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Metoda a systém upravy lithiové rudy

Oblast techniky

Toto nyn¢jsi zverejnéni se vztahuje k metodam a systémam pro tézbu lithia z litickych materiala
homin, jako je lithiova ruda.

Dosavadni stav techniky

Prechod od neobnovitelnych zdroju energie vedl k naristu vyuzivani bateriovych technologii pro
ukladani elektfiny vyrobené z obnovitelnych zdroju, jako je solami a vétma energie. Baterie se
nyni pouzivaji k napajeni vozidel, domu a primyslovych objekti jako zalozni i primarni zdroje
energie. Ackoli lze pro tyto baterie vyuzit nékolik bateriovych technologii, nejvétsi komercni
uspéch zaznamenaly baterie na bazi lithia, a to diky hustot¢ elektrické energie, kterou baterie na
bazi lithia poskytuji. Ocekava se, Ze budouci poptavka po lithiu pro lithium-iontové baterie bude
prevySovat nabidku.

Puvodné¢ byly hlavnim zdrojem lithia solanky (soln¢ plané a jezera), ale poptavka po lithiu vedla k
rychlému rozvoji tézby lithia z lithiovych rud.

Pegmatitové rudy obsahujici spodumen (LiAlSi;Al) a petalit (L1A1Si4010) jsou v soucasnosti bézné
pouzivanymi rudami pfi t€zb¢ lithia. Ackoli je vyroba lithia z pegmatitovych rud relativné nakladna
ve srovnani s extrakci ze solanek, umoziuje tento proces rychlejsi vyrobu chemickych lithiovych
chemickych slou¢enin s vysokou ucinnosti t€zby a Cistotou. Prestoze je mozné vyuZivat
pegmatitové rudy, poptavka po lithiu zustava vysoka, coz zvySilo diraz na vyuzivani
,sekundamich® lithiovych rud, jako jsou rudy na bazi slidy, napiiklad lepidolitu
((K(Li,Al)3(Al,S1))4010(F,OH).). Proces ziskavani lithia z téchto sekundamich rud je vsak sloZzité)si
nez u spodumenu a petalitovych pegmatitovych rud.

Ma se za to, Ze pokud je v tomto dokumentu uveden odkaz na jakoukoli pfedchozi publikaci, tento
odkaz nepredstavuje uznani, Ze tato publikace tvori souéast vSeobecnych znalosti v oboru v

Australii nebo v jakékoli jiné zemi.

Podstata vynalezu

Jedno z provedeni poskytuje metodu upravy lithiovych matenali, jako je lithiova ruda nebo
lithiovy koncentrat, ktera zahmuje:

) prazeni lithiovych materiali s jednou nebo vice alkalickymi solemi za ucelem vzniku
prazenych lithiovych materiali;
(1) zpracovani prazenych lithiovych materialu louzicim roztokem za za vzniku mate¢ného

roztoku obsahujiciho ve vodé rozpustné druhy lithia;

(1))  pridani zdroje fosfore€nani do matecného roztoku za ucelem vysrazeni fosforecnanu
lithného; a

(iv) ziskavani pevného fosfore¢nanu lithného.

Jedna nebo vice alkalickych soli miize zahmovat siran sodny, siran draselny, vapenec, vapno, sadru
a/nebo dolomit. Metoda mize dale zahmovat rozemleti lithiovych materiali homin pied krokem
(i1) za ucelem zmenseni velikosti ¢astic lithiovych materiali. Mleti maze byt provedeno po kroku
(1). PraZeni se smi provadét pii teploté v rozpéti od 750°C do asi 1,100°C. Krok (ii) mize dale
zahmovat oddéleni lithiovych materiali homin od mate¢ného roztoku.

Louhovacim roztokem miuze byt voda. Vyluhovaci roztok muze obsahovat filtraty a promyvaci
roztoky z kroku (iii) a/nebo (iv). Vyluhovani muze probihat pii teploté¢ od piiblizn¢ 40 °C do
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piiblizné¢ 70 °C. Ve vodé rozpustné druhy lithia mohou zahmovat siran lithny a/nebo hydroxid
lithny.

Metoda muze dale zahmovat pfed krokem (iii) odstranéni nelithiovych materiali z mateéného
roztoku srazenim. Srazeni nelithiovych materiali maze byt provedeno zvysSenim pH vyluhovaci
kapaliny >9, jako je naptiklad >10,5. Mezi nelithiové druhy mohou byt zahmuty prechodové kovy,
hof¢ik a vapnik. Vapnik muze byt vysrazen pridavkem uhlicitani.

Krok (iv) muze zahmovat promyvani pevného fosfore¢nanu lithného vodou, ¢imz vznikne filtrat
po promyti vodou. Krok (iv) muze zahmovat promyvani pevného fosfore¢nanu lithného
promyvanim kyselinou fosforeCnou a vznika tak filtrat po promyti kyselinou fosfore¢nou.
Promyvani pevného fosforeCnanu lithného kyselinou fosforeCnou muze zahmovat vytvoreni
suspenze pevn¢ho fosforeCnanu lithného a pridani kyseliny fosfore¢né do suspenze, dokud pH
suspenze neni <5.4.

V jednom provedeni muze metoda dale zahmovat: shromazdovani filtratu po promyti vodou a
shromazd’ovani filtratu po promyti kyselinou fosforecnou za vzniku materialového toku filtratu;
krystalizaci filtratu tak, aby vznikla smés pevnych soli; a pouziti smési pevnych soli v kroku (1).

Zdroj fosfore¢nani muze byt pridan nejvyse v 10 % prebytku. Zdrojem fosforeCnani muze byt
fosfore¢nan trisodny a kyselina fosfore¢na. Teplota mate¢ného roztoku v kroku (ii1) mize byt >
90 °C. Po kroku (ii1) miZze mit mate¢ny roztok koncentraci lithia priblizn€ 120 mg/1. Po kroku (ii1)
muze mit matecny roztok koncentraci lithia rovnou nebo vyssi nez 120 mg/l.

Mezi druhy lithiovych rud muze patfit lepidolit, cinvaldit a/nebo jily obsahuyjici lithium. Mezi
druhy lithiovych rud muze nalezet spodumen.

Metoda muze dale zahmovat (v) rozpusténi pevného fosforeCnanu lithného v kyseling sirové za
ucelem vytvoreni roztoku siranu lithn¢ho a kyseliny fosforeéné a naslednou krystalizaci pevného
siranu lithné¢ho z roztoku siranu lithného a kyseliny fosfore¢né za ucelem vytvoreni vyluhu
obsahujiciho kyselinu fosforecnou. Kyselinu fosfore€nou ve vyluhu obsahujicim kyselinu
fosfore¢nou je mozné shromazd'ovat a pouzit v kroku (ii1). Zachycena kyselina fosfore¢na se muze
sloucit s hydroxidem sodnym a vytvorit fosforecnan trisodny. Pevny siran lithny muze byt
krystalizovan jako monohydrat siranu lithného zahfatim roztoku siranu lithného a kyseliny
fosfore¢né na teplotu vyssi nez 50 °C.

Metoda muze dale zahmovat rozpusténi pevného siranu lithného za ucelem vytvoreni roztoku
siranu lithného a slouceni roztoku siranu lithného se zdrojem uhli¢itanu pro vysrazeni uhli¢itanu
lithného ze zbytkového roztoku. Metoda miize dale zahmovat kaustifikaci pevného siranu lithného
rozpu$ténim siranu lithného za vzniku kaustifika¢niho roztoku a pfidanim hydroxidu sodného a
naslednou krystalizaci hydroxidu lithného, napriklad ve form¢ monohydratu hydroxidu lithného.
V uréitém provedeni lze pred pfidanim zdroje uhli¢itanu nebo kaustifikaci zvysit pH
uhlic¢itanového roztoku nebo kaustifikacniho roztoku alkalickym c¢inidlem, aby se vysrazel
fosfore¢nan lithny, a tim odstranil veskery zbyvajici fosforecnan, a poté vysrazeny fosforeCnan
lithny shromazdit. alkalické ¢inidlo se muZe pfidavat do roztoku s rozpusténym siranem lithnym,
dokud se nedosahne hodnoty pH 11.

Jeden ze zpusobu zpracovani predstavuje metodu upravy lithiovych materialy, jako je lithiova ruda
nebo lithiovy koncentrat, za icelem vytvoreni uhli¢itanu lithného, ktera zahmuje tyto ¢innosti:

) prazeni lithiovych materiali homin s jednou nebo vice alkalickymi solemi za ucelem
vytvoreni prazenych lithiovych materialu;
(1) uprava prazenych lithnych materiala louhovacim roztokem za vzniku mate¢ného roztoku

obsahujiciho ve vodé rozpustn¢ lithné slouceniny
(i11))  pridani zdroje fosfore¢nanu do mate¢ného roztoku, pro vysrazeni fosforecnanu lithného;
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(iv)  pfeména fosfore¢nanu lithného na ve vodé rozpustnou sul lithia a nasledna krystalizace
nebo srazeni ve vodé rozpustné soli lithia za vzniku pevné ve vod¢€ rozpustné soli lithia a filtratu;
(v) odstranéni necistot z pevné ve vod¢ rozpustné lithiové soli; a

(vi)  uprava precisténé pevné ve vod€ rozpustné soli lithia z bodu (v) karbonataci na pevnou
formu uhli¢itanu lithné¢ho.

V jednom nebo ve vice procesnich zpusobu je mozno filtrat z kroku (iv) pouzit v kroku (iii)
pfinejmensim jako ¢ast zdroje fosforecnanu.

V jednom nebo vice zpusobech provedeni muze krok (i1) zahmovat odstranéni pevnych latek z
matecného roztoku tak, aby se vytvoril prvni filtrat. Tento filtrat muze byt upraven vapnem pro
zvySeni pH matecného roztoku a vysrazeni se necistot ve form¢ hydroxidu kovi. Hodnota pH muze
byt zvySena nad 9. Mezi necistoty ve form¢ hydroxidi kovi mohou patfit necistoty na bazi Al, Mn,
Fe a Mg. Z prvniho filtratu mohou byt také odstranény fluoridy pfidanim kyseliny fosfore¢né
k vysrazeni fluoridovych sloucenin, jako je fluorapatit. Po vysrazeni necistot hydroxidu kova a
minerali obsahujicich fluoridy lze upraveny prvni filtrat opét pfefiltrovat, pro odstranéni
nerozpustného zbytku a tvorbu druhého filtratu. K druhému filtratu lze pridat zdroj uhliéitanu, jako
je uhli¢itan sodny, k vysrazeni vapennych sloucenin, napfiklad kalcitu. Druhy filtrat se maze opét
prefiltrovat, k odstranéni vysrazenych slou¢enin vapniku a tvorb¢ precisténého mateéného roztoku.
Precistény roztok lze poté pouzit v kroku (iii).

V jednom provedeni krok (ii) zahrnuje: filtraci mate¢ného roztoku za vzniku prvniho filtratu;
zvySeni pH prvniho filtratu za ucelem vysrazeni necistot ve formé hydroxidu kovu; vysrazeni
slouéenin obsahujicich fluoridy; filtraci prvniho filtratu za ucelem odstranéni vysrazenych necistot
ve form¢ hydroxida kovu a sloucenin obsahujicich fluoridy za vzniku druhého filtratu; pridani
zdroje uhli¢itanti do druhého filtratu za ucelem vysrazeni sloucenin obsahuyjicich vapnik; a dalsi
filtrace druh¢ho filtratu za ucelem odstranéni vysrazenych sloucenin obsahujicich vapnik za vzniku
precisténc¢ho roztoku.

Podle provedeni muze krok (iv) zahrnovat rozpusténi pevného fosforeCnanu lithného v kyselin¢
sirové za vzniku roztoku siranu lithné¢ho a kyseliny fosforecné a nasledné vysrazeni pevného siranu
lithného, napriklad monohydratu siranu lithného, z roztoku siranu lithného a kyseliny fosfore¢né
za vzniku vyluhu obsahujiciho kyselinu fosfore€nou. Vyluh obsahujici kyselinu fosfore€nou miize
byt upraven alkalickym hydroxidem za ucelem pfemény kyseliny fosforecné na fosfore¢nan
trisodny.

Provedeni krok (v) zahrmuje rozpusténi pevné lithné soli za tvorby roztoku obsahujiciho lithium a
vysrazeni kationtovych a/nebo aniontovych necistot z roztoku obsahujiciho lithium.

Krok (ii1) muze zahmovat vytvoreni filtratu obsahujiciho smésné soli, ktery lze pfidat k prazeni v
kroku (1). Filtrat obsahujici smésné soli mize byt upraven tak, aby se ziskaly smésné soli v pevné
formé, napriklad krystalizaci. Filtrat vznikly separaci pevného uhlicitanu lithného lze recyklovat
zpét do kroku (ii1). Filtrat vznikly ze separace pevného uhlicitanu lithného lze pouzit k vytvoreni
roztoku pouzitého béhem kroku (ii1).

Krok (vi) muze zahrnovat slouceni obohaceného roztoku precisténé lithné soli a zdroje uhli¢itanu
za ucelem vysrazeni uhli¢itanu lithného. Metoda muze dale zahmovat zahfivani obohacené¢ho
lithného roztoku pro podporu srazeni uhli¢itanu lithného. Obohaceny lithny roztok lze zahtat na
teplotu > 60 °C. Precisténou soli lithia maze byt siran lithny. V jednom provedeni mohou byt kroky
(1)-(11) provedeny podle vyse uvedeného postupu.
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Objasnéni vvkresu

Nyni budou pfikladmo popsana provedeni zvefejnéného postupu s odkazem na prilozené
neomezujici vykresy, na nichz:

Obrazek 1 je znazoméni technologického schématu
Na obrazku la je znazoméno provedeni kroku ¢isténi pred srazenim fosforeénanu lithného.
Na obrazku 2 je znazoméno technologické schéma

Na obrazku 3 je znazomeéno technologické schéma provozniho postupu

Priklady uskuteénéni vynalezu

Metoda nebo proces 10 upravy lithiové rudy nebo koncentratu je znazomén na obrazku 1. Lithiova
ruda nebo koncentrat mize obsahovat spodumen, lepidolit, cinvaldit, jily obsahujici lithium a/nebo
jiné materialy obsahujici lithium. Podle provedeni je lithiovou rudou nebo koncentratem
sekundami lithiova ruda. Napfiklad variantou muze byt lithiova ruda, ktera neni spodumenovou
rudou.

Proces 10 zahmuje kroky prazeni 12, louhovani 14, filtrace 16, sraZeni fosfore¢nanu lithn¢ho 18 a
shromazd’ovani fosfore¢nanu lithného 20. Kazdy z kroki 12, 14, 16, 18 a 20 bude nyni popsan
podrobnéji. Je tfeba si uvédomit, Ze zde popsané kroky mohou byt provadény ve vlastnim reaktoru,
nadob¢, nadrzi nebo podobném zafizeni, nebo mohou zahmovat vice reaktoru, nadob, nadrzi nebo
podobnych zafizeni, a ze odkaz na kroky zpracovani neomezuje poskytnuti informaci na konkrétni
reaktory, nadoby, nadrze nebo podobna zafizeni.

Pfi prazeni 12 se lithiova ruda prazi s jednou nebo vice alkalickymi solemi tak, aby vznikla prazena
ruda. Alkalické soli mohou obsahovat siran sodny, siran draselny, vapenec, vapno, sadru a/nebo
dolomit. Sadrovec (siran vapenaty) a siran sodny mohou byt hydraty nebo anhydrity. Konkrétni
pomér alkalickych soli zavisi na podminkach prazeni a na skladbé nebo slozeni lithiové rudy nebo
koncentratu. Priklad provedeni smési alkalickych soli je uveden v tabulce 1. V jednom provedeni
je celkovy obsah vody ve smési alkalickych soli az 25 %. V jednom z prikladu je celkovy obsah
vody ve smési alkalickych soli 19 %. Zahmuti vody do smési alkalickych soli miize pomoci zlepsit
kontakt ¢inidel s lithiovou rudou.

Tabulka 1: Slozeni smési alkalickych soli ve vztahu k lithiové rud¢ nebo koncentratu (za sucha).

Slozka Pomér v rozmezi
Lithiova ruda nebo koncentrat 1
(suchy)

Sadrovec CaSQO4 (jako dihydrat) 0-0,75
CaCO:s 0-0,2
Na,S04 (anhydrit) 0-0,5
Celkovy obsah vody 0-25%

Alkalické soli 1ze kombinovat nebo misit ve vhodném michacim zafizeni, aby byla zajiSt¢na
stejnorodost smési. Lithiova ruda muze byt pfed misenim zkombinovana s alkalickymi solemi, aby
se zajistila stejnorodost smési lithiové rudy a alkalickych soli. Smés lithiové rudy a alkalickych
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soli muze byt pfed praZzenim peletovana nebo aglomerovana, aby se snizil vliv jemnych ¢astic v
peci a snizily se ztraty zpusoben¢ prasnosti.

Smés alkalickych soli lze pridavat jako cCerstva a/mebo sucha ¢inidla nebo recyklovat z
technologickych procesu pii vyrob¢ obsahujicich smés alkalickych soli. V jednom provedeni je
sm¢s alkalickych soli vytvorena z Cerstvych a/nebo suchych ¢inidel a/nebo smésnych alkalickych
soli recyklovanych z jednoho nebo vice kroku technologického procesu 10. Napriklad po separaci
fosfore¢nanu lithného 20 1ze filtrat vznikly pfi separaci fosfore¢nanu lithného béhem krystalizace
nebo filtrace 22 vykrystalizovat nebo prefiltrovat (tj. precistit) na alkalické soli pfitomné ve filtratu
a tento filtrat 1ze pridat béhem kroku prazeni 12. VSimnéte si, ze krystalizace nebo filtrace 22 neni
vyzadovana ve vSech provedenych variantach.

V jednom provedeni maji sucha ¢inidla pouzita ve sm¢si alkalickych soli velikost ¢astic mensi nez
velikost ¢astic lithiové rudy. Takova relativni velikost ¢astic mize pomoci umoznit vhodny kontakt
a naslednou reakci béhem prazeni 12. Pfed prazenim 12 je v jednom provedeni lithiova ruda
rozemleta na P100 <250 um. V jednom provedeni je lithiova ruda pfed prazenim 12 rozemleta na
P100 <90 um. Je tfeba si uvédomit, Zze hodnota P100 se bude liSit v zavislosti na vlastnostech
lithiové rudy, na chovani ¢astic zdrojové rudy pfi rozdruzovani a na metodé zpracovani pro toto
rozdruzovani a zuslechtovani a na povaze chemické reakce vyvolané plisobenim tepla v peci za
pritomnosti prazicich ¢inidel.

Prazeni 12 muze probihat pfi teploté od pfiblizné 750 °C do piiblizné¢ 1100 °C. U jednoho
provedeni se prazeni provadi pii teploté mezi 875 a 975 °C. Prazeni se muze provadét po dobu od
priblizné¢ 30 minut do pfiblizné¢ 180 minut. PraZzeni muze trvat od pfiblizné 30 minut do piiblizné
150 minut. Prazeni muze trvat pfiblizné¢ 30 az 120 minut. Jedna z variant prazeni smési lithia a
slidy pfi teploté piiblizné 875 °C po dobu 1 hodiny umoznila extrahovat vice nez 92 % lithia béhem
louZeni 14.

V jednom z moznych provedeni zahmuje vyrobni postup 10 krok mleti 24 po prazeni 12, aby se
zmenSila velikost ¢astic prazené rudy. Prazenou rudu lze rozemlit, aby se zvysil kontakt Castic
béhem louZeni 14 a zvysila se tak extrakce lithia. V jednom provedeni je prazena ruda rozemleta
na P100 200 um. Rozpadava povaha prazené rudy v§ak mize umoznit pfimé louzeni bez mleti. V
souladu s tim neni mleti 24 po praZzeni 12 ve vSech provedenich nutng.

Po prazeni 12 a pfipadné mleti 24, je-li to nutné, se prazena ruda louzi 14 louZicim roztokem za
vzniku vyluhu, napfiklad mateéného roztoku (PLS) obsahujiciho ve vod€ rozpustné lithium. V
jednom provedeni je louzicim roztokem zbytkovy filtraéni a promyvaci roztok. V jednom
provedeni je lithium vylouceno do vyluhu jako hydroxid lithny a/nebo siran lithny. Jinak feceno,
vyluh muze byt obohacen siranem lithnym a/nebo hydroxidem lithnym. V urcitém provedeni ma
vyluh po vyluhovani 14 koncentraci lithiovych iontii v rozmezi pfiblizné 1000 ppm az 12000 ppm.
V jednom provedeni ma vyluh po vyluhovani 14 koncentraci lithiovych ionti v rozmezi pfiblizné
1000 ppm az 10000 ppm. V jednom provedeni ma vyluh po vyluhovani 14 koncentraci lithiovych
lontu, ktera se pohybuje v rozmezi pfiblizné¢ 1000 ppm az 7000 ppm. V jednom provedeni ma vyluh
po vyluhovani 14 koncentraci lithiovych ionti v rozmezi priblizn¢ 1000 ppm az 5000 ppm. V
jednom provedeni ma vyluh po vyluhovani 14 koncentraci lithiovych ionti v rozmezi priblizné
2000 ppm az 4000 ppm. V jednom provedeni ma vyluh po vyluhovani 14 koncentraci lithiovych
ionti v rozmezi piiblizn¢ 3000 ppm az 4000 ppm. V jednom provedeni ma vyluh po vyluhovani
14 koncentraci lithiovych iontl priblizné¢ 4000 ppm.

Vyluhovani 14 maze zahmovat jeden nebo vice stupiiu promyvani. V jednom z moznych provedeni
je vyluhovani 14 provadéno pfi teploté od priblizn¢€ 40 °C do priblizné 70 °C. Podle provedeni se
louZeni 14 provadi pfi obsahu pevnych latek v rozmezi od 30 % hmotnosti do 50 % hmotnosti. V
jednom provedeni se louzeni 14 provadi pfi obsahu pevnych latek v rozmezi od 40 % hmotnosti
do 50 % hmotnosti. V jednom provedeni se louzeni 14 provadi pfi obsahu pevnych latek piiblizné



20

25

30

35

40

45

50

55

CZ 2025 - 144 A3

45 % hmotnosti. Vyhodou pouziti vysSiho obsahu pevnych latek pri louzeni 14 a nasledném
promyvani je, ze muze zvysit obsah lithia.

Matecny roztok vznikly louzenim 14 se odfiltruje 16, napf. za ucelem odstranéni pevného zbytku.
Filtrace 16 muze zahrnovat odstranéni nelithiovych materiali z mate¢ného roztoku, napfiklad
srazenim, bé¢hem filtrace 16. V jednom provedeni se srazeni provadi zvysenim pH mateéného
roztoku >10,5 pred filtraci 16. Mezi nelithiové druhy mohou patfit pfechodové kovy, hoicik a
vapnik. Fluor l1ze odstranit pfidanim kyseliny fosforecné.

Vapnik se muze vysrazet pfidavkem uhlicitanti. Timto zpiisobem filtrace 16 funguje tak, ze
odstranuje necistoty z matecného roztoku a muze zahmovat nékolik filtranich kroku.

Filtrace 16 muze zahmovat precisténi matecného roztoku). Na obrazku 1 je obecné znazomén
proces precisténi mateéného roztoku 30, ktery je podrobnéji popsan s odkazem na obrazek la. Po
filtraci v kroku 16 1ze odstranit dalsi pevné latky tak, aby vznikl prvni filtrat, ktery muze obsahovat
necistoty, jako jsou nelithiové druhy véetn€ ve vodé€ rozpustnych forem Al, Mn, Fe a Mg. Necistoty
v prvnim filtrovaném filtratu se vysrazi v kroku 32 zvySenim pH prvniho filtratu na hodnotu >9,0,
jako naptiklad >10,5 za vzniku nerozpustnych hydroxida kovu (tj. srazenin). V jednom provedeni
se¢ pH prvniho filtratu zvysi pfidanim vapna. V kroku 32 lze také pridat kyselinu fosfore¢nou, aby
se z roztoku odstranil fluor nebo latky obsahujici fluoridy, napf. vysrazenim fluorapatitu. Mnozstvi
kyseliny fosfore¢né pridané k odstranéni fluoru je takové, aby se zabranilo vysrazeni fosfore¢nanu
lithného a/nebo rozpousténi nerozpustnych hydroxida kovi. Prvni filtratu se pak v kroku 34 dale
filtruje, aby se odstranil zbytek a sraZeniny a vytvoril se druhy filtrat. Pokud se ke zvyseni pH
prvniho filtratu pouZzije vapno, obsahuje druhy filtrat vapnik nebo vapnik obsahujici latky. V
takovych pfipadech lze v kroku 36 piidat do druhého filtratu zdroj uhli¢itanu, jako je uhli¢itan
sodny, aby se odstranil vapnik, napf. tvorbou kalcitu. Vysrazeny vapnik se pak v kroku 38
prefiltruje a vytvori se precistény mateény roztok. predistény matecny roztok se pak pouzije pri
srazeni fosforecnanu lithného v kroku 18, jak je podrobngji popsano nize.

V urcitém provedeni se vyluh z filtrace 16 vraci zpét a pouziva se pri louzeni 14 a jako promyvaci
voda pfi separaci pevné latky a kapaliny k odstranéni vznikl¢ uvolnéné louhovaci kapaliny a ke
shromazd’ovani matecného roztoku obohaceného siranem lithnym. Kdyz se vyluh z filtrace 16
recykluje zpét a pouzije pri louzeni 14, muze se smisit s vodou nebo se muze pouzit pfimo.
Napfiklad vyluh z filtrace 16 lze pouzit pfimo v promyvacim kroku.

Po filtraci 16, a pokud se provadi preciStovaci krok 30, se pfida zdroj fosfore€nanu do matecného
roztoku nebo do precisténého vyluhového roztoku, pokud se provadi precistovaci proces 30, aby
se¢ vysrazel fosforeCnan lithny 18, tj. pevny fosforecnan lithny. Pfidavek zdroje fosforecnani
zpusobuje pfeménu ve vod¢ rozpustnych forem lithia, jako je siran lithny a hydroxid lithny, na
fosforecnan lithny. V jednom provedeni zdroj fosfore¢nanti zahmuje jeden nebo vice fosforecnant
trisodnych, alkalickych fosfore¢nych soli a kyseliny fosforecné. V jednom provedeni se zdroj
fosfore¢nanu pfidava ve stejném stechiometrickém mnozstvi vzhledem k obsahu lithia v mate¢ném
roztoku. V jiném provedeni se zdroj fosfore¢nant pridava v pfebytku vzhledem k obsahu lithia
matecném roztoku. Pfidavek fosforecnanti v prebytku mize pfispét k maximalnimu vysrazeni ionti
lithia z mate¢ného roztoku. V jednom provedeni se zdroj fosfore¢nant pridava v stechiometrickém
prebytku nejméné 1,02 % obsahu lithia v obohaceném vyluhovém roztoku. V jednom provedeni
se zdroj fosforeCnani piidava v mnozstvi od 1 % stechiometrického prebytku do 10 %
stechiometrického prebytku obsahu lithia v mate€ném roztoku. V jednom provedeni se zdroj
fosfore¢nanu pridava v mnozstvi od 1 % stechiometrického prebytku do 5 % stechiometrického
pfebytku obsahu lithia v mateéném roztoku. V jednom provedeni se zdroj fosfore¢nanu pridava v
mnozstvi od 2 % stechiometrického prebytku do 5 % stechiometrického pfebytku obsahu lithia v
mateéném roztoku. V jednom provedeni se zdroj fosfatu pfidava v mnozstvi od 2 %
stechiometrického prebytku do 3 % stechiometrického prebytku obsahu lithia v mateéném roztoku.
V jednom provedeni se zdroj fosfore¢nant pridava v mnozstvi 2,5 % stechiometrického prebytku
obsahu lithia v matec¢ném roztoku.
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Ke srazeni fosforeCnanu lithného 18 muaze dochazet pii teploté okoli, napf. ~25 °C. V uréitém
provedeni dochazi ke srazeni fosfore¢nanu lithného 18 pii zvysené teplote, napt. >35 °C. V urcitém
provedeni dochazi ke srazeni fosfore¢nanu lithného 18 pfi teploté nad 40 °C. V urcitém provedeni
dochazi ke srazeni fosfore¢nanu lithného 18 pfi teploté nad 45 °C. V uréitém provedeni dochazi ke
srazeni fosfore¢nanu lithného 18 pfi teploté nad 50 °C. V jednom provedeni dochazi ke srazeni
fosfore¢nanu lithného 18 pfi teplot¢ nad 55 °C. V jednom provedeni dochazi ke srazeni
fosfore¢nanu lithného 18 pfi teplot¢ nad 60 °C. V jednom provedeni dochazi ke srazeni
fosfore¢nanu lithného 18 pfi teplot¢ nad 65 °C. V urcitém provedeni dochazi ke srazeni
fosfore¢nanu lithné¢ho 18 pii teploté nad 70 °C.

V jednom provedeni dochazi ke srazeni fosforecnanu lithného 18 pfi teploté nad 75 °C. V jednom
provedeni dochazi ke srazeni fosfore¢nanu lithného 18 pri teploté nad 80 °C. V jednom provedeni
dochazi ke srazeni fosfore¢nanu lithného 18 pfi teploté nad 85 °C. V urcitém provedeni dochazi ke
srazeni fosfore¢nanu lithného 18 pri teploté¢ nad 90 °C. V jednom provedeni dochazi ke srazeni
fosfore¢nanu lithného 18 pri teploté pohybujici se v rozmezi od 60 °C do > 90 °C. V jednom z
moznych provedeni dochazi ke srazeni fosfore¢nanu lithného 18 pfi teploté varu nebo nizsi nez je
teplota varu mate¢ného roztoku.

Srazeni fosfore¢nanu lithného 18 muze zahmovat kontakt matecného roztoku se zdrojem
fosfore€nanu po dobul0 minut. Srazeni fosforecnanu lithného 18 muZze zahmovat kontakt
matecného roztoku se zdrojem fosfore¢nanu po dobu 15 minut. Srazeni fosfore¢nanu lithného 18
muze zahmovat kontakt matecného roztoku se zdrojem fosforecnanu po dobu 20 minut. SraZeni
fosfore¢nanu lithného 18 muze zahmovat kontakt matecného roztoku se zdrojem fosfore¢nanu po
dobu 25 minut. SraZeni fosfore¢nanu lithného 18 miize zahmovat kontakt obohacené¢ho
vyluhového roztoku se zdrojem fosforecnanu po dobu 30 minut. SraZzeni fosfore¢nanu lithného 18
muze zahmovat kontakt matecného roztoku se zdrojem fosfore¢nanu po dobu 40 minut. SraZeni
fosfore¢nanu lithné¢ho 18 muze zahmovat kontakt mate¢ného roztoku se zdrojem fosfore¢nanu po
dobu 50 minut. Srazeni fosfore¢nanu lithného 18 mize zahmovat kontakt matecného roztoku se
zdrojem fosfore¢nanu po dobu 60 minut. V zavislosti na vlastnostech lithiové rudy a slozeni a
koncentraci mate¢ného roztoku muze dojit ke kolisani v rozsahu doby kontaktu.

Po vysrazeni fosforecnanu lithného miize mit matecny roztok koncentraci lithia az 120 mg/1 (120
ppm). Timto zplisobem mize srazeni fosfore€nanu lithného 18 vést k vytéznosti > 90 % lithia
v mateCném roztoku. V uréitém provedeni je vytéznost lithia > 95 %. V urcitém provedeni se
vytéznost lithia pohybuje od 95 % do 98 %.

Jakmile se fosforecnan lithny vysrazi, separuje se v kroku 20. Fosforec¢nan lithny lze separovat
filtraci. Odfiltrovany fosfore¢nan lithny lze promyt. Fosfore¢nan lithny se muze promyvat vodou.
Promyvani lze dosahnout tak, ze se vytvori suspenze fosfore¢nanu lithné¢ho.

V jednom provedeni se filtrovany (tj. pevny) fosforecnan lithny dvakrat promyje vodou v poméru
[voda]: [Li3PO4] 1:1. Promyvani lze provadét pii zvySenych teplotach, napi. 40 °C. V jednom
provedeni se promyvani provadi pfi 60 °C. Do vody pouzité k promyvani fosfore¢nanu lithn¢ho
1ze pridat prisady (aditiva). Do suspenze vody a kyseliny fosfore¢né 1ze napriklad pridavat kyselinu
fosfore¢nou, dokud pH suspenze neni <5,4. Fosfore¢nan lithny shromazdény v kroku 20 lze
precistit na fosfore€nan lithny v bateriové Cistot¢. Piipadné muze krok separace fosforecnanu
lithného 20 zahrnovat krok ¢isténi, kterym se surovy fosfore¢nan lithny upravi na fosfore¢nan
lithny v bateriové Cistote.

V jednom provedeni se filtrat 21 z filtrovaného fosforecnanu lithného separuje a recykluje.
Napriklad, jak je znazoméno na obrazku 1, miiZe byt filtrat 21 podroben krystalizaci a/nebo filtraci
v kroku 22. Produkty krystalizace a/nebo filtrace 22 lze povaZzovat za sekundami materialovy tok
alkalickych soli. Sekundami tok alkalickych soli muze obsahovat siran sodny, siran draselny a
siran rubidny. V provedeni znazornéném na obrazku 1 se produkty krystalizace a/nebo filtrace 22
recykluji zpét do praZzeni 12 prostfednictvim recyklacéniho toku 26, aby nahradily siran sodny
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pouzity pri prazeni. V urCitém provedeni se ¢ast recyklacniho toku 26 v kroku 28 vypusti jako
odluh, aby se odstranilo nebo snizilo mnozstvi recyklacniho toku 26 dodavaného zpét do prazeni
alkalickych soli 12. Odluh 28 miiZe byt provadén v pfedem stanoveném cyklu. Jakmile je napriklad
filtrat 21 recyklovan v pfedem stanoveném poctu vicekrat, je ¢ast nebo cely recyklovany tok 26
vypustén ze systému 10. Jinym pfikladem je, Ze poté, co pfedem stanoveny objem filtratu projde
krystaliza¢nim nebo filtracnim krokem 22, je ¢ast nebo cely recyklacni tok 26 vypustén ze systému
10. Mnozstvi vypousténho odluhu je obvykle doplnéno prfidanim novych ¢inidel b€hem
alkalického prazeni 12, louzeni 14 a/nebo srazeni fosforeénanu lithného 18. Mnozstvi odluhu miize
zaviset na obsahu rubidia v recyklacnim toku. Rubidium se muze ziskavat pro dalsi komeréni
vyuziti.

Vyhodou srazeni fosfore¢nanu lithného je, Ze srazeni lze provadét bez nutnosti zakoncentrovani,
jako je tfeba odparovanim.

Odstranéni nutnosti zakoncentrovani muze piispét ke omezeni slozitosti a potfebnych
energetickych vstupu pii ziskavani lithia z lithiové rudy. Jak je podrobngji popsano niZe,

vvvvv

obchodovanych forem lithia, jako je uhli¢itan lithny a hydroxid lithny.

Pouziti zdroje fosfatu pro tvorbu srazeniny lithia maze zjednodusit ziskavani lithia ze sekundarnich
lithiovych rud.

Nyni popiSeme metodu nebo postup 100 upravy lithiové rudy nebo koncentratu za tcelem
vytvoreni uhlic¢itanu lithného s odkazem na obrazek 2. Postup 100 vytvafi uhlicitan lithny za pouziti
meziproduktu fosfore¢nanu lithného.

Postup 100 vyuziva postup 10 k ziskani fosfore¢nanu lithného. Proces 100 zacina lithiovou rudou,
ktera se podrobi prazeni alkalickymi solemi 12, louzeni 14, filtraci 16, srazeni fosfore¢nanu
lithného 18, separaci fosfore¢nanu lithného 20 a pripadné krystalizaci nebo filtraci filtratu 22 z
postupu 10, jak je popsano vyse, k tvorbé fosfore¢nanu lithného.

Fosfore¢nan lithny se nasledné rozpusti a krystalizuje 110. Rozpousténi se obvykle dosahuje
pomoci kyseliny. V jednom provedeni se k rozpusténi fosfore¢nanu lithného pouzije kyselina
sirova a vytvofi se roztok siranu lithn¢ho a kyseliny fosforecné.

Fosforecnan lithny mize byt pfed rozpousténim preveden do suspenze rozmichanim. V jednom
provedeni je fosforecnan lithny rozmichan ve vodé az do 30 hmotnostnich% suSiny. V jednom
provedeni je fosforeCnan lithny rozmichan ve vodé az do 20 % hm. suSiny. V jednom provedeni je
fosfore¢nan lithny rozmichan ve vod¢ v mnozstvi 5 nebo vice hmotnostnich% susiny. V jednom
provedeni je fosfore¢nan lithny rozmichan ve vodé€ s obsahem 10 nebo vice hm.% susiny. V jednom
z provedeni je fosfore¢nan lithny rozmichan ve vod¢ pri 15 nebo vice hm. % susiny. V jednom
provedeni je fosforecnan lithny rozmichan ve vodé v mnozstvi 10 az 20 % hmotnosti suSiny.

V jednom provedeni se do suspenze fosfore¢nanu lithného pridava kyselina sirova, dokud se
veskery fosforeCnan lithny nerozpusti. Koncentrace kyseliny sirové muze byt 98 %. V jednom
provedeni se kyselina sirova pfidava tak dlouho, dokud neni pomg¢r siranu alespon stechiometricky
k obsahu lithia. V jednom provedeni se kyselina sirova pfidava, dokud obsah siranu neni vys$si nez
obsah lithia. Pridavek kyseliny sirové v pfebytku muze pomoci zajistit uplnou preménu
fosfore¢nanu lithného na siran lithny. Kyselinu sirovou lze pfidavat, dokud obsah sirani nepfevysi
obsah lithia o 1 %. Kyselina sirova se mize pfidavat, dokud obsah sirani nepfevysi obsah lithia o
2 %. Kyselina sirova se muze pfidavat, dokud obsah siranii neprevysi obsah lithia o 3 %. Kyselina
sirova se muze pridavat, dokud obsah sirani nepfevysi obsah lithia o 4 %. Kyselina sirova se maze
pfidavat, dokud obsah siranti nepfevysi obsah lithia o 5 %.
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Jakmile je fosforecnan lithny rozpustén tak, Ze se vytvori ve vod¢ rozpustna lithna sul, dochazi
potom k tomu, Ze tato ve vodé€ rozpustna lithna sil krystalizuje nebo se vysrazi. V pripadech, kdy
s¢ k rozpousténi fosforecnanu lithného pouzije kyselina sirova, muze dojit ke krystalizaci siranu
lithného. V jednom provedeni se siran lithny krystalizuje z roztoku odpafenim. Napfiklad voda se
muze z roztoku odparfovat, dokud se neodpari priblizn€ 90 % vody, ¢imz zustane vykrystalizovany
siran lithny. Mnozstvi odpafené vody v % muze zaviset na koncentraci slozek v roztoku. V jednom
provedeni se roztok odparuje, dokud se neodpafi 50 %, 60 %, 70 %, 80 %, 90 % nebo > 90 % vody.
Odparovani lze provadét pii atmosférickych tlacich.

Odparovani 1ze provadét pii atmosférickych tlacich. Odpafovani v§ak muze probihat 1 za snizené¢ho
tlaku, napriklad za ucelem urychleni odpafovani nebo snizeni teploty potfebné k odpafovani. Siran
lithny vznikly krystalizaci mize byt ve formé monohydratu siranu lithného (Li.SO4.H:0). K
zahajeni krystalizace siranu lithného muze byt pouZzito ockovani.

Odpareni roztoku za ucelem krystalizace siranu lithné¢ho 1ze dosahnout zahratim roztoku. V jednom
provedeni se kapalina zahfiva na teplotu vyss$i nez 40 °C, aby vykrystalizoval siran lithny. V
jednom pfipad¢ se kapalina zahfeje na teplotu vyssi nez 50 °C, aby vykrystalizoval siran lithny. V
jednom pfipad¢ se kapalina zahfeje na teplotu vyssi nez 60 °C, aby vykrystalizoval siran lithny. V
jednom pfipad¢ se kapalina zahfiva na teplotu vyssi nez 70 °C, aby vykrystalizoval siran lithny. V
jednom pfipad¢ se kapalina zahfiva na teplotu vyssi nez 80 °C, aby vykrystalizoval siran lithny. V
jednom pfipad¢ se kapalina zahfiva na teplotu vyssi nez 90 °C, aby vykrystalizoval siran lithny. V
jednom pripadé se kapalina zahfiva na teplotu priblizn€ 100 °C, aby vykrystalizoval siran lithny.
V jednom provedeni se kapalina zahfiva pii teploté od 50°C do 100 °C, aby vykrystalizoval siran
lithny. V jednom provedeni se kapalina zahriva pii teplot€ od 60 °C do 100 °C, aby vykrystalizoval
siran lithny. V jednom provedeni se kapalina zahriva pfi teploté¢ od 70 °C do 100 °C, aby
vykrystalizoval siran lithny. V jednom pripad¢ se kapalina zahfiva pfi teploté 80 °C az 100 °C, aby
vykrystalizoval siran lithny. V jednom provedeni se kapalina zahriva pii teploté od 90°C do 100°C,
aby vykrystalizoval siran lithny.

Jakmile se fosforecnan lithny rozpusti, vznikne ve vodé rozpustna lithna sul a nasledné
vykrystalizuje, je pevna lithna stl odfiltrovana z vyluhu na filtraci 112, kde vznikne tok filtratu
122. Pokud se k rozpousténi fosfore¢nanu lithného pii krystalizaci 110 pouziva kyselina, obsahuje
filtra¢ni tok 122 kyselinu fosforecnou. Veskera kyselina fosfore¢na pfitomna v toku filtratu 122
muze byt recyklovana zpét do srazeni fosforeCnanu lithného v kroku 18. V provedeni znazorméném
na obrazku 2 prochazi tok filtratu 122 regeneraci fosfati 118. V jednom provedeni zahmuje
regenerace fosfatu 118 pridani hydroxidu sodného ke kyselingé fosforecné za ucelem vytvoreni
fosfore¢nanu trisodného. Regeneracni tok, ktery obsahuje fosforenan trisodny, je znazomén jako
regeneracni tok 124, ktery se pfivadi pfimo do srazeni fosfore¢nanu lithného 18. Regenerace
fosfatu 118 neni nutna ve vSech provedenich. Napriklad kyselina fosforeéna z toku filtratu 122
muze byt pfidana pfimo do srazeni fosfore¢nanu lithného 18, pfi¢emz hydroxid sodny se pfida do
srazeni fosfore¢nanu lithného 18, aby se v pfipad¢ potfeby vytvofil fosfore¢nan trisodny a
usnadnilo se srazeni fosfore¢nanu lithného.

V jednom provedeni se produkt siranu lithného odebrany pii filtraci 112 promyje v nasyceném
roztoku siranu lithného, aby se odstranil vneseny fosfat a dalsi necistoty. Napriklad promyvani a
filtrace se provadi dvakrat pfi poméru [pevné latky]: [kapalina] 1:1 a teploté okoli.

Recyklace jakékoli kyseliny fosforeéné pritomné ve filtratu z filtrace 112 muze pomoci snizit
potfebné vstupni mnozstvi fosfore¢nanu pozadovanych k vytvoreni fosfore¢nanu lithného.

Po filtraci 112 lze v pfipad¢ potfeby odstranit necistoty v uzlu odstrafiovani necistot 114, aby
vznikla precisténa lithiova sul. Odstranéni necistot 114 pomaha docistit a odstranit veskeré zbytky
fosfore¢nani a jinych necistot v siranu lithném po filtraci 112. V jednom provedeni se
krystalizovany siran lithny rozpusti ve vodé a pH se upravi na 12, aby se vysrazel a odstranily se
vesker¢ necistoty. Napfiklad jakékoli
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fosforeCnany pfitomné v krystalizovaném siranu lithném se mohou vysrazet jako fosforecnan
lithny po upravé pH do zasadité oblasti. Podobn¢ muze odstranéni necistot 114 zahmovat vysrazeni
kationtovych a/nebo aniontovych necistot. Veskeré srazeniny nebo pevné latky vzniklé pfi
odstraniovani necistot 114 lze odfiltrovat. V ur¢itém provedeni je jakykoli zdroj fosfatu oddéleny
béhem odstraniovani necistot 114 recyklovan zpét do srazeni fosfore¢nanu lithného 18 (neni
zobrazeno).

Odfiltrovany zbytek z odstrafiovani necistot 114 muze obsahovat vysoky obsah lithia, napf. 18 %
hmotnosti lithia (Li). VSimnéte si, Ze odstranéni necistot 114 neni nutné ve vSech provedenich,
napiiklad pokud je lithiova ruda vysoce kvalitni a/nebo pevné latky zachycené pri filtraci 112 maji
dostatecnou ¢istotu.

Po provedeni filtrace 112 nebo, je-li to nutné, po odstranéni necistot 114 se zdroj lithného vyluhu
podrobi karbonataci 116. Karbonataci 116 lze dosahnout pomoci lithné soli ve formé roztoku
obsahuyjiciho lithium, napriklad roztoku bohatého na lithium, a naslednym pfidanim zdroje
uhli¢itanu nebo uhli¢itanové soli. Uhli¢itanovou soli miize byt uhli¢itan sodny. Zdroj uhlicitanu
muze byt davkovan v koncentraci nejméné 100 g/1. Zdroj uhli¢itanu muze byt davkovan v mnozstvi
nejméné 150 g/l. Zdroj uhli¢itanu muze byt davkovan v mnozstvi nejméné 200 g/l. Zdroj uhli¢itant
muze byt davkovan v mnozstvi nejméné alespon 250 g/l. Zdroj uhli¢itani mize byt davkovan v
mnozstvi nejméné 300 g/l. Zdroj uhlic¢itanu muize byt davkovan v mnozstvi pfiblizné 100 g/l az
400 g/l. Zdroj uhli¢itani muze byt davkovan v mnozstvi piiblizné 200 g/l az 400 g/l. Zdroj
uhli¢itana muze byt davkovan v mnozstvi priblizn¢ 250 g/l az 350 g/l. Zdroj uhli¢itanu muze byt
davkovan v mnozstvi priblizn¢ 275 g/l az 325 g/1. Zdroj uhli¢itani muze byt davkovan v mnozstvi
priblizné 300 g/l.

Karbonatace 116 mize zahmovat zahfivani roztoku lithiové soli a zdroje uhli¢itanu k podpore
srazeni uhli¢itanu lithného. Karbonatace muze probihat pii teploté vyssi nez pfiblizné 50 °C.
Karbonataci 1ze provadét pri teploté nad priblizn¢ 60 °C. Karbonatace muze probihat pri teploté
nad priblizn¢ 70 °C. Karbonataci lze provadét pri teplot€ vyssi nez priblizné¢ 80 °C. Karbonatace
muze probihat pii teploté priblizné 90 °C. Karbonizace miize probihat pii teploté od pfiblizné 50
°C do priblizn¢ 100 °C. Karbonataci lze provadét pii teploté od priblizné 60 °C do pfiblizné 100
°C. Karbonataci muze probihat pfi teploté v rozmezi priblizn¢ 70 °C az 100 °C. Karbonataci lze
provadét pii teploté v rozmezi priblizng€ 80 °C az 100 °C. Karbonatace 116 probiha pii alkalickém
pH. V uréitém provedeni je pH béhem Karbonatacece >9. V jednom provedeni je pH béhem
karbonatace>10. V jednom provedeni je pH béhem karbonizace >11. V jednom provedeni se pH
béhem karbonatace pohybuje v rozmezi 10 - 12. V jednom provedeni je pH béhem karbonatace
priblizné 11.

Po karbonatacil16 se v kroku 120 separuje uhlicitan lithny. Separace uhliéitanu lithného v kroku
120 muze zahmovat promyvani uhli¢itanu lithného. Uhli¢itan lithny mize byt promyt
karbonata¢nim roztokem. Uhli¢itan lithny maze byt promyt vodou. Uhli¢itan lithny muze byt
promyvan v pom¢éru [pevna latka]: [kapalina] 1:2 - 1:1. Uhli¢itan lithny maze byt promyvan v
poméru [pevna latka]: [kapalina] 1:1,75 - 1:1. Uhliéitan lithny muze byt promyvan v poméru
[pevna latka]: [kapalina] 1:5 - 1:1. Uhliéitan lithny muze byt promyvan v poméru [pevna latka]:
[kapalina] 1:1,25 - 1:1. Uhli¢itan lithny vytvofeny pfi postupu 100 muze byt surovy. Surovy
uhli¢itan lithny muZze byt Cistén tak, aby vznikl uhli¢itan lithny v bateriové Cistoté.

Tok karbonatacniho filtratu 126 z promyvani uhli¢itanu lithného béhem sbéru uhli¢itanu lithného
v kroku 120 lze ¢astecn€ nebo zcela recyklovat zpét do srazeni fosfore¢nanu lithného 18, aby se
zachytilo veskeré pfitomné lithium rozpustné ve vod€. Vraceni toku karbonata¢niho filtratu 126
zpét do srazeni fosfore¢nanu lithného 18 pomaha zlepsit vytéznost lithia z procesu 100. V urcitém
provedeni muze byt tok karbonataéniho filtratu 126 recyklovan do srazeni fosfore¢nanu lithného
18, aby doslo k odstranéni uhli¢itanu. V urCitém provedeni se upravy toku karbonatacniho filtratu
provadéji snizenim pH toku karbonata¢niho filtratu 126 na 3 kyselinou, jako je kyselina sirova,
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aby se uhli¢itan odvedl jako plynny CO», a poté se pH toku karbonata¢niho filtratu 126 zvysi
zdrojem alkalii, jako je NaOH, na vysoké pH (napf. > 9), nez se vrati do srazeni fosfore¢nana 18.

V jednom provedeni se uhlicitan lithny ziskany v kroku 120 podrobi vapnéni za acelem vytvoreni
hydroxidu lithného.

Namisto karbonatacel16 za ucelem tvorby uhliditanu lithného 1ze siran lithny z filtrace 112 nebo
pfipadn¢ z odstranovani necistot 114 kaustifikovat, napfiklad hydroxidem sodnym, za ucelem
ziskani hydroxidu lithného.

Kaustifikace by nahradila karbonataci 116 a muze byt provedena znamymi metodami.

Priklady

Vzorové provedeni metody zpracovani lithiové rudy za ucelem vytvofeni uhli¢itanu lithného bude
nyni popsano s odkazem na vyobrazeni 3 a postup 200. Postup 200 zahmuje kroky z postupu 100,
kde jsou pro popis stejnych nebo podobnych kroka pouzita stejna referencni Cisla.

Lithiova ruda, jako je cinvaldit, se smicha se sadrovcem, vapencem (kalcitem), siranem sodnym a
vodou podle poméri a poradi uvedenych v tabulce 2 a prazi se pii teplot€ od 875 °C do 975 °C po
dobu 30 - 60 minut v kroku prazeni 12. Po praZeni 12 se prazena ruda v pfipadé potfeby rozemele
na hodnotu P100 200 um v zavislosti na vlastnostech prazené rudy.

Tabulka 2: Slozeni smési alkalickych soli ve vztahu k lithiové rud¢.

Slozka a poradi pridavani Pom¢r v rozmezi
Lithiova ruda nebo koncentrat 1
(suchy)

Sadrovec CaSQ;4 (jako dihydrat) 0.5
CaCOs 0.102
Na,SO, (anhydrit) 0.23
Celkovy obsah vody 19 %

Prazena ruda se pak v kroku 14 louzi vodou pfi teploté od 40 °C do 70 °C, aby se z prazené rudy
extrahoval siran lithny a hydroxid lithny. Mate¢ny roztok se poté odfiltruje, ma obsah susSiny
piiblizn¢€ 44 % a odfiltruje se a promyje vodou 208. Po

promyti se zbytek 210 z postupu 200 vyradi. Filtrat z filtrace 16 se poté podrobi docisténi (napft.
docistovaci proces 30) pomoci:

L odstranéni pevnych latek z louzeni 14 za uéelem vytvoreni prvniho filtratu;

1. upravy prvniho filtratu vapnem za ucelem zvyseni pH, aby se z roztoku odstranily kovové
necistoty (napf. Al, Mn, Fe Mg) tim, Ze se vytvori nerozpustné hydroxidy kovi, a nasledn¢ se prida
kyselina fosforec¢na (2 g/l), aby se srazenim fluorapatitu odstranil veskery fluor;

11l filtrovani za uéelem odstranéni zbytki a vytvoreni druhého filtratu;

1v. pridani uhli¢itanu sodného do druhého filtratu za ucelemodstranéni vapniku vysrazenim
vapniku (kalcitu);

V. naslednou filtraci po pouziti uhliitanu sodného za ucelem odstranéni zbytkd a tvorbé

precistén¢ho matecného roztoku.

K vyluhu z filtrace 16 pfi pfeméné fosforecnanii 18 (tj. srazeni fosfore¢nanu lithného) se poté prida
fosforecnan trisodny (a/nebo jiné alkalické fosforecnanové soli a/nebo kyselina fosforecna) a
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vznikly roztok se zahfeje na teplotu > 90 °C, aby se vysrazel fosforecnan lithny, ktery se poté
odd¢li a dvakrat promyje vodou v poméru [pevna latka]: [voda] 1:1 pfi teploté 60 °C po dobu 60
minut. Po vysrazeni fosfore¢nanu lithného klesne obsah lithia v roztoku z priblizn¢ 4000 mg/l na
priblizné 120 mg/l.

Fosforecnan lithny z kroku 18 se odfiltruje na filtraci 212. Filtrat véetn¢ promyvacich roztoku z
filtrace 212 se shromazdi a krystalizuje v kroku 22 pficemz se vytvori smés pevnych soli, ktera
obsahuje siran sodny, siran draselny a siran rubidny. Tato smés pevnych soli se poté recykluje
recyklaénim tokem 26 zpét do alkalického prazeni 12. Pomér slozek pouzitych v tabulce 2 pro
prazeni lze upravit v zavislosti na sloZeni smési pevnych soli.

Odd¢leny fosfore¢nan lithny se prevede do vodné suspenze s obsahem pevnych ¢astic 10 - 20 %.

Poté se do lithium-fosfore¢nanové suspenze prida kyselina sirova (98 %), aby se provedlo kyselé
rozpousténi a krystalizace 110, dokud neni obsah siranu ve stechiometrickém poméru s obsahem
lithia plus 2 % prebytek, aby se zajistila uplna preména fosfore¢nanu lithného na siran lithny.
Potom se odpafuje voda pri teploté od 70 °C do 100 °C, obvykle vsak blize 100 °C, dokud se
neodpati priblizné 90 % vody, aby v krystalizacnim kroku 214 vykrystalizoval siran lithny, obvykle
ve form¢ monohydratu siranu. Vykrystalizovany siran lithny se poté filtruje pii filtraci 112 a
promyva nasycenym siranem lithnym. Tok filtratu 122 z filtrace 112 obsahuje kyselinu fosfore¢nou
a nasledn¢ postupuje do regenerace fosfore¢nanu 118, kde se pridava hydroxid sodny, aby se
regeneroval fosforeCnan trisodny, ktery poté postupuje jako regeneracni tok 124 do prfemény
fosforecnanii 18.

Krystalizovany siran lithny se pot¢ docisti pfi odstraiiovani necistot 114 rozpusténim pevnych latek
ve vodé pii teploté 90 °C a upravou pH na 11 pouzitim hydroxidu sodného. Uprava pH zpiisobi,
ze se vSechny zbyvajici fosfore¢nany rozpustné ve vodé vysrazi jako fosfore¢nan lithny. Jakykoli
vysrazeny fosfore¢nan lithny lze recyklovat zpét do pfemény fosforecnani 18. Roztok se poté
prefiltruje na filtraci 216, aby se odstranila srazenina, a vznikly filtrat bohaty na siran lithny se
odebere a preda do karbonatacel16. Cast filtratu bohatého na siran lithny se obvykle recykluje
prostrednictvim toku 222 k promyti na filtraci 112.

B&hem karbonatace 116 se do roztoku bohatého na lithium, napf. bohatého na siran lithny, pfidava
uhli¢itan sodny v davce 300 g/l a roztok se micha pii teplot€ 90 °C, aby se snizenim rozpustnosti
uhli¢itanu lithného zvysila vytéznost uhlicitanu lithného.

Uhli¢itan lithny se poté filtruje pii filtraci 220 a trikrat se promyje vodou v poméru [pevné latky]:
[voda] 1:1,5az 1:1. Filtrat z filtrace 220 uhlicitanu lithného se podrobi upravé tak, aby se odstranil
uhli¢itan, a to tak, Ze se nejprve snizi pH toku 126 karbonata¢niho filtratu na pH 3 kyselinou
sirovou, aby se uhli¢itan vypudil jako plynny CO-, a poté se zvysi pH toku 126 karbonata¢niho
filtratu pomoci NaOH na vysokou hodnotu (napf. > 9), nez se vrati do srazeni fosfore¢nana 18.

Celkova pfeména lithia z lithiové rudy na uhli¢itan lithny v postupu 100 a v postupu 200 probiha
podle rovnic 1 - 4.

Lithiova ruda — praZeni a louhovani siranu (sulfatu) — Li>SQO4q)
3LiQSO4(aq)+ 2PO43_ — 2Li3PO4(S)+ 38042_

2Li3PO4(S)+ 3H,S04; — 3LiZSO4(aq)+ 2H;PO.

3L1:S040q)+ 2CO5 — 2Li13CO0s) + SO.*

halb N

V narocich, které nasleduji, a v pfedchozim popisu zvefejnéni, s vyjimkou pfipadi, kde kontext
vyzaduje néco jiného vzhledem k vyslovnému znéni nebo nevyhnutelnému dusledku, je slovo
,,zahmovat™ nebo varianty, jako je ,,zahmuje* nebo ,,zahmujici, pouzito v inkluzivnim smyslu, tj.
pro upfesnéni pritomnosti uvedenych prvku, ale nevylucuje pfitomnost nebo piidani dalSich prvka
v ruznych provedenich.
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Modifikace a vananty, které¢ by byly zfeym¢é kvalifikovanému adresatovi, budou povazovany za
spadajici do rozsahu tohoto zverejnéni.

- 13 -



20

25

30

35

CZ 2025 - 144 A3

PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob zpracovani lithiovych materialii, jako je lithiova ruda nebo lithiovy koncentrat,
zahmuje:(1) prazeni lithiovych materiall s jednou nebo vice alkalickymi solemi za ucelem vzniku
prazenych lithiovych matenalu;

(1) uprava prazenych lithiovych materialu vyluhovacim roztokem za icelem vytvoreni mateéného
roztoku obsahujiciho ve vodé rozpustn¢ lithiové slouceniny;

(112) odstranéni nelithiovych matenali z mateéného roztoku srazenim;

(111) pfidani zdroje fosforecnanu do matecného roztoku pro vysrazeni fosfore€nanu lithného; a
(1v) odd€leni pevného fosfore¢nanu lithného filtraci a vytvoreni filtratu, ktery ho shromazd’uje a
krystalizuje tak, aby se vytvoril vedlejsi maternialovy tok alkalickych soli, ktery se recykluje zpét

do prazeni v kroku (1).

2. Metoda podle naroku 1, kde jedna nebo vice alkalickych soli zahmuje siran sodny, siran
draselny, vapenec, vapno, sadrovec a/nebo dolomit.

3. Metoda podle naroku 1 nebo 2, ktera dale zahmuje mleti lithiovych homnin pfed krokem (ii)
pro zmenseni velikosti ¢astic lithiovych materiali.

4. Metoda podle naroku 3, pri¢emz mleti se provadi po kroku (i).

5. Metoda podle nékterého z naroki 1 az 4, pfi niz se prazeni provadi takto pfi teplot¢ v rozmezi
od priblizné 750 °C do priblizné 1 100 °C.

6. Metoda podle nékterého z naroka 1 az 5, kde krok (i1) dale zahmuje oddé€leni (separaci)
prazenych lithiovych materiali od vyluhovaciho roztoku.

7. Metoda podle n¢kterého z naroku 1 az 6, kde vyluhovacim roztokem je voda.

8. Metoda podle nekterého z naroki 1 az 7, pfi niz se louzeni provadi takto pii teploté v rozmezi
od priblizné 40 °C do priblizné 70 °C.

9. Metoda uvedena v nékterém z naroku 1 az 8, pficemz ve vodé rozpustnéD slouceniny

lithia zahmuyji siran lithny a/nebo hydroxid lithny.

10. Metoda podle kteréhokoliv z naroku 1 az 9, kde srazeni v kroku (iia) se provadi zvySenim pH
vyluhovaciho roztoku na hodnotu > 9.0.

11. Metoda podle n¢kterého z naroku 1 az 10, kde nelithiové slouceniny zahmuji pfechodové
kovy, hoi¢ik a vapnik.

12. Metoda uvedena v naroku 11, v niz se vapnik vysrazi pfidanim uhli¢itanov¢ slouceniny.

13. Metoda podle n¢kterého z naroki 1 az 12, pfi¢emz krok (iv) zahmuje promyvani pevného
fosfore¢nanu lithného vodou, ¢imz se vytvoii vodou promyty filtrat.

14. Metoda podle n¢kterého z naroki 1 az 13, pfi¢emz krok (iv) zahmuje promyvani pevného

fosfore¢nanu lithného promyvaci kyselinou fosfore€nou, ¢imz se vytvoii filtrat promyty kyselinou
fosforecnou.
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15. Metoda uvedena v naroku 14, priCemz promyvani pevného fosfore¢nanu lithného s kyselinou
fosfore¢nou zahruje vytvoreni suspenze pevného fosfore¢nanu lithného, do niz se pridava
kyselina fosfore¢na, dokud pH suspenze neni <5 4.

16. Metoda podle naroku 14 nebo 15, pokud zavisi na naroku 13, dale zahmujici:

shromazd’ovani filtratu promytého vodou a filtratu promytého kyselinou fosforecnou, aby vznikl
materidlovy tok filtratu, ktery se poté podrobi krystalizaci, ¢imz se vytvori vedlejsi tok alkalickych
soli.

17. Metoda podle n¢kterého z bodii 1 az 16, kde zdroj fosfatu se pfidava az do 10 % prebytku
vzhledem k obsahu lithia v mate¢ném roztoku.

18. Metoda uvedena v n¢kterém z bodu 1 az 17, kde zdroj fosforeénanu zahmuje fosforecnan
trisodny a kyselinu fosforecnou.

19. Metoda podle n¢kterého z bodii 1 az 18, kde teplota matecného roztoku v kroku (iit) je > 90
°C.

20. Metoda uvedena v nékterém z naroku 1 az 19, kde po kroku (ii) ma matecny roztok
koncentraci lithia alespon pfiblizn¢ 120 mg/1.

21. Metoda uvedena v nékterém z bodu 1 az 20, kde je lithiova homina tvorfena lepidolitem,
cinvalditem a/nebo jily obsahujicimi lithium.

22. Metoda uvedena v nékterém z naroku 1 az 21, ktera dale zahmuje:

(v) rozpusténi pevného fosforecnanu lithného v kyseling sirové, aby se vytvoriil roztok siranu
lithného a kyseliny fosforecné a nasledné vysrazeni nebo krystalizace pevného siranu lithn¢ho z
roztoku siranu lithného a kyseliny fosfore¢né, pficemz vznikne vyluh obsahujici kyselinu
fosforecnou.

23. Metoda uvedena v naroku 22, kdy kyselina fosforecna ve vyluhu obsahujici kyselinu
fosfore¢nou se shromazd’uje a pouziva v kroku (iii).

24. Metoda uvedena v naroku 23, kdy se shromazdéna kyselina fosfore¢na slouci s hydroxidem
sodnym, aby tak vznikl fosfore¢nan trisodny.

25. Metoda podle kteréhokoli z naroku 22 az 24, kde pevny siran lithny krystalizuje jako
monohydrat siranu lithného zahfivanim roztoku siranu lithného a kyseliny fosfore¢né na teplotu
vyssi nez 50 °C.

26. Metoda podle n€kterého z naroku 22 az 25, ktera dale zahmuje kaustifikaci pevného siranu
lithného rozpusténim siranu lithného tak, Ze se vytvofi kaustifikacni roztok, do kterého se prida
hydroxid sodny a nasledné vykrystalizuje hydroxid lithny.

27. Metoda uvedena v nékterém z naroku 22 az 26, ktera dale zahmuje rozpusténi pevného siranu
lithného za vzniku roztoku siranu lithné¢ho a slou¢eni roztoku siranu lithného se zdrojem uhlicitanu
za ucelem vysrazeni uhli¢itanu lithného ze zbytkového roztoku

28. Metoda uvedena v naroku 27, kde se pred pfidanim zdroje uhlicitani nebo kaustifikaci zvysi
pH roztoku pouzitého pro karbonataci nebo kaustifikaci roztoku pomoci zasadité latky, aby se
vysrazel fosfore¢nan lithny a odstranil se zbytek fosfore¢nanu, a pak se oddéli vysrazeny
fosfore¢nan lithny.

29. Metoda uvedena v naroku 28, kde se zasadita latka pridava do roztoku s rozpus§ténym siranem
lithnym, dokud se nedosahne pH 11.
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30. Metoda zpracovani lithiovych homin, jako je lithiova ruda nebo lithiovy koncentrat za ucelem
vytvoreni uhli¢itanu lithného, pri¢emz tato metoda zahrnuje:

(1) prazeni lithiovych matenalu s jednou nebo vice alkalickymi solemi za ucelem vytvoreni
prazenych lithiovych materiali;

(1) uprava prazenych lithiovych materialu vyluhovacim roztokem za icelem vytvoreni mateéného
roztoku obsahujiciho ve vodé rozpustné lithiové sloucenin;

(112) odstrariovani nelithiovych materniali z mateéného roztoku vysrazenim
(111) pfidani zdroje fosforecnanii do matecného roztoku za ucelem vysrazeni fosfore¢nanu lithného
a vytvoreni filtratu obsahujiciho smésné soli, pficemz smésné soli krystalizuji a pfidavaji se k

prazeni v kroku (1);

(1v) pfeménu fosfore¢nanu lithného na ve vodé rozpustnou sul lithia a naslednou krystalizaci nebo
vysrazenim ve vod¢ rozpustné lithné soli za vzniku pevné lithné soli a filtratu;

(v) odstranéni necistot z pevné lithiové soli, aby vznikla precisténa lithna sul; a
(vi) podrobeni precisténé lithné soli karbonataci za ucelem vytvoreni pevného uhli¢itanu lithného.

31. Metoda uvedena v naroku 30, pficemz filtrat z kroku (iv) se pouzije v nasledujicim postupu
kroku (i11) jako alespon ¢asteény zdroj fosforeCnani.

32. Metoda uvedena v narocich 30 nebo 31, kde krok (iv) zahmuje rozpusténi pevného
fosfore¢nanu lithného v kyselin€ sirové za ucelem vytvoreni roztoku siranu lithného a kyseliny
fosforecné, a nasledné vysrazeni pevného siranu lithného z roztoku kyseliny fosfore¢né a z roztoku
siranu lithného a kyseliny fosforecné tak, aby se vytvoril vyluh obsahujici kyselinu fosfore¢nou.

33. Metoda uvedena v naroku 32, pfi¢emz vyluh obsahujici kyselinu fosforecnou je upraven
alkalickym hydroxidem, aby se kyselina fosforecna pfeménila na fosforecnan trisodny.

34. Metoda podle kteréhokoliv z naroki 30 az 33, kde krok (v) zahmuje rozpusténi pevné soli
lithia za ucelem vytvoreni roztoku obsahujiciho lithium a vysrazeni kationtovych a/nebo

aniontovych necistot z roztoku obsahujiciho lithium.

35. Metoda uvedena v nékterém z bodi 30 az 34, kde vytvofeny filtrat z oddéleni pevného
uhli¢itanu lithného se recykluje zpét do kroku (iii).

36. Metoda uvedena v naroku 35, kde filtrat vytvofeny oddélenim z pevného uhli¢itanu lithného
se pouzije k vytvoreni roztoku, ktery se pouzije béhem kroku (vi).

37. Metoda podle n¢které¢ho z bodu 30 az 36, kde krok (vi) zahrnuje slouceni roztoku precisténé
lithiové soli bohatého na lithium a zdroje uhli¢itanu za ucelem vysrazeni uhlicitanu lithného.

38. Metoda uvedena v naroku 37, ktera dale zahmuje zahfivani roztoku bohatého na lithium, aby
se podpofilo srazeni uhli¢itanu lithného.

39. Metoda uvedena v naroku 38, kde se roztok bohaty na lithium zahreje na teplotu > 60°C.
40. Metoda podle nékteré¢ho z naroku 30 az 39, pfi niz precisténou lithnou soli je siran lithny
41. Metoda podle jakéhokoli z naroku 30 az 40, ktera dale zahmuje vapnéni uhliéitanu lithného za

ucelem vytvoreni hydroxidu lithného.
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42. Metoda podle nékteré¢ho z naroku 30 az 41, pricemz kroky (i) - (ii1) zaviseji na téch, které jsou
uvedeny v n¢kterém z naroku 1 az 21.

43. Metoda podle n€kterého z naroku 1 az 45, kde krok (iia) zahmuje:

filtraci vyluhovaciho roztoku, aby vznikl prvni filtrat

zvySeni pH prvniho filtratu, aby se vysrazely necistoty ve form¢ hydroxidia kovu

vysrazeni sloucenin obsahujicich fluor;

filtrace prvniho filtratu za ucelem odstranéni vysrazenych necistot ve formé¢ hydroxida kovi a
latek obsahujicich fluoridy, aby vznikl druhy filtrat

pfidani zdroje uhli¢itanu do druhého filtratu za ucelem vysrazeni sloucenin obsahujicich vapnik; a
filtrace druh¢ho filtratu za ucelem odstranéni vysrazenych latek obsahujicich vapnik a vytvoreni
precistén¢ho matecného roztoku.

44. Metoda podle kteréhokoli z naroku 30 az 43, pfi niz se zvySuje hodnota pH prvniho filtratu v
kroku (iib), a ktera zahrnuje pfidani vapna.

45. Metoda podle n¢které¢ho z naroku 30 az 44, pii niz se vysrazi slouceniny obsahujici fluoridy v

kroku (iic), a ktera zahmuje pridani kyseliny fosforecné.

4 vykresy
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