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摘　 要： 针对电池级碳酸锂传统制备工艺流程长和锂总回收率低等问题，采用除杂⁃硫酸根转化⁃热分解工艺流程从多金属含锂硫

酸盐溶液直接制备电池级碳酸锂，并用溶剂萃取法对工艺流程中产生的洗水和沉锂母液进行锂的回收。 结果表明，在除杂工序，调
节溶液 ｐＨ 值至 １０．０，加入福美钠深度除杂，得到除杂后液；在硫酸根转化工序，按照固液比 １ ∶ １２ 向除杂后液投加碳酸钡糊，在 ＣＯ２

流量 ６０ Ｌ ／ ｈ、室温下反应 １ ｈ，得到转化后的碳酸氢锂溶液；在热分解工序，向碳酸氢锂溶液加入适量钙镁离子螯合剂，在溶液温度

９１ ～９２ ℃、搅拌速度 ４００ ｒ ／ ｍｉｎ 条件下反应 ９０ ｍｉｎ，得到碳酸锂固体，经去离子水洗涤，烘干后得到纯度为 ９９．８５％的电池级碳酸锂产

品。 洗水和沉锂母液合并后经溶剂萃取，得到锂含量为 ２６．２２ ｇ ／ Ｌ 的反萃液。 该工艺锂的总回收率达到 ９８．０８％。
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　 　 随着新能源行业的快速发展，锂离子电池的需求

快速增长，作为锂离子电池正极材料的关键原料电池

级碳酸锂，其需求量不断增加［１⁃２］。

目前电池级碳酸锂的制备主要由工业级碳酸锂提

纯制得，即：首先从矿物、卤水、废旧电池等含锂资源得

到含锂硫酸盐溶液，再经过碳酸钠沉淀得到工业级碳
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酸锂，之后通过碳化分解得到电池级碳酸锂［３⁃５］。 在上

述工艺中采用碳酸钠沉锂会引入大量钠离子，从而影

响工业级碳酸锂产品的纯度，为此需要用大量的水进

行多级洗涤，得到工业级碳酸锂和锂含量低的洗

水［６⁃７］。 工业级碳酸锂制备电池级碳酸锂过程主要是

碳酸锂与 ＣＯ２和水反应，生成溶解度大的碳酸氢锂溶

液，经过离子交换、螯合等方法去除碳酸氢锂溶液中的

杂质金属离子，最后热分解得到电池级碳酸锂产

品［８⁃１０］。 因此，由工业级碳酸锂提纯制备电池级碳酸

锂的传统工艺存在工艺流程长的问题［１１］，同时，沉锂

母液和碳酸锂产品洗水中的锂含量低，目前没有比较

经济的方法回收其中的锂，导致整个工艺的锂总回收

率低。 因此，开发流程短、锂的总回收率高的工艺具有

重要意义。
本文依次通过除杂、硫酸根转化、热分解和溶剂萃

取等工序从多金属含锂硫酸盐溶液直接制备电池级碳

酸锂，以期缩短工艺流程和提高锂的总回收率。 首先

对多金属含锂硫酸盐溶液进行除杂，然后加入碳酸钡

与二氧化碳将除杂后液转化为碳酸氢锂溶液，之后将

碳酸氢锂溶液热分解得到电池级碳酸锂产品。 对工艺

流程中产生的洗水和沉锂母液，采用溶剂萃取法进行

锂的回收。

１　 试验

１．１　 试验原料、试剂与设备

多金属含锂硫酸盐溶液（ｐＨ ＝ ４．２５）来自湖南省

长沙市某公司，其主要化学成分见表 １。

表 １　 多金属含锂硫酸盐溶液主要化学成分

Ｔａｂｌｅ １　 Ｍａｉｎ ｃｈｅｍｉｃａｌ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ ｉｎ ｐｏｌｙｍｅｔａｌｌｉｃ ｌｉｔｈｉｕｍ
ｓｕｌｆａｔｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｇ ／ Ｌ

Ｌｉ Ｎｉ Ｃｏ Ｐｂ Ｃａ Ｎａ

１０．８ ０．２３ ０．０７７ ０．００５ ２ ０．００１ ５ ２９．１

Ｋ Ｍｇ Ｆｅ Ｃｌ－ ＳＯ４
２－ Ｆ－

０．０３５ ０．０５９ ０．００１ ５ １０．５ １３２．１ ０．０６２ ４

主要试剂包括氧化钙、福美钠（二甲基二硫代氨

基甲酸钠）、碳酸钡、ＥＤＴＡ（乙二胺四乙酸）、氢氧化

锂，均为分析纯，购自国药集团化学试剂有限公司。
碳酸钡糊配制：碳酸钡干粉和去离子水按照液固

比（质量比，下同）１ ∶ ２调成糊状。
钙镁螯合剂的配制：按照 Ｌｉ 与 ＥＤＴＡ 物质的量

比 ３ ∶ １，取 ３６ ｍＬ １０％ ＬｉＯＨ 溶液和 １４．６ ｇ ＥＤＴＡ 固体混

合于 １１０ ｍＬ 去离子水中，在 ６０ ℃下得到钙镁螯合剂。

主要 设 备 包 括 ＳＥＮＣＯ 型 数 显 恒 温 水 浴 锅、
Ｈｅｉｄｏｌｐｈ 机械搅拌器、 ＳＨＫ⁃ＩＩＩＧ 型循环水真空泵、
Ｂｒｏａｄｌｅｙ⁃Ｊａｍｅｓ 在线 ｐＨ 电极。
１．２　 试验过程及方法

试验流程如图 １ 所示。 研究结果可为电池级碳酸

锂的制备提供参考。
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图 １　 试验工艺流程图

Ｆｉｇ． １　 Ｐｒｏｃｅｓｓ ｆｌｏｗｃｈａｒｔ ｆｏｒ ｔｅｓｔ

１．２．１　 除杂试验

量取一定体积的多金属含锂硫酸盐溶液置于烧杯

中，放置在磁力搅拌器上搅拌，搅拌过程中少量多次加

入氧化钙糊调节 ｐＨ 值，用 ｐＨ 计测定溶液的 ｐＨ 值变

化。 随着溶液 ｐＨ 值升高，溶液中的 Ｎｉ、Ｃｏ、Ｍｇ 和 Ｆｅ
等金属离子与氢氧根离子反应，生成相应的氢氧化物

沉淀而被去除。 而升高 ｐＨ 值对 Ｐｂ 的去除基本没影

响，因为 Ｐｂ 的氢氧化物溶解度相对较高，难以通过调

节 ｐＨ 值使其完全沉淀。 故使用氧化钙糊将溶液 ｐＨ
值调节到一定值后，按照福美钠与铅离子物质的量比

２ ∶ １投加福美钠，室温下搅拌反应 １０ ｍｉｎ，真空抽滤分

别得到渣 １ 和除杂后液。 干燥后的渣 １ 按液固比 ２ ∶ １
加去离子水进行一级洗涤，得到洗水 １。 洗涤前后的

渣 １ 经 １０５ ℃干燥 ２ ｈ，称重，测定其中的锂含量，计算

锂损失率。 测定除杂后液中杂质金属离子含量，计算

杂质去除率。
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１．２．２　 除杂后液转化制备碳酸氢锂溶液

取除杂后液，按照硫酸根离子与钡离子物质的量

比 １ ∶ １投加碳酸钡干粉或碳酸钡糊，在 ４００ ｒ ／ ｍｉｎ 机械

搅拌条件下通入一定流量的 ＣＯ２气体，在一定固液比、
一定温度下反应１ ｈ，真空抽滤分别得到渣 ２ 和碳酸氢

锂溶液。 对干燥后的渣 ２ 按液固比 ２ ∶ １加去离子水进

行四级逆流洗涤，得到洗水 ２。 洗涤前后渣 ２ 经１０５ ℃
干燥 ２ ｈ，称重，测定其中锂含量，计算锂损失率。
１．２．３　 碳酸氢锂溶液的热分解试验

将碳酸氢锂溶液置于 ２５０ ｍＬ 三颈烧瓶中，按照溶

液中钙镁离子总和与 ＥＤＴＡ⁃Ｌｉ 物质的量比 １ ∶ １．２ 投加

钙镁螯合剂，将三颈烧瓶置于恒温水浴锅中，在搅拌

速 度 ４００ ｒ ／ ｍｉｎ、反 应 温 度 ９０ ～ ９１ ℃、反 应 时 间

９０ ｍｉｎ条件下反应，反应结束后，利用真空抽滤分别

得到碳酸锂固体和沉锂母液，按液固比 ２ ∶ １用去离子

水对碳酸锂固体进行一级洗涤，得到洗水 ３。 洗涤后

的碳酸锂固体经 １０５ ℃干燥 ２ ｈ 后得到电池级碳酸

锂产品，称重。
１．２．４　 洗水 ２、洗水 ３ 和沉锂母液合并后液的萃取

四级逆流萃取实验中，采用 ２８％ ＨＢＬ１２１ 萃取剂

对洗水 ２、洗水 ３ 和沉锂母液合并后液进行萃取。 取

一定量洗水 ２、洗水 ３ 和沉锂母液合并后液，调节 ｐＨ
值至 １２．５，置于分液漏斗中，按照相比（Ｏ ／ Ａ）１ ∶ １移取

有机相于分液漏斗中，每一级在常温下萃取 ２０ ｍｉｎ，四
级逆流萃取结束后，得到负载有机相和萃余液。 反萃

取即将负载有机相与 ２ ｍｏｌ ／ Ｌ 硫酸反萃剂按照相比

（Ｏ ／ Ａ）１０ ∶ １的比例置于分液漏斗中，在室温下反萃取

２０ ｍｉｎ 后静置，分相，得到锂浓度高的反萃液，测定萃

余液和反萃液中锂含量，计算萃取率。
１．２．５　 分析方法

采用火焰原子吸收分光光度法测定溶液中 Ｌｉ、
Ｃａ、Ｍｇ 和 Ｐｂ 等金属离子含量；采用硫酸钡重量法（煤
炭行业标准 ＭＴ ／ Ｔ ２０５—２０１１） 和紫外分光光度法

（ＧＢ ／ Ｔ １１０６４．９—２０２３）测定硫酸根含量；采用酸碱滴

定法（ＧＢ ／ Ｔ １１０６４．１—２０２４）测定电池级碳酸锂产品

碳酸锂量。 采用 Ｘ 射线衍射仪测定电池级碳酸锂产

品和洗涤干燥后渣 ２。
１．２．６　 计算公式

除杂工序的锂损失率 η１按下式计算：

η１ ＝
ω１ｍ１

ｃ０Ｖ０

× １００％ ＝
ｃ０Ｖ０ － ｃ１Ｖ１

ｃ０Ｖ０

× １００％ （１）

　 　 金属离子的去除率 η２按下式计算：

η２ ＝
ｃｉＶ０ － ｃｉＶ１

ｃｉＶ０

× １００％ （２）

　 　 转化工序的锂损失率 η３按下式计算：

η３ ＝
ω２ｍ２

ｃ１Ｖ１

× １００％ ＝
ｃ１Ｖ１ － ｃ２Ｖ２

ｃ１Ｖ１

× １００％ （３）

　 　 萃取过程的萃取率 Ｅ 按下式计算：

Ｅ ＝
ｃｈＶｈ － ｃＲＶＲ

ｃｈＶｈ

× １００％ （４）

　 　 锂总回收率 Ｒ 按下式计算：

Ｒ ＝
２ＭＬｉｍＬｉ２ＣＯ３

／ ＭＬｉ２ＣＯ３
＋ ｃｆＶｆ

ｃ０Ｖ０

× １００％ （５）

式中：ω１为洗涤前渣 １ 中锂的质量分数，％；ｍ１为洗涤

前渣 １ 的质量，ｇ；ｃ０为多金属含锂硫酸盐溶液中锂浓

度，ｇ ／ Ｌ；Ｖ０为多金属含锂硫酸盐体积，Ｌ；ｃ１为除杂后液

中锂浓度，ｇ ／ Ｌ；Ｖ１为除杂后液体积，Ｌ；ｃｉ为对应溶液中

杂质金属离子浓度，ｇ ／ Ｌ；ω２为洗涤前渣 ２ 中锂的质量

分数，％；ｍ２为洗涤前渣 ２ 的质量，ｇ；ｃ２为碳酸氢锂溶

液中锂浓度，ｇ ／ Ｌ；Ｖ２为碳酸氢锂溶液体积，Ｌ；ｃｈ为合并

后液中锂浓度，ｇ ／ Ｌ；Ｖｈ为合并后液体积，Ｌ；ｃＲ为萃余液

中锂浓度，ｇ ／ Ｌ；ＶＲ为萃余液体积，Ｌ；ｃｆ为反萃液中锂浓

度，ｇ ／ Ｌ；Ｖｆ为反萃液体积，Ｌ；ＭＬｉ和 ＭＬｉ２ＣＯ３
分别为锂和

碳酸锂的相对原子质量，分别为 ７ 和 ７４。

２　 结果与讨论

２．１　 除杂试验

为了制备高纯度的电池级碳酸锂，需要深度去除

杂质金属离子，利用福美钠与 Ｐｂ 发生反应，生成水不

溶性的化合物，达到深度去除溶液中 Ｐｂ 的目的。 Ｐｂ
和福美钠发生配位反应，福美钠在溶于水的情况下，会
形成福美根（ＣＨ３） ２ＮＣＳＳ

－，福美根带负电且有两个活

泼的硫原子，属于路易斯软碱，根据路易斯酸碱理论，
富电子区域可以很好地与 Ｐｂ 离子进行配位，形成金

属配合物的沉淀［１２］。
探究了除杂试验在不同 ｐＨ 值条件下加入福美钠
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图 ２　 ｐＨ 值对杂质金属离子去除率和锂损失率的影响
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后杂质金属离子去除率和锂损失率，结果见图２。由
图 ２ 可知，杂质金属离子去除率和锂损失率均随着

ｐＨ 值升高而逐渐升高。 在 ｐＨ 值 １０．０ 时加入福美钠，
Ｎｉ、Ｃｏ、Ｍｇ 和 Ｐｂ 去除率分别达到 ９９． ６７％、９８． ６９％、
９８．６４％和 ９６．９２％，锂损失率为 ０．１８％。 继续升高 ｐＨ 值，
杂质金属离子去除率基本不再升高，锂的损失率增大。

综合考虑，先将多金属含锂硫酸盐溶液 ｐＨ 值调

至 １０．０，再投加福美钠去除杂质金属离子，除杂后液主

要化学成分见表 ２。

表 ２　 除杂后液主要化学成分

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｍａｉｎ ｃｈｅｍｉｃａｌ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ ｉｎ ｉｍｐｕｒｉｔｙ ｒｅｍｏｖａｌ ｓｏｌｕｔｉｏｎ
ｍｇ ／ Ｌ

Ｌｉ Ｎｉ Ｃｏ Ｎａ Ｐｂ Ｃａ Ｍｇ Ｆｅ ＳＯ４
２－

１０ ７８０ １．８ ２．４ ２９ １００ ０．１６ ３１０ ０．８ １．５ １０６ １００

２．２　 除杂后液转化制备碳酸氢锂溶液

２．２．１　 碳酸钡投加方式的影响

考察了碳酸钡以不同状态投加（干粉状投加和调

成糊状投加）对碳酸氢锂溶液中锂损失率和硫酸根去

除率的影响，结果见图 ３。 由图 ３ 可知，在碳酸钡与碳

酸氢锂溶液固液比 １ ∶ １２ 的试验条件下，碳酸钡以糊

状投加的锂损失率明显低于以干粉状投加：调成糊状

后投加，锂损失率为 １６．５２％；以干粉状投加，锂损失率

为 ３３．９９％。 损失的这部分锂黏附在生成的硫酸钡副

产品上，经去离子水进行四级逆流洗涤可得到锂质量

浓度为 ２．８９ ｇ ／ Ｌ 的洗水 ２。 后续可以利用溶剂萃取法

回收洗水 ２ 中的锂。 碳酸钡以不同状态投加对硫酸根

的去除率没有影响。
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图 ３　 碳酸钡投加状态的影响

Ｆｉｇ． ３　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｂａｒｉｕｍ ｃａｒｂｏｎａｔｅ ａｄｄｉｔｉｏｎｓ

本文还探究了糊状碳酸钡与碳酸氢锂溶液的固液

比对锂损失率和硫酸根去除率的影响，结果见图 ４。
由图 ４ 可知，随着固液比减小，碳酸氢锂溶液中锂损失

率逐渐降低，硫酸根去除率逐渐升高。 固液比 １ ∶ ４投
加碳酸钡糊时，锂损失率为 ３２． ３％；固液比减小到

１ ∶ １２，锂损失率降至 １６． ５２％；继续减小固液比到

１ ∶ １６，锂损失率为 １４．８４％。 考虑到投加次数增多，工艺

复杂，后续实验选择固液比 １ ∶ １２ 分次投加碳酸钡糊。
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图 ４　 固液比的影响
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２．２．２　 反应温度的影响

反应温度对碳酸氢锂溶液中锂损失率和硫酸根去

除率的影响见图 ５。 由图 ５ 可知，随着反应温度升高，
锂损失率逐渐升高，硫酸根去除率逐渐降低。 反应温

度 １０～ ３０ ℃时，锂损失率在 ２０％以下；反应温度继续

升高，锂损失率急剧升高。 这可能由于生成的碳酸氢

锂溶液不稳定，当溶液升高到一定温度时会发生热分

解反应，生成溶解度小的碳酸锂，进入硫酸钡副产品

中，导致碳酸氢锂溶液中锂浓度低，锂损失率高。 因

此，控制该反应温度为 ３０ ℃以下，本研究选择在室温

下（２５～２６ ℃）进行后续试验。
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图 ５　 反应温度的影响

Ｆｉｇ． ５　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

２．２．３　 ＣＯ２流量影响

ＣＯ２流量对碳酸氢锂溶液中锂损失率和硫酸根去

除率的影响见图 ６。 由图 ６ 可知，在室温下反应，按照

固液比 １ ∶ １２ 投加碳酸钡糊，随着 ＣＯ２流量增大，锂损
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失率先逐渐降低后又升高，硫酸根去除率逐渐升高。
当 ＣＯ２流量升高到 ６０ Ｌ ／ ｈ 时，锂损失率降至最低，为
１６．５２％。 可能是因为增大 ＣＯ２流量增强了气液两相的

传质过程，加速了 ＣＯ２气体的吸收，硫酸根去除率逐渐

升高，同时也加快了液体和固体的流动速度，使得锂损

失率逐渐降低。 后续试验选择 ＣＯ２流量为 ６０ Ｌ ／ ｈ。
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图 ６　 ＣＯ２ 流量的影响

Ｆｉｇ． ６　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ＣＯ２ ｆｌｏｗ ｒａｔｅ

综上所述，除杂后液转化试验在室温下进行，按照

固液比 １ ∶ １２ 投加碳酸钡糊，ＣＯ２流量 ６０ Ｌ ／ ｈ，反应时

间 １ ｈ，最后经过洗涤烘干后得到的渣 ２ 的 ＸＲＤ 图如

图 ７ 所示。 图中各衍射峰位置及强度与标准卡片

（ＰＤＦ＃２１⁃００８６）基本吻合，表明反应生成了硫酸钡副

产品，除杂后液中的硫酸根成功实现转化。
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图 ７　 硫酸钡渣的 ＸＲＤ 图

Ｆｉｇ． ７　 ＸＲＤ ｐａｔｔｅｒｎ ｏｆ ｂａｒｉｕｍ ｓｕｌｆａｔｅ ｒｅｓｉｄｕｅ

２．３　 碳酸氢锂溶液热分解过程工艺参数优化

２．３．１　 热分解温度和时间的影响

碳酸氢锂溶液热分解过程中热分解温度和时间对

锂质量浓度的影响见图 ８。 由图 ８ 可知，随着热分解

时间延长，碳酸氢锂溶液中锂质量浓度持续降低，表明

碳酸锂产品的收率逐渐提高，热分解时间达到 ９０ ｍｉｎ
左右时，碳酸氢锂溶液中锂质量浓度逐渐趋于稳定，选
择热分解时间为９０ ｍｉｎ。在相同热分解时间下，随着热分

解温度升高，碳酸氢锂溶液热分解速率加快，碳酸锂产品

收率升高。
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图 ８　 热分解温度和时间对锂质量浓度的影响

Ｆｉｇ． ８　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｔｈｅｒｍａｌ ｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ａｎｄ ｔｉｍｅ
ｏｎ ｌｉｔｈｉｕｍ ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ

热分解温度对碳酸锂产品纯度和收率的影响见

图 ９。 由图 ９ 可知，随着热分解温度升高，碳酸锂产品

的收率逐渐提高，纯度逐渐降低。 热分解温度 ９０ ℃
时，碳酸锂产品的纯度为 ９９．３９％，收率为 ６０．３５％。 为了

确保碳酸锂产品较高的收率，确定热分解温度为 ９０ ℃。
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图 ９　 热分解温度对纯度和收率的影响

Ｆｉｇ． ９　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｔｈｅｒｍａｌ ｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｎ
ｐｕｒｉｔｙ ａｎｄ ｒｅｃｏｖｅｒｙ

综上所述，确定碳酸氢锂溶液热分解时间为

９０ ｍｉｎ，热分解温度为 ９０ ℃。
２．３．２　 钙镁螯合剂的添加对碳酸锂产品纯度的影响

在搅拌速度 ４００ ｒ ／ ｍｉｎ、９０ ℃条件下热分解 ９０ ｍｉｎ
得到的碳酸锂产品纯度为 ９９．３９％，产品中钙含量

０．０１３％，镁含量 ０．０２３％，杂质含量达不到电池级碳酸

锂行业标准的要求，通过在热分解过程中添加 ＥＤＴＡ⁃

Ｌｉ，利用 ＥＤＴＡ 和钙镁离子螯合实现杂质深度去除。
按照溶液中钙镁离子总和与 ＥＤＴＡ⁃Ｌｉ 的物质的量比

１ ∶ １．２ 投加 ＥＤＴＡ⁃Ｌｉ，在上述相同热分解条件下进行热

分解反应得到碳酸锂固体，碳酸锂固体用热水一级洗
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涤，１０５ ℃下干燥 ２ ｈ，所得电池级碳酸锂产品化学成

分见表 ３。 由表 ３ 可知，产品纯度 ９９．８５％，杂质含量均

符合标准要求，满足电池级碳酸锂的行业标准（ＹＳ ／ Ｔ
５８２—２０２３）要求。

表 ３　 电池级碳酸锂产品化学成分及行业标准 （质量分数）
Ｔａｂｌｅ ３　 Ｃｈｅｍｉｃａｌ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ａｎｄ ｉｎｄｕｓｔｒｙ ｓｔａｎｄａｒｄ

ｏｆ ｂａｔｔｅｒｙ⁃ｇｒａｄｅ ｌｉｔｈｉｕｍ ｃａｒｂｏｎａｔｅ ｐｒｏｄｕｃｔ ％

类别 Ｌｉ２ＣＯ３ Ｎｉ Ｃｏ Ｐｂ Ｎａ Ｃａ Ｍｇ Ｆｅ ＳＯ４
２－

产品 ９９．８５ ０．０００ ６ ０．００１ ０．０００ ２ ０．０２２ ０．００３ ４ ０．００４ ０．０００ ８ ０．０６８
标准 ≥９９．５ ０．００１ ０．００１ ０．０００ ５ ０．０２５ ０．００８ ０．００８ ０．００２ ０．０８

２．４　 电池级碳酸锂产品的分析和表征

电池级碳酸锂产品的 ＸＲＤ 分析和粒度分布分别

见图 １０ 和图 １１。 结果表明，电池级碳酸锂的衍射峰

尖锐，衍射峰位置及强度与碳酸锂标准卡片（ＰＤＦ＃８７⁃
０７２８）基本吻合，表明制得的碳酸锂产品结晶度好、纯
度高；碳酸锂产品大小分布均匀，体积平均粒径 Ｄ［４，３］

为 ２６．９８３ μｍ。
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图 １１　 电池级碳酸锂产品的粒度分布

Ｆｉｇ． １１　 Ｐａｒｔｉｃｌｅ ｓｉｚｅ ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ ｏｆ ｂａｔｔｅｒｙ⁃ｇｒａｄｅ ｌｉｔｈｉｕｍ ｃａｒｂｏｎａｔｅ

２．５　 洗水 ２、洗水 ３ 和沉锂母液中锂的回收试验

洗水 ２ 中锂含量为 ２．８９ ｇ ／ Ｌ，洗水 ３ 中锂含量为

１．５ ｇ ／ Ｌ，沉锂母液中锂含量为 ２．６５ ｇ ／ Ｌ，三者合并后

得到 锂 含 量 ２． ７０ ｇ ／ Ｌ 的 合 并 后 液。 以 ２８％ 的

ＨＢＬ１２１ 为萃取剂，在相比（Ｏ ／ Ａ）１ ∶ １条件下，经四级

逆流萃取后，萃余液中锂含量为 １８．７５ ｍｇ ／ Ｌ，萃取率

为 ９９．３１％，在相比（Ｏ ／ Ａ）１０ ∶ １条件下，经 ２ ｍｏｌ ／ Ｌ 硫

酸反萃取后，反萃液中锂含量达到 ２６．２２ ｇ ／ Ｌ。 反萃

液可返回作为含锂硫酸溶液利用。 全流程锂的总回

收率达 ９８．０８％。

３　 结论

１） 从多金属含锂硫酸盐溶液中制备电池级碳酸

锂的适宜工艺条件如下：采用氧化钙糊调节溶液 ｐＨ
值至 １０．０，加入适量福美钠深度除杂，除杂后液按照固

液比１ ∶ １２ 投加碳酸钡糊，ＣＯ２流量 ６０ Ｌ ／ ｈ，室温下反

应 １ ｈ，得到转化后的碳酸氢锂溶液；碳酸氢锂溶液加

入适量钙镁离子螯合剂，在溶液温度 ９１ ～ ９２ ℃、搅拌

速度 ４００ ｒ ／ ｍｉｎ 条件下反应 ９０ ｍｉｎ，得到碳酸锂固体，
该固体经去离子水洗涤，烘干后得到纯度为 ９９．８５％的

电池级碳酸锂产品，杂质元素含量均达到电池级碳酸

锂行业标准。
２） 以 ２８％的 ＨＢＬ１２１ 为萃取剂，在相比（Ｏ ／ Ａ）

１ ∶ １的条件下，通过四级逆流萃取选择性的萃取锂，锂
的萃取率达 ９９．３１％。 在相比（Ｏ ／ Ａ）１０ ∶ １条件下 ，使
用２ ｍｏｌ ／ Ｌ硫酸反萃，反萃液中锂含量为 ２６． ２２ ｇ ／ Ｌ。
反萃得到的贫有机相可以返回萃取工艺重复利用，达
到锂的高效回收利用

３） 在上述优化的工艺条件下，该工艺锂的总回收

率达到 ９８．０８％。
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