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摘　要：以青海省东台吉乃尔盐湖酸化提硼母液为原料�采用 ＣＴＬ50－Ｎ型小流量环隙式离心萃取器�以异
辛醇／磺化煤油为萃取体系萃取析硼母液中的硼。讨论了萃取剂浓度、萃取酸度、相比、流速、转速及萃取级
数对萃取工艺的影响。试验结果表明�在最佳工艺参数的条件下其萃取率达到了 97％以上�反萃取率在
98％以上�通过酸性溶液可使硼酸浓缩到47ｇ／Ｌ。本试验将为产业化提硼提供依据�离心萃取器在这一方
面也将会有广泛的应用前景。
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0　前　言
硼及硼化合物在农业、冶金、国防、机械、纺

织、建筑和医药等方面都得到广泛的应用 ［1］。
现今�硼资源的开发和利用对于现代工业的发
展�具有越来越重要的作用；其需求量越来越
多�产业化生产要求也越来越迫切。

本试验探讨离心萃取法在盐湖卤水提硼扩

大试验上应用的可行性。在萃取剂方面选用的
是2－乙基己醇 （即异辛醇 ）。其对溶液中的硼
具有较高的选择性�在提硼的应用上也比较广
泛。据一些文献 ［2－3］报道�以异辛醇为萃取剂�
提取卤水中的硼�能得到较好的萃取效果。

随着萃取设备的不断改进�离心萃取器在
石油、石油化工、湿法冶金、稀土提取和纯化、核
燃料提取、辐照核燃料后处理、制药及环境保护
等领域中得到了广泛应用 ［4－6］�但在萃取硼酸
的方面目前还未见报导。本离心萃取法具有两
相停留时间短、存留液体积少、级效率高、处理
能力大、相比操作范围宽等优点。通过离心萃
取法卤水提硼试验�为盐湖卤水提硼生产提供

了设计依据。

1　试验部分
1∙1　试验原料及主要仪器和试剂

原料为东台吉乃尔盐湖酸化析硼母液�其
组成如表1。

表1　酸化析硼母液的组成
Ｔａｂｌｅ1　Ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｏｆｂｏｒｏｎｍｏｔｈｅｒｌｉｑｕｏｒ

ｏｆａｃｉｄｉｆｉｅｄｂｒｉｎｅ

组成 含量 ／ｇ·Ｌ－1 ρ（Ｈ3ＢＯ3）（20℃ ）／（ｇ／ｍＬ） ｐＨ

Ｈ3ＢＯ3 12∙64 1∙282 1∙3
Ｌｉ＋ 5∙91
Ｍｇ2＋ 86∙80
ＳＯ2－4 20∙50
Ｃｌ－ 254∙73

　　试剂为甘露醇、异辛醇、磺化煤油、盐酸、去
离子水。

仪器为ＣＴＬ50－Ｎ离心萃取器 （合肥天工
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科技开发有限公司 ）、ｐＨ计。
1∙2　实验方法

将析硼母液与萃取剂按一定比例、一定流
量同时送入离心萃取器中�在一定酸度和室温
的条件下进行逆流萃取�萃余液和负载有机相
同时排出离心萃取器；取样分析�计算萃取率。

之后将负载有机相与反萃剂按上述过

程进行逆流反萃取�得到含硼的反萃液和
含硼的萃取剂；将得到的反萃液取样分析�计算
反萃率；再经浓缩、蒸发�得到硼酸样品。将含
硼的萃取剂与水按比例送入离心萃取器�经过
水洗的萃取剂可以循环使用。试验工艺流程如
图1。

图1　萃取提硼原则工艺流程
Ｆｉｇ．1　Ｐｒｉｎｃｉｐｌｅｐｒｏｃｅｓｓｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

2　结果与讨论
2∙1　萃取试验

萃取率与萃取剂体积分数公式：
Ｅ＝1－ＣＢ／ＣＢ°�

式中�Ｅ为萃取率 （％ ）；ＣＢ为萃余液中的硼的
质量浓度 （ｇ／Ｌ）；ＣＢ°为析硼母液中的硼质量
浓度 （ｇ／Ｌ）。
2∙1∙1　萃取剂浓度对萃取率的影响

试验中采用磺化煤油作稀释剂�研究了不
同体积分数萃取剂 （2－乙基己醇占萃取有机
相的体积百分数 ）对硼萃取率的影响�见图2。

从图2中可以看出�萃取率先随萃取剂浓
度的增加而增加�当萃取剂浓度增加到 50％
时�达到较高值�然后随着萃取剂浓度的不断增
加�萃取率基本没有变化。所以�选择萃取剂浓
度为50％�不仅萃取效果较好�而且能节约异
辛醇�降低成本。

图2　萃取剂浓度对萃取率的影响
Ｆｉｇ．2　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｅｘｔｒａｃｔａｎｔｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｎｂｏｒｏｎｅｘ-
ｔｒａｃｔｉｏｎ

2∙1∙2　萃取酸度对萃取率的影响
析硼母液中的硼在不同的ｐＨ值条件下存

在形式也不同�调节水相的ｐＨ值为1∙0、2∙0、
3∙0、4∙0�根据试验结果作图3。

图3　萃取酸度对萃取率的影响
Ｆｉｇ．3　Ｅｆｆｅｃｔｏｆａｃｉｄｉｔｙｏｎｂｏｒｏｎｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

由图 3看出�在试验的酸度范围内�萃
取率在 ｐＨ值为 1∙0～2∙0时较高�然后随
ｐＨ值升高而显著下降 （呈反比关系 ）�因此�选
用萃取酸度ｐＨ值为1∙0～2∙0�与文献报道的
相符�其酸度范围也在析硼母液的 ｐＨ值的范
围内。
2∙1∙3　不同相比对萃取率的影响

不同的相比对从析硼母液中萃取硼的影响

作图4。
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图4　相比对萃取率的影响
Ｆｉｇ．4　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｐｈａｓｅｒａｔｉｏｏｎｂｏｒｏｎｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

　　由萃取理论可知相比 （Ｖｏ／Ｖａ）越大�萃取
率越高。由图4可知�随着相比的提高�萃取率
在逐渐增加�但相比为2∶1和3∶1时�萃取率较
相比1∶1的萃取率增加的幅度并不太大�同时使
萃取剂用量增加�成本加大�反萃取中硼酸浓度
降低。综合考虑�确定萃取相比为1∶1。
2∙1∙4　萃取流速的影响

保持其它因素不变�调节不同流速�考查对
萃取提硼的影响作表2。由表2可知�随两相
流速增大�流量在30～50ｍＬ／ｍｉｎ之间萃取率
略有下降�但下降幅度不大；流量在60ｍＬ／ｍｉｎ
时�下降的幅度有所增加�故选定萃取流量为
30～50ｍＬ／ｍｉｎ之间。

表2　流量对萃取率的影响
Ｔａｂｌｅ2　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｆｌｏｗｓｐｅｅｄｏｎｂｏｒｏｎｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅ

流速 ／（ｍＬ·ｍｉｎ－1） 萃余液中硼 ／（ｇ·Ｌ－1） 萃取率 ／％ 析硼母液中硼 ／（ｇ·Ｌ－1）
30 0∙8998 63∙43 2∙4606
40 1∙0034 59∙22
50 1∙0374 57∙84
60 1∙1830 51∙92

2∙1∙5　离心萃取器转速对萃取率的影响
转速对硼萃取率的影响试验结果见图5。
本试验选用的转速为 2400ｒ／ｍｉｎ�分

离因数为 161。超过 2400ｒ／ｍｉｎ就会有
第三相出现�其原因主要是本萃取体系由于过
度的搅拌造成分散相液滴的过细分散而导致乳

化。

图5　转速对萃取率的影响
Ｆｉｇ．5　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｒｏｔａｔｅｓｐｅｅｄｏｎｂｏｒｏｎｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

2∙1∙6　萃取级数对萃取率的影响
由上述的操作中可知�异辛醇对析硼母液

中硼的单级萃取率并不是太高�一次萃取后母
液中还存在小部分的硼没有萃取出来�因此�需
要进行多次逆流萃取�使母液中的含硼量尽可
能的低�以达到盐湖资源的充分利用要求。考
查总萃取率的情况�结果见图6。

图6　萃取级数对萃取率的影响
Ｆｉｇ．6　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｓｔａｇｅｏｎｂｏｒｏｎｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

28



第2期 高成花�等：离心萃取法卤水提硼的研究
图6表明�经过5级逆流萃取�总萃取率可

达97％以上�在工业上进行5级逆流萃取是不
难实现的。
2∙2　反萃取试验
2∙2∙1　反萃取酸度的影响

以去离子水作为反萃取剂�当硼酸进入水
相后�经蒸发、浓缩而得硼酸产品�同时能使萃
取剂得到循环再生使用。

在一定相比、转速、流量的条件下�考
查不同反萃取酸度对反萃取率的影响�结
果如表 3所示。由表 3可知�ｐＨ＝1∙0的
稀酸溶液用来反萃负载有机相时�反萃率最
高�所以选择反萃取剂为 ｐＨ＝1∙0的稀酸溶
液。
2∙2∙2　离心萃取器转速对反萃取率的影响

根据试验数据作转速－反萃取率的表格和
曲线�结果见图7。

表3　酸度对反萃取率的影响
Ｔａｂｌｅ3　Ｅｆｆｅｃｔｏｆａｃｉｄｉｔｙｏｎｒｅｖｅｒｓｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅ
ｐＨ值

反萃液中硼／
（ｇ·Ｌ－1）

反萃取率／
％

负载相中硼／
（ｇ·Ｌ－1）

1 0∙6691 60∙81 1∙1003
2 0∙5137 46∙69
3 0∙4761 43∙27
4 0∙3851 35∙00
5 0∙4306 39∙13
6 0∙5484 49∙84
7 0∙4929 44∙80

图7　转速对反萃取率的影响
Ｆｉｇ．7　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｒｏｔａｔｅｓｐｅｅｄｏｎｒｅｖｅｒｓｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅ

　　从图7中看出�转速－反萃取率曲线与图
5中转速－萃取率曲线的情况一样�反萃率也
是随转速的增加而增加�到了2400ｒ／ｍｉｎ以
上即有乳化现象�所以离心萃取器反萃取的转
速也定为2400ｒ／ｍｉｎ。
2∙2∙3　反萃取相比的影响

表4　相比对反萃取率的影响
Ｔａｂｌｅ4　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｐｈａｓｅｒａｔｉｏｏｎｒｅｖｅｒｓｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅ
相比

反萃液中硼／
（ｇ·Ｌ－1）

反萃取率／
％

负载相中硼／
（ｇ·Ｌ－1）

1∶1 0∙7821 64∙20 1∙2182
1∶1∙5 0∙5311 65∙39
1∶2 0∙4778 78∙44
1∶2∙5 0∙4292 88∙09
1∶3 0∙3691 90∙89

按上述操作�改变相比 （Ｖｏ／Ｖａ�其中Ｖｏ为
ｐＨ＝1∙0的稀酸溶液�Ｖａ为萃取后的负载有机
相 ）�结果见表4。由表中可知�随相比的逐渐
减小�反萃率不断增大。但是由于水相体积增
加后�反萃液中的硼浓度降低。所以�选择反萃
取相比为1∶1�以保持有机相连续。
2∙2∙4　反萃取流量的影响

作反萃率－流量图8。

图8　流量对反萃取率的影响
Ｆｉｇ．8　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｆｌｏｗｓｐｅｅｄｏｎｒｅｖｅｒｓｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅ

从图可知�随两相流量增大�两相间有效传
质级效率减小�萃取率下降�根据图8选定反萃
取流量在30～40ｍＬ／ｍｉｎ。
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2∙2∙5　反萃取级数对反萃率的影响

在上述选定的条件下�进行逆流反萃取�其

图9　反萃取级数对反萃取率的影响
Ｆｉｇ．9　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｒｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｓｔａｇｅｓｏｎｒｅｖｅｒｓｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ
ｒａｔｅ

单级萃取率相当低�负载有机相中仍有一部分
的硼没有被反萃出来�影响了有机相的再生和
重复利用�因此�需要对负载有机相进行多级逆
流反萃试验�结果见图9。由图9可知�在 ｐＨ
＝1∙0�相比为1∶1时�经过4级逆流反萃取后�
反萃取率可达98％以上、故反萃取定为4级逆
流反萃。
2∙3　萃取容量的测定

在1级萃取结束后�测出萃余液和负载有
机相中的含硼量�再按原相比加入新鲜析硼母
液与负载有机相接触。两相再次平衡后与前次
一样取样分析�如此反复多次�直到负载有机相
硼酸负荷量达到饱和�实验结果见表5。由表5
可知�负载有机相经过多次萃取�其硼浓度达到
了8∙4ｇ／Ｌ以上。

表5　萃取容量试验
Ｔａｂｌｅ5　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｃａｐａｃｉｔｙ

萃取次数
析硼母液中硼／
（ｇ·Ｌ－1）

负载有机相中硼／
（ｇ·Ｌ－1）

萃余液中硼／
（ｇ·Ｌ－1） 萃取率／％

1 2∙9106 1∙9102 1∙0004 65∙63
2 2∙9106 3∙6513 1∙1695 59∙82
3 2∙9106 5∙0731 1∙4888 48∙85
4 2∙9106 6∙1131 1∙8706 35∙73
5 2∙9106 6∙9837 2∙0400 29∙91
6 3∙1107 7∙7135 2∙3809 23∙46
7 3∙1107 8∙0778 2∙7464 11∙71
8 3∙1107 8∙3525 2∙8360 8∙83
9 3∙1107 8∙4076 3∙0556 1∙77
10 2∙8738 8∙4283 2∙8531 0∙72

2∙4　萃取剂循环利用
在最佳的萃取条件下�分别用新鲜有机相

和一次再生有机相分别萃取相同的析硼母液�
得到的萃取率仅相差不到一个百分点�说明萃
取剂可循环利用。
2∙5　硼的浓缩

在1级反萃取结束后�测出反萃液和负载
中的含硼量�再按原来相比加入新鲜负载与二
次水接触�如此反复多次�直到二次水中硼酸负
荷量达到饱和。通过试验可知�当硼浓度达到

8∙3ｇ／Ｌ时�水中就会有晶体出现�说明水中硼
已经饱和�此时硼酸的浓度可高达47ｇ／Ｌ。再
将浓缩过的溶液经过蒸发、干燥即可得硼酸产
品。

3　结　论
1）离心萃取法用来提取析硼母液中的硼

是可行的。本试验为今后产业化提硼提供了设
计依据�离心萃取器在今后盐湖资源综合利用
方面将会有广阔的应用前景。
2）试验结果表明�采用离心萃取法�以异
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辛醇与磺化煤油体积比为1∶1作为萃取体系萃
取卤水 （东台吉乃尔盐湖析硼母液 ）中的硼酸�
在离心萃取器转速2400ｒ／ｍｉｎ�流量30～50
ｍＬ／ｍｉｎ�相比1∶1�ｐＨ值在1∙0～2∙0之间�经
过5级逆流萃取�其萃取率可达到97％以上。
3）将得到的负载有机相用ｐＨ值为1∙0的

稀酸溶液洗涤�在离心萃取器转速2400ｒ／
ｍｉｎ�流量30～40ｍＬ／ｍｉｎ�相比1∶1的条件下�
经过4级逆流反萃取�反萃取率达98∙44％。
4）萃取剂经过水洗涤可多次再生�再生后

可循环利用�能够降低生产成本�保护环境。
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