
 70تا  99 صفحه ،79پاییز ، 04، شماره سیزدهمدوره  «مهندسی معدن»نشریه علمی پژوهشی 

Iranian Journal of Mining Engineering (IRJME) Vol 13, No 40, 2018, pp 77-94 

 
 

 فسفات کنسانتره از خاکی نادر عناصر انحلال بر مکانیکی سازیفعال تاثیر بررسی

  آن اولیه لیچینگ از حاصل پسماند و اسفوردی

 0، پرویز پورقهرمانی۳، محمود عبدالهی*۲، احمد خدادادی۱هادی شادی نقده

 hadi.sh66@gmail.com دانشگاه تربیت مدرس، تهران، ایران دانشجوی دکتری فرآوری مواد معدنی، بخش مهندسی معدن، دانشکده فنی و مهندسی، ۱

 akdarban@modares.ac.ir استاد بخش مهندسی معدن، دانشکده فنی و مهندسی، دانشگاه تربیت مدرس، تهران، ایران ۲
 .irminmabd@modares.ac استاد بخش مهندسی معدن، دانشکده فنی و مهندسی، دانشگاه تربیت مدرس، تهران، ایران ۳

 pourghahramani@sut.ac.ir استاد دانشکده مهندسی معدن، دانشگاه صنعتی سهند ۴

 (31۱7 اسفند 31، پذیرش 31۱7 اردیبهشت 31)دریافت 

 دهیچک
 ترینمهم که است کشور در موجود خاکی نادر عناصر غنی منابع از یکی خاکی، نادر عناصر مجموع درصد ۲/۱ عیار با اسفوردی فسفات کنسانتره

 انحلال حاضر، تحقیق در. است (گرم بر تن ۲۲۲9) نئودیمیم و( گرم بر تن ۱787) لانتانیم ،(نت در گرم 8045) سریم آن در موجود خاکی نادر عناصر

 سازیفعال ثرا بررسی برای. شد بررسی در اسید نیتریک  انحلال –ایسازی در آسیای سیارهلفعا و (سازیفعال بدون) نیتریک اسید کنسانتره فسفات در

 ۱8 و ۲با  برابر پودر، به گلوله جرم در شرایط نسبت  متر،میلی ۲4 قطر به فولادی هایگلوله با ایسیاره آسیای از مکانیکی بر انحلال عناصر نادر خاکی،

صر های حاوی عناپذیری زیاد فلوئورآپاتیت و کم کانیچنین با توجه به انحلالهم .شد استفاده خشک و اتمسفر هوا خردایش محیط در دقیقه 74 زمان و

درصد عناصر نادر خاکی موجود  77ای استفاده شد و پسماند انحلال مرحله اول که حاوی بیش از اسید نیتریک، از روش انحلال دو مرحله نادر خاکی در

 صرعنا انحلال بر مهمی مکانیکی تاثیر سازیفعال که ددا نشان سازی و مجددا حل شد. نتایجفعال ۱۲در نمونه اولیه بود، با نسبت جرم گلوله به پودر 

 ترتیب به نئودیمیم و لانتانیم سریم، عناصر برای( سازی فعال بدون) درصد ۱ حدود از را خاکی نادر عناصر انحلال و دارد فسفات کنسانتره از خاکی نادر

نمونه به ترتیب برابر  گیشد، میزان آمورف۱8و  ۲سازی مکانیکی با نسبت جرم گلوله به پودر در اثر فعال. داد افزایش درصد ۳0/۳4 و 0۱/0۲ ،97/۳8 تا

 47/4نانومتر برای نمونه اولیه به  ۲۲8درصد و  45/4ای و اندازه کریستالیت به ترتیب از چنین میزان کرنش شبکهگیری شد. همدرصد اندازه 89و  ۲/۱با 

سازی شده با نسبت نانومتر برای نمونه فعال 5/5۱و  درصد 0۳/4و به  ۲سازی شده با نسبت جرم گلوله به پودر برابر نانومتر برای نمونه فعال ۲۲8درصد و 

 تغییر پیدا کرد. ۱8جرم گلوله به پودر برابر 

 انحلال مکانیکی، سازیفعال خاکی، نادر عناصر فسفات، کنسانتره: کلیدی کلمات
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 مقدمه -۱

عنصر گروه لانتانیدها )از لانتانیم  31خاکی شامل  نادر عناصر
است عنصر(  37جمعا صر ایتریم و اسکاندیم )تا لوتتیم( همراه با عنا

یونی مشابهی دارند. این عناصر به دو زیرگروه  شعاع و که خواص
اکی خ نادر خاکی سبک )از لانتانیم تا یوروپیم( و عناصر نادر عناصر

علاوه ایتریم( تقسیم  نادرخاکی به سنگین )شامل بقیه عناصر
ا گیرد زیرقرار نمی دهیاد ششوند. عنصر اسکاندیم در دو گروه می

خاکی در  نادر تری دارد. فراوانی عناصرشعاع یونی خیلی کوچک
پوسته زمین )عدد کلارک( نسبت به بسیاری از عناصر رایج بیشتر 

، به شوندکه این عناصر در ترکیبات نادری یافت می آنجا است اما از
فرد  به خواص منحصر. [3]شودخاکی گفته می نادر ها عناصرآن

ها در ساخت خاکی سبب توسعه کاربرد آن نادر عناصر
های سبز، ترکیبات با فناوری بالا، فناوری رساناهای دمانیمه

سال   های ثانویه و خودروهای هیبریدی در چهلپیشرفته، باتری
اهمیت این عناصر در راه رسیدن به اقتصاد سبز  .[1]اخیر شده است

 لدلی به بیشتر اهمیت ینا شود.بدون کربن دو چندان نمایان می
-یها، باطرلامپ ،میدا هایمگنت ساخت در عناصر این حیاتی نقش

 .[3]است کاربردها سایر و یزورهاقابل شارژ، کاتال یها

شکل  به وندارند  وجود خالص صورت به عناصر نادر خاکی
 در یهالید و فسفاته کربناتی، اکسیدی، سیلیکاتی، ترکیبات
 ینادر خاک یکان 112از  یشامروزه ب .شونددیده می کانسنگ

 32ها در اغلب آن یشده است که غلظت عناصر نادر خاک ییشناسا
 عناصر یاصل یهاهکان. [1]است یلوگرمگرم در کیلیم 122تا 

 یهاهاست و کانیت و باستناز یتموناز هاییشامل کان ینادرخاک
 یحاو هایرس یت،آپات یم،همچون زنوت هایییشامل کان یزن یفرع

. [1]شودیم یتو لوپار یتاوژن یرکن،ز یت،آلان ی،خاک نادر عناصر
بر اساس منشا در دو گروه فسفات  توانیرا م یفسفات هایکانسنگ

درصد از  ۱2تا 71کرد. حدود  بندیدسته ینو فسفات آذر یرسوب
که  ( استیتفسفر یا) یفسفات از نوع فسفات رسوب یجهان یرذخا

. از آنجا که [4]شودیم یافت یانهمراکش و خاورم یدا،در فلور یشترب
تن( در  یلیاردم 77) یتآپات هایاز کانسنگ یادیز یاربس یرمقاد

 نبعم عنوان به تواندیم یزنوع کانسنگ ن ینوجود دارد، ا یاسراسر دن
عناصر نادر  یار. ع[1]مطرح باشد یاز عناصر نادر خاک توجهی قابل
 هاینگاز کانس یشترب یاربس ینآذر یفسفات هایدر کانسنگ یخاک

 یندر ا یمو تور یمدرصد است اما مقدار اوران 1تا  3و حدود  یرسوب
از  یدر برخ یعناصر نادر خاک یار. ع[7]است یزنوع کانسنگ ناچ

 یرهشده است. ذخ ارایه 3در جدول  یادن یفسفات یرذخا ینترمهم
درصد  44/2حدود  یکه حاو است یناز نوع آذر یفسفات اسفورد

درصد در کنسانتره  1/3در کانسنگ و  یمجموع عناصر نادر خاک
 است.  یونحاصل از فلوتاس

 [0]جهان مختلف نقاط رذخای در نادرخاکی عناصر عیار -۱جدول
 رخاکی )درصد(عیار اکسید عناصرناد کشور )ذخیره(

 3تا  7/2 روسیه )کولا(

 27/2تا  21/2 آمریکا )فلوریدا(

 37/2تا  31/2 الجزایر

 37/2تا  34/2 مراکش

 34/2 تونس

 217/2 مصر

 213/2 ویتنام

 [7] 44/2 ایران )اسفوردی(

از  یروش مرسوم استخراج عناصر نادر خاک ،حاضردر حال 

 یکفورد سولیاز اس یاستفاده از مخلوطانحلال با ، یکانسنگ فسفات

تا  11با غلظت  ینداز فرآ یبرگشت یکفسفر یدمولار( و اس 1)حدود 

 دیتول یبرا یند،فرآ ینز احاصل ا یکفسفر اسید. استدرصد  12

 دفرآین این در که جامدی پسماندشود. یاستفاده م یکود فسفات

 نامیده( O2.2H4CaSO) فسفوژیپس اصطلاحا شود،می حاصل

 محبوس خود شبکه در را خاکی نادر عناصر از بخشی و شودمی

. [7]ندکمی رسوب فلوریدی و فسفاتی شکل به نیز بخشی. کندمی

از  یعناصر نادر خاک یابیدر ارتباط با باز یادیمطالعات ز گرچه

 آناز  یعناصر نادر خاک بازیابی ولیانجام شده است  یپسیپسماند ژ

 . [4]یستن یاقتصاد

در کنسانتره فسفات های حاوی عناصر نادر خاکی کانی
 و( یت)آپات غیرمقاوم کانیدر دو گروه  فرآوریاز نظر  یاسفورد

 وجود .شوندمی بندیدسته (یمو زنوت یت)موناز مقاوم هایکانی
 انحلال که است داده نشان مقاوم هایکانی عناصر نادر خاکی در

 نیازمند اسفوردی فسفات کنسانتره در موجود خاکی نادر عناصر
استفاده از  در. [7]( استگرادسانتی درجه 172)حدود  بالا دماهای

 محیطل یمسا ی و انرژی،بر مباحث اقتصادبالا، علاوه  یدماها
 وجود نیز HFو  2SO یسم یآزاد شدن گازها همچون زیستی

د که بتوان یندیفرآ یافتن یبرا مطالعات لزوم حالت، این. [۱]دارد
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 یینپا یرا در دما هاییکانسنگ چنین در موجود مقاوم هاییکان
 یهتجز هایروش از یکی. سازدیم ضروری یشاز پ یشکند، ب یهتجز

 سازیدر دمای پایین فعال( زنوتیم و مونازیت) مقاوم هایکانی
اصر عن تجزیه مونازیت برای استحصال. است هاکانی این مکانیکی

-صورت انجام می و به چندیننادر خاکی، یک روش مرسوم است 

گیرد. روش تجزیه اغلب شامل انحلال اسیدی در اسید سولفوریک 
[، حرارت 32،33یا کلریدریک، انحلال بازی در هیدروکسید سدیم]

همراه سدیم فسفات یا هیدروکسید ه دادن تا دمای نزدیک ذوب ب
گر مناسب و در دمای های حالت جامد با واکنشسدیم و یا واکنش

وسیله هیدروکسید سدیم، ه در تجزیه مونازیت ب[. 31بالا است]
عناصر نادر خاکی به شکل فسفات غیرقابل انحلال به هیدروکسید 

شود که به راحتی در اسید قابل انحلال عناصر نادر خاکی تبدیل می
[. در تجزیه مونازیت برای استخراج عناصر نادر خاکی 31است ]

یمیایی، کنترل شدید علاوه بر هزینه بالای مصرف انرژی و مواد ش
-اآسی فرآیند یک مکانیکی سازیفعاللازم است.  pHدما، فشار و 

 های متناوبتنش تحت ذرات که است بالا انرژی با ایگلوله کنی
 .[34]شوندمی پودر آسیا بدنه -گلوله و گلوله -گلوله بین در

 سطوح تشکیل و ساختاری تغییرات که دهدمی نشان تحقیقات
 اندتومی اند،شده فعال مکانیکی صورت به که هاییکانی در جدید
 مانند) بعدی یندهایآفر در را هاآن پذیریواکنش و واکنش آهنگ
نی کا کریستالی شبکه تغییرات ساختاری. دهد افزایش( انحلال
, 31]شودمی انحلال آهنگ ایشافز و سازیفعال انرژی کاهش سبب

 مرزهای از زیادی تعداد شده، مکانیکی سازیفعال هایانیک در. [37
 ایهاتم کانی، اولیه حالت به نسبت که شودایجاد می ایدانه بین

سازی فعال با تنش اعمال اثر در [.37]دارند بیشتری واکنش به آماده
-می یداپ تغییر کانی ساختار در اتمی صفحات بین مکانیکی، فاصله

 در هااتم موقعیت به تواندمی ایشبکه کرنش بنابراین و کند
 یاکرنش شبکه افزایش و شود داده ارتباط کریستالیت ساختمان

 شده سازیفعال هایکانی پذیریواکنش افزایش اصلی عامل
 نشان شدگیآمورف درجه میزان افزایش چنینهم[. 37]است

 یکان یک سازنده عناصر بین اتمی پیوندهای که است این دهنده
 کاهش با[. 3۱]است یافته افزایش آن پذیریواکنش و شده ضعیف
-فآمور درجه میزان و ایشبکه کرنش افزایش و کریستالیت اندازه

 د. دریابمی افزایش شده سازیفعال هایکانی پذیریواکنش شدگی،
 که است شدگیآمورف درجه پارامتر، ترینمهم پارامترها، این میان

 یکیمکان سازیفعال در شده اعمال کیمکانی انرژی میزان بیشترین
 روش یک مکانیکی سازیفعال روش [.12]کندمی جذب را

 تغییرات سبب زیرا است هاکانی از فلزات بازیابی برای امیدبخش
 بعادا با ذرات و جدید سطوح تولید ذرات، خردایش از فیزیکی ناشی

 شکیلت و 3مورفیک پلی بلوری، تغییرات ساختار ایجاد نواقص نانو،
 3۱۱1 سال در [.13 و11]شودمی آمورف فاز و پایداربلورهای نیمه

برای  مکانوشیمیایی سازیفعال از همکاران و 1ژانگ جینپینگ
استفاده کردند. نتایج نشان داد  NdPO)4 (تجزیه فسفات نئودیمیم

ور حضسازی مکانوشیمیایی در اثر فعالدر فسفات نئودیمیم که 
NaOH ،2Ca(OH) ،CaO 2 باCaCl  وCaO  2باCa(OH)  به طور

به  CaOسازی مکانوشیمیایی در حضور شود. فعالکامل تجزیه می
گونه و هیچ کردتنهایی فقط بخشی از فسفات نئودیمیم را تخریب 

مشاهده  3CO2Naو یا  CaCl2 ،NaClبا  4NdPOواکنشی بین 
 . [11]نشد

 و کلسیم اکسید از همکاران ژانگ و جینپینگ 3۱۱4 سال رد
 سازیفعال طریق از مونازیت تجزیه برای کلسیم کلرید

 زمان سازی،بهینه برای هاآن. کردند استفاده مکانوشیمیایی
 سطح چندین در پرشوندگی نسبت و گازی اتمسفر آسیاکنی،

 در که یدندرس نتیجه این به و دادند قرار مطالعه مورد را مختلف
نسبت جرم گلوله  و آرگون اتمسفر تحت خردایش، ساعت 31 شرایط
 کلرید و اکسید و شده تجزیه موثری طور به مونازیت ،31 به پودر
 توریم یداکس و( کلروآپاتیت) کلسیم کلروفسفات خاکی، نادر عناصر
درصد  ۱1 حدود که رسیدند نتیجه این به هاآن. است شده تولید

 7 نیتریک اسید با توانمی را شرایط این تحت دهش خرد مونازیت
 از همکاران و 1کیوژانگ 3۱۱7 سال در .[14]کرد حل گرم مولار
 دروکسید سدیم برایمکانوشیمیایی به همراه هی سازیفعال روش

کردند. نتایج نشان  استفاده 4باستنازیت از خاکی نادر عناصر انحلال
سازی باستنازیت به طور کامل تخریب شده و داد که در اثر فعال

-دار و هیدروکسید عناصر نادر خاکی میسبب تولید ترکیبات سدیم

درجه  ۱2شود که در حضور اسید کلریدریک رقیق و دمای بیش از 
 .[11]کندتیگراد محتوای عناصر نادر خاکی آن انحلال پیدا میسان

 مونازیت کنسانتره از مخلوطی 122۱ سال در همکاران و 1کیموانتی
 صورت به و خرد ایسیاره آسیای در را سدیم هیدروکسید و

ند. نتایج نشان کرد سازیفعال دقیقه 312 مدت به و مکانوشیمیایی
 ناصرع تبدیل به هیدروکسید وداد که مونازیت به طور کامل تخریب 

طوریکه در حضور اسید ه ، بشد سدیم فسفات و خاکی نادر
درصد  ۱2به  12سولفوریک رقیق میزان انحلال عناصر نادر خاکی از 

 یکیمکان یسازفعال امکان مقاله، نیا در .[17]افزایش یافت
و ی اارهیسای گلوله یایسآاستفاده از  با یکنسانتره فسفات اسفورد
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 قیرط نیقرار گرفته است تا از ا یموثر بر آن مورد بررس یپارامترها
 یتآپات کنسانتره در موجود یخاک نادر یاصل عناصر انحلالبتوان 

 یانحلال )دماها یمعمول طیشرا ( را درمیلانتان و میمینئود م،ی)سر
-با توجه به اینکه پهنداد.  شی( افزاگرادیدرجه سانت 322کمتر از 

ارتباط مستقیمی با تغییرات اندازه  XRDهای طیف شدگی پیک
و  سازیکمی برای بنابراینای دارد، کریستالیت و کرنش شبکه

 استشده  استفاده 7هال -ها از روش ویلیامسونتخمین تغییرات آن
 نیبیپیش انحلال یندهایآفر طول در را هاکانی رفتار تواندمی که

  .کند

 روش کار -۲

 آن ییشناسا و نمونه هیته -۲-۱

کنسانتره کارخانه  یرهاز ذخ یلوگرمک 112 وزنبه  یانمونه
تاندارد اس هایروش از استفاده باو  یهته یفسفات اسفورد یونفلوتاس

و  ییشناسا هایآزمایشانجام  یبرانمونه، نمونه معرف  یمتقس
 برای. شد یینتع یکرونم 77نمونه معرف  80d. شد آمادهانحلال 

و نازک استفاده شد  یقلیاز مقاطع ص شناسی،کانیانجام مطالعات 
 در که طورهماننشان داده شده است.  3آن در شکل  یجکه نتا
 ایهکانی مگنتیت و گاما هماتیت است، شده داده نشان 1و  3 شکل
 آهن حاوی اصلی کانی با ارتباط در توجهقابل نکته. اندآهن حاوی

 دارای نمونه در آهن حاوی کانی واقع در که است این نمونه در

 مگنتیت شیمیایی ترکیب اما( 3شکل ) هماتیت بلورین ساختار
 ولیدت گاما هماتیت هماتیت، به مگنتیت کامل تبدیل از قبل. است
 اما است رباییآهن جذب خاصیت رایدا گاما هماتیت. شودمی

 [.17]ندارد را خاصیت این آلفا هماتیت

نشان داده شده  1 در جدول نمونه در موجود عناصر آنالیزه یجنت
 م،یلانتان یمیم،نئود یم،سر یعناصر نادر خاک ،1جدول  مطابقاست. 

 734 و 77۱، 3۱1۱، 1117، 1727 عیار با یدیمیم،و پروس یتریما
-موجود در نمونه یعناصر نادر خاک ترینمهم ترتیب هب تن، در گرم

ناصر نادر را کنسانتره ع یکنسانتره فسفات اسفورد یدبا ین،. بنابرااند
فسفات اسفوردی در مجموع  کنسانترهسبک دانست.  یخاک

 درصد ۱1. این پنج عنصر حدود داردنادر خاکی  عناصر درصد1/3
 ،Ceاند. سه عنصر ل دادهاز کل عناصر نادر خاکی کنسانتره را تشکی

Nd  وLa  از کل عناصر نادر خاکی موجود در  درصد 71به تنهایی
 θ1از  نترهنمونه معرف کنسا XRD آنالیز اند.نمونه را تشکیل داده

 D8-Advance مدل XRDدستگاه  به وسیلهدرجه  72تا  4برابر با 
 و( یمنسمحصول مشترک آلمان )ز Bruker AXSساخت شرکت 

 کلآن در ش یج( انجام شد که نتابروکر)شرکت  آمریکا متحده ایالات

های فلوئورآپایتیت، نشان داده شده است. کانی 1و جدول  1
 چاموسیت، هندرسونیت، لوین، موریلونیت،مونت ،هماتیت گاما

 هایانیک ترینفراوان ترتیب به مگنتیت و کوارتز تالک، کلسیت،
. اندکنسانتره دهندهتشکیل

  
هماتیت )گاما( به عنوان کانی اصلی حاوی آهن در کنسانتره فلوتاسیون فسفات  ، وجودتصاویر میکروسکوپ نور انعکاسی -۱شکل

(، کوارتز  Cal(، کلسیت)Apفلوئور آپاتیت )شامل های غیرفلزی به طور عمده کانی ،اسفوردی و تصاویر میکروسکوپ نور عبوری

(Qz( و به میزان کمی مونازیت)Moz) .است  
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کال ها و اشدهنده نمونه طبق راهنما به رنگهای مختلف تشکیلنتایج آنالیز مربوط به نمونه کنسانتره فسفات اسفوردی. کانی -۱ شکل

 .[9]است مختلف نشان داده شده

 [9]آنالیز شیمیایی نمونه کنسانتره فلوتاسیون فسفات اسفوردی - ۲ جدول

 عناصر نادر خاکی عناصر فرعی عناصر اصلی

 گیریروش اندازه (ppmمیزان ) عنصر گیریروش اندازه (ppmمیزان ) عنصر گیریروش اندازه میزان )درصد( عنصر

Ca 31/17 SP Si 7122  Ce 1727  

P 13/37 SP Mg 1211  Nd 1117  

Fe ۱3/1 ICP Na 3477  La 3۱1۱  

F 1 IS Al 3317  Y 7/77۱  

Cl 1/2 IS S 7۱1  Pr 21/734  

   Sr 7/111  Sm 71/141  

   Ti 131 ICP Gd 27/377 ICP 

   K 112  Dy 21/314  

   V 311  Er 77/31۱  

   Mn 77  Eu 4/1۱  

   Th 47/71  Lu 17/4  

   U 7/4  Tb 7/41  

      Yb 7/13  

ICP=Induced coupled plasma, IS=Ion selective, SP=Spectrophotometer 
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 [9] کنسانتره نمونه XRD آنالیز به مربوط نتایج  -۳جدول

 فرمول شیمیایی کانی
رده )از نظر 

 فراوانی(

اتیتفلوئورآپ  Ca5(PO4)3F 3 

 Fe2O3 1 هماتیت گاما

مونت 

 موریلونیت
(Al(OH)2)0.33Al2(Si3.67Al0.

33O10)(OH)2 
1 

Ca2.8(Na,K)0.9Al6.5Si11.5O3 لوین

6·15H2O 
4 

 Ca2V9O24·8H2O 1 هندرسونیت

 Fe3Si2O5(OH)4 7 چاموسیت

 CaCO3/CaO·CO2 7 کلسیت

 beta-Mg3Si4O10(OH)2 7 تالک

 SiO2 ۱ کوارتز

 Fe3O4 32 مگنتیت

نشان داده شده است.  1نمونه کنسانتره در شکل  EMPA زیآنال
فسفات شامل  کنسانترهموجود در  یهایکان عمده، 1 شکل مطابق

 میزنوت ،تیموناز ندرت به و کوارتز ت،یکلس ت،یهمات ت،یفلوئورآپات
 نادر عناصر یکان یهادانه اندازه که یطور به. است تینیلمیا و

 کرونیم 12 یبالا تا یموارد در اما است کرونیم 12 تا 3 نیب یخاک
و در  ندآزاد صورت به معمولا درشت ذرات نیا که رسدیم زین

( نیز به وضوح مشاهده 3تصاویر میکروسکوپ نور انعکاسی )شکل 
 .شوندمی

 یخاک نادر عناصر مقاوم یهایکان 80d توانیم یکل طور به 
 طورهماندر نظر گرفت.  کرونیم 12د ( را حدومیو زنوت تی)موناز

اغلب در  ینادرخاک هایکانیمشخص است،  1و  3 که از شکل
 یتدرصد( و به مقدار کم در داخل همات ۱2از  یش)ب یتداخل آپات

  .شوندیم یدهو کوارتز د یتآپات ینو مرز ب

 
 
 

 

 فوردیمربوط به نمونه کنسانتره فسفات اس EMPAنتایج آنالیز  -۳ شکل
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 یکیمکان یسازفعال یهاشیآزما -۲-۲

د موجو یاارهیسای گلوله یایآس از یکیمکان یسازفعال یبرا
دانشکده مواد دانشگاه تربیت مدرس، ساخت کشور آلمان، در 

 داخل درگرم  31وزن  به کنسانتره معرف نمونه. استفاده شد
 یبرا .شد اضافه یفولاد یهاگلوله و ختهیر ایآس شیخردا محفظه

رابر با ب پودر،جرم گلوله به  نسبتاز  یسازشدت فعال ریتاث یبررس
نتایج انحلال نمونه استفاده شد.  قهیدق ۱2 زمان در 1 و 31

سازی مکانیکی، نشان داد که در کنسانتره فسفات، قبل انجام فعال
گراد، تقریبا تمامی درجه سانتی 322شرایط انحلال دمای کمتر از 

پاتیت موجود در نمونه کنسانتره فسفات حل شده و کانی فلوئور آ
ای هشود. به دلیل ساختار مقاوم کانیتبدیل به اسید فسفریک می

ماند و پس بودها بسیار کم پذیری آنحاوی عناصر نادر خاکی، انحلال
درصد جرم نمونه  ۱حاصل از انحلال مرحله اول با جرمی حدود 

اکی موجود در آن را در خود درصد عناصر نادر خ ۱2اولیه، بیش از 
سازی مکانیکی بر انحلال عناصر نادر داشت. برای بررسی تاثیر فعال

خاکی از پسماند انحلال مرحله اول، از نسبت جرم گلوله به پودر 
 طیمحاز  هادقیقه استفاده شد. در تمامی آزمایش ۱2و زمان  31

 rpm 122، سرعت چرخش هوا اتمسفر ،خشکسازی مکانیکی فعال
  .متر استفاده شدمیلی 12های فولادی با قطر و گلوله

 XRD طیف برازش روش -۲-۲-۱

 برازش تغییرات ساختاری اطلاعات استخراج برای اول مرحله
. تاس ایکس اشعه پراش طیف روی بر توابع از پیش تعیین شده

، ایکس اشعه پراش شناسایی فازهای موجود در نمونه از طریق طیف
-نرم باو برازش آن  Xpert High Score Plus افزارنرم به وسیله

پیک اصلی مربوط به  31از میان [. 13و 12]شد انجام Winfit افزار
 انتخاب بالاتر شدت با پیک عدد 32 تعداد کانی فلوئورآپاتیت، ابتدا

 2kα شدت اینکه فرض با .شد افزارنرم ها واردآن اولیه اطلاعات و
 2kα جز 7استفاده از روش راشینگر با ابتدا است، 1kα شدت نصف
 اب تجربی صورت به پراش اشعه ایکس طیف هر بخش از. شد حذف

 32گوسی و یا ۱لورنتس تابع از خطی ترکیب که 7شبه وایت تابع
 حیحتص دستگاهی شدگیپهن برازش، اتمام از بعد. شد برازش است،

 لازم های اولیهشدند و داده جدا دقت به شده پوشانیهم هایپیک و
ای، اندازه کریستالیت با روش محاسبه مقادیر کرنش شبکهبرای 

 ههال و همچنین برای محاسبه میزان آمورف شدگی ب -ویلیامسون
 دست آمد.

شدگی ناشی از اثر دستگاهی، از نمونه برای تصحیح پهن 
های اولیه، استفاده شد. شرایط اسکن تمامی نمونه 6LaBاستاندارد 

ی شده و استاندارد به صورت مدت زمان شمارش سازی مکانیکفعال
درجه و محدوده زاویه  23/2ثانیه، اندازه هر گام  1هر گام برابر با 
 درجه انتخاب شد.  12تا  12روبش برابر با 

 نشان را برازش از بعد XRD هایطیف از نمونه یک 4 شکل
 (,122)مانند  آپاتیت فلوئور از شدت ترینبیش با پیک 31. دهدمی

(333( ,)221( ,)321( ,)132( ,)133( ,)331( ,)122( ,)121 ,)
 تغییرات ساختاری آنالیز برای (313) و (312(, )131(, )123)

 .استفاده شد

 هانظمی ایجاد شده در ساختار کانیمحاسبه درجه بی -۲-۲-۲

نظمی دهنده درجه بینشان XRDهای طیف میزان شدت پیک
نظمی توان درجه بیها میقایسه آنکه با م استدر ساختار مواد 

-. درجه آمورفکرد( را محاسبه XRDشدگی مربوط به )آمورف

 [.31شود ]محاسبه می 3شدگی با استفاده از رابطه

(3) A(%)=100- (
𝑈0

𝐼0
∗
𝐼𝑥

𝑈𝑥
∗ 100) 

 که در آن:
U حد زمینه 

I  شدت الگوهایXRD  
 ابتدایی  XRDالگوی  ،اندیس صفر

 سازی نمونه فعال XRDالگوی  ، Xاندیس 

 هال -روش ویلیامسون -۲-۲-۳

شدگی فازهای مختلف یکی از معیارهای تعیین میزان فعال
است. این  33هال –موجود در نمونه، استفاده از روش ویلیامسون

های ساده و ابداع شد، از جمله روش 3۱11که در سال روش 
گیری همزمان اندازه اندازه ایبر XRDپرکاربرد در آنالیز الگوهای 

ال ه -. در روش ویلیامسوناستای ها و کرنش شبکهکریستالیت
ها را به ترکیب عوامل فیزیکی موثری مانند تاثیر شدگی پیکپهن

ش دهند. در این روای نسبت میها و کرنش شبکهاندازه کریستالیت
-از پهنمیزان اثرگذاری عوامل اشاره شده بعد از کسر اثرات ناشی 

ها، با استفاده از روابطی که در ادامه اشاره شدگی دستگاهی از پیک
گیرند. در حالتی که خواهد شد مورد جدایش و تفکیک قرار می

ترکیبی از توابع گوسی و لورنتس برازش شود، با  XRDالگوهای 
ده کار بره شدگی فیزیکی بدست آوردن پهن برای به 1تا  1روابط 

 .[1۱و17شود]می
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 (1)  
 Bf=

𝐵ℎ
2−𝐵𝑔

2

𝐵ℎ
 

(1)  B=
𝐵𝑓𝑐𝑜𝑠𝜃

𝜆
 

(4)  D=
2𝑠𝑖𝑛𝜃

𝜆
 

(1)  B2=
1

𝐷𝑣
2 + 4𝜀2𝐷2 

ده گیری ششدگی انتگرالی اندازهنماینگر پهن fBروابط، این در 
 استی اها و کرنش شبکه)فیزیکی( ناشی از تاثیر اندازه کریستالیت

( gBشدگی انتگرالی ناشی از دستگاه از کسر پهن 1ه که طبق رابط
 آید.دست میه ( بhBشدگی انتگرالی مشاهده شده )از پهن

 در این روابط:
ε ایکرنش شبکه 
 B شدگی کل پهن 

D  طول بردار پراش 

آید دست میه ، منحنی خطی ب2Dبر حسب  2Bبا رسم نمودار 
خواهد  2Dvر عکس و عرض از مبدا آن براب 2ε4که شیب آن برابر 

های عاری از کرنش یا با کرنش بسیار شد. بدیهی است که در نمونه
کم مقدار شیب نزدیک به صفر خواهد بود و با افزایش میزان کرنش 

هال افزایش خواهد  -شیب خطوط رسم شده در نمودار ویلیامسون
 یافت. 

 

 

 مونه کنسانتره فسفات با استفاده از تابع شبه وایتیک نمونه از برازش انجام شده برای طیف اشعه ایکس ن -0شکل 

 

  ذرات اندازه توزیع و مخصوص سطح گیری اندازه -۲-۲-0

 ارمقد در انجام گرفته تغییرات تعیین برای BET 31 دستگاه از
 مکانیکی سازیفعال اثر در فسفات کنسانتره مخصوص سطح

 ,ANALYSETTE  22 Nano Tec plus دستگاه از. شد استفاده

Fritsch, Germany مساحت ذرات، اندازه توزیع گیریاندازه برای 
 رخداد عدم یا رخداد بررسی و ذرات اندازه میانگین ،31ایدانه سطح
 یسازفعال زمان در لیزر، اشعه پراش روش به آگلومراسیون، پدیده

 .شد استفاده مکانیکی
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 انحلال یهاشیآزما -۲-۳

درصد  71با خلوص  کیترین دیانحلال از اس یهاشیآزما یبرا
و  درجه 71و  72 یدما در( و آب مقطر مرک شرکت از شده هی)ته

 انحلال یهاشیآزما انجام یبرا. شداستفاده  دقیقه 312مدت زمان 
و برای  تریل کی دیمف حجم باای )کاملا ایزوله( رآکتور شیشه کی از

 قهیدق دور در 122دور ثابت  با یاشهیش همزن از کنواختی یهمزن
درجه  ±3 دقت)با گرم از حمام آب  کنواختی یدما نیتام یبرا و

 ریبخت از و بود بسته کاملا انحلال طیمح. شد استفاده( گرادیسانت
 .شد یریجلوگ تا حد امکان حلال

 رعنص سه  میمینئود و میلانتان م،یسر عناصرکه  ییآنجا از 
 کل از درصد 71)حدود  کنسانتره نمونه در موجود یخاک نادر یاصل

 هانحلال ب  یهاشیآزما تمام در بنابراین ،است( یخاک نادر عناصر
 یریگبه اندازه ی،عناصر نادر خاک یانحلال تمام یریگاندازه یجا

 .است شده اکتفا عنصر سه نیا

 عامل عنوان به هیدروکلریک و سولفوریک نیتریک، اسید
 بازیابی. است شده استفاده آپاتیت از REEs انحلال برای انحلال
REEs رایطش و عامل نوع به زیادی وابستگی تولیدی محصول نوع و 
 از همراه محصول عنوان به تواندمی REEs[. 13و12] دارد انحلال
 روش به مربوط 3 واکنش. شود تولید فسفریک اسید تولید فرآیند
 با فاتفس کنسانتره انحلال طریق از فسفریک اسید مرسوم تولید
 . شودمی نامیده تر فرآیند که است یکسولفور اسید

(1) 
Ca10(PO4)6F2+10H2SO4 → 

6H3PO4+10CaSO4.xH2O + 2HF 

 اردو سولفوریک اسید طریق از که سولفاتی یون بالا واکنش در
-یم واکنش فسفاته کانسنگ با اتوکلاو درون در است شده محیط

 جانشینی طریق از REEs غالب. کندمی فسفوژیپس تولید و دهد
 رایب که شودمی فسفوژیپس شبکه وارد کلسیم یون با ایزومورف
 [.17-12] شود لیچ مجددا تولیدی فسفوژیپس باید آن استحصال

 در فسفات کنسانتره از REEs استحصال برای کلریدریک اسید
 ردهنک پیدا صنعتی کاربرد اما شده استفاده آزمایشگاهی مقیاس

 خاکی نادر عناصر استحصال برای انحلال مرسوم هایروش در. است
 توکلاوا درون در انحلال یندآفر اینکه دلیله ب فسفاته، کانسنگ از

 کهیدروکلری اسید مانند هاییاسید از استفاده امکان ،شودمی انجام
 312 و ۱2 ترتیب به) تریپایین تبخیر دمای که نیتریک اسید و

 ودوج دارند، غلیظ سولفوریک اسید به نسبت( گرادسانتی درجه
 [. 17] ندارد

 رایب انحلال عامل عنوان به نیتریک اسید از استفاده صورت در
 نجانشی فلوئورآپاتیت شبکه در که REEs غالب ،REEs استحصال

 انحلال ،1 واکنش[. 44- ۱و  12]شودمی استحصال ،اندشده کلسیم
 . دهدمی نشان را نیتریک اسید با آپاتیت کنسانتره

(1) 
Ca10(PO4)6F2 +20HNO3 → 6H3PO4 + 

10Ca(NO3)2 + 2HF 

 و بحث نتایج -۳

 انحلالبر  یتریکن یددما و غلظت اس یرتاث بررسی -۳-۱

 فسفات کنسانتره در موجود خاکی نادر عناصر

-اکسید انحلال، عامل عنوان به نیتریک اسید انتخاب دلیل

  رد سولفات یون ایجاد عدم آن از ترمهم و اسید این زیاد کنندگی
. کندمی جلوگیری فسفوژیپس تولید از در نتیجه کهاست  یطمح

 درجه 322 زیر دمای در اینکه بر علاوه سولفوریک اسید از استفاده
 انترهکنس از خاکی نادر عناصر انحلال بر چندانی تاثیر گرادسانتی
 تمام یباتقر که شودمی نیز فسفوژیپس تولید سبب ندارد، فسفات
-می رسوب خود با نیز را شده حل خاکی رناد عناصر ناچیز مقادیر

 یخورندگ محیط در شدت به کلریدریک اسید از استفاده. [7] دهد
 و فسفوژیپس تولید از جلوگیری برای بنابراین،. کندمی ایجاد

 انعنو به نیتریک اسید خاکی، نادر عناصر انحلال میزان افزایش
 .شد گرفته نظر در مناسب انحلال عامل

 هایآزمایش نیتریک، اسید غلظت و دما یرتاث یبررس برای
 دو در میکرون، 80d=77 با آپاتیت کنسانتره نمونه روی بر انحلال

)حداکثر دمای قابل  71و  72 یدرصد و دما 71و  11 یداس ظتغل
 نمونه جرم. شد انجام گرادسانتی تنظیم توسط حمام آب( درجه

نسبت وزنی  گرم، 322 انحلال برای استفاده مورد فسفات کنسانتره
 انحلال زمان و دقیقه بر دور 122 همزن دور ،1 مایع به جامد برابر با

 فاتفس کنسانتره نمونه انحلال واکنش که آنجا از. بود دقیقه 312
 هاولی دقایق در است، گرمازا واکنش یک نیتریک اسید محیط در

 چند از پس اما یافت افزایش درجه 1حدود  محیط دمای واکنش،
 .رسید خود اولیه مقدار به مجددا دقیقه

 72 دمای در درصد 11 نیتریک اسید با انحلال شرایط در 
 ۱3 حدود انحلال، شروع از دقیقه 312 از پس گراد،سانتی درجه
پذیری بالا بودند هایی با انحلالاولیه که کانی نمونه جرم درصد
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 درصد 3 حدود تنها شرایط این در. شد حل )عمدتا فلوئورآپاتیت(
 درصد ۱۱ تقریبا یعنی،. شد حل کنسانتره در موجود نادر عناصر کل
 از حاصل پسماند گرم ۱ در نمونه، در موجود خاکی نادر عناصر کل

های مقاوم شد که عمدتا شامل کانی تغلیظ اولیه نمونه انحلال
 ویمحت نظر از نظر مورد پسماند بنابراین ،مونازیت و زنوتیم بود

 تغلیظ برابر 33 حدود آن اولیه حالت به نسبت خاکی نادر عناصر
 رزشا فسفریک اسید تولید یندآفر جانبی محصول عنوان به و شده
 که دادند نشان( 31۱1) همکاران و سلطانی. دارد بیشتری ریفرآو

 با انحلال مرحله یک انجام اسفوردی، فسفات کنسانتره فرآوری در
 کلسیم از هاآن حداکثری جدایش و خاکی نادر عناصر تغلیظ هدف

 . [7]است ضروری فسفر و

 یزانم نیتریک، اسید غلظت و دما افزایش با که داد نشان نتایج
 یافت افزایش ایملاحظه قابل صورت به خاکی نادر عناصر انحلال

افزایش  با وجودهای نادر خاکی به دلیل کم بودن وزن کانی اما
. ردنک چندانی تغییر پسماند نادر خاکی، وزن میزان انحلال عناصر

 نادر عناصر انحلال میزان بر موثر  پارامتر دو اسید غلظت و دما
 انحلال هایآزمایش شرایط 4 جدول. بود کنسانتره نمونه از خاکی
 با توجه به .دهدمی نشان را آن نتایج و فسفات کنسانتره نمونه

شرایط انحلال معمولی، میزان انحلال عناصر نادر  ، در4جدول 
خاکی پایین و تاثیر افزایش غلظت اسید نیتریک بر انحلال، بیش 

)انحلال کامل کانی  4از افزایش دما است. با توجه به نتایج جدول 
درجه  72فلوئورآپاتیت و عدم انحلال عناصر نادر خاکی(، دمای 

ی انحلال مرحله اول و تولید گراد به عنوان دمای بهینه براسانتی
 کنسانتره اولیه عناصر نادر خاکی در نظر گرفته شد.

  نحلال نمونه کنسانتره فسفاتمکانیکی و ا سازیفعال -۳-۲

سازی مصرف انرژی و مواد شیمیایی و افزایش میزان بهینه برای
-فعال یرتاث عناصر نادر خاکی از کنسانتره فسفات، به بررسی انحلال

 تنسب. بر انحلال عناصر نادر خاکی پرداخته شد انیکیمک سازی
-محیط فعال آسیا، اتمسفر سازی،فعال زمان پودر، به گلوله جرم

دیسک چرخش خردایش، سرعت محفظه سازی خشک، حجم
 محفظه گردش جهت و خردایش هایمحفظه گردش سرعت گردان،

 بر گذارتاثیر پارامترهای جمله از گردان دیسک به نسبت خردایش
 .بودند مکانیکی سازیفعال

 آزمایشگاهی هایمحدودیت و گذشته تحقیقات به توجه با
خردایش  محفظه حجم ،31 و 1پودر  به گلوله جرم نسبت موجود،

دقیقه، محیط خشک،  ۱2 سازی مکانیکیفعال لیتر، زمان 4/2
اتمسفر هوا، جهت گردش دیسک گردان و محفظه خردایش مخالف 

 گرفته نظر در rpm 122دیسک گردان برابر با سرعت گردش  هم و
 .[4۱-41] شد

 به عنوان کانی XRD آنالیز شاخص پیک ،1 شکل در
 مطابق .است شده داده نشان( سازیفعال از بعد و قبل) فلوئورآپاتیت

لوله سازی با نسبت گفعال از پس فلوئورآپاتیت کانی پیک 1 شکل
 کاهش آن شدت و هشد ترپهن دقیقه، ۱2و به مدت  31به پودر 

-ورف، آمتغییرات شبکه کریستالیت دهندهنشان که است یافته

  .است کانی این شدن و فعال شدگی

و  7هال )جدول  -با توجه به نتایج حاصل از روش ویلیامسون
سازی مکانیکی با شدت پایین )نسبت (، در استفاده از فعال7شکل 

(، انرژی اعمال شده از طرف آسیا صرف  1جرم گلوله به پودر 
( و افزایش سطح مخصوص آن میکرون 80d=12خردایش نمونه )

گونه تغییر ساختاری در شبکه کریستالیت رخ نداده شده و هیچ
ای و میزان که اندازه کریستالیت، کرنش شبکهاست به طوری

ازی سهای فلوئورآپاتیت قبل و بعد از فعالگی کریستالیتشدآمورف
 مکانیکی تغییری ندارد.
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 گرادسانتی درجه 58 و 04 دمای و درصد 08 و ۳۲ اسید در فسفات کنسانتره نمونه انحلال شرایط و نتایج - 0 جدول

 انحلال میزان

 )درصد(

 وزن پسماند

 )گرم(

)درجه دما 

 گراد(سانتی

زمان 

 )دقیقه(

 یدغلظت اس

 )درصد(

 یچعامل ل وزن

 )گرم(

 وزن نمونه

 )گرم(

۱4/2 Ce ۱ 72 312 11 122 322 
1/3 La 

74/2 Nd 

2۱/17 Ce 12/7 72 312 71 122 322 

21/11 La 

71/11 Nd 

۱4/12 Ce 11/7 71 312 11 122 322 

47/14 La       

13/37 Nd       

 
 (یسازفعال از بعد و)قبل  (▲) تیفلوئورآپات یکان XRD کیپ راتییتغ -8 شکل

سازی مکانیکی شدت بالا )نسبت گلوله به در استفاده از فعال
( و افزایش سطح میکرون 80d=32( علاوه بر کاهش اندازه )31پودر 

-مخصوص ذرات کنسانتره فسفات، اندازه کریستالیت، کرنش شبکه

ز های فلوئورآپاتیت به ترتیب اشدگی کریستالیتآمورفای و میزان 
نانومتر،  7/73درصد برای نمونه اولیه به  صفرو  2۱/2نانومتر،  111

تغییر 31سازی شده با نسبت درصد برای نمونه فعال 17و  71/2
توان نتیجه گرفت که افزایش انحلال در اثر می ، بنابراینکرده است

بالا بوده است و افزایش سطح سازی مکانیکی با شدت فعال
 شود.مخصوص به تنهایی باعث افزایش انحلال نمی

از نمونه بندی حاصل آنالیز مربوط به آنالیز دانه 7شکل 
سازی شده با نسبت جرم گلوله به کنسانتره فسفات اولیه و فعال

با  EMPAدهد. مقایسه نتایج آنالیز را نشان می 31و  1پودر برابر 
سازی نشان داد که استفاده از فعال( 7بندی )شکل نمودار دانه

، سبب افزایش سطح 1مکانیکی با نسبت جرم گلوله به پودر برابر 
ش اندازه ذرات شده است. بنابراین ذرات کانی مقاوم مخصوص و کاه

ه میکرون شده است، ب 12آن حدود  80dبه طور کامل آزاد شده و 
انحلال عناصر نادر خاکی وابسته به افزایش سطح که اگر طوری

میزان انحلال نیز افزایش  بایدمخصوص و آزادشدگی ذرات بود، 
 یافت. می
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Pos. [°2Th.] 
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 سازی مکانیکیهال برای نمونه کنسانتره فسفات قبل و بعد از فعال -نمودار ویلیامسون -0 شکل

وئور آپاتیت با استفاده از روش های فلشدگی کریستالیتای و آمورفگیری تغییرات اندازه کریستالیت، کرنش شبکهنتایج اندازه  -0دول ج

 هال -ویلیامسون

 سازی زمان فعال

 )دقیقه(

نسبت جرم گلوله به 

 پودر

ای کرنش شبکه (نانومتر) اندازه کریستالیت
(درصد)  

(درصد)آمورف شدگی  

4 4 ۲۲8 4/45 4 

74 ۲ ۲۲8 4/47 ۱/۲ 

74 ۱8 5۱/5 4/0۳ 89 

 

سازی فعال -و ج  ۲سازی مکانیکی با نسبت جرم گلوله به پودر برابر فعال -کنسانتره فسفات، ب -الف ،آنالیز ابعادی ذراتبندی و نمودار دانه -9شکل 

  ۱8مکانیکی با نسبت جرم گلوله به پودر برابر 
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سازی در فعال 31به  1با افزایش نسبت جرم گلوله به پودر از 
-رات چشممکانیکی، نسبت خردایش و سطح مخصوص ذرات تغیی

توان افزایش سطح گیری نداشته است اما در حالت کلی نمی
 وسازی مکانیکی جدا دانست بلکه جزمخصوص را از فرآیند فعال

نتایج حاصل از پراش اشعه لیزر . استهای ذاتی این فرآیند ویژگی
مترمکعب/  34/3سطح مخصوص کنسانتره فسفات از نشان داد که 

برای مترمکعب/ گرم  1/1و  7/3 تیب بهبرای نمونه اولیه به ترگرم 

افزایش یافته  31و  1شده با نسبت جرم گلوله به پودر نمونه فعال
 است.

 با درصد 11 نیتریک اسید با شده فعال کنسانتره نمونه انحلال
 به گرادسانتی درجه 72 ، دمای1با  برابر جامد به مایع وزنی نسبت
( 1 جدول) انحلال تایجن به توجه با. شد انجام دقیقه 312 مدت

 افزایش در توجهی قابل اثر مکانیکی سازیفعال که شد مشخص
 .دارد خاکی نادر عناصر انحلال میزان

گراد و دور درجه سانتی 04دمای  دقیقه 74 سازیفعال زمان و ۱8و  ۲ پودر به گلوله جرم نسبت با شده فعال نمونه انحلال شرایط و نتایج -8 جدول

 rpm844  همزن 

 انحلال میزان
 (درصد)

نسبت جرم گلوله 
 به پودر

 انحلال زمان
 )دقیقه(

 عامل وزن
 (گرم) انحلال

 وزن نمونه
 (گرم)

 اسید غلظت
 (درصد) نیتریک

11/7۱ Ce  

31 

 

312 

 

122 

 

322 

 

11 41/73 La 

12/14 Nd 

3/37 Ce  

1 

 

 

312 

 

122 

 

322 

 

11 3/1۱ La 

3/24 Nd 

-نسبت جرم گلوله به پودر در فعال ج نشان داد که افزایشنتای

 انحلال برای لازم سازیفعال انرژی کاهش سبب سازی مکانیکی،
 تعل که شد فسفات کنسانتره نمونه در موجود خاکی نادر عناصر

 بیشتر تمایل و سازیدر اثر فعال فسفات کنسانتره کمتر پایداری آن
  .[3]است تجزیه برای

 ازیسفعال جریان در فسفات کنسانتره پذیریواکنش افزایش
 تنرف بین از و پذیریواکنش حداکثری سطح به رسیدن معنی به

 رابرب در آن از هاییبخش نیست بلکه آن کریستالی ساختار کامل
که دهد به طوریمی نشان مقاومت خود از مکانیکی سازیفعال

 نیز به سطح حداکثری خود نرسیده است. پذیریمیزان انحلال

 راتتغیی موجب فسفات کنسانتره مکانیکی سازیفعال
 ازهاند ای،شبکه کرنش تغییرات. شودمی آن در سطحی و ساختاری

-گروه ظهور و فعال هایجایگاه ایجاد شدگی،آمورف ها،کریستالیت

 این ترکیب. است محتمل تغییرات جمله از سطحی جدید های

 نرژیا و پایداری مکانیکی سازیفعال اثر در که شودمی سبب عوامل
 بعدی هایواکنش در شرکت برای اتفسف کنسانتره سازیفعال

الا مکانیکی با شدت ب سازیفعال بنابراین یابد، کاهش مانند انحلال
  .است  انحلال میزان افزایش برای علتی

 وبا اسید نیتریک  کنسانتره انحلال پسماند  یسازفعال -۳-۳
  شده فعال پسماند از یخاک نادر عناصر انحلال

 دمای) کنسانتره فسفات نمونه نحلالا از ماندهپسماند باقی وزن
 11 نیتریک اسید با دقیقه 312 مدت به گرادسانتی درجه 72

 ۱۱ حدود حاوی که بود آن اولیه وزن از درصد ۱ حدود( درصد
بنابراین . است اولیه نمونه در موجود خاکی نادر عناصر از درصد
 ودموج خاکی نادر عناصر انحلال بر سازیفعال تاثیر بررسی برای

ازی سشرایط فعال. شد بررسی آن مکانیکی سازیفعال پسماند، در
 زمان مدت ،31 با برابر پودر به گلوله جرم نسبت مکانیکی شامل

 هنمون انحلال. بود هوا اتمسفر و خشک محیط دقیقه، ۱2 سازیفعال
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 به و 12، درصد جامد گرادسانتی درجه 72 دمای در شده فعال
 مطابق. شد انجام درصد 11 نیتریک اسید با دقیقه 312 مدت

 مکانیکی، سبب افزایش قابل توجه میزان سازیفعال ،7جدول 
با توجه به اینکه فاز غالب در  شد. خاکی نادر عناصر پذیریانحلال

حاصل از  XRDنمونه پسماند کانی هماتیت بود، مقایسه طیف 
ار تسازی شده و نمونه اولیه پسماند نشان داد که ساخنمونه فعال

-کریستالی هماتیت دچار تغییرات قابل توجهی شده و شدت پیک

ها افزایش یافته است. شدگی پیکهای مربوط به آن کاهش اما پهن
ها و شدن کریستالیت دهنده آمورفها نشانکاهش شدت پیک

ای و دهنده افزایش کرنش شبکهها نشانشدگی آنافزایش پهن
 . استها کاهش اندازه کریستالیت

-با توجه به اینکه در نمونه اولیه کنسانتره فسفات میزان کانی

 3های مقاوم حاوی عناصر نادر خاکی )مونازیت و زنوتیم( کمتر از 
 XRDطیف حاصل از آنالیز  باها درصد بود، امکان شناسایی آن

نشان داد که در اثر انحلال اولیه  XRDوجود نداشت. نتایج آنالیز 
های ی ادخالاصل فلوئور آپاتیت که دربرگیرندهکنسانتره فسفات، کانی 

های موجود آزاد شده مونازیت و زنوتیم است حل شده و ادخال
های مقاوم در پسماند حاصل از انحلال، است. افزایش غلظت کانی

شده است که قبلا نیز تصاویر  XRDآنالیز  باها سبب شناسایی آن
 داده بود.  ها را نشانآن وجودای حاصل از آنالیز نقطه

 
 ،▲،مونازیت  ▼سازی مکانیکی پسماند حاصل از انحلال کنسانتره فسفات با اسید نیتریک ) هماتیت مربوط به فعال XRD طیف راتییتغ -0 شکل

 )♦، زنوتیم ●فلوئور آپاتیت 

 اسید در فسفات، کنسانتره نمونه انحلال از حاصل ندپسما مجدد نتایج انحلال و (۱۲مکانیکی) نسبت گلوله به پودر برابر  سازیفعال شرایط -9 جدول

 گرادسانتی درجه 04 دمای و درصد ۳۲

انحلال  میزان

 )درصد(

درجه دما )

 (گرادسانتی

زمان  انحلال 

 (دقیقه)

غلظت 

 یداس

 )درصد(

وزن عامل انحلال 

 )گرم(

 یساززمان فعال

 (یقه)دق

 یاسرعت گردش آس

(rpm) 

41/1۱ Ce  

72 
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11 
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۱2 

 

122 74/14 La 

77/3۱ Nd 

0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

19 24 29 34 39 44
(درجه)زاویه 

پسماند لیچینگ اولیه پسماند فعال سازی شده



 «معدن مهندسی» پژوهشی علمی نشریه ردی...اسفو فسفات کنسانتره از خاکی نادر عناصر انحلال بر مکانیکی سازیفعال تاثیر بررسی

 

۱3 

 

 گیرینتیجه -0
 غلظت دو در فسفات کنسانتره نمونه انحلال به توجه با -

 درجه 71 و 72 یدماها نیهمچن و درصد 71 و 11 دیاس متفاوت
 انزیم در دیاس غلظت و دما شیافزا که شد مشاهده گراد،یسانت

 .داردقابل توجهی  ریتاث انحلال

تولید اسید  برایای ج نشان داد که انحلال دو مرحلهنتای -
فسفریک و پیش تغلیظ عناصر نادر خاکی در مرحله اول و سپس 

شده، از نظر  سازی مکانیکی و انحلال مجدد پسماند فعالفعال
 عملیاتی ارجحیت دارد.

 عالف نمونهو تغییرات ساختاری  انحلال جینتا به توجه اب -
 با آن سهیمقا و 31 با برابر پودر به لهگلو یجرم نسبت با شده

 یازسفعال که شد مشخص انحلال نمونه کنسانتره اولیه جینتا
 فسفات کنسانتره از یخاک نادر عناصر انحلال بر را ریتاث بیشترین

 . است دیاس غلظت و دما شیافزا از شتریب آن ریتاث و دارد

-فعال بدون) درصد یک حدود از یخاک نادر عناصر انحلال -

 تا بیترت به میمینئود و میلانتان م،یسر عناصر یبرا( یساز
 یافت. شیافزا( یسازفعال از پس) درصد 14/12 و 73/41 ،7۱/11

سازی مکانیکی سبب تخریب و کاهش نظم ساختار فعال -
ها های آماده واکنش در آنکریستالی ذرات و افزایش تعداد اتم

 .شودمی

ها به یش سطح مخصوص آنکاهش ابعادی ذرات و افزا -
شود و های مقاوم نمیکانی تنهایی باعث افزایش میزان انحلال

سازی مکانیکی علاوه بر افزایش سطح مخصوص استفاده از فعال
 ها )افزایشو خردایش ذرات، باعث تغییرات ساختار کریستالیت

ای و کاهش اندازه کریستالیت( شدگی و کرنش شبکهآمورف
 پذیری دارد. ترین تاثیر را بر میزان انحلالکه بیش شودمی

 ها:نوشتپی
1. polymorphic 

2. Jinping zhang 

3. Q Zhang 

4. Bastnaesite 

5. WantaeKim 

6. Williamson-Hall 

7. Rachinger 

8. Pseudo Voigt 

9. Lorentzian 

10. Guassian 

11. Williamson-Hall 

12. Quantachrome instruments Chembet  
13. Granulometric surface area 
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