
犱狅犻：１０３９６９?犼犻狊狊狀１００７７５４５２０２４０１００６

收稿日期：２０２３０８２１

基金项目：中国地质调查局地质调查项目（ＤＤ２０２３０３０３，ＤＤ２０２２０９５８）

作者简介：张利珍（１９７９）女，硕士，正高级工程师；通信作者：张永兴（１９８６），男，硕士，中级工程师

从高钙富硼老卤中提硼研究

张利珍１，２，３，张永兴４，伊跃军１，２，３，张秀峰１，２，３，马亚梦１，２，３，谭秀民１，２，３

（１．中国地质科学院 郑州矿产综合利用研究所，郑州４５０００６；

２．国家非金属矿资源综合利用工程技术研究中心，郑州４５０００６；

３．自然资源部 多金属矿综合利用评价重点实验室，郑州４５０００６；

４．中国地质调查局 西宁自然资源综合调查中心，西宁８１００００）

摘要：以青海某高钙富硼老卤为研究对象开展了提硼研究。结果表明，合适的萃取条件为：磺化煤油为

稀释剂、异辛醇用量５０％、萃取相比１．０、萃取混合时间１５ｍｉｎ；合适的反萃条件为：反萃剂为ｐＨ＝１的

稀盐酸、反萃相比１．５、反萃混合时间１５ｍｉｎ。以此条件在５级混合澄清槽中完成了连续逆流萃取—反

萃运转试验，连续运转４５ｈ，硼萃取率为９５．４９％，硼与钾、钠、钙、镁的分离效果较好；硼反萃率为

９９．５９％，反萃液中硼含量达１７．１７ｇ?Ｌ。采用“溶剂萃取—反萃—高温蒸发—低温冷却结晶—重溶—冷

却结晶—过滤洗涤—干燥”工艺高效分离提取硼，硼总回收率为９２．３３％，制备出的硼酸产品达国家标

准（ＧＢ?Ｔ５３８—２０１８）要求。
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　　硼是一种重要的非金属战略矿产资源。硼及含

硼化合物不仅广泛应用于玻璃陶瓷、冶金、航空航天

和国防等领域，而且在新材料、新能源以及新一代信

息技术等战略性新兴产业领域也显示了强劲的生命

力，产生了新的增长点［１２］。但是我国优质硼资源不

足，产量有限，难以满足国内需求，供需严重失衡，对

外依存度高达７０％
［１］。青藏地区盐湖卤水中蕴藏

着丰富的硼资源，其储量占全国总储量的３６％左

右［３］，但存在硼资源利用率低、产品单一等问题，加

快技术研发推动其高效开发利用，不仅能缓解我国

硼产品短缺局面，而且还能促进盐湖卤水综合利用

产业的可持续发展。目前，从盐湖卤水中提硼技术

主要有酸化法［４］、离子交换吸附法［５６］、溶剂萃取

法［７１０］等，其中溶剂萃取法具有设备简单、硼选择性

好、杂质分离彻底、硼回收率高等优点，工业应用潜

力较大。由于盐湖卤水是多离子共存体系，溶剂萃

取法提硼的关键是萃取剂的选择，萃取剂的种类主

要有醇类、含羟基的芳香类和胺类化合物，以及离子

液体，其中脂肪醇类萃取剂在酸性卤水中的提硼研

究较为成熟，一元脂肪醇主要适用于高钙、高镁（具

有盐析效应）的盐湖卤水，二元脂肪醇可用于钙镁含

量较低的盐湖卤水，其中异辛醇价格低，来源广泛，

其萃硼技术已经工业化应用［１１１２］。本文的研究对象

为青海某富硼老卤，ｐＨ为１．７８，钙含量１６７．８５ｇ?Ｌ，

属于盐析效应较强的酸性卤水，因此，选择异辛醇萃

取剂开展提硼试验，并在５级混合澄清槽中进行了

连续逆流萃取—反萃运转试验，为其将来开发利用

提供技术基础数据。

１　试验部分

１１　原料、试剂和仪器

原料：青海某高钙富硼老卤。主要化学组成（ｇ?Ｌ）：

Ｂ２Ｏ３１２．５８、Ｋ１８．３３、Ｎａ１．１０、Ｃａ１６７．８５、Ｍｇ０．９４、

Ｃｌ３２９、ＳＯ４０．０５。其中，本文硼含量均以Ｂ２Ｏ３计。

在常温（２０℃）下，老卤密度为１．３７ｇ?ｃｍ
３，ｐＨ＝

１．７８。

试剂：异辛醇、磺化煤油、盐酸，均为分析纯

试剂。

仪器与设备：ＨＹ４调速多用振荡器、分液漏

斗、电炉、３ＤＣ７２Ａ型搅拌器、高低温交变试验箱、

混合澄清槽、蠕动泵、烧杯。

１２　方法

１）单级萃取和反萃条件试验：准确量取一定体

积的水相和有机相倒入分液漏斗中，置于 ＨＹ４调

速多用振荡器振荡，振荡一段时间后静置分层，取下

层水相分析，计算萃取率或反萃率。

２）五级逆流萃取—反萃示意图见图１。萃取过

程：富硼老卤倒入料液桶中，用蠕动泵按一定流量抽

至混合澄清槽的第一级混合室，混合室充满后溢流

至第一级澄清室，澄清室的水相由第二级混合室中

搅拌桨叶的抽力抽入第二级混合室，之后再顺次第

三、第四、第五级。而有机相则从有机相桶中用蠕动

泵按一定流量抽至第五级混合室，混合室充满后溢

流至第五级澄清室，澄清室的有机相由第四级混合

室中搅拌桨叶的抽力抽入第四级混合室，与第三级

澄清室抽进来的水相接触，如图所示又逆流进入第

三、第二、第一级。由第五级澄清室流出的萃余液溢

流入萃余液桶中待用，由第一级澄清室溢流出的负

载硼有机相流入负载有机相桶中用于反萃硼。

反萃过程：其运行操作与萃取类似，负载有机相

和反萃剂均由各自桶中用蠕动泵按一定流量抽出，

流入混合澄清槽的两端进行逆流反萃，有机相和反

萃剂流向如图１所示。由第一级澄清室溢流出的贫

有机相可返回萃取阶段进行循环萃取，由第五级澄

清室溢流出的反萃液采用高温蒸发—低温冷却结晶

工艺制备硼酸产品。

３）硼酸产品制备试验：取一定体积的反萃液倒

入烧杯中，加热蒸发浓缩约１２倍，而后置于低温下

冷却结晶，过滤得到粗硼酸，再采用重溶—冷却结晶

和过滤洗涤相结合的方式进行精制得到硼酸产品。
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图１　５级逆流萃取—反萃示意图
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２　结果与讨论

２１　单级萃取试验

２．１．１　异辛醇用量的影响

在高钙富硼老卤ｐＨ为１．７８、异辛醇?磺化煤油

萃取体系、萃取相比Ｏ?Ａ＝１．０、混合时间１５ｍｉｎ的

条件下，考察异辛醇用量（以异辛醇占有相机体积百

分比计）对硼萃取率的影响，结果见图２。从图２可

见，异辛醇用量增加，硼萃取率增大，同时有机相中

硼含量也增大。当异辛醇用量低于５０％时，硼萃取

率和有机相中的硼含量均迅速增大；当用量高于

５０％后，硼萃取率和有机相中硼含量均变化不大，表

明异辛醇用量为５０％时，硼酸与异辛醇的酯化反应

基本达到了平衡。故异辛醇用量选择５０％，硼单级

萃取率为８６．５１％。

２．１．２　萃取相比的影响

在高钙富硼老卤ｐＨ为１．７８、异辛醇?磺化煤油

萃取体系、异辛醇用量５０％、混合时间１５ｍｉｎ的条

件下，考察萃取相比对硼萃取率的影响，结果见图３。

从图３可见，随着萃取相比的增大，硼萃取率提高，

但有机相中硼含量降低。当相比小于１．０时，硼萃

取率大幅度提高，而有机相中硼含量却迅速降低；当

相比大于１．０时，硼萃取率由８６．６４％缓慢增至

９１．２５％，同时有机相中硼含量也由１０．９０ｇ?Ｌ降至

４．５９ｇ?Ｌ。从成本、硼萃取效果等方面综合考虑，萃

取相比选择Ｏ?Ａ＝１．０，硼单级萃取率为８６．６４％。

图２　异辛醇用量对硼萃取率的影响

犉犻犵２　犈犳犳犲犮狋狊狅犳犻狊狅狅犮狋狔犾犪犾犮狅犺狅犾狏狅犾狌犿犲

狆犲狉犮犲狀狋犪犵犲狊狅狀犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狉犪狋犲狅犳犫狅狉狅狀
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图３　萃取相比对硼萃取率的影响

犉犻犵３　犈犳犳犲犮狋狊狅犳犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狆犺犪狊犲

狉犪狋犻狅（犗?犃）狅狀犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狉犪狋犲狅犳犫狅狉狅狀

２．１．３　萃取混合时间的影响

在高钙富硼老卤ｐＨ为１．７８、异辛醇?磺化煤油

萃取体系、异辛醇用量５０％、萃取相比Ｏ?Ａ＝１．０的

条件下，考察混合时间对硼萃取率的影响，结果见图４。

由图４可见，随着萃取混合时间的延长，硼萃取率和

有机相中硼含量均是先快速提升而后趋于稳定。这

是由于萃取过程是硼酸与醇类的可逆酯化反应过程，

不能进行完全。在混合时间为１５ｍｉｎ时，萃取基本

达到平衡状态。故萃取混合时间选择１５ｍｉｎ，硼单级

萃取率为８６．２４％。

图４　萃取混合时间对硼萃取率的影响

犉犻犵４　犈犳犳犲犮狋狊狅犳犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀犿犻狓犻狀犵狋犻犿犲狅狀

犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狉犪狋犲狅犳犫狅狉狅狀

２２　单级反萃试验

２．２．１　反萃剂ｐＨ的影响

载硼有机相一般用稀酸和水进行反萃可取得较好

效果。在反萃相比Ｏ?Ａ＝２．０、反萃混合时间１５ｍｉｎ的

条件下，考察反萃剂稀盐酸ｐＨ对硼反萃率的影响。

当反萃剂ｐＨ分别为０．５、０．８、１．０、６．８（纯水）时，硼

反萃率分别为５７．８５％、５８．２３％、５７．５１％、６０．３４％。

可以看出，用稀盐酸和水反萃，硼反萃率相差不大。

但是用水反萃分层较慢，反萃液稍浑浊，故选择ｐＨ＝

１的稀盐酸进行反萃。

２．２．２　反萃相比的影响

在稀盐酸ｐＨ＝１和反萃混合时间１５ｍｉｎ的条

件下，考察反萃相比对硼反萃效果的影响，结果见图５。

从图５可见，反萃相比越大，即反萃剂稀盐酸用量越

少，硼反萃率越小，但反萃液中的硼含量越高。反萃

相比 从 １．０ 增 至 ２．５，反 萃 率 由 ８４．２０％ 降 至

５６．３３％，相应地反萃液中硼含量由９．９５ｇ?Ｌ增至

１６．６４ｇ?Ｌ。综合考虑，反萃相比选择１．５，硼单级反

萃率为７２．１０％，反萃液中硼含量为１２．７８ｇ?Ｌ。

图５　反萃相比对硼反萃效果的影响

犉犻犵５　犈犳犳犲犮狋狊狅犳狊狋狉犻狆狆犻狀犵狆犺犪狊犲狉犪狋犻狅（犗?犃）狅狀

狊狋狉犻狆狆犻狀犵狉犪狋犲狅犳犫狅狉狅狀

２．２．３　反萃时间的影响

在稀盐酸ｐＨ＝１和反萃相比Ｏ?Ａ＝１．５的条

件下，考察反萃混合时间对硼反萃效果的影响，结果

见图６。由图６可见，反萃混合时间大于１５ｍｉｎ后，

硼反萃率和反萃液中硼含量均变化不大，表明反萃

反应达到了平衡，故选择反萃混合时间为１５ｍｉｎ。
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图６　反萃混合时间对硼反萃效果的影响

犉犻犵６　犈犳犳犲犮狋狊狅犳狊狋狉犻狆狆犻狀犵犿犻狓犻狀犵狋犻犿犲狅狀

犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狉犪狋犲狅犳犫狅狉狅狀

２３　连续逆流萃取—反萃试验

２．３．１　五级混合澄清槽连续逆流萃取—反萃试验

根据上述单级萃取和反萃条件试验结果，确定

了连续逆流萃取—反萃的工艺参数为：有机相中异辛

醇用量５０％、萃取流比为１（即有机相和水相流量均

为３５ｍＬ?ｍｉｎ左右）、萃取两相接触时间１５ｍｉｎ；反萃

剂为ｐＨ＝１的稀盐酸、反萃流比为１．５（即负载有机

相流量约３５ｍＬ?ｍｉｎ，反萃剂流量约２３ｍＬ?ｍｉｎ）、反

萃两相接触时间１５ｍｉｎ。在此条件下，采用五级混

合澄清槽进行了连续逆流萃取—反萃运转试验，运

转试验结果见表１和表２。连续逆流萃取过程中硼

各级指标见表３，连续逆流反萃过程中硼各级指标

见表４。

表１　连续逆流萃取运转试验结果

犜犪犫犾犲１　犚犲狊狌犾狋狊狅犳犮狅狀狋犻狀狌狅狌狊犮狅狌狀狋犲狉犮狌狉狉犲狀狋犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狅狆犲狉犪狋犻狅狀犲狓狆犲狉犻犿犲狀狋狊

序号 取样间隔时间?ｈ 流比
Ｂ２Ｏ３含量?（ｇ·Ｌ－１）

负载有机相 萃余液
Ｂ２Ｏ３萃取率?％

Ｃ１ ２ １．９２ ４．３７ ４．１４８ ６７．０２

Ｃ２ ２ １．０２ １１．４７ ０．８３２ ９３．３８

Ｃ３ ４ ０．９１ １３．１１ ０．６０２ ９５．２１

Ｃ４ ５ １．０４ １１．５０ ０．５６８ ９５．４８

Ｃ５ ８ １．０５ １１．４２ ０．５５８ ９５．５６

Ｃ６ ４ １．０６ １１．２４ ０．５９４ ９５．２７

Ｃ７ ４ １．１０ １０．８２ ０．５６８ ９５．４８

Ｃ８ ４ １．０４ １１．４５ ０．５６８ ９５．４８

Ｃ９ ４ １．０８ １１．０７ ０．５４４ ９５．６７

Ｃ１０ ６ １．０９ １１．０７ ０．５４８ ９５．６４

平均值（从Ｃ３计） － １．０５ １１．４１ ０．５６７ ９５．４９

　注：连续逆流萃取试验从开机到出液约２ｈ。

表２　连续逆流反萃运转试验结果

犜犪犫犾犲２　犚犲狊狌犾狋狊狅犳犮狅狀狋犻狀狌狅狌狊犮狅狌狀狋犲狉犮狌狉狉犲狀狋狊狋狉犻狆狆犻狀犵狅狆犲狉犪狋犻狅狀犲狓狆犲狉犻犿犲狀狋狊

序号 取样间隔时间?ｈ 流比
Ｂ２Ｏ３含量?（ｇ·Ｌ－１）

贫有机相 反萃液
Ｂ２Ｏ３反萃率?％

Ｆ１ ２ ３．２８ — — —

Ｆ２ ２ １．５４ ０．１１１ １７．４５ ９９．０２

Ｆ３ ２ １．４４ ０．０７２ １６．３５ ９９．３６

Ｆ４ ２ １．４０ ０．０１４ １６．０１ ９９．８７

Ｆ５ ２ １．５４ ０．０３８ １７．５６ ９９．６６

Ｆ６ ２ １．５２ ０．０３３ １７．３８ ９９．７０

Ｆ７ ２ １．５４ ０．０７４ １７．５２ ９９．３５

Ｆ８ ２ １．５２ ０．０４０ １７．３６ ９９．６４

Ｆ９ ２ １．５３ ０．０６７ １７．４２ ９９．４１

Ｆ１０ ２ １．５３ ０．０００ １７．５４ １００．２８

平均值 － １．５１ ０．０５０ １７．１７ ９９．５９

　注：连续逆流反萃试验从开机到出液约２．７５ｈ。

　　由表１数据可以看出，连续逆流萃取试验从开

机计时运行６ｈ达到稳定，流比在０．９１～１．１０浮

动，平均流比为１．０５；各阶段硼萃取率在９５％以上，

平均萃取率为９５．４９％，负载有机相中硼含量平均

为１１．４１ｇ?Ｌ。

由表２数据可以看出，连续逆流反萃试验从开

机计时运行４．７５ｈ达到稳定，流比在１．４０～１．５４

浮动，平均流比为１．５１；各阶段硼反萃率达９９％以
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上，平均反萃率为９９．５９％，反萃液中硼含量平均为

１７．１７ｇ?Ｌ，表明反萃过程有浓缩作用。

由表３可见，萃取级数增加，硼萃取率先大幅度

增大后缓慢增大，在萃取级数为５级时，硼萃取率才

能达９５％以上，因此，萃取级数选择５级是合理的。

由表４可见，随着反萃级数的增加，硼反萃率逐

渐增大，为了使硼反萃率达到９８％以上，反萃级数

不得少于５级。

表３　连续逆流萃取过程中犅２犗３各级指标

犜犪犫犾犲３　犐狀犱犲狓犲狊狅犳犅２犗３犻狀狋犺犲犮狅狀狋犻狀狌狅狌狊犮狅狌狀狋犲狉犮狌狉狉犲狀狋犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狆狉狅犮犲狊狊

序号

１级 ２级 ３级 ４级 ５级

Ｂ２Ｏ３含量?

（ｇ·Ｌ－１）

级萃取率?

％

Ｂ２Ｏ３含量?

（ｇ·Ｌ－１）

级萃取率?

％

Ｂ２Ｏ３含量?

（ｇ·Ｌ－１）

级萃取率?

％

Ｂ２Ｏ３含量?

（ｇ·Ｌ－１）

级萃取率?

％

Ｂ２Ｏ３含量?

（ｇ·Ｌ－１）

级萃取率?

％

Ｃ４ ４．１２８ ６７．１８ １．８９６ ８４．９２ １．０２０ ９１．８９ ０．６７８ ９４．６１ ０．５７６ ９５．４２

Ｃ６ ４．３９６ ６５．０５ １．７４８ ８６．１０ ０．９１８ ９２．７０ ０．６６６ ９４．７０ ０．５８８ ９５．３２

Ｃ８ ４．３２４ ６５．６２ １．６４２ ８６．９４ ０．８４４ ９３．２９ ０．６３４ ９４．９６ ０．５７２ ９５．４５

平均 ４．２８２ ６５．９５ １．７６２ ８５．９９ ０．９２７ ９２．６２ ０．６５９ ９４．７５ ０．５７８ ９５．４０

表４　连续逆流反萃过程中犅２犗３各级指标

犜犪犫犾犲４　犐狀犱犲狓犲狊狅犳犅２犗３犻狀狋犺犲犮狅狀狋犻狀狌狅狌狊犮狅狌狀狋犲狉犮狌狉狉犲狀狋狊狋狉犻狆狆犻狀犵狆狉狅犮犲狊狊

序号

１级 ２级 ３级 ４级 ５级

Ｂ２Ｏ３含量?

（ｇ·Ｌ－１）

级反萃率?

％

Ｂ２Ｏ３含量?

（ｇ·Ｌ－１）

级反萃率?

％

Ｂ２Ｏ３含量?

（ｇ·Ｌ－１）

级反萃率?

％

Ｂ２Ｏ３含量?

（ｇ·Ｌ－１）

级反萃率?

％

Ｂ２Ｏ３含量?

（ｇ·Ｌ－１）

级反萃率?

％

Ｆ４ ０．８４０ ５．２５ ２．２９ １４．３３ ４．９２０ ３０．８０ ９．６０ ６０．０９ １５．８８ ９９．４１

Ｆ５ ０．７４５ ４．２３ １．９６ １１．１５ ４．３５０ ２４．７５ ８．９０ ５０．６５ １７．５０ ９９．５９

Ｆ６ ０．６８０ ３．９２ １．７８ １０．２６ ３．９８５ ２２．９７ ８．４５ ４８．７２ １７．２６ ９９．５２

Ｆ７ ０．６１０ ３．４７ １．６２ ９．２１ ３．６８５ ２０．９７ ７．９０ ４４．９５ １７．３５ ９８．７３

Ｆ８ ０．５６５ ３．２５ １．５２５ ８．７９ ３．４６０ １９．９５ ７．７５ ４４．６８ １７．２０ ９９．１７

平均 ０．６８８ ４．０２ １．８３５ １０．７５ ４．０８０ ２３．８９ ８．５２ ４９．８２ １７．０４ ９９．２８

２．３．２　硼与钠、钾、钙、镁的分离效果

在５级混合澄清槽中完成了连续逆流萃取试

验，考察了硼与富硼老卤中钾、钠、钙、镁的分离情

况，结果见表５。由表５数据可知，该萃取体系对硼

有良好的选择性，硼的萃取指标较好，与钠、钾、钙、

镁的分离系数较大，分离效果较好。

２４　硼酸产品制备试验

以反萃液为原料，采用高温蒸发—低温冷却结

晶工艺进行硼酸制备试验，为提高硼酸产品回收率，

将产出的母液、重溶液和洗水进行循环利用，试验结

果见表６和表７。

表５　硼与其他组分的分离指标

犜犪犫犾犲５　犛犲狆犪狉犪狋犻狅狀犻狀犱犲狓犲狊狅犳犫狅狉狅狀犪狀犱

狅狋犺犲狉犮狅犿狆狅狀犲狀狋狊

组分
原料中含量?
（ｇ·Ｌ－１）

萃余液中含量?
（ｇ·Ｌ－１）

分配比犇 分离系数β

Ｂ２Ｏ３ １２．５８ ０．５６７ ２０．１８０ —

Ｎａ １．１０ ０．９３ ０．１７４ １１５．９７

Ｋ １８．３３ １７．７４ ０．０３１ ６５０．９６

Ｃａ １６７．８５ １６７．６５ ０．００１ ２０１８０．００

Ｍｇ ０．９４ ０．９４ ０ 完全分离

表６　反萃液制备硼酸试验结果

犜犪犫犾犲６　犈狓狆犲狉犻犿犲狀狋犪犾狉犲狊狌犾狋狊狅犳犫狅狉犻犮犪犮犻犱狆狉犲狆犪狉犪狋犻狅狀犳狉狅犿狊狋狉犻狆狆犻狀犵狊狅犾狌狋犻狅狀

编号
投入 产出

体积?Ｌ 含量?（ｇ·Ｌ－１） 产品 质量?ｇ 含量?％ 回收率?％

Ｂ０ ８．００ １６．８４

Ｂ１ ６．８５ １６．８４

Ｂ２ ６．９２ １６．８４

Ｂ３ ６．７２ １６．８４

硼酸

２１３．５６ ５６．０４ ８８．８３

２１０．９９ ５６．５６ ９５．５７

２０４．１２ ５６．０６ ９６．４３

２００．８９ ５５．９０ ９７．０９

　注：每次产出的母液、重溶液和洗水作为下一次投入的原料，不足部分由新鲜反萃液补充。
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表７　试验产出硼酸产品质量

犜犪犫犾犲７　犜犺犲狇狌犪犾犻狋狔狅犳狆狉犲狆犪狉犲犱犫狅狉犻犮犪犮犻犱狆狉狅犱狌犮狋狊 ?％

项目
杂质含量≤

硼酸 水不溶物 硫酸盐（ＳＯ４计） 氯化物（Ｃｌ计） 铁（Ｆｅ） 重金属（Ｐｂ计）

试验产品

Ｂ０ １００．１ ０．０４８ ０．００８８ ０．０００３３ ０．０００６０ －

Ｂ１ １００．４ ０．０２９ ０．０１２０ ０．０００７８ ０．００１４０ －

Ｂ２ ９９．５５ ０．０１９ ０．００６５ ０．０００３７ ０．０００２３ －

Ｂ３ ９９．２７ ０．０３０ ０．０１４０ ０．０００９５ ０．０００６３ －

ＧＢ?Ｔ５３８—２０１８

优等品 ９９．６～１００．８ ０．０１０ ０．１０ ０．０１０ ０．００１０ ０．００１０

一等品 ９９．４～１００．８ ０．０４０ ０．２０ ０．０５０ ０．００１５ －

合格品 ≥９９．０ ０．０６０ ０．６０ ０．１００ ０．００２０ －

　　由表６可见，单次制备硼酸，硼回收率为８８．８３％；

将产出的母液、重溶液和洗水循环使用，循环３次，

硼回收率达到９７．０９％，相对单次试验硼回收率提

高了８个百分点左右。

由表７数据可见，采用重溶—冷却结晶＋过滤

洗涤结合的精制手段制备硼酸产品，产品可达到硼

酸产品质量标准ＧＢ?Ｔ５３８—２０１８要求。硼总回收

率为９５．４９％×９９．５９％×９７．０９％＝９２．３３％。

３　结论

１）通过单级萃取和反萃条件试验，获得了适宜的

工艺参数：以磺化煤油为稀释剂、异辛醇用量５０％、

萃取相比Ｏ?Ａ＝１．０、萃取混合时间１５ｍｉｎ；反萃剂

为ｐＨ＝１的稀盐酸、反萃相比Ｏ?Ａ＝１．５、反萃混合

时间１５ｍｉｎ。以此条件采用５级混合澄清槽进行了

连续逆流萃取—反萃运转试验，硼萃取率为９５．４９％，

硼与钾、钠、钙、镁的分离效果较好，异辛醇萃取体系

对硼有较好的选择性；硼反萃率为９９．５９％，反萃液

中硼含量为１７．１７ｇ?Ｌ。

２）采用高温蒸发—低温冷却结晶工艺制备硼酸

产品，硼单次回收率为８８．８３％，将每次产出的母

液、重溶液和洗水循环使用，硼回收率大幅度提高，

循环３次，硼回收率提高至９７．０９％，产品均达到国

家质量标准（ＧＢ?Ｔ５３８—２０１８）要求。

３）采用“溶剂萃取—反萃—高温蒸发—低温冷

却结晶—重溶—冷却结晶—过滤洗涤—干燥”工艺

从高钙富硼老卤中高效地分离回收了硼，硼总回收

率为９２．３３％。
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