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Bei der Trennung der Seltenen Erden an Kationenaustauschern
kann Yttrium eine wechselnde Elutionsposition einnehmen; z. B. kann
es zwischen Neodym und Samarium eluiert werden®. %3, Dabei fallen
zufolge der unscharfen Trennung zwischen Neodym und Yttrium Ge-
mische dieser beiden Elemente an. Da Neodym und Yttrium in der
normalen Elutionsfolge, welche durch die Reihe der abnehmenden Ionen-
radien der hydratisierten SE3*+-Ionen gegeben ist, positionsmiBig be-
trdchtlich auseinander liegen, war es naheliegend, auf solche Komplex-
bildner zuriickzugreifen, welche die normale Sequenz geben. Eine Unter-
suchung von Surls und Choppin® ilber das unterschiedliche Verhalten
von Actiniden und Lanthaniden sowohl an stark basischen Anionen-
austauschern (Dowex 1) als auch an stark sauren Kationenaustauschern
(Dowex 50) zeigt, daB Ammoniumthiocyanat die gewiinschten Eigen-
schaften besitzt.

In dieser Arbeit sollte nun festgestellt werden, inwieweit sich Ammo-
niumthiocyanat zur priparativen Trennung von Yttrium und Neodym
eignet,

Zur Durchfithrung der Versuche diente eine Glassiule {Durchmesser
= 2 om; Fillhohe = 41 cm), welche mit stark saurem Kationenaus-
tauscher (Dowex 50 8; 50-—100 mesh; NH;+Form) gefiillt war. Elu-
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tionen mit NH,SCN-Losungen verschiedener Konzentration ergaben,
dafl die optimale Konzentration bei etwa 1,4 n liegt. Bei einer derartigen
Trennung wurde ein Viertel der Austauscherpackung mit einer salpeter-
sauren Losung eines Yttrium—Neodym-Gemisches mit ca. 50 Gew.%, Nd
(gerechnet als Oxid) beladen. Die Elution wurde mit einer linearen
Stromungsgeschwindigkeit von 2-10-3cem/sec mit 1,4n NH,SCN-
Losungen durchgefiihrt. Das Eluat wurde in acht Fraktionen unterteilt.
Die Aufarbeitung erfolgte durch Féllung mit Ammoniak und anschlie-
Bende Umfallung mit Oxalsdure. In Tab. 1 ist ein derartiger Versuch
beschrieben. Bei der beschriebenen Versuchsfiihrung konnten insgesamt
609, des eingesetzten Gtemisches als Reinkomponenten erhalten werden.

Tabelle 1. Chromatographische Trennung eines Gemisches von
509% Y203 und 509 Nd.0;

R0,

Frakti
raktion e

Zusammensetzung

I 1,03 Y203 (spektralrein)

II 0,10 Y303 (spektralrein)
I 0,20 Y203 (ca. 0,019% NdsOg)
v 0,64 Nd20s (129, Y203)
Vv 0,16 Nd»Os (4,49 Y203)
VI 0,18 Nd20s (0,19 Y203)
VII 0,09 Nd203 (0,069, Y203)
VIII* 0,60 NdsOj3 (0,049, Y203)

* Die letzte Fraktion wurde mit ca. 1 n Ammoniumacetatldsung von der Siule abgezogen.

Die Analysen der yttriumhaltigen Proben wurden sowohl durch
Spektralanalyse als auch durch magnetische Messungen durchgefiihrt.
Die Spektralaufnahmen der Proben I und II zeigten keine Fremdlinien,
wihrend Probe IIT ca. 0,019 Nd enthielt. Aus den magnetischen Mes-
sungen kann die Summe der paramagnetischen Verunreinigungen in
Y203 abgeschitzt werden, wenn man die von Fischer und Niemann®
gemessenen magnetischen Suszeptibilititen je Gramm Y203 zum Ver-
gleich heranzieht. Eine genaue Berechnung der Verunreinigungen nach
der Mischungsregel konnte in diesem Fall nicht durchgefithrt werden,
da sich die ys-Werte von NdpO3 und beispielsweise Dy203 zu stark unter-
scheiden. In Tab. 2 werden die gemessenen magnetischen Suszeptibili-
titen je Gramm Y30z der Fraktionen I bis IIT den Werten von Fischer®
und. Loriers® gegeniibergestellt.

Die Reinheitskontrolle der Neodymproben erfolgte durch Roéntgen-
fluoreszenzanalyse, wobei 99proz. Y03 als Vergleichsstandard diente.
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Auf Grund der Analysen konnten die Elutionskurven von Yttrium
und Neodym fiir 1,4-n-Ammoniumthiocyanatiosungen als Eluens ge.
zeichnet werden (Abb. 1). Aus Abb. 1 geht hervor, daf} sich die beiden
Elutionskurven weit iberlappen, so dal reinstes Y903 nur im Gebiet
vor dem Elutionsmaximum des Yttriums erhalten werden kann.

Tabelle 2. Magnetische Suszeptibilitdt je Gramm Y203

Priiparat Ag - 10° P@gﬁ“ﬂiifggﬁfg
Fraktion I — 0,14 ca. 0,039
Fraktion 1T — 0,05 ca. 0,089,
Fraktion IIL + 0,07 ca. 0,1%
Y203 (Fischer) — 0,197 ca. 0,0029%,
Y203 (Loriers) — 0,22 keine Angaben

Zur Darstellung von reinstem Y903 wurde daher ein im folgenden kurz
beschriebener Versuch durchgefiihrt.
10,5 g Y203, welches ca. 0,5% Nd203 enthielt, wurden aus salpeter-
saurer Losung auf einer Siule (Durchmesser = 2,8 om; Fillhshe = 85 cm),
‘j,ﬂr
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Abb. 1. Elutionskurven von Yttrium und Neodym fiir 1,4n NH,SCK-Losung
— -— — — Y-Kurve —+«—+— Nd-Kurve

welche Dowex 50X 8 (50-—100 mesh) in der NH,y+Form enthielt, sorbiert.
AnschlieBend wurde mit destilliertern Wasser nachgespiilt und mit 1,4 n NH,
SCN-Lgsung bei einer linearen Stromungsgeschwindigkeit von 2 - 103 em/sec
eluiert. Bei diesem Versuch wurden vier Fraktionen gesammelt; die letzte
wurde wieder mit ca. 1.n-Ammoniumacetatldsung eluiert. Der Reinheits-
grad der Préparate ist aus Tab. 3 zu entnehmen.
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Tabelle 3. Trennung eines Gemisches von ca. 99,5% Y203 und
ca. 0,569% Nd203

Fraktion Rnga xg - 10° Analyse
1 1,841 — 0,204 magnetisch rein
IT 4,286 — 0,194 magnetisch rein
11T 1,630 — spektralrein
v 2,703 — Y203 {ca. 5% Nd»03)
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