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Аннотация: В детектирующем устройстве позитронной эмиссионной томографии (ПЭТ) используются кристаллы-сцинтилля-

торы, обеспечивающие высокое качество снимков. К перспективным кристаллам для ПЭТ-детекторов относят ортосиликаты 

лютеция, активированные церием. Оптические свойства получаемых кристаллов-сцинтилляторов напрямую зависят от при-

месного состава исходных материалов, в связи с чем к ним устанавливаются достаточно жесткие требования по содержанию 

основного вещества: Lu2O3 – 99,999 мас.% , CeO2 – 99,99 мас.%. В качестве исходного материала для получения оксида лютеция 

требуемой чистоты применяли его концентрат с содержанием основного вещества 99,1 мас.%, для получения оксида церия – 

карбонаты редкоземельных материалов, состав которых включал до 54 % церия. В работе представлены схемы технологического 

процесса получения высокочистых Lu2O3 и CeO2, основанные на сочетании методов экстракции и ионного обмена. Экстрак-

ционную очистку лютеция и церия от сопутствующих редкоземельных примесей осуществляли с применением экстрагента 

«Aliquat 336» и три-n-бутилфосфата соответственно. Были рассчитаны основные режимы работы экстракционных каскадов. 

Общее количество ступеней для очистки лютеция составило 17, для очистки церия – 20. Технология очистки оксидов лютеция 

и церия состоит в комбинировании способов очистки и варьирования циклов в зависимости от содержания примесей, в связи с 

чем необходим оперативный контроль качества получаемых веществ практически после каждой стадии. Аналитический кон-

троль химической чистоты технологических продуктов осуществлен методами масс-спектрометрии с индуктивно-связанной 

плазмой и искровым источником возбуждения пробы. 
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Abstract: The positron emission tomography (PET) detector uses scintillator crystals to provide high image quality. Cerium-activated 

lutetium orthosilicates are promising crystals for PET detectors. The optical properties of resulting scintillator crystals directly depend on the 
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impurity composition of starting materials, so they are subject to considerably stringent requirements to the basic substance content: Lu2O3 – 

99.999 wt.%, CeO2 – 99.99 wt.%. A starting material used for obtaining lutetium oxide of the required purity was its concentrate with a 

basic substance content of 99.1 wt.% with REM carbonates containing up to 54 % cerium used to obtain cerium oxide. The paper presents 

process flow diagrams for obtaining high-purity Lu2O3 and CeO2 based on a combination of extraction and ion exchange methods. Extraction 

purification of lutetium and cerium from accompanying rare-earth impurities was carried out using Aliquat 336 and tri-n-butyl phosphate, 

respectively. Main operating modes of extraction cascades were calculated. The total number of stages was 17 for lutetium purification, and 

20 for cerium purification. The purification technology for lutetium and cerium oxides consists in combining purification methods and varying 

cycles depending on the content of impurities. In this regard, it is necessary to control the quality of resulting substances practically after each 

stage. The chemical purity of technology products was subjected to analytical control by mass spectrometry with inductively coupled plasma 

and a spark excitation source.
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Введение

В медицине для ранней диагностики патологий 

и заболеваний применяется позитронная эмисси-

онная томография (ПЭТ). В детектирующем устрой-

стве ПЭТ используются кристаллы-сцинтиллято-

ры, обеспечивающие высокое качество снимков. 

К перспективным кристаллам для ПЭТ-детекторов 

относят ортосиликаты лютеция (LSO), активиро-

ванные церием [1]. Для получения кристаллов со-

става Lu2SiO5 : Ce требуется шихта, изготовленная 

из исходных редкоземельных оксидов с содержа-

нием основного вещества: Lu2O3 — 99,999 мас.%, 

CeO2 — 99,99 мас.%. Критическими примесями в 

оксидах являются: Fe, Ni, Cr, Co, Cu, V, Mn, содер-

жание каждого из которых должно быть не более 5—

10 ppm, также в материале строго регламентируется 

доля редкоземельных металлов (РЗМ) — таких, как 

Pr, Nd, Sm, Er, Tb, Yb, — не более 5 ppm каждого.

Для получения оксидов лютеция и церия тре-

буемого качества специалистами АО «Гиредмет» 

разработана экстракционно-сорбционная техно-

логия, состоящая из последовательных операций: 

— растворение исходного сырья в минеральных 

кислотах с получением раствора с заданным ка-

чественным составом (содержание РЗМ, мине-

ральной кислоты и т.п.);

— экстракционное разделение и очистка основ-

ного компонента от сопутствующих РЗМ;

— сорбционная очистка раствора основного 

компонента от нередкоземельных примесей;

— осаждение оксалата РЗМ;

— термическая обработка: сушка и прокалка 

редкоземельного оксалата до оксида;

— формирование партии конечного редкозе-

мельного оксида.

Качество конечных оксидов зависит не только 

от реализуемой технологии, но и от аналитическо-

го контроля исходных, промежуточных и готовых 

продуктов, основанного на использовании совре-

менных методик анализа РЗМ. Анализ лютеция, це-

рия и материалов на их основе — сложнейшая ана-

литическая задача [2—9]. Целям контроля качества 

материалов на разных стадиях технологического 

процесса в полной мере удовлетворяют применен-

ные в исследованиях методы атомно-эмиссионной 

спектрометрии (АЭС) и масс-спектрометрии (МС) 

с индуктивно связанной плазмой (ИСП), а также 

искровой масс-спектрометрии (ИМС), с искровым 

источником ионизации. Основными достоинства-

ми этих аналитических методов являются высокая 

чувствительность определения примесей, широкий 

перечень контролируемых примесей, низкие значе-

ния погрешности определения редкоземельных при-

месей в редкоземельных матрицах. Комбинация 

этих методов позволяет проводить панорамный 

анализ РЗМ в твердотельном варианте (ИМС) и 

анализировать растворы (АЭС-ИСП и МС-ИСП).

Настоящая работа посвящена технологическим 

решениям по получению индивидуальных окси-
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дов лютеция и церия высокой степени чистоты с 

использованием аналитических методов, приме-

ненных для контроля продуктов по всей техно-

логической цепочке — от исходных до конечных. 

Технология получения высокочистых оксидов, 

обеспечивающих состав шихты для LSO-сцинти-

лляторов высокого качества, в современной Рос-

сии разработана впервые. 

Экспериментальная часть

Получение индивидуальных высокочистых ок-

сидов Lu2O3 и CeO2 — сложная многостадийная 

задача, во многом обусловленная химическими 

и физическими свойствами обоих редкоземель-

ных металлов, а также их нахождением в сырье 

совместно и в сочетании с другими элементами. 

Основными технологическими способами разде-

ления и очистки РЗМ являются экстракция и ион-

ный обмен (сорбция) [10, 11]. Чтобы получить ка-

чественные исходные оксиды для сцинтилляторов 

состава Lu2SiO5 : Ce в данной работе исследованы 

оба способа и предложено их последовательное со-

четание: 

— экстракция для глубокого разделения полез-

ного компонента и сопутствующих РЗМ;

— сорбционная очистка для отделения неред-

коземельных примесей. 

Для минимизации вероятности загрязнения и 

внесения дополнительных примесей на стадиях 

очистки использованы дистиллированная вода 

и реактивы марок ХЧ и/или ОСЧ, а на конечных 

операциях (сорбционной очистке и осаждении ок-

салатов) — реактивы марки ОСЧ и бидистиллиро-

ванная вода.

Получение высокочистого 
оксида лютеция

Основными требованиями к химической чис-

тоте оксида лютеция являются:

— содержание основного вещества должно 

быть не менее 99,999 мас.%;

— содержание примесей не должно превышать, 

мас.%: нередкоземельных (НРЗП) — Fe, Ni, Cr, Co, 

Cu, V, Mn — 5·10–5 каждого; сумма редкоземель-

ных (РЗП) — 1·10–3, в том числе Pr, Nd, Sm, Er, Tb, 

Yb — не более 5·10–4 каждого. 

Критической и одновременно трудноотделяе-

мой примесью для лютеция является иттербий. 

Для решения задачи получения высокочистого 

оксида лютеция в качестве исходного сырья может 

быть использован его «богатый» концентрат либо 

оксид невысокого качества. В данном исследова-

нии, при разработке технологических решений, 

применяли Lu2O3 с содержанием основного веще-

ства 99,1 мас.% (табл. 1). Первичный анализ мате-

риала выполнен на искровом масс-спектрометре с 

двойной фокусировкой JMS-01BM-2 (JEOL, Япо-

ния). Аналитические возможности ИМС позво-

ляют быстро, без дополнительных стадий под-

готовки (химических и механических), провести 

панорамный анализ химического состава оксида 

лютеция.

Технология очистки оксида лютеция состоит 

из комбинации способов очистки и варьирова-

ния циклов очистки в зависимости от содержания 

примесей, поэтому необходим оперативный кон-

троль качества получаемых веществ практически 

после каждой стадии. 

Технологическая схема получения Lu2O3 чисто-

той 99,999 мас.% включает следующие операции:

1. Растворение исходного оксида в соляной 

кислоте с контролем pH полученного раствора на 

уровне значений 2,5—4,0 и определением содержа-

ния РЗП и НРЗП методом ИМС (см. табл. 1).

2. Экстракционное извлечение лютеция и отде-

ление его от сопутствующих РЗП с применением 

экстрагента класса четвертичных аммониевых ос-

нований «Aliquat 336», разбавленного в уайт-спи-

рите [12—17]. 

Для решения задачи составления экстракцион-

ного каскада в АО «Гиредмет» разработана мето-

дика расчета работы каскада [17], которая приме-

нялась в настоящих исследованиях. Схема работы 

экстракционного каскада представлена на рис. 1. 

Каскад состоит из экстракционной части (5 сту-

пеней) и промывной (12 ступеней). Экстрагент, 

насыщенный лютецием и очищенный от сопут-

ствующих РЗП, объединяли в емкость, затем ре-

экстрагировали водой. Режим каскада приведен 

в табл. 2.

Для корректировки работы экстракционного 

каскада необходим оперативный контроль содер-

жания лютеция и иттербия в водных растворах по-

сле первой (рафинат) и второй ступеней, а также 

в промытом экстрагенте, выходящем из последней 

ступени промывной части. 

В связи с необходимостью анализа растворов 

РЗМ применены метод АЭС-ИСП с использова-

нием спектрометра iCAP PRO XP (Thermo Elect-

ron Corp., США) и метод МС-ИСП со спектро-
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метром XSeries II (Thermo Electron Corp., США). 

После выхода каскада на равновесие (содержание 

лютеция и примесей в растворах в отмеченных 

выше ступенях остается неизменным) доля кон-

тролируемых элементов должна быть: не более 

1—2 г/л лютеция в рафинате и не более 0,005 г/л ит-

тербия в промытом экстракте. После подтвержде-

ния требуемого уровня содержаний в растворах 

Таблица 1. Содержание примесей в исходном оксиде Lu2O3 (ИМС)

Table 1. Content of impurities in initial Lu2O3 oxide (intermetallic compound)

Элемент Доля, 10–4 мас.% Элемент Доля, 10–4 мас.% Элемент Доля, 10–4 мас.%

Li 3 Se <0,05 Sm <0,1

Be <0,005 Br 1 Eu <0,1

B 3 Rb <0,05 Gd 4

F 8 Sr <0,05 Tb 23

Na 55 Y 57 Dy 82

Mg 0,2 Zr 0,02 Ho 171

Al 30 Mo <0,05 Er 230

Si 20 Ru <0,05 Tm 300

Р 5 Rh <0,05 Yb 7800

S 6 Pd <0,05 Hf <0,2

K 4 Ag <0,05 W <0,2

Ca 16 Cd <0,05 Re <0,2

Sc 0,12 In <0,05 Os <0,2

Ti 0,10 Sn <0,05 Ir <0,2

V 0,03 Sb <0,05 Pt <0,2

Cr 0,06 Te <0,05 Au <0,2

Fe 54 I <0,05 Tl <0,2

Mn 0,08 Cs <0,1 Pb <0,2

Co 5 Ba <0,1 Bi <0,2

Ni 9 La <0,1 Th 0,4

Cu 0,11 Ce <0,1 U 0,2

Zn 9 Pr <0,1 Ge <0,05

Ga <0,05 Nd <0,1 As <0,05

Примечание. Случайная погрешность результатов анализа характеризуется величиной относительного 

стандартного отклонения, равной 0,15–0,30.

Рис. 1. Схема экстракционного каскада отделения лютеция от суммы РЗМ

Fig. 1. Extraction cascade flow chart of lutetium separation from REM amount
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Исходные данные 

для расчета каскада разделения

Значения 

параметров

βLu/Yb 2,405

РЗО в исх. р-ре, г/л 50

Макс. емкость экстрагента, г/л 52

Содержание РЗМ в реэкстракте, % 0,0003

Содержание лютеция в реэкстракте, % 99,9997

Содержание в исх. р-ре 

хуже экстрагируемых элементов, % 0,9

Содержание в исх. р-ре 

лучше экстрагируемого элемента, % 99,1

Расчетные параметры 

каскада разделения

Значения 

параметров

Г (оптимальный отбор компонентов) 0,4

Число ступеней на экстракции 5

Число ступеней на промывке 12

Расход, л/л исх. р-ра:

исходного р-ра 1,0

экстрагента 1,21

промывного р-ра 0,5

реэкстрагирующего р-ра 0,8

Таблица 2. Режим работы экстракционного каскада 
по извлечению лютеция и отделению его от сопутствующих РЗП

Table 2. Operating mode of extraction cascade for lutetium extraction and separation from associated trace rare earth metals

Таблица 3. Результаты анализа Lu2O3

Table 3. Lu2O3 analysis results

Элемент Доля, 10–4 мас.% Элемент Доля, 10–4 мас.% Элемент Доля, 10–4 мас.%

Li 0,1 Se <0,05 Sm <0,1

Be <0,005 Br 1 Eu <0,1

B 0,5 Rb <0,05 Gd 0,3

F 1 Sr <0,05 Tb 0,1

Na 5 Y 0,08 Dy 0,3

Mg 0,1 Zr <0,05 Ho 3

Al 0,8 Mo <0,05 Er 2

Si 8 Ru <0,05 Tm 2

Р 0,3 Rh <0,05 Yb 2

S 2 Pd <0,05 Hf <0,2

K 4 Ag <0,05 W <0,2

Ca 10 Cd <0,05 Re <0,2

Sc 0,1 In <0,05 Os <0,2

Ti 0,1 Sn <0,05 Ir <0,2

V <0,01 Sb <0,05 Pt <0,2

Cr 0,05 Te <0,05 Au <0,2

Fe 0,08 I <0,05 Tl <0,2

Mn 0,09 Cs <0,1 Pb <0,2

Co 0,15 Ba <0,1 Bi <0,2

Ni 0,09 La <0,1 Th 0,4

Cu 0,10 Ce <0,1 U 0,2

Zn 5 Pr <0,1 Ge <0,05

Ga <0,05 Nd <0,1 As <0,05

Примечание. Случайная погрешность результатов анализа характеризуется величиной относительного 

стандартного отклонения, равной 0,15–0,30.
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лютеция и иттербия промытый экстракт собира-

ется в объединенный раствор и реэкстрагируется 

водой. Ниже представлены результаты анализа 

объединенного раствора реэкстрата лютеция ме-

тодом МС-ИСП, г/л:

Lu ............................................................... 61,7 ± 0,9

Yb ..................................................... 0,0030 ± 0,0002

3. Сорбционная очистка объединенного ре-

экстракта лютеция от нередкоземельных приме-

сей. Для этого рН раствора корректируется аммиа-

ком до уровня 3,0 ± 0,2 (в исследованиях значе-

ние рН составляло 2,8), далее раствор пропуска-

ется со скоростью 10 мл/мин через сорбционную 

колонну (диаметром 2,5 см), наполненную углем 

БАУ (размер частиц  3 мм), модифицированным 

диметилглиоксимом (высота слоя сорбента — 

30 см). Результаты анализа раствора сорбата сле-

дующие, г/л:

V .....................................................................< 0,001

Cr ....................................................................< 0,001

Mn ..................................................................< 0,001

Fe .....................................................................0,0032

Co ...................................................................< 0,001

Ni ....................................................................< 0,001

Cu .....................................................0,0026 ± 0,0004

4. Осаждение оксалата лютеция раствором ща-

велевой кислоты [18]. Раствор лютеция нагрева-

ется до температуры 60—70 °С, в него при переме-

шивании добавляют раствор щавелевой кислоты с 

Рис. 2. Принципиальная технологическая схема получения высокочистого оксида лютеция

Fig. 2. Process flow diagram of high-purity lutetium oxide production
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концентрацией 100 г/л и проводят осаждение при 

10 %-ном избытке осадителя. Выпавший осадок 

РЗМ фильтруют и промывают на фильтре биди-

стиллированной водой при соотношении Т : Ж =

= 1 : 2. Во время этого этапа осуществляется до-

полнительная очистка от НРЗП.

5. Термическая обработка — сушка и прокалка 

оксалата лютеция до оксида — с использованием 

печного оборудования. В настоящих исследова-

ниях операция проведена в муфельной печи при 

температурах 100 и 850 °С соответственно. Полу-

ченный после термообработки оксид лютеция (в 

виде порошка белого цвета) просеивается, иссле-

дуется на содержание примесей и упаковывается в 

герметичную тару. Аналитический контроль каче-

ства полученного Lu2O3 выполнен методом ИМС 

(результаты см. в табл. 3), выбор которого объяс-

няется тем, что он обладает рекордной чувстви-

тельностью определения как редкоземельных, 

так и нередкоземельных примесей. В этом методе 

отсутствует стадия химического растворения ис-

следуемого материала, а следовательно, устранена 

возможность загрязнения пробы в процессе про-

боподготовки.

На основании проведенных исследований раз-

работана технологическая схема получения высо-

кочистого оксида лютеция, включая этапы кон-

троля химической чистоты продукта на разных 

стадиях процесса (рис. 2).

Получение диоксида церия

Требования к диоксиду церия установлены ме-

нее жесткие. Содержание основного вещества в 

конечном продукте — СеO2 — должно составлять 

не менее 99,99 мас.%. Доля примесей не должна 

превышать, мас.%: нередкоземельных (Fe, Ni, Cr, 

Co, Cu, V, Mn) — 5·10–4 каждого; сумма редкозе-

мельных — 1·10–2, в том числе Pr, Nd, Sm, Er, Tb — 

1·10–3 каждого. 

Для решения задачи в качестве исходного сы-

рья в исследованиях применяли карбонаты РЗМ 

производства Соликамского магниевого завода 

(СМЗ), содержащие в своем составе до 54 % церия 

(табл. 4), но можно было использовать и «богатые» 

концентраты церия.

Получение диоксида церия требуемой степе-

ни чистоты осуществляется согласно следующим 

операциям:

1. Растворение концентрата РЗМ в азотной 

кислоте из расчета получения раствора нитратов 

суммы РЗМ с концентрацией 280—400 г/л.

2. Окисление церия (Се3+ – 1е → Се4+). Это по-

зволяет резко изменить свойства церия по срав-

нению с трехвалентными РЗМ и достаточно лег-

ко отделить Се4+ от сопутствующих лантаноидов 

[10, 11]. Для этих целей предложено использовать 

электрохимический метод [19, 20]. Переход Се3+ 

в Се4+ составляет не менее 99 %, элементный со-

став раствора при этом не изменяется. 

3. Экстракционное извлечение церия и отде-

ление его от сопутствующих РЗП с применением 

доступного экстрагента класса нейтральных фос-

форорганических соединений — три-n-бутилфос-

фата, а также разбавителя (керосина, уайт-спи-

рита и т.п.) [12]. 

Организация экстракционного каскада может 

быть выполнена с помощью смесительных аппара-

тов отстойного либо центробежного типов [11, 21, 

22], использованных в настоящей работе. Расчет ра-

боты каскада возможен с применением разработан-

ной в АО «Гиредмет» методики [17]. Схема работы 

экстракционного каскада представлена на рис. 3. 

Каскад из центробежных экстракторов состо-

ял из экстракционной части (3 ступени), промыв-

ной (9 ступеней) и реэкстракционной (8 ступеней). 

В последней использовали реэкстрагент-1 (рас-

твор пероксида водорода) и реэкстрагент-2 (дис-

тиллированную воду). Режим работы каскада при-

веден в табл. 5.

Таблица 4. Состав РЗМ-концентрата ОАО «СМЗ»

Table 4. Composition of OJSC «Solikamsk Magnesium Works» REM concentrate

Химический состав*, мас.%

La2O3 CeO2 Pr6O11 Nd2O3 Sm2O3 СаO SrO Fe2O3 SiO2 Cl

26,1 54,2 5,0 13,0 0,97 0,06 0,04 0,001 0,02 0,05

* Сертификат качества, ТУ 1767-009-00545484-2000.
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Корректировка работы экстракционного кас-

када осуществлялась по результатам анализа рас-

творов, выходящих из первой ступени — рафината 

(на содержание Се), последней промывной ступе-

ни промытого экстракта (на содержание Sm). Рас-

творы реэкстрактов, практически одинаковые по 

составу, объединяли. 

После выхода каскада на равновесие содержа-

ние контролируемых элементов должно быть: це-

рия в рафинате — не более 0,5—1,0 г/л, самария в 

реэкстракте в растворе церия — менее 0,001 г/л. 

После получения в растворах требуемых значений 

церия и самария реэкстракт церия собирается в 

объединенный раствор и анализируется, как и в 

случае с оксидом лютеция, на содержание РЗП ме-

тодами АЭС-ИСП и МС-ИСП. Содержание ком-

понентов в объединенном растворе реэкстракта 

церия оказалось следующим, г/л:

Ce ................................................................... 80—90

Sm .........................................................0,009 ± 0,001

4. Сорбционная очистка от нередкоземель-

ных примесей из объединенного раствора реэкс-

тракта. Для этого раствор церия прогревается до 

разложения остатков пероксида водорода, пока-

затель рН раствора церия доводится раствором 

аммиака до уровня 3,0 ± 0,2, затем раствор про-

пускается со скоростью 10 мл/мин через сорб-

ционную колонну (диаметром 2,5 см), напол-

ненную углем БАУ (размер частиц 3 мм, высота 

слоя сорбента 30 см). Очищенный раствор кон-

тролируется на содержание НРЗП. Результаты 

Исходные данные 

для расчета каскада разделения

Значения 

параметров

βCe/РЗП 72

РЗО в исх. р-ре, г/л 280

в том числе Се3+ 151

Макс. емкость экстрагента, г/л 120

Содержание РЗМ в реэкстракте, %  0,01

Содержание церия в рафинате, % < 1

Содержание в исх. р-ре 

хуже экстрагируемых элементов, %  46

Содержание в исх. р-ре

 лучше экстрагируемого элемента, %  54

Г (оптимальный отбор компонентов) 0,38

Расчетные параметры 

каскада разделения

Значения 

параметров

Число ступеней:

на экстракции 3

на промывке 9

на реэкстракции 8

Расход, л/л исх. р-ра:

исходного р-ра 1,0

экстрагента 1,25

промывного р-ра 0,25

реэкстрагирующего р-ра 1 

(Н2О2 в 0,5М НNO3) 1,2

реэкстрагирующего р-ра 2 

(0,5М НNO3) 1,2

Таблица 5. Режим работы каскада разделения церия от сопутствующих РЗМ

Table 5. Extraction cascade flow chart of cerium separation from associated REM

Рис. 3. Схема работы экстракционного каскада разделения церия от сопутствующих РЗМ

Fig. 3. Extraction cascade flow chart of cerium separation from associated REM
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Таблица 6. Результаты ИМС-анализа CeO2

Table 6. CeO2 spark mass spectrometry results

Элемент Доля, 10–4 мас.% Элемент Доля, 10–4 мас.% Элемент Доля, 10–4 мас.%

Li 3 Se <0,05 Sm 9

Be <0,006 Br <0,05 Eu 4

B <0,006 Rb <0,05 Gd <0,1

F 1 Sr <0,05 Tb <0,1

Na 1,5 Y 1,4 Dy <0,1

Mg <0,1 Zr <0,05 Ho <0,1

Al 1,7 Mo <0,1 Er <0,1

Si 3 Ru <0,06 Tm 0,2

Р <0,1 Rh <0,03 Yb 0,6

S 10 Pd <0,06 Hf 0,3

K 1 Ag <0,06 W <0,4

Ca 5 Cd <0,1 Re <0,2

Sc <0,1 In <0,04 Os <0,2

Ti <0,1 Sn <0,1 Ir <0,1

V <0,1 Sb <0,06 Pt <0,4

Cr <0,1 Te <0,1 Au <0,1

Fe 3 I <0,06 Tl <0,3

Mn <0,1 Cs <0,04 Pb <0,3

Co <0,1 Ba <0,04 Bi <0,1

Ni 4 La 0,7 Th <0,1

Cu 0,2 Lu 0,7 U <0,1

Zn <0,1 Pr 5 Ge <0,06

Ga <0,06 Nd 3 As <0,1

Примечание. Случайная погрешность результатов анализа характеризуется величиной относительного 

стандартного отклонения, равной 0,15–0,30.

определения примесей после сорбции были сле-

дующие, г/л:

V .....................................................................< 0,001

Cr ....................................................................< 0,001

Mn ..................................................................< 0,001

Fe ..........................................................0,027 ± 0,002

Co .....................................................0,0040 ± 0,0003

Ni ...................................................... 0,0010 ± 0,0003

Cu .....................................................0,0060 ± 0,0002

5. Осаждение оксалатов РЗМ раствором щаве-

левой кислоты известным в технологии РЗМ мето-

дом [18], по аналогии с осаждением лютеция в тех 

же условиях. 

6. Термическая обработка — сушка и прокалка 

оксалата церия до оксида. В настоящих исследо-

ваниях операция проводилась в муфельной печи 

при температурах 100 и 850 °С соответственно. По-

лученный после термообработки диоксид церия 

в виде порошка желтоватого цвета просеивается, 

контролируется на примеси и упаковывается в 

герметичную тару. Конечный продукт анализиру-

ется на расширенный состав примесей. Результа-

ты анализа методом ИМС представлены в табл. 6.

По результатам исследований разработана 

технологическая схема получения диоксида це-

рия (рис. 4), включающая этапы контроля хи-

мической чистоты продуктов на разных стадиях 

процесса.
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Заключение

Проведены исследования и разработаны тех-

нологические схемы получения оксидов лютеция 

и церия с применением последовательного соче-

тания методов экстракции (для глубокого разде-

ления полезного компонента и сопутствующих 

РЗМ) и сорбционной очистки с использованием 

угля БАУ (для отделения нередкоземельных при-

месей), обеспечивающих получение индивиду-

альных редкоземельных оксидов лютеция и це-

рия, соответствующих требованиям к шихте для 

синтеза кристаллов-сцинтилляторов на основе 

LSO. 

Исследование в части методов химического анализа 

выполнено за счет гранта Российского научного фонда 

(проект № 20-13-00180).

Исследования химического состава проведены 

с использованием оборудования Центра коллективного 

пользования Испытательного аналитико-сертифика-

ционного центра АО «Гиредмет» и Центра коллектив-

ного пользования физическими методами исследова-

ния веществ и материалов ИОНХ РАН.
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Рис. 4. Принципиальная технологическая схема получения диоксида церия

Fig. 4. Process flow diagram of cerium dioxide production
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