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ＮｄＦｅＢ酸法生产Ｎｄ2Ｏ3废水的处理与资源化研究 

 

                               赵谦1,刘玉民2,李体海1,殷恒波1,姜廷顺1 

 

       (1.江苏大学化学化工学院,镇江 212013; 2.中国包装新技术有限公司,北京 100052) 

 

  Ｎｄ(25%～30%)Ｆｅ(65%～70%)Ｂ(1%～1.5%)永磁体自1985年问世以来导致了世界上永磁体材料市场的巨大

变化。国内有百余家企业生产和加工Ｎｄ ＦｅＢ磁体,年生产能力约4000ｔ以上,位居世界之首[1 2]。ＮｄＦｅＢ磁体生产

过程中需对磁体进行机械加工(如切割、磨光和打孔)以制备不同形状的磁性制品,废料约占投料的30%以上。目前国内中小型

厂家采用盐酸溶解ＮｄＦｅＢ废料,草酸沉淀氧化钕的方法回收氧化钕等稀土元素。生产中产生了大量的含酸、含铁废液,未

经处理或简单的用生石灰中和后排放,不但严重污染了环境,而且浪费了宝贵的盐酸和铁盐资源。本文采用浓缩蒸发的方法充

分回收草沉废液中的盐酸和亚铁盐,其它含少量酸和铁盐的洗液等用生石灰中和的方法进行了处理使之达到国家规定的废水排

放标准。 

 

1 废水的来源 

 

邳洲华丰稀土材料厂用ＮｄＦｅＢ磁体生产过程中废料为原料,经焙烧、盐酸溶解、草酸沉淀、焙烧、盐酸溶解、Ｐ507萃取

色层法分离提纯稀土。在草酸沉淀工段,草酸稀土沉淀分离后的滤液是含大量Ｆｅ2+的盐酸废水。该废水中含ＨＣｌ0.4～

0.8ｍｏｌ/Ｌ、铁(以氯化亚铁计)80～150ｇ/Ｌ以及微量的草酸稀土。每处理1ｔＮｄＦｅＢ废料产生滤液10ｍ3,该过滤废

水适宜于蒸发浓缩回收盐酸与氯化亚铁。同时亦产生了大量的沉淀洗涤水,洗涤水含盐酸约0.1ｍｏｌ/Ｌ、含铁(以氯化亚铁

计)<20ｇ/Ｌ,从经济角度来看,蒸发浓缩的方法不适宜于从洗涤水中回收盐酸与氯化亚铁,传统的石灰中和法适宜于该洗涤废

水的净化处理。 

 

2 实验研究 

 

2.1 蒸发浓缩实验 

 

设备为1000ｍＬ的三口烧瓶,加入600ｍＬ草沉滤液(含ＨＣｌ0.5ｍｏｌ/Ｌ、铁(以氯化亚铁计)120ｇ/Ｌ),外接30ｃｍ长

的蛇型冷凝器,加热套功率为1000Ｗ。用多个50ｍＬ的容量瓶收集冷凝液,每50ｍＬ为一个样品,用于分析冷凝液中盐酸的浓

度随馏出量的变化。当草沉滤液蒸发掉83%的水后(母液比重1.42),对蒸发后的母液冷却结晶,生成ＦｅＣｌ2产品。ＦｅＣ

ｌ2结晶后的母液经再次蒸发浓缩至原体积的50%的后,再结晶生成ＦｅＣｌ2产品。ＦｅＣｌ2产品的组成及冷凝液中的盐酸

的浓度如表1、表2所示。 
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 草沉滤液初次蒸发后冷凝结晶出的氯化亚铁产品含少量草酸钕杂质,该产品可作为良好的水处理剂使用。结晶母液二次蒸发

后冷凝结晶出的氯化亚铁产品纯度高,可作为化学试剂使用。由表2可见,蒸发草沉母液至比重1.42,可回收平均浓度为0.39ｍ

ｏｌ/Ｌ的稀酸;而蒸发结晶后的母液可回收平均浓度为1.15ｍｏｌ/Ｌ的稀酸。经过简单的两次蒸发,草沉废水盐酸的回收率

为84%左右。和小试实验不同,实际工业生产中,盐酸基本上被完全回收为稀盐酸。 

 

2.2 石灰中和 

 

如前所述,ＮｄＦｅＢ回收Ｎｄ2Ｏ3生产过程中,含酸、铁浓度高的废水可用蒸发浓缩的方法进行处理。大量的洗涤水含盐酸

约0.1ｍｏｌ/Ｌ、含铁(以氯化亚铁计)小于20ｇ/Ｌ,不适宜于用蒸发浓缩的方法回收盐酸与氯化亚铁。我们使用石灰中和法

处理洗涤废水。取250ｍＬ含盐酸约0.1ｍｏｌ/Ｌ、含铁(以氯化亚铁计)18ｇ/Ｌ的洗水,加入1000ｍＬ烧杯中,室温下

(25℃),加入一定量的10ｗｔ%石灰水,并不断搅拌2ｈ。溶液的ｐＨ对Ｆｅ2+的脱除影响如表3所示: 

 

 

3 废水工业化处理 

 

3.1 高铁废水蒸发浓缩 

 

对含酸(0.4～0.8ｍｏｌ/Ｌ)、铁浓度(80～150ｇ/Ｌ)高的废水用蒸发浓缩的方法在邳州华丰稀土材料厂进行了工业化处

理。建立的工业化处理装置可年处理废水2000ｔ。初次蒸发浓缩结晶产品中氯化亚铁含量高于50%,但含1%左右的草酸钕,

可作为工业级氯化亚铁产品销售,用作废水处理絮凝剂。结晶母液经蒸发浓缩后,再次结晶出的产品中氯化亚铁含量高于53%,

符合试剂级氯化亚铁的规格。见图1。主要设备投资与技术经济指标如表4、表5所示。 

 

 

 

按本工艺进行高铁废水处理,1ａ就可以收回设备投资。本工艺解决了传统的石灰中和法导致的环境污染和资源浪费问题,从经

济的角度考虑,副产氯化亚铁可获较高的经济利益,回收的稀盐酸可用于稀土萃取。 

 

3.2 石灰中和洗水 

 

邳州稀土厂每年约有洗涤水2000ｔ(含盐酸约0.1ｍｏｌ/Ｌ、含铁(以氯化亚铁计)<20ｇ/Ｌ),用石灰(10ｗｔ%)中和的方法

较好的处理了该废水。通过控制中和后溶液ｐＨ(9左右),Ｆｅ2+以Ｆｅ(ＯＨ)2的形式沉淀脱除,沉淀后清夜中Ｆｅ2+的含
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量基本为零,清夜的ＣＯＤ<65ｍｇ/Ｌ。达到了国家二类水的标准。设备投资与费用如表6所示。 

 

 

 

 

 

  尽管石灰中和法能很好的脱除洗水中的Ｆｅ2+,但由于洗水中铁含量仍相对较高,石灰中和法费用较高,本方法有待进一步

改进。 

 

4 结论 

 

用蒸发浓缩的方法很好的回收了ＮｄＦｅＢ废料生产Ｎｄ2Ｏ3工业过程中酸性高铁废水中的盐酸和氯化亚铁盐,结晶产品氯化

亚铁可用作工业净水剂和化学原料,回收的稀盐酸和浓盐酸配合后可用于稀土的萃取。含少量酸和少量铁的的洗涤水,经石灰

中和可使洗水中的铁含量降为零。本研究的成果可适用于其它酸性高铁废水的处理。 
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