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摘　 要： 以草酸钠、Ｄ４０１ 螯合树脂为除杂材料，采用化学沉淀⁃离子交换工艺去除粗制磷酸锂溶液中的钙、镁杂质。 结果表明，在草

酸钠使用量为理论用量的 １７．６ 倍、ｐＨ 值 ６．５、反应温度 ２５ ℃、搅拌速率 ３００ ｒ ／ ｍｉｎ、反应时间 ６０ ｍｉｎ、过滤后锂溶液以 ８ ＢＶ ／ ｈ 的流速

通过树脂柱条件下，钙、镁杂质去除率分别达到 ９８．２１％、８３．３６％，锂损失率为 ５．３４％；除杂后的锂溶液经再结晶并纯化后，得到形貌

规整、分散均匀、纯度大于 ９９．５％的磷酸锂粉体。
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　 　 新能源产业发展迅猛，碳酸锂价格暴涨［１⁃２］，盐湖

提锂规模随之扩大。 研究发现，以磷酸锂充当锂源制

备磷酸铁锂，相比碳酸锂有一定的成本优势［３⁃５］。 但是

从盐湖提锂尾液回收得到的粗制磷酸锂不可避免地含

有钠、钾、硼、氯、钙、镁等多种杂质，导致逐年递增的

粗制磷酸锂无法使用到新能源及其他领域［６⁃９］ ，因
此，高效去除粗制磷酸锂中的杂质是当前亟需解决的

难题。
目前主要采用水热合成法及化学沉淀法制备精细

磷酸锂［１０⁃１２］，但这些工艺产生的废液中锂含量较高，

浪费锂资源。 本文以盐湖产粗制磷酸锂为原料，采用

草酸盐沉淀法⁃离子交换二段除杂工艺去除粗制磷酸

锂中的难溶性杂质，最终制备出纯度符合要求、粒度分

布均匀、形貌一致的磷酸锂粉体，为实现粗制磷酸锂的

高价值利用提供参考依据。

１　 实　 　 验

１．１　 实验原料

实验所用原料为盐湖提锂尾液的副产物———粗制

磷酸锂，其主要化学成分见表 １。

① 收稿日期： ２０２２⁃１２⁃１０
基金项目： 国家自然科学基金（５２０３４０１１）
作者简介： 朱　 军（１９６３—），男，山东烟台人，博士，教授，主要从事冶金资源综合利用研究。
通信作者： 李小鹏（１９９５—），男，甘肃天水人，硕士研究生，主要从事冶金资源综合利用研究。

第 ４３ 卷第 ３ 期
２０２３ 年 ６ 月

矿　 冶　 工　 程
ＭＩＮＩＮＧ ＡＮＤ ＭＥＴＡＬＬＵＲＧＩＣＡＬ ＥＮＧＩＮＥＥＲＩＮＧ

Ｖｏｌ ４３ №３
Ｊｕｎｅ ２０２３



表 １　 粗制磷酸锂主要化学成分（质量分数） ％

Ｌｉ３ＰＯ４ Ｎａ Ｋ Ｃａ Ｍｇ Ｂ Ｃｌ－ Ａｌ

８０．９０ ２．８４ ０．０２７ ０．０９ ０．０２ ０．１５ ０．１３ ０．００１ ４

Ｆｅ Ｃｒ Ｓ Ｍｎ Ｓｉ Ｚｎ Ｎｉ

０．００９ ４ ０．００２ ３ ０．００１ ７ ０．０００ ２ ０．０００ ４ ０．０００ ４ ０．０００ ３８

１．２　 实验试剂及设备

实验设备：ＪＡ⁃Ｂ 型电子天平、ＤＦ⁃１０１Ｓ 型集热式

恒温加热磁力搅拌器、ｐＨＳ⁃３Ｅ 型 ｐＨ 计、ＤＺＦ⁃６０５０ 型

真空干燥箱、树脂吸附柱（自制）等。
实验试剂：ＨＣｌ、Ｎａ２Ｃ２Ｏ４、ＮａＯＨ、Ｎａ３ＰＯ４·１２Ｈ２Ｏ、

Ｄ４０１ 螯合树脂等，均为分析纯。 实验用水为实验室自

制去离子水。
１．３　 实验方法

称取 ５ ｇ 粗制磷酸锂，用稀盐酸将其全部溶解，加
入草酸钠溶液后用 ＮａＯＨ 溶液调节 ｐＨ 值至 ６．５，搅拌

反应 ６０ ｍｉｎ 后过滤去除草酸钙、草酸镁沉淀，随后将

过滤液以适当流速通过树脂柱，去除残余的 Ｃａ、Ｍｇ 杂

质；根据锂溶液中的锂磷比添加磷酸三钠补充 ＰＯ４
３－，

水浴加热到 ８５ ℃后滴加 ＮａＯＨ 溶液沉锂，不断搅拌，
３０ ｍｉｎ 后过滤得粗制品 Ｌｉ３ＰＯ４；向粗制品 Ｌｉ３ＰＯ４ 中加

入一定去离子水，加热至 ８５ ℃，不断搅拌，保温 ６０ ｍｉｎ
后过滤，得到的精细 Ｌｉ３ＰＯ４ 置于真空干燥箱中 ２７０ ℃
下干燥 ２ ｈ，最终得到高纯度 Ｌｉ３ＰＯ４ 粉末。

用电感耦合等离子体发射能谱仪检测各除杂阶段

锂溶液、沉锂尾液中 Ｌｉ、Ｐ、Ｃａ、Ｍｇ 等元素含量，依据式

（１） ～（２）计算各杂质离子的去除率及锂损失率。
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式中 ε 为杂质去除率，％；φ 为锂损失率，％；Ｖ０、Ｖ１ 分

别为除杂前后锂溶液体积，ｍＬ；Ｃ０、Ｃ１ 分别为除杂前

后体系中杂质离子浓度，ｍｇ ／ Ｌ；Ｗ０、Ｗ１ 分别为除杂前

后体系中锂离子浓度，ｍｇ ／ Ｌ。
粗制磷酸锂提纯工艺流程如图 １ 所示。

２　 试验结果与讨论

２．１　 草酸盐沉淀法初步除杂

２．１．１　 草酸钠浓度及用量的影响

前期试验发现，草酸钠溶液浓度不是影响杂质

Ｃａ、Ｍｇ 去除率的主要因素，但对锂损失率影响较大，
所以在进行单因素试验之前先确定草酸钠的使用浓

度。设定初步除杂体系 ｐＨ＝ ６．５、草酸钠用量为理论
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图 １　 粗制磷酸锂提纯工艺流程

用量的 １７．６ 倍、搅拌速率 ３００ ｒ ／ ｍｉｎ、反应时间 ６０ ｍｉｎ，
草酸钠溶液浓度对各杂质去除率、溶液锂浓度及锂损

失率的影响如表 ２ 所示。

表 ２　 初步除杂探索试验结果

Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 溶液

浓度 ／ （ｇ·Ｌ－１）
Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 溶液
加入量 ／ ｍＬ

溶液总
体积 ／ ｍＬ

Ｌｉ 浓度 ／
（ｇ·Ｌ－１）

去除率 ／ ％
Ｃａ Ｍｇ

Ｌｉ 损失
率 ／ ％

１０ ３２ ２１２ ３．１２ ９４．０４ ４４．１７ １０．３４

１５ ２１．３３ ２０１．３３ ３．３３ ９４．２８ ４４．３１ ６．５３

２０ １６ １９６ ３．４６ ９４．６３ ４４．６７ ４．１２

２５ １２．８ １９２．８ ３．５３ ９４．６１ ４４．８６ ５．８３

３０ １０．６７ １９０．６７ ３．５８ ９４．７３ ４４．９２ ８．６７

由表 ２ 可知，当 Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 溶液浓度 ２０ ｇ ／ Ｌ 时，Ｌｉ
损失率最低，为 ４．１２％；低于该浓度，Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 溶液用

量偏大，导致体系中 Ｌｉ 浓度较小，后续沉锂效率降低；
Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 溶液浓度过高，加入锂溶液中后 Ｃ２Ｏ４

２－ 水解

现象严重，水解过程生成的 ＯＨ－ 使 ＨＰＯ４
２－ 转化为

ＰＯ４
３－并与 Ｌｉ＋相结合，增大 Ｌｉ３ＰＯ４ 析出，此时锂的损

失主要受溶液中 Ｃ２Ｏ４
２－水解的控制。 为减少 Ｌｉ 损失，

确定 Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 溶液使用浓度为 ２０ ｇ ／ Ｌ。
根据同离子效应，提高 Ｃ２Ｏ４

２－用量使难溶电解质

ＣａＣ２Ｏ４ ／ ＭｇＣ２Ｏ４ 的溶解度降低，可促使沉淀反应正向

进行。 Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 溶液浓度 ２０ ｇ ／ Ｌ，在溶液温度 ２５ ℃、
ｐＨ＝ ６．５、搅拌速率 ３００ ｒ ／ ｍｉｎ、反应时间 ６０ ｍｉｎ 条件

下，草酸钠用量对 Ｃａ、Ｍｇ 杂质离子去除率、Ｌｉ 损失率

的影响如图 ２ 所示。
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图 ２　 草酸钠用量对 Ｃａ、Ｍｇ 杂质去除率及 Ｌｉ 损失率的影响

从图 ２ 可以看出，首先 Ｃａ、Ｍｇ 杂质去除率随着草酸

钠溶液用量增加而提高，当草酸钠溶液用量达到 １６ ｍＬ
时，Ｃａ、Ｍｇ 去除率均达到极值；继续增大草酸钠用量，Ｍｇ
去除率变化平缓，而 Ｃａ 去除率反而有所降低，这是由于

草酸钠为强电解质，过量加入使难溶电解质 ＣａＣ２Ｏ４ 溶

解度增大，部分 ＣａＣ２Ｏ４ 沉淀再次溶解，导致 Ｃａ 去除率

降低，而ＭｇＣ２Ｏ４ 受盐效应的影响相对 ＣａＣ２Ｏ４ 小。 Ｌｉ 损
失率随草酸钠用量增大而升高。 综合考虑，初步除杂

时草酸钠用量为 １６ ｍＬ（即 １７．６ 倍理论用量），草酸钠

用量较理论用量的倍数高很多，这是由于锂溶液中杂

质含量较低，且 Ｃ２Ｏ４
２－水解现象严重。

２．１．２　 ｐＨ 值的影响

草酸钠溶液浓度 ２０ ｇ ／ Ｌ、草酸钠用量 １６ ｍＬ，其他

条件不变，ｐＨ 值对 Ｃａ、Ｍｇ 杂质去除率及 Ｌｉ 损失率的

影响如图 ３ 所示。
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图 ３　 ｐＨ 值对 Ｃａ、Ｍｇ 杂质去除率及 Ｌｉ 损失率的影响

由图 ３ 可知，随着溶液 ｐＨ 值升高，Ｃａ、Ｍｇ 去除

率均提高；ｐＨ ＝ ６．０ 时，Ｃａ 去除率达到最高值，随后

继续升高 ｐＨ 值，Ｃａ 去除率几乎不变；ｐＨ ＝ ６．５ 时，Ｍｇ
去除率较高，继续增大 ｐＨ 值，Ｍｇ 去除率增幅减小。
ｐＨ＝ ５．０～６．５ 时，Ｌｉ 损失率增长缓慢，但 ｐＨ＞６．５ 后，Ｌｉ
损失率迅速提升。 综合考虑，选择初步除杂时的 ｐＨ
值为 ６．５。

２．１．３　 反应温度的影响

ｐＨ＝ ６．５，其他条件不变，反应温度对 Ｃａ、Ｍｇ 杂质

去除率及 Ｌｉ 损失率的影响如图 ４ 所示。
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图 ４　 反应温度对 Ｃａ、Ｍｇ 杂质去除率及 Ｌｉ 损失率的影响

由图 ４ 可知，Ｃａ、Ｍｇ 去除率均随温度升高而增大，
这是由于温度升高，溶液中各离子活性增大，Ｃ２Ｏ４

２－与

Ｃａ２＋、Ｍｇ２＋接触机会变多，此时分子活性对杂质去除率

的影响强于沉淀物自身溶解度受温度的影响；温度超

过 ２５ ℃后，Ｃａ、Ｍｇ 去除率呈下降趋势，因为此时温度

对草酸盐沉淀物溶解度的影响起主要作用。 温度越

高，Ｌｉ 损失率越大。 综合考虑，选择初步除杂时的反

应温度为 ２５ ℃。
２．１．４　 搅拌速率的影响

反应温度 ２５ ℃，其他条件不变，搅拌速率对 Ｃａ、
Ｍｇ 杂质去除率及 Ｌｉ 损失率的影响如图 ５ 所示。
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图 ５　 搅拌速率对 Ｃａ、Ｍｇ 杂质去除率及 Ｌｉ 损失率的影响

当搅拌速率从 ２００ ｒ ／ ｍｉｎ 增大到 ３００ ｒ ／ ｍｉｎ 时，
Ｃａ、Ｍｇ 杂质去除率随搅拌速率增大有所提升；搅拌速

率超过 ３００ ｒ ／ ｍｉｎ 后，Ｃａ、Ｍｇ 去除率降低，过高的液体

流速使得一些团簇体积较大的草酸钙和草酸镁沉淀再

次溶解，部分极为微小的草酸钙、草酸镁在搅拌速率较

低时包藏于析出的 Ｌｉ３ＰＯ４ 晶体中，搅拌速率增大时，
该现象减弱，杂质去除率随之降低。 而 Ｌｉ 损失率随搅
拌速率增大有减小趋势，这是由于在低流速状态下，锂
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溶液析出的 Ｌｉ３ＰＯ４ 起到晶种诱导作用，使更多的

Ｌｉ３ＰＯ４ 析出，当搅拌速率超过一定阈值时，Ｌｉ 损失率不再

减小，趋于稳定。 综合考虑，选择搅拌速率 ３００ ｒ ／ ｍｉｎ。
２．１．５　 反应时间的影响

搅拌速率 ３００ ｒ ／ ｍｉｎ，其他条件不变，反应时间对

Ｃａ、Ｍｇ 去除率及 Ｌｉ 损失率的影响如图 ６ 所示。
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图 ６　 反应时间对 Ｃａ、Ｍｇ 杂质去除率及 Ｌｉ 损失率的影响

由图 ６ 可知，Ｃａ、Ｍｇ 去除率首先随着反应时间增

加而增大，６０ ｍｉｎ 时 Ｃａ、Ｍｇ 去除率都达到最高值，随
后继续增加反应时间，杂质去除率不再变化。 Ｌｉ 损失

率随沉淀反应时间增加而变大。 所以选择初步除杂时

的反应时间为 ６０ ｍｉｎ。
２．１．６　 优化条件实验

通过单因素实验，确定初步除杂的优化工艺条件为：
Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 溶液浓度 ２０ ｇ ／ Ｌ、Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 溶液用量 １６ ｍＬ、体
系 ｐＨ＝ ６．５、反应温度 ２５ ℃、搅拌速率 ３００ ｒ ／ ｍｉｎ、反应

时间 ６０ ｍｉｎ，此时 Ｃａ、Ｍｇ 去除率和 Ｌｉ 损失率分别为

９４．６３％、４４．６７％和 ４．１２％。 此条件下锂溶液中的 Ｃａ
和 Ｍｇ 含量分别为 １．３８ ｍｇ ／ Ｌ 和 ３．１６ ｍｇ ／ Ｌ，故需进一

步结合离子交换来提高 Ｃａ、Ｍｇ 去除率。
２．２　 离子交换法深度除杂

鉴于 Ｄ４０１ 螯合树脂对高价态阳离子具有选择性

吸附的特点，选用 Ｄ４０１ 螯合树脂作离子交换柱的填

充材料。
收集一定量的初步除杂锂溶液，以静态吸附探索

试验数据为依据，设计树脂柱容积，确定进柱液温度

２５ ℃、ｐＨ 值 ６．５，锂溶液通过树脂层的流速对 Ｃａ、Ｍｇ
去除率及 Ｌｉ 损失率的影响如图 ７ 所示。

由图 ７ 可知，残余 Ｃａ、Ｍｇ 去除率随着溶液流速增

大而减小，在低流速条件下，杂质去除效果明显，流速

过快时，杂质去除率显著降低。 原因是锂溶液中的

Ｃａ２＋、Ｍｇ２＋浓度低，交换动力小，且流速增大导致杂质

离子与树脂的接触时间变短，离子交换不充分；其次，
提高流速减少了锂溶液在树脂层中的停留时间，减少

了 Ｌｉ３ＰＯ４ 的析出。 为了提高杂质去除率，需采用较低

的溶液流速，结合实际生产效率，选择动态吸附实验溶

液流速为 ８ ＢＶ ／ ｈ， 此时 Ｃａ、 Ｍｇ 去除率分别达到

６６．７３％、７０．０５％，Ｌｉ 损失率为 １．２２％。
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图 ７　 溶液流速对 Ｃａ、Ｍｇ 去除率及 Ｌｉ 损失率的影响

经过草酸盐沉淀⁃离子交换两段除杂工艺处理后，
锂溶液中的 Ｃａ、Ｍｇ 总去除率分别为 ９８．２１％、８３．３６％，
Ｌｉ 损失率为 ５．３４％，结果见表 ３，难溶性杂质的去除效

果符合最终目标。

表 ３　 除杂前后溶液中难溶性杂质浓度及 Ｌｉ 损失率变化情况

时间点
离子浓度 ／ （ｍｇ·Ｌ－１）
Ｃａ２＋ Ｍｇ２＋

Ｌｉ 损失率 ／ ％

除杂前 ２５．７１ ５．７１ ０
初步除杂后 １．３８ ３．１６ ４．１２
深度除杂后 ０．４６ ０．９５ １．２２
最终目标 ≤０．７３ ≤１．１６ —

３　 磷酸锂的制备及表征

３．１　 沉锂及纯化

用 Ｎａ３ＰＯ４ 调节锂溶液的锂磷比，然后加热至 ８５ ℃
并调整 ｐＨ 值至 ９～１０，沉锂完全后过滤得粗制品 Ｌｉ３ＰＯ４，
加入其质量 ５ 倍的去离子水加热至 ８５ ℃后保温并搅

拌 ６０ ｍｉｎ，去除其中的可溶性杂质，粗制品 Ｌｉ３ＰＯ４ 纯

化前后微观形貌如图 ８ 所示。 未纯化 Ｌｉ３ＰＯ４ 呈现大

块团簇体，包裹着大量Ｎａ、Ｋ、Ｃｌ、Ｂ等可溶性杂质，不利

（ａ） 纯化前； （ｂ） 纯化后

图 ８　 磷酸锂纯化前后 ＳＥＭ 图
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于后续的实际应用；经纯化处理后的 Ｌｉ３ＰＯ４ 呈较为松

散、形状规则的棒状晶体结构。
３．２　 产物表征

使用 ＩＣＰ⁃ＯＥＳ 对 Ｌｉ３ＰＯ４ 进行纯度分析，并与行业

标准进行对比，结果如表 ４ 所示。 由表 ４ 可知，Ｌｉ３ＰＯ４

产品纯度大于 ９９．５％。

表 ４　 Ｌｉ３ＰＯ４ 产品与行业标准对比

名称
主要成分（质量分数） ／ ％

Ｌｉ３ＰＯ４ Ｎａ Ｋ Ｃａ Ｍｇ Ｂ Ｃｌ
产品 １ ９９．６４ ０．０７０ ６ ０．００１ ０ ０．００４ ５ ０．００６ ９ ０．０００ ５ —
产品 ２ ９９．５９ ０．０７２ ７ ０．０００ ９ ０．００３ ９ ０．００７ ３ ０．０００ ５ —
产品 ３ ９９．５１ ０．０７１ １ ０．００１ ０ ０．００４ １ ０．００７ １ ０．０００ ５ —

电池级 Ｌｉ３ＰＯ４
行业标准

≥９９．５ ０．０８０ ０ ０．００１ １ ０．００５ ０ ０．００８ ０ ０．０１５ ０ ０．００３ ０

图 ９ 为 Ｌｉ３ＰＯ４ 产品 ＸＲＤ 图谱。 Ｌｉ３ＰＯ４ 产品的衍

射峰尖锐，位置及强度与标准卡片 （ ＰＤＦ ＃ ２５⁃１０３０
Ｌｉ３ＰＯ４）吻合度高，说明 Ｌｉ３ＰＯ４ 产品较纯净。

20 8060 7010 30 40 50
2   / (°)θ

Li3PO4)8

PDF#25-1030 Li3PO4

图 ９　 Ｌｉ３ＰＯ４ 产品 ＸＲＤ 图谱

４　 结　 　 论

１） 以 Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 为沉淀剂，初步除杂优化条件为：
草酸钠溶液浓度 ２０ ｇ ／ Ｌ、草酸钠用量为理论值的 １７．６
倍、ｐＨ＝６．５、反应温度 ２５ ℃、反应时间 ６０ ｍｉｎ、搅拌速度

３００ ｒ ／ ｍｉｎ，此条件下 Ｃａ、Ｍｇ 去除率分别为 ９４． ６３％、
４４．６７％，Ｌｉ 损失率为 ４．１２％。

２） 以动态吸附的方式对锂溶液中残余的 Ｃａ、Ｍｇ
进行深度脱除，锂溶液以 ８ ＢＶ ／ ｈ 的流速通过 Ｄ４０１ 螯

合树脂柱，残余 Ｃａ、Ｍｇ 杂质去除率分别为 ６６． ７３％、
７０．０５％，Ｌｉ 损失率为 １．２２％。

３） 经两段除杂后 Ｃａ、Ｍｇ 杂质总去除率分别为

９８．２１％、８３．３６％，Ｌｉ 损失率为 ５．３４％。 沉锂得到粗制

品 Ｌｉ３ＰＯ４，对其纯化处理，去除其中可溶性杂质，最终

干燥后得到的 Ｌｉ３ＰＯ４ 产品粉体流动性较好、形貌规

整，纯度高于 ９９．５％。

参考文献：

［１］　 王　 平． 量化分析锂供需与锂价格的联动关系［ Ｊ］ ． 无机盐工业，
２０２２，４（９）：１⁃１３．

［２］ 　 张丽芬，邢学永，王文娟，等． 高镁锂比盐湖卤水萃取提锂研究［Ｊ］．
矿冶工程， ２０２０，４０（５）：９４⁃９６．

［３］ 　 刘星中． 以磷酸锂为原料制备磷酸铁锂正极材料的工艺探索及性

能改进［Ｄ］． 兰州：兰州理工大学材料科学与工程学院， ２０２２．
［４］ 　 Ａｉ Ｘ Ｐ， Ｌｉ Ｈ， Ｌｉ Ｘ Ｙ， ｅｔ ａｌ． Ｏｎｅ ｓｔｅｐ ｂａｌｌ⁃ｍｉｌｌｉｎｇ ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ ｏｆ ＬｉＦｅ⁃

ＰＯ４ ｎａｎｏｐａｒｔｉｃｌｅｓ ａｓ ｔｈｅ ｃａｔｈｏｄｅ ｍａｔｅｒｉａｌ ｏｆ Ｌｉ⁃Ｉｏｎ ｂａｔｔｅｒｉｅｓ［Ｊ］ ． Ｗｕ⁃
ｈａｎ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｎａｔｕｒａｌ Ｓｃｉｅｎｃｅｓ， ２００６，１１（３）：６８７⁃６９０．

［５］ 　 ＺＨＡＯ Ｓ Ｘ， ＤＩＮＧ Ｈ， ＷＡＮＧ Ｙ Ｃ， ｅｔ ａｌ． Ｉｍｐｒｏｖｉｎｇ ｒａｔｅ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ
ｏｆ ＬｉＦｅＰＯ４ ｃａｔｈｏｄｅ ｍａｔｅｒｉａｌｓ ｂｙ ｈｙｂｒｉｄ ｃｏａｔｉｎｇ ｏｆ ｎａｎｏ⁃Ｌｉ３ＰＯ４ ａｎｄ
ｃａｒｂｏｎ［Ｊ］ ． Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ａｌｌｏｙｓ ａｎｄ Ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ， ２０１３，５６６（１）：２０６⁃
２１１．

［６］ 　 ＺＨＡＮＧ Ｗ Ｘ， ＣＨＥＮ Ｌ Ｌ， ＹＡＮＧ Ｚ Ｈ， ｅｔ ａｌ． Ａｎ ｏｐｔｉｃａｌ ｈｕｍｉｄｉｔｙ
ｓｅｎｓｏｒ ｂａｓｅｄ ｏｎ Ｌｉ３ＰＯ４ ｈｏｌｌｏｗ ｎａｎｏｓｐｈｅｒｅｓ［ Ｊ］ ． Ｓｅｎｓｏｒｓ ａｎｄ Ａｃｔｕａ⁃
ｔｏｒｓ Ｂ： Ｃｈｅｍｉｃａｌ， ２０１１，１５５（１）：２２６⁃２３１．

［７］ 　 Ｇａｓｓｍａｎｎ Ａ， Ｍｅｌｚｅｒ Ｃ， Ｓｅｇｇｅｒｎ Ｈ． Ｔｈｅ Ｌｉ３ＰＯ４ ／ Ａｌ ｅｌｅｃｔｒｏｄｅ： ａｎ ａｌ⁃
ｔｅｒｎａｔｉｖｅ， ｅｆｆｉｃｉｅｎｔ ｃａｔｈｏｄｅ ｆｏｒ ｏｒｇａｎｉｃ ｌｉｇｈｔ⁃ｅｍｉｔｔｉｎｇ ｄｉｏｄｅｓ［ Ｊ］ ． Ｓｙｎ⁃
ｔｈｅｔｉｃ Ｍｅｔａｌｓ， ２０１２，１６１（２４）：２５７５⁃２５７９．

［８］ 　 王东宇． Ｌｉ３ＰＯ４、Ａｕ ／ Ｌｉ３ＰＯ４ 制备及 Ｌｉ３ＰＯ４ 催化环氧丙烷异构化

机理研究［Ｄ］． 南京：南京理工大学化工学院， ２０１８．
［９］ 　 ＺＨＡＮＧ Ｃ Ｍ， ＷＡＮＧ Ｌ Ｊ， ＪＩ Ｘ， ｅｔ ａｌ． Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎ ｏｆ ａｌｌ ｓｏｌｉｄ

ｓｔａｔｅ ｂａｔｔｅｒｉｅｓ ｗｉｔｈ ＬｉＰＯＮ ｔｈｉｎ ｆｉｌｍｓ ｏｂｔａｉｎｅｄ ｗｉｔｈ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｓｕｂｓｔｒａｔｅｓ
ａｎｄ ＲＦ ｓｐｕｔｔｅｒｉｎｇ ｔｉｍｅｓ［ Ｊ］ ． Ｍａｔｅｒｉａｌｓ Ｔｒａｎｓａｃｔｉｏｎｓ， ２０１８，５９（７）：
１１５６⁃１１６０．

［１０］ 　 孙建之． 单分散微米磷酸锂的制备［Ｊ］． 化工矿物与加工， ２００８（８）：
４⁃５．

［１１］ 　 ＰＥＩ Ｚ Ｚ， ＣＨＥＮ Ｊ Ｑ， ＺＨＥＮＧ Ｘ． Ｈｙｄｒｏｔｈｅｎｎａｌ Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ ｏｆ Ｈｏｍｏ⁃
ｇｅｎｅｏｕｓ Ｌｉ３ＰＯ４ Ｈｏｌｌｏｗ Ｓｐｈｅｒｅｓ［Ｊ］． Ｎａｎｏｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ Ｎａｎｏｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ
Ｌｅｔｔｅｒ， ２０１２，４（４）：４５７⁃４５９．

［１２］ 　 陈若葵，王　 杜，谭群英，等． 磷酸盐沉淀法从低浓度含锂溶液中

回收锂的研究［Ｊ］ ． 矿冶工程， ２０１６，３６（５）：９７⁃９９．

引用本文： 朱　 军，李小鹏，刘心海，等． 盐湖产粗制磷酸锂提纯试验研

究［Ｊ］ ． 矿冶工程， ２０２３，４３（３）：１０１⁃１０５．

５０１第 ３ 期 朱　 军等： 盐湖产粗制磷酸锂提纯试验研究


