 相 比 (VA ∶VO)、搅 拌 速 度 与 相 比

(VA∶VO)之间的相互作用。
水相 pH 与 搅 拌 速 度、水 相 pH 与 相 比

(VA∶VO)、搅拌速度与相比(VA∶VO)对萃余液中油

质量分数影响的响应曲面与等高线如图8~10所示。
图面蓝色越深,说明结果越显著,即油质量浓度越低。
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图8 水相pH与搅拌速度对萃余液中油质量浓度影响的响应曲面(a)和等高线(b)

Fig.8 Responsesurfaceplot(a)andcontourplot(b)ofeffectsofaqueouspHandstirringspeedonoilmass
concentrationofraffinate

  由图8可知:萃余液油质量浓度随水相pH升

高、搅拌速度增大均呈升高趋势,这与单因素试验结

果相吻合;搅拌速度介于130~135r/min、水相pH
介于2.5~2.7时,蓝色加深,证明油质量浓度

较低。
由图9可知:随相比(VA∶VO)增大,搅拌过

程中有机相与水相的接触面积增加,导致溶解损

失增大,造成萃余液油质量浓度升高;随水相pH
升高,萃余液中油质量浓度升高,这与单因素试验

结果相吻合;VA∶VO介于3.5∶1~3.7∶1、水相

pH介于2.5~2.7时,蓝色加深,证明萃余液中

油质量浓度较低。
由图10可知:萃余液油质量浓度随搅拌速

度增大而升高,而随相比(VA∶VO)增大而下

降;搅拌速度和相比(VA∶VO)的交互作用会

影响萃取剂在水油两相中的分布情况,以及萃

取剂和水相中Er3+的接触概率;搅拌速度介于

130~135r/min、VA ∶VO 介 于 3.5∶1~
3.7∶1、水相pH为2.5时,蓝色加深,证明萃

余液中油质量浓度降低。

图9 水相pH与相比(VA∶VO)对萃余液中油质量浓度影响的响应曲面(a)和等高线(b)

Fig.9 Responsesurfaceplot(a)andcontourplot(b)ofeffectsofaqueouspHversus

phaseratio(VA∶VO)onoilmassconcentrationofraffinate
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图10 搅拌速度与相比(VA∶VO)对萃余液中油质量浓度影响的响应曲面(a)和等高线(b)

Fig.10 Responsesurfaceplot(a)andcontourplot(b)ofeffectsofstirringintensityand

phaseratio(VA∶VO)onoilmassconcentrationofraffinate

  综上,确定最终的优化工艺参数为:水相pH=
3.5,搅拌速度130r/min,相比VA∶VO=4∶1。该

工艺 条 件 下,萃 取5min时,Er3+ 萃 取 率 可 达

95.42%,萃余液中油质量浓度为1.68mg/L,预测

值与试验结果较吻合。

3 结论

采用 Span80-P507体 系 可 高 效 萃 取 稀 土

Er3+,通过单因素试验和响应面法确定优化试验

条件为:水相pH=3.5,搅拌速度130r/min,水
油相比VA∶VO=4∶1。在该优化条件下萃取

5min,Er3+萃取率可达95.42%,萃余液中油质

量浓度为1.68mg/L。通过Design-Expert13软

件所得Er3+萃取率和萃余液中油质量浓度的回

归模型的预测值与试验值的吻合度均较高,表明

Span80的加入能有效防止乳化现象发生,调控

作用明显。该法可为溶剂萃取法提取稀土提供了

一种有效防止乳化的可选择方案。
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PreventingEmulsificationDuringProcessofRareEarthSolventExtractionwith
Span80-P507System

ZHANGQiulu,LIUJie,WANGZhirong,XUEZhixiao,LIQianting,GAOLi,ZHANGJiaqi
(SchoolofEnvironmentalandMunicipalEngineering,QingdaoUniversityofTechnology,

Qingdao 266520,China)

Abstract:Solventextractionisoneofthemainmethodsforrareearthseparationandpurification,but
emulsificationoftenoccursinindustrialproductionduetoimpropercontrolofprocessconditions.In
ordertosolvetheproblem,theextractionofrareearthwiththesurfactantSpan80astheregulator,

P507astheextractantandkeroseneasthediluentwasstudied.TheeffectsofaqueouspH,stirring
speedandwater-oilphaseratioontheextractionrateofEr3+andthemassconcentrationofoilinthe
raffinatewereinvestigated,andtheprocessparameterswereoptimizedbyresponsesurfacemethod.
TheoptimizationresultsshowthatundertheoptimalconditionsofaqueouspH=3.5,stirringspeedof
130r/minandwater-oilphaseratioof4∶1for5min,theextractionrateofEr3+canreach95.42%,

andtheoilconcentrationintheraffinateisonly1.68mg/L.Thepredictedvalueisingoodagreement
withtheexperimentalresults.TheadditionofSpan80caneffectivelypreventemulsification,andthe
regulationeffectisobvious.
Keywords:P507;Span80;rareearth;solventextraction;emulsification;responsesurfacemethod
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