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The elemental and phase X-ray phase analysys of Kazakhstan phosphogypsum was studied. The optimal 

conditions for the leaching of yttrium, lanthanum, neodymium and cerium in open and closed (autoclave) 

conditions were determined; Liquid and supercritical fluid extraction of the amount of REE from leach 

solutions of phosphogypsum was carried out. 

Проблема утилизации фосфогипса (ФГ) при производстве удобрений является актуальной 

проблемой для мировой фосфорной промышленности [1,2]. В Республике Казахстан основным 

источником ФГ является предприятие ТОО «КазФосфат» – один из крупнейших производителей 

удобрений в Средней Азии. Ежегодный прирост отходов ФГ составляет 1,3 млн.т [3]. В отличии от ФГ 

получаемого в США, Канаде и на некоторых предприятиях РФ, одним из преимуществ казахстанского 

фосфогипса является возможность его переработки в ценные продукты (редкоземельные металлы и 

гипс), вследствии его низкого радиационного фона [4].  

В изучаемом ФГ наиболее проявлены металлы легкой цериевой группы, а также иттрий (таблица 

1). Целесообразность извлечения редкоземельных металлов (РЗМ) из такого вторичного сырья как ФГ, 

отражена в научных трудах и патентах [5-8], а также замкнутой экономикой, где сырье 

перерабатывается и используется вновь. Целью данной работы является концентрирование РЗМ и 

других ценных продуктов из казахстанского ФГ.  

Методология. 

Объектом исследования являлся казахстанский фосфогипс предприятия «Завод минеральных 

удобрений» ТОО «Казфосфат». Измельчение пробы проводилось на планетарной мономельнице 

«Pulverisette 6», «Fritsch»; дальнейший рассев на вибрационном грохоте «Analizette 3», «Fritsch». По 

данным рентгенофазового анализа основным соединением, входящим в состав ФГ, является – 

CaSO4×2Н2О (73 % масс). Так как выщелачивание фосфополугидратной формы ФГ является менее 

энергозатратным по сравнению с фосфодгидратной, исходная проба была высушена в течении 24 часов 

при температуре 105 °С. Выщелачивание проводилось в простых лабораторных условиях и в 

автоклавной системе с микроволновой подготовкой образцов «Speedwave4», «Berghof» (таблица 2). В 

качестве разлагающих агентов применяли растворы серной и азотной кислот. Варьируемыми 

параметрами являлись: состав разлагающей смеси, концентрации кислот, время процесса, 

соотношение Т:Ж, частота микроволнового излучения, температура и давление в закрытой системе. 

Установлено, что использование пероксида водорода в качестве добавки способствует более полному 

переведению катионов РЗМ в раствор (таблица 3).  

Изучена возможность дальнейшего концентрирования катионов РЗМ методом сверхкритической 

флюидной экстракции (СКФЭ) в системе Ln(NO3)3×nH2O-SC-CO2-DEHPA/TBP по методике описанной 

в работе [9]. Для проведения СКФЭ на установке (рисунок 1) были применены стандартные 

азотнокислые растворы РЗЭ и растворы выщелачивания с максимальным суммарным содержанием Y, 

La, Ce, Nd – 280 ppm. В качестве экстрагентов применялись растворы ди-2-этилгексил фосфорной 

кислоты (Д2ЭГФК) и три-н-бутилфосфата (ТБФ). Полученные данные были сопоставлены с 

экстракцией РЗМ в простых условиях. Суммарная эффективность экстракции трибутилфосфатом 

составила 6,8% в простых условиях, 6,26% – в сверхкритических условиях при соотношении О:В = 1:9, 

СHNO3 = 11 М. Суммарная эффективность экстракции РЗМ Д2ЭГФК составила 5,46% в простых 

условиях, 45,7% в сверхкритических условиях. На данном этапе проводится оптимизация процессов 

жидкостной экстракции и СКФЭ РЗМ из стандартных растворов и растворов выщелачивания ФГ.  



«Инновационные процессы комплексной переработки природного и техногенного минерального сырья» 

359 

Таблица 1 – Результаты количественного химического анализа фосфогипса 

Элемент Y La Ce Nd F P Fe 

С, % масс. 0,0063 0,0043 0,0052 0,0040 7,3010 0,7750 0,9752 

Таблица 2 – Результаты сернокислотного вскрытия ФГ 

Условия Y La Ce Pr Nd Sm Eu Gd Tb 

1 1,85 7,5 1,15 1,15 4,66 0,17 0,17 0,85 0,13 

2 37,26 44,12 7,84 7,85 34,31 5,89 1,42 6,37 0,93 

Dy Ho Er Tm Yb Lu Hf Th U 

1 0,7 0,16 0,42 0,04 0,2 0,03 0,26 0,23 1,65 

2 5,39 1,18 2,99 0,31 1,32 0,16 0,64 1,13 5,4 

1 – Т:Ж=1:8, 120 мин, H2SO4(конц), в простых условиях; 

2 – Т:Ж=1:8, 120 мин, H2SO4 (конц), в автоклавном режиме. 

Таблица 3 – Результаты сернокислотного вскрытия ФГ 

Условия Состав разлагающей смеси CY, ppm CLa, ppm CNd, ppm CCe, ppm 

1 HNO3-15% 77,0 42,3 47,1 76,0 

1 HNO3-15% + H2O2 116,4 85,8 77,5 83,1 

2 HNO3 -15% 96,3 50,6 57,3 75,2 

2 HNO3-15% + H2O2 105,3 90,4 77,5 83,1 

1 H2SO4-10% 74,5 41,6 38,6 58,1 

1 H2SO4 -10% + H2O2 100,0 51,1 43,5 71,3 

2 H2SO4 -10% 166,4 124,6 99,4 147,8 

2 H2SO4 -10% + H2O2 179,0 134,6 107,6 148,8 

1 – Т:Ж=1:40, T = 150 °C, 60 мин; 

2 –Т:Ж=1:40, P=40 атм., T = 150 °C, ν = 2500 Гц, 15 мин. 

Рисунок 1 – Принципиальная схема установки для проведения сверхкритической флюидной 

экстракции CO2  1. Насос высокого давления CO2; 2. Блок охлаждения; 3. Сепаратор; 4. Адсорбер; 5. 

Ресивер; 6. Блок противодавления; 7. Сбросной клапан; 8. Реактор; 9. Нагреватель; 10, 11, 13. 

Краны; 12. Вентиль сброса остаточного давления с реактора 8.  
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