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(57)【要約】
【課題】ジフルオロリン酸リチウム溶液から、ジフルオ
ロリン酸リチウム粉体を回収できる製造方法を提供する
。
【解決手段】主溶媒にジフルオロリン酸リチウムが溶解
した溶液に、貧溶媒を添加して、固体状のジフルオロリ
ン酸リチウムを析出させる工程と、前記固体状のジフル
オロリン酸リチウムを、前記主溶媒及び前記貧溶媒を含
む液体から固液分離して、ジフルオロリン酸リチウム粉
体を得る工程と、を含み、前記主溶媒のオクタノール／
水分配係数ＰＰと、前記貧溶媒のオクタノール／水分配
係数ＰＡとの関係式が、以下の式（１）のとおりである
ことを特徴とするジフルオロリン酸リチウム粉体の製造
方法を用いる。
　ＰＡ≧－４／３×ＰＰ＋１．２　・・・（１）
【選択図】図１



(2) JP 2016-108197 A 2016.6.20

10

20

30

40

50

【特許請求の範囲】
【請求項１】
　主溶媒にジフルオロリン酸リチウムが溶解した溶液に、貧溶媒を添加して、固体状のジ
フルオロリン酸リチウムを析出させる工程と、
　前記固体状のジフルオロリン酸リチウムを、前記主溶媒及び前記貧溶媒を含む液体から
固液分離して、ジフルオロリン酸リチウム粉体を得る工程と、を含み、
　前記主溶媒のオクタノール／水分配係数ＰＰと、前記貧溶媒のオクタノール／水分配係
数ＰＡとの関係式が、以下の式（１）のとおりであることを特徴とするジフルオロリン酸
リチウム粉体の製造方法。
　ＰＡ≧－４／３×ＰＰ＋１．２　・・・（１）
【請求項２】
　前記貧溶媒が、飽和炭化水素系溶媒、芳香族系溶媒、エーテル系溶媒、及び炭酸エステ
ル系溶媒からなる群から選ばれる少なくとも１種である、請求項１に記載のジフルオロリ
ン酸リチウム粉体の製造方法。
【請求項３】
　前記飽和炭化水素系溶媒が、ｎ－ヘキサン、ｎ－ヘプタン及びｎ－オクタンからなる群
から選ばれる少なくとも１種である、請求項２に記載のジフルオロリン酸リチウム粉体の
製造方法。
【請求項４】
　前記芳香族系溶媒が、トルエン、キシレン及びベンゼンからなる群から選ばれる少なく
とも１種である、請求項２に記載のジフルオロリン酸リチウム粉体の製造方法。
【請求項５】
　前記エーテル系溶媒が、ジイソプロピルエーテル、テトラヒドロフラン及びジエチルエ
ーテルからなる群から選ばれる少なくとも１種である、請求項２に記載のジフルオロリン
酸リチウム粉体の製造方法。
【請求項６】
　前記炭酸エステル系溶媒が、エチルメチルカーボネート、ジメチルカーボネート、プロ
ピレンカーボネート及びエチレンカーボネートからなる群から選ばれる少なくとも１種で
ある、請求項２に記載のジフルオロリン酸リチウム粉体の製造方法。
【請求項７】
　前記主溶媒が、エステル系溶媒、ケトン系溶媒、及びアルコール系溶媒からなる群から
選ばれる少なくとも１種である、請求項１に記載のジフルオロリン酸リチウム粉体の製造
方法。
【請求項８】
　前記エステル系溶媒が、酢酸エチル、酢酸メチル及び酢酸プロピルからなる群から選ば
れる少なくとも１種である、請求項７に記載のジフルオロリン酸リチウム粉体の製造方法
。
【請求項９】
　前記ケトン系溶媒が、アセトン、メチルエチルケトン及びシクロヘキサノンからなる群
から選ばれる少なくとも１種である、請求項７に記載のジフルオロリン酸リチウム粉体の
製造方法。
【請求項１０】
　前記アルコール系溶媒が、エタノール、イソプロパノール、メタノール及びイソブタノ
ールからなる群から選ばれる少なくとも１種である、請求項７に記載のジフルオロリン酸
リチウム粉体の製造方法。
【請求項１１】
　前記主溶媒のオクタノール／水分配係数ＰＰが－０．４０以上０．８０以下である、請
求項１に記載のジフルオロリン酸リチウム粉体の製造方法。
【請求項１２】
　前記主溶媒が酢酸エチルであり、前記貧溶媒がトルエンである、請求項１に記載のジフ
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ルオロリン酸リチウム粉体の製造方法。
【請求項１３】
　前記溶液に添加する際の前記貧溶媒の添加量が、前記溶液に対して０．１～５質量倍で
ある、請求項１～１２のいずれかに記載のジフルオロリン酸リチウム粉体の製造方法。
【請求項１４】
　前記固液分離の後で、得られた固体を洗浄液で洗浄する工程と、
　前記洗浄液を除去し、乾燥する工程を含む、請求項１～１３のいずれかに記載のジフル
オロリン酸リチウム粉体の製造方法。
【請求項１５】
　トルエンを１０００質量ｐｐｍ以下含有することを特徴とするジフルオロリン酸リチウ
ム。
 
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、非水電解液電池に使用される、ジフルオロリン酸リチウム粉体の製造方法な
どに関する。
【背景技術】
【０００２】
　近年、情報関連機器、通信機器、即ちパソコン、ビデオカメラ、デジタルスチールカメ
ラ、携帯電話などの小型、高エネルギー密度用途向けの蓄電システムや電気自動車、ハイ
ブリッド車、燃料電池車補助電源、電力貯蔵などの大型、パワー用途向けの蓄電システム
が注目を集めている。そのひとつの候補としてリチウムイオン電池、リチウム電池、リチ
ウムイオンキャパシタなどの非水電解液電池が盛んに開発されている。
【０００３】
　一般にこれらの非水電解液電池では非水電解液もしくはゲル化剤により擬固体化された
非水電解液がイオン伝導体として用いられている。その構成は次のようなもので、溶媒と
して、非プロトン性のエチレンカーボネート、プロピレンカーボネート、ジメチルカーボ
ネート、ジエチルカーボネート、エチルメチルカーボネート等から選ばれる１種類もしく
は数種類の混合溶媒が使用され、溶質としてリチウム塩、例えばＬｉＰＦ６、ＬｉＢＦ４

、（ＣＦ３ＳＯ２）２ＮＬｉ、（Ｃ２Ｆ５ＳＯ２）２ＮＬｉ等が使用されている。
【０００４】
　これまで非水電解液電池のサイクル特性、高温保存性等、耐久性を改善するための手段
として、正極や負極の活物質をはじめとする様々な電池構成要素の最適化が検討されてき
た。非水電解液関連技術もその例外ではなく、活性な正極や負極の表面で電解液が分解す
ることによる劣化を種々の添加剤で抑制することが提案されている。例えば、特許文献１
では、電解液にジフルオロリン酸リチウム（ＬｉＰＯ２Ｆ２）を添加すると電極界面に形
成される皮膜の効果で高温サイクル特性が向上することが記載されている。
【０００５】
　添加剤として使用されるジフルオロリン酸リチウムの製造方法としては、フッ化物以外
のハロゲン化物と、ＬｉＰＦ６と水とを非水溶媒中で反応させる方法が知られている（特
許文献２を参照）。
【０００６】
　また、特許文献３においては、例えば五酸化二リンと六フッ化リン酸リチウムとフッ化
水素を反応させた後、溶液を濃縮した後に冷却してジフルオロリン酸リチウムの結晶を得
ている。特許文献４においては、ジフルオロリン酸と塩化リチウムを反応させた後、溶液
を冷却してジフルオロリン酸リチウムの結晶を析出させている。
【０００７】
　特許文献２に記載の方法では、未反応のＬｉＰＦ６と生成したジフルオロリン酸リチウ
ムの両方を含有する反応液を、電解液の調製に使用することもできるが、副生成物のＬｉ
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ＨＰＯ３Ｆや、Ｈ２ＰＯ４や、ＬｉＰＦ６などが分解して生成したＨＦなどが混入するこ
とがあり、より純度の高いジフルオロリン酸リチウムを得ることが求められている。その
方法として、溶液から結晶を析出させて粉体を得ることでジフルオロリン酸リチウムの精
製することが考えられている。
【０００８】
　しかしながら、ジフルオロリン酸リチウムは、水素結合によりゲル化しやすいため、工
業生産に供することのできる、溶液から粉体を製造する方法が確立されていなかった。た
とえば、特許文献３、４における、溶媒を除去することによる濃縮法や、溶媒の温度を下
げることによる冷却法では、析出したジフルオロリン酸リチウムがゲル化してしまうため
、実験室レベルの数十グラム程度なら装置負荷を無視して固液分離させることが可能であ
ったが、数ｋｇ以上の規模では固液分離に長大な時間がかかるなど、効率的な回収が困難
となることが多かった。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００９】
【特許文献１】特開平１１－６７２７０号公報
【特許文献２】特開２００８－２２２４８４号公報
【特許文献３】国際公開２０１０／０６４６３７号公報
【特許文献４】国際公開２０１３／１３６５３３号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００１０】
　本発明は、ジフルオロリン酸リチウム溶液から、ジフルオロリン酸リチウム粉体を得る
ことのできる製造方法を提供することを目的とする。
【課題を解決するための手段】
【００１１】
　上記の課題を解決するために、本発明者らは、ジフルオロリン酸リチウムを含む溶液に
、ジフルオロリン酸リチウムの溶解度の低い貧溶媒を添加することでジフルオロリン酸リ
チウムを析出させる貧溶媒析出法（または貧溶媒添加晶析法などとも呼ばれる）に着目し
、主溶媒と貧溶媒のオクタノール／水分配係数が、特定の関係にある場合に、ジフルオロ
リン酸リチウム粉体を効率的に回収可能であることを見出した。
【００１２】
　すなわち、本発明は、主溶媒にジフルオロリン酸リチウムが溶解した溶液に、貧溶媒を
添加して、固体状のジフルオロリン酸リチウムを析出させる工程と、前記固体状のジフル
オロリン酸リチウムを、前記主溶媒及び前記貧溶媒を含む液体から固液分離して、ジフル
オロリン酸リチウム粉体を得る工程と、を含み、前記主溶媒のオクタノール／水分配係数
ＰＰと、前記貧溶媒のオクタノール／水分配係数ＰＡとの関係式が、以下の式（１）のと
おりであることを特徴とするジフルオロリン酸リチウム粉体の製造方法を提供する。
　ＰＡ≧－４／３×ＰＰ＋１．２　・・・（１）
【００１３】
　前記貧溶媒が、飽和炭化水素系溶媒、芳香族系溶媒、エーテル系溶媒、及び炭酸エステ
ル系溶媒からなる群から選ばれる少なくとも１種であることが好ましく、前記主溶媒が、
エステル系溶媒、ケトン系溶媒、及びアルコール系溶媒からなる群から選ばれる少なくと
も１種であることが好ましい。
【００１４】
　さらに、前記固液分離の後で、得られた固体を洗浄液で洗浄する工程と、前記洗浄液を
除去し、乾燥する工程を含むことが好ましい。
【００１５】
　また、本発明は、トルエンを１０００質量ｐｐｍ以下含有することを特徴とするジフル
オロリン酸リチウムも提供する。
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【発明の効果】
【００１６】
　本発明により、ジフルオロリン酸リチウム溶液から、ジフルオロリン酸リチウム粉体を
得る製造方法を提供することができる。
【図面の簡単な説明】
【００１７】
【図１】実施例１における主溶媒と貧溶媒のオクタノール／水分配係数ごとの析出効率の
プロット。
【発明を実施するための形態】
【００１８】
　以下、本発明について詳細に説明する。
　本発明のジフルオロリン酸リチウム粉体の製造方法は、主溶媒にジフルオロリン酸リチ
ウムが溶解したジフルオロリン酸リチウム溶液に、貧溶媒を添加して、ジフルオロリン酸
リチウムの結晶を析出させた後、析出した固体状のジフルオロリン酸リチウムを、主溶媒
と貧溶媒を含む液体から固液分離することで、ジフルオロリン酸リチウム粉体を得る工程
を含む。ジフルオロリン酸リチウム溶液に、ジフルオロリン酸リチウムの溶解度が低い貧
溶媒が添加されると、溶液中に溶解できるジフルオロリン酸リチウムの量が減り、溶解で
きなくなったジフルオロリン酸リチウムが結晶として析出する。得られた結晶は、高純度
である。
　さらに、主溶媒のオクタノール／水分配係数ＰＰと、貧溶媒のオクタノール／水分配係
数ＰＡとの関係式が、以下の式（１）のとおりであることを特徴とする。
　ＰＡ≧－４／３×ＰＰ＋１．２　・・・（１）
【００１９】
　オクタノール／水分配係数（Ｌｏｇ　Ｐｏｗ、以下、単に分配係数と呼ぶこともある）
とは、ｎ－オクタノールと水の二つの溶媒相中に化学物質を加えて平衡状態となったとき
の、その２相における化学物質の濃度比のことで、物質の親水性・疎水性を判断する際に
用いられ、値が大きいほど疎水性が高いことを意味する。オクタノール／水分配係数は、
ＪＩＳ　Ｚ７２６０に記載の方法で評価することができるが、コンピュータで計算するこ
ともできる。
【００２０】
　主溶媒のオクタノール／水分配係数ＰＰと、貧溶媒のオクタノール／水分配係数ＰＡと
の関係式が、式（１）を満たすことで、貧溶媒析出法にてジフルオロリン酸リチウム粉体
を回収可能である。
【００２１】
　貧溶媒の添加は、系全体を均一にするため溶液を攪拌しながら行うことが好ましい。
　また、固液分離には一般の固液分離方法を使用できるが、自然ろ過、減圧ろ過、加圧ろ
過、遠心ろ過などを用いることができる。特に、加圧ろ過は、工業的に広く用いられてお
り、ろ過速度を大きくすることができるため好ましい。
【００２２】
　また、貧溶媒が、飽和炭化水素系溶媒、芳香族系溶媒、エーテル系溶媒、及び炭酸エス
テル系溶媒からなる群から選ばれる少なくとも１種であることが好ましい。これらの溶媒
は、オクタノール／水分配係数が高い傾向があるため、式（１）の関係式を満たしやすい
ためである。
【００２３】
　また、飽和炭化水素系溶媒が、ｎ－ヘキサン（３．９０）、ｎ－ヘプタン（４．６６）
及びｎ－オクタン（５．１８）からなる群から選ばれる少なくとも１種であることが好ま
しく、芳香族系溶媒が、トルエン（２．６９）、キシレン（３．１２）及びベンゼン（３
．１２）からなる群から選ばれる少なくとも１種であることが好ましく、エーテル系溶媒
が、ジイソプロピルエーテル（１．５２）、テトラヒドロフラン（０．４６）及びジエチ
ルエーテル（０．８９）からなる群から選ばれる少なくとも１種であることが好ましい。
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これらの溶媒は、一般的に流通している上に、分配係数が比較的高いためである。なお、
各物質名の後ろの括弧内の数字は、各物質の分配係数の値である。
【００２４】
　炭酸エステル系溶媒が、エチルメチルカーボネート（０．７５）、ジメチルカーボネー
ト（０．３５４）、プロピレンカーボネート（－０．４８）及びエチレンカーボネート（
０．１１）からなる群から選ばれる少なくとも１種であることが好ましい。これらの溶媒
は、非水電解液電池の電解液に使用可能であり、固形分中に残存しても、電解液に転化し
た際に問題を生じないためである。
【００２５】
　主溶媒が、エステル系溶媒、ケトン系溶媒、及びアルコール系溶媒からなる群から選ば
れる少なくとも１種であることが好ましい。これらの溶媒は、分配係数が低い傾向がある
ため、式（１）の関係式を満たしやすいためである。
【００２６】
　エステル系溶媒が、酢酸エチル（０．７３）、酢酸メチル（０．１８）及び酢酸プロピ
ル（１．２４）からなる群から選ばれる少なくとも１種であることが好ましく、ケトン系
溶媒が、アセトン（－０．２４）、メチルエチルケトン（０．２９）及びシクロヘキサノ
ン（０．８１）からなる群から選ばれる少なくとも１種であることが好ましく、アルコー
ル系溶媒が、エタノール（－０．３２）、イソプロピルアルコール（０．０５）、メタノ
ール（－０．８２）及びイソブタノール（０．８）からなる群から選ばれる少なくとも１
種であることが好ましい。これらの溶媒は、一般的に流通している上に、分配係数が比較
的低いためである。
【００２７】
　特に、主溶媒のオクタノール／水分配係数ＰＰが－０．４０以上０．８０以下であるこ
とが好ましい。この範囲であれば、実施例において、関係式（１）を満たす場合に析出効
率が高いことが実証されている。
【００２８】
　特に、主溶媒が酢酸エチルであり、貧溶媒がトルエンであることが好ましい。この組み
合わせにおいて、他の溶媒の組み合わせに比べて特に析出効率が高い上に、ジフルオロリ
ン酸リチウム溶液がゲル化せず、ろ過により容易に析出物を分離することができる。
【００２９】
　ジフルオロリン酸リチウム溶液に貧溶媒を添加する際に、その添加量は溶液の質量に対
して０．１～５質量倍であることが好ましく、０．２～２質量倍であることがより好まし
く、０．４～１質量倍であることが更に好ましい。貧溶媒の量が少なすぎると析出効率が
悪化するが、貧溶媒の量が多くなると、ろ過により析出物をろ別する際に、ろ液の量が多
くなり、ろ過に時間がかかる上に、廃棄物の量も増える。
【００３０】
　さらに、固液分離の後で、得られた固体を洗浄液で洗浄し、洗浄液を除去し、乾燥する
工程を含むことが好ましい。洗浄液としては、貧溶媒として使用できる、飽和炭化水素系
溶媒、芳香族系溶媒、エーテル系溶媒、炭酸エステル系溶媒などを使用できる。洗浄工程
により、余計な固形分を除去することができ、乾燥工程により固形分に含まれる溶媒を揮
発させて除去することができる。
【００３１】
　ジフルオロリン酸リチウムを公知の製造方法で製造する際、完全に反応が進みジフルオ
ロリン酸リチウムのみが生成することはほとんどなく、通常は未反応の出発物質や、副反
応生成物や、反応中の分解物などの目的外物質が不純物として含まれるジフルオロリン酸
リチウム溶液が得られる。不純物の量はジフルオロリン酸リチウムの量に対して１～５０
ｗｔ％程度であり、通常は５～２５ｗｔ％程度である。このような不純物を含むジフルオ
ロリン酸リチウム溶液に対して、本発明のジフルオロリン酸リチウム粉体の製造方法を適
用することで、不純物の含有量を減らした高純度のジフルオロリン酸リチウムの粉体を得
ることができ、ジフルオロリン酸リチウムを精製することができる。ジフルオロリン酸リ
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チウムの製造方法としては、特許文献２に記載のフッ化物以外のハロゲン化物と、ＬｉＰ
Ｆ６と水とを非水溶媒中で反応させる方法や、特許文献３に記載の五酸化二リンに六フッ
化リン酸リチウムにフッ化水素を反応させる方法や、特許文献４に記載のジフルオロリン
酸に塩化リチウムと反応させる方法などを使用することができる。また、本発明の製造方
法で得られたジフルオロリン酸リチウム粉体の純度は、結晶の析出過程を経ているため純
度が高く、通常は９５ｗｔ％以上であり、好ましくは９８ｗｔ％以上であり、より好まし
くは９９ｗｔ％以上である。
【００３２】
　また、本方法を適用して製造されたジフルオロリン酸リチウム粉体には、用いられた貧
溶媒が５０質量ｐｐｍ以上１０００質量ｐｐｍ以下含有される場合がある。
【実施例】
【００３３】
［実施例１］
　主溶媒１０ｇに、ジフルオロリン酸リチウムを常温（２５℃）で飽和するまで加えた。
この溶液に所定量の貧溶媒を添加した。一晩経過後、混合液を加圧ろ過（圧力：０．４Ｍ
ＰａＧ、フィルタ：孔径０．５μｍポリテトラフルオロエチレン膜）し、ろ液中のジフル
オロリン酸リチウムの量を定量することで、ろ物中のジフルオロリン酸リチウム粉体の量
を定量した。
　ろ物中のジフルオロリン酸リチウム粉体の量を、貧溶媒を加える前の飽和溶液に含まれ
るジフルオロリン酸リチウムの量で割った値を析出効率とした。また、貧溶媒を加えた後
の溶液を目視で確認し、粘性が高くなったが攪拌が可能なものをゼリー状、粘性が高く攪
拌が不可能なものをゲル状と表現した。
　使用した主溶媒と貧溶媒の種類、貧溶媒の溶液に対する添加量を以下の表１及び表２の
ように変更した。なお、表中のＥｔＯＡｃは酢酸エチル、ＩＰＥはジイソプロピルエーテ
ル、ＴＨＦはテトラヒドロラン、ＥＭＣはエチルメチルカーボネート、ＤＭＣはジメチル
カーボネート、ＰＣはプロピレンカーボネート、ＥＣはエチレンカーボネートを意味する
。それぞれの分配係数を表３に示す。
【００３４】
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【表１】

【００３５】
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【表２】

【００３６】
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【表３】

【００３７】
　また、横軸を主溶媒の分配係数、縦軸を貧溶媒の分配係数として、主溶媒と貧溶媒の各
組み合わせの析出効率の最大値を、２０％未満を「×」、２０％以上４５％未満を「△」
、４５％以上７０％未満を「○」、７０％以上を「●」として、図１にプロットした。図
１中の線は、主溶媒のオクタノール／水分配係数ＰＰと、貧溶媒のオクタノール／水分配
係数ＰＡとの関係式が、以下の式である場合の線である。
　ＰＡ＝－４／３×ＰＰ＋１．２
【００３８】
　図１に示すように、ＰＰとＰＡの関係式を示す線より上の領域において、最大の析出効
率が２０％を超えており、析出効率が比較的高いことが分かる。
【００３９】
　特に、主溶媒として酢酸エチルを用い、貧溶媒としてトルエンを用いる場合、析出効率
が高い上に、溶液にゲル化や分離などを生じず、工業的なジフルオロリン酸リチウム粉体
の製造に利用でき、特に好ましいことが分かった。
【００４０】
　［実施例２］
　実施例１において、最も好ましい主溶媒と貧溶媒の組み合わせであることが判明した酢
酸エチルとトルエンの組み合わせを用いた貧溶媒添加を、実際のジフルオロリン酸リチウ
ム粉体の製造工程に適用した。
［合成］
　特許文献２に記載のジフルオロリン酸リチウムの製造方法を参考にして、以下のように
、ジフルオロリン酸リチウムを合成した。
　３２．２ｋｇの酢酸エチルに８．８ｋｇ（５７．９ｍｏｌ）のＬｉＰＦ６を溶解し、７
．９ｋｇ（１８６．８ｍｏｌ）の塩化リチウムを添加した後、１．７ｋｇ（９７．０ｍｏ
ｌ）の水を添加しながら３５℃で攪拌を行った。この反応液を３５℃で減圧し、溶媒を１
１ｋｇ留去し副生した塩化水素の除去を行った。この溶液の遊離酸を滴定法にて分析した
ところ、ＨＦに換算して４７００ｐｐｍであった。
　次にこのようにして得られた反応液を１９Ｆ－ＮＭＲにて解析したところ、この反応液
はＬｉＰＦ６を１．５ｋｇ（９．６ｍｏｌ）とジフルオロリン酸リチウムを５．２ｋｇ（
４７．９ｍｏｌ）、ＬｉＨＰＯ３Ｆを０．０５ｋｇ（０．４ｍｏｌ）含有しており、ほぼ
定量的に反応が進行していることが確認された。
　この反応液について加圧ろ過（圧力：０．２ＭＰａＧ、フィルタ：孔径０．５μｍのポ
リテトラフルオロエチレン膜）を行い、反応で副生するフッ化リチウムをろ別してジフル
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【００４１】
［貧溶媒析出法］
　前述の合成により得られたジフルオロリン酸リチウムを２０．２％含む酢酸エチル溶液
２４．６ｋｇに対して、トルエン３８．１ｋｇ（質量比でジフルオロリン酸リチウム溶液
の１．５５倍）を加え、１００分攪拌したところ、固体が析出したが、特にゲル化等しな
かったため、加圧ろ過（圧力：０．２ＭＰａＧ、フィルタ：孔径０．５μｍポリテトラフ
ルオロエチレン膜）を行い、ろ物を得た。ゲル化していないため、目詰まり等を発生せず
に濾過が終了し、ろ過性は５．９７ｋｇ／ｈｒとなった。
　ろ物に対して、エチルメチルカーボネートで洗浄し、１００℃で８時間乾燥し、粉末を
得た。
　得られた粉末は純度９９．７ｗｔ．％のジフルオロリン酸リチウムであり、各不純物の
量は以下の表のとおりであった。また、リン原子をベースとした回収率は９４．５％とな
った。
【００４２】
【表４】

【００４３】
　［比較例１］
　実施例２と同様の方法で得られたジフルオロリン酸リチウムと不純物を含む酢酸エチル
溶液を５℃まで冷却したところ、過飽和状態となり固体が析出しなかった。同じ実験を再
度行ったところ、固体が析出したが、析出する瞬間にゲル化が生じ、濾過を行うことが困
難であった。
【００４４】
　以上のとおり、未反応のＬｉＰＦ６や反応副生成物のＬｉＨＰＯ３Ｆなどの不純物を含
むジフルオロリン酸リチウムの酢酸エチル溶液に、貧溶媒としてトルエンを添加する貧溶
媒析出法を適用したところ、ゲル化せずに、高い回収率で高い純度のジフルオロリン酸リ
チウムの粉体が得られた。
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