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@Resumen:

La presente descripcion describe un método para
recuperar litio a partir de un material de fosfato de
hierro y litio (LFP) de desecho, que incluye las
siguientes etapas: S1, afiadir agua al material de LFP
de desecho para preparar una suspension, controlar
el pH de la suspension a 0,5 hasta 2,0 y el potencial
de oxidacién-reducciéon (ORP) de la suspension a
0,05 V hasta 1,2 V, y filtrar la suspensién para obtener
un residuo del filtro, que es un material A; S2 afiadir
acido sulfdrico al material A, y calentar la mezcla
resultante a 100°C hasta 400°C en aire o0 en
atmosfera de oxigeno para obtener un material B; S3.
afiadir agua al material B, y agitar y filtrar para
obtener un filtrado, que es un material C; S4. controlar
el pH del material C a 9 hasta 11, y filtrar la mezcla
resultante para obtener un filtrado, que es un material
D; S5. hacer pasar el material D a través de una
resina de intercambio ibnico para obtener un material
E; y S6. afiadir el material E a una disolucion de
carbonato de sodio para que reaccione; y recoger un
s6lido resultante para obtener carbonato de litio. El
método de la presente descripcion puede permitir que
el litio recuperado sea de grado de bateria, con una
tasa de recuperacion tan alta como 99%.
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DESCRIPCION
Método para recuperar litio a partir de material de fosfato de hierro y litio (LFP) de desecho
CAMPO TECNICO

La presente descripcion se refiere al reciclaje de materiales de baterias de litio, y en particular a un método para
recuperar litio a partir de un material de fosfato de hierro y litio (LFP) de desecho.

ANTECEDENTES

Con la creciente demanda de litio, la recuperacién de litio a partir de materiales de baterias de litio de desecho se ha
convertido en un tema de investigacién importante. LFP es actualmente el material de bateria de ion de litio (LIB)
mas ampliamente usado. Después de miles de ciclos, una bateria de LFP muestra una capacidad de bateria
decreciente y finalmente se elimina, lo que da como resultado un material de bateria de LFP de desecho. Los
materiales de baterias de LFP de desecho, si no se reciclan de manera efectiva, se acumularan en grandes
cantidades, contaminaran el medio ambiente, y daran como resultado desechos de fuentes de litio valiosas. Por lo
tanto, la recuperacién de elementos metalicos en baterias de LFP de desecho, especialmente la recuperacion de
litio, tiene cierta importancia medioambiental y un alto valor econémico.

SUMARIO

La presente descripcion pretende superar las deficiencias de la técnica anterior y proporcionar un método para
recuperar litio a partir de un material de LFP de desecho.

Para lograr el objetivo anterior, la presente descripcién adopta la siguiente solucion técnica: se proporciona un
método para recuperar litio a partir de un material de LFP de desecho, que incluye las siguientes etapas:

S1. afiadir agua al material de LFP de desecho para preparar una suspension, controlar el pH de la suspensiéon a 0,5
hasta 2,0 y el potencial de oxidacién-reduccion (ORP) de la suspensién a 0,05 V hasta 1,2 V, y filtrar la suspensién
para obtener un residuo del filtro, que es un material A;

S2. afadir acido sulfarico al material A, y calentar la mezcla resultante a 100°C hasta 400°C en aire o en atmosfera
de oxigeno para obtener un material B;

S3. afiadir agua al material B, y agitar y filtrar para obtener un filtrado, que es un material C;

S4. controlar el pH del material C a 9 hasta 11, y filtrar la mezcla resultante para obtener un filtrado, que es un
material D;

S5. hacer pasar el material D a través de una resina de intercambio idnico para obtener un material E; y

S6. afiadir el material E a una disolucién de carbonato de sodio para que reaccione; y recoger un sélido resultante
para obtener carbonato de litio.

En la etapa S1, se afiade agua al material de LFP de desecho para preparar una suspension, y se controla el pH de
la suspension a 0,5 hasta 2,0 y se controla el ORP de la suspension a 0,05 V hasta 1,2 V para obtener una
disolucién que contiene aluminio y un polvo de LFP libre de aluminio (material A). En la etapa S2, se afiade &cido
sulfirico al polvo de LFP (material A), y la mezcla resultante se calienta a 100°C hasta 400°C en aire o0 una
atmosfera de oxigeno para obtener una mezcla de fosfato de hierro y sulfato de litio (material B). En la etapa S3, se
afiade agua a la mezcla de fosfato de hierro y sulfato de litio (material B), y la mezcla resultante se filtra para obtener
una disolucién de sulfato de litio (material C) (mecanismo: el sulfato de litio es soluble en agua, pero el fosfato de
hierro es insoluble). En la etapa S4, el pH de la disolucién de sulfato de litio (material C) se controla a 9 hasta 11
para eliminar ain mas las impurezas de fosfato de hierro, de manera que se obtiene una disolucién de sulfato de litio
purificada (material D). En la etapa S5, la disolucién de sulfato de litio purificada (material D) se hace pasar a través
de una resina de intercambio i6nico de modo que las impurezas de calcio se puedan eliminar por completo para
obtener una disolucién de sulfato de litio mas purificada (material E). En la etapa S6, la disolucién de sulfato de litio
mas purificada (material E) se afiade a una disolucion de carbonato de sodio para que reaccione, y se obtiene una
sustancia insoluble de carbonato de litio. EI método de la presente descripcién tiene las ventajas de una facil
industrializacién, operacién simple, y bajo coste. El método de la presente descripcion puede lograr una tasa de
recuperacioén de litio de mas del 99%, tiene una alta eficiencia de recuperacién, y puede conducir a carbonato de litio
de grado de bateria.

Como una implementacién preferida del método de la presente descripcién, en S1, el ORP puede ser 0,2V a 0,5 V.
Este potencial permite un excelente efecto de eliminacién de aluminio.

Como una implementacién preferida del método de la presente descripcion, en S1, el ORP puede controlarse
afiadiendo clorato de sodio y/o peroxido de hidrégeno. El clorato de sodio y/o el perdxido de hidrogeno se pueden
afiadir en modo de alimentacioén continua.
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Como una implementacion preferida del método de la presente descripcién, en S1, el pH puede controlarse
afiadiendo una disolucién de acido sulfdrico y/o una disolucién de acido clorhidrico. La disolucion de acido sulfdrico
y/o la disolucién de acido clorhidrico se pueden afiadir en modo de alimentacion continua.

Como una implementacién preferida del método de la presente descripcién, en S2, el acido sulfirico puede tener
una concentracion masica de 10% a 98%. Mas preferiblemente, en S2, el acido sulfdrico puede tener una
concentracién masica de 50% a 98%. Esta concentracién de acido sulfirico permite una alta tasa de reaccion y
conservacion de la energia.

Como una implementacion preferida del método de la presente descripcion, en S2, el acido sulfurico se puede afiadir
en una cantidad tal que la relacién molar de ion de hidrégeno a litio en la mezcla resultante es 1,0 a 1,5.

Como una implementaciéon preferida del método de la presente descripcion, en S2, el calentamiento se puede llevar
acabodurante 1habh.

Como una implementacion preferida del método de la presente descripcion, en S2, el calentamiento se puede llevar
a cabo a 150°C hasta 250°C. La reaccién a esta temperatura puede lograr tanto una eficiencia de reaccién
destacada como una gran conservacion de energia.

Como una implementacién preferida del método de la presente descripcion, en S4, el pH puede ajustarse afiadiendo
carbonato de litio y/o carbonato de sodio.

Efectos beneficiosos de la presente descripcién: el método de la presente descripcion tiene las ventajas de una facil
industrializacion, operacion simple, y bajo coste. El método de la presente descripcién puede lograr una alta tasa de
recuperacioén de litio de mas del 99%, y puede conducir a carbonato de litio de grado de bateria.

DESCRIPCION DETALLADA

A menos que se especifique lo contrario, todos los materiales y reactivos usados en los ejemplos se compran en el
mercado. Para ilustrar bien los objetivos, las soluciones técnicas y las ventajas de la presente descripcion, la
presente descripcion se describira adicionalmente a continuacion junto con ejemplos especificos.

Ejemplo 1

En este ejemplo se proporcioné una implementacion del método para recuperar litio a partir de un material de LFP
de desecho segun la presente descripcion, y el método incluy6 las siguientes etapas:

S1. se afiadié agua al material de LFP de desecho para preparar una suspension, se afiadié acido sulfirico para
controlar el pH de la suspensién a 1, y se afiadié peroxido de hidrogeno para controlar el ORP de la suspensién a
0,2V, y la suspensién se filtré para obtener un residuo del filtro, que era un material A;

S2. se afiadié acido sulfurico con una concentracién masica del 50% al material A en una cantidad tal que la relacién
molar de ion de hidrégeno a litio en la mezcla resultante fue 1,3, y la mezcla resultante se calentd a 250°C durante 2
h en atmésfera de aire para obtener un material B;

S3. se afiadié agua al material B, y la mezcla resultante se agité y se filtré para obtener un filirado, que era un
material C;

S4. se afiadié carbonato de litio para controlar el pH del material C a 10, y la mezcla resultante se filtré para obtener
un filtrado, que era un material D;

S5. el material D se hizo pasar a través de una resina de intercambio i6nico para obtener un material E; y

S6. el material E se afiadié a una disolucién de carbonato de sodio para que reaccionara, y un sélido resultante se
recogi6 y se seco para obtener carbonato de litio.

Tal como se calculd, el método de este ejemplo puede dar lugar a un rendimiento de litio del 99,9%, y la férmula de
célculo del rendimiento de litio es la siguiente: cantidad de litio en el material C/cantidad de litio en el material de LFP
de desecho x 100%.

Ejemplo 2

En este ejemplo se proporciond una implementaciéon del método para recuperar litio a partir de un material de LFP
de desecho segun la presente descripcion, y el método incluy6 las siguientes etapas:

S1. Se afiadié agua al material de LFP de desecho para preparar una suspension, se afiadié acido sulflrico para
controlar el pH de la suspensién a 0,5, y se afiadié peréxido de hidrégeno para controlar el ORP de la suspension a
0,05V, y la suspension se filtré para obtener un residuo del filtro, que era un material A;
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S2. Se afiadié acido sulfiirico con una concentracién masica del 10% al material A en una cantidad tal que la
relacién molar de ion de hidrogeno a litio en la mezcla resultante fue 1,0, y la mezcla resultante se calenté a 100°C
durante 5 h en atmoésfera de aire para obtener un material B;

S3. se afiadié agua al material B, y la mezcla resultante se agitd y se filiré6 para obtener un filtrado, que era un
material C;

S4. se afiadié carbonato de sodio para controlar el pH del material C a 11, y la mezcla resultante se filtré para
obtener un filtrado, que era un material D;

S5. el material D se hizo pasar a través de una resina de intercambio i6nico para obtener un material E; y

S6. el material E se afiadié a una disolucion de carbonato de sodio para que reaccionara, y se recogioé un solido
resultante para obtener carbonato de litio.

Tal como se calculd, el método de este ejemplo puede conducir a un rendimiento de litio del 99,0%, y la férmula de
célculo del rendimiento de litio es la siguiente: cantidad de litio en el material C/cantidad de litio en el material de LFP
de desecho x 100%.

Ejemplo 3

En este ejemplo se proporcioné una implementacion del método para recuperar litio a partir de un material de LFP
de desecho segun la presente descripcion, y el método incluy6 las siguientes etapas:

S1. Se afadié agua al material de LFP de desecho para preparar una suspension, se afiadid acido sulfirico para
controlar el pH de la suspensién a 2,0, y se afiadié peroxido de hidrégeno para controlar el ORP de la suspension a
1,2 V, y la suspension se filtré para obtener un residuo del filtro, que era un material A;

S2. Se afiadié acido sulflrico con una concentracién masica del 10% al material A en una cantidad tal que la
relacion molar de ion de hidrogeno a litio en la mezcla resultante fue 1,5, y la mezcla resultante se calent6 a 400°C
durante 3 h en atmoésfera de aire para obtener un material B;

S3. se afiadié agua al material B, y la mezcla resultante se agité y se filtré para obtener un filirado, que era un
material C;

S4. se afiadié carbonato de litio para controlar el pH del material C a 9, y la mezcla resultante se filtré para obtener
un filtrado, que era un material D;

S5. el material D se hizo pasar a través de una resina de intercambio i6nico para obtener un material E; y

S6. el material E se afiadié a una disolucion de carbonato de sodio para que reaccionara, y se recogié un solido
resultante para obtener carbonato de litio.

Tal como se calculd, el método de este ejemplo puede conducir a un rendimiento de litio del 99,3%, y la formula de
célculo del rendimiento de litio es la siguiente: cantidad de litio en el material C/cantidad de litio en el material de LFP
de desecho x 100%.

Ejemplo 4

En este ejemplo se proporcioné una implementacion del método para recuperar litio a partir de un material de LFP
de desecho segun la presente descripcion, y el método incluy6 las siguientes etapas:

S1. se afiadié agua al material de LFP de desecho para preparar una suspension, se afiadié acido sulfirico para
controlar el pH de la suspensién a 1,0, y se afiadié peroxido de hidrégeno para controlar el ORP de la suspension a
0,5V, y la suspensién se filtré para obtener un residuo del filtro, que era un material A;

S2. se afiadié acido sulfurico con una concentracién masica del 50% al material A en una cantidad tal que la relacién
molar de ion de hidrégeno a litio en la mezcla resultante fue 1,5, y la mezcla resultante se calenté a 150°C durante 1
h en atmésfera de aire para obtener un material B;

S3. se afiadié agua al material B, y la mezcla resultante se agité y se filtré para obtener un filirado, que era un
material C;

S4. se afiadieron carbonato de litio y carbonato de sodio para controlar el pH del material C a 10, y la mezcla
resultante se filtré para obtener un filtrado, que era un material D;

S5. el material D se hizo pasar a través de una resina de intercambio i6nico para obtener un material E; y

S6. el material E se afiadié a una disolucion de carbonato de sodio para que reaccionara, y se recogioé un solido
resultante para obtener carbonato de litio.
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Tal como se calculd, el método de este ejemplo puede conducir a un rendimiento de litio del 99,8%, y la férmula de
célculo del rendimiento de litio es la siguiente: cantidad de litio en el material C/cantidad de litio en el material de LFP
de desecho x 100%.

Finalmente, cabe sefialar que los ejemplos anteriores se proporcionan sélo para ilustrar las soluciones técnicas de la
presente descripcién, en lugar de limitar el alcance de la proteccion de la presente descripcion. Aunque la presente
descripcion se describe en detalle con referencia a ejemplos preferidos, una persona con experiencia normal en la
técnica debe comprender que se pueden realizar modificaciones o reemplazos equivalentes a las soluciones
técnicas de la presente descripcién sin apartarse del espiritu y alcance de las soluciones técnicas de la presente
descripcion.
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REIVINDICACIONES

1. Un método para recuperar litio a partir de un material de fosfato de hierro y litio (LFP) de desecho, que comprende
las siguientes etapas:

S1. afiadir agua al material de LFP de desecho para preparar una suspension, controlar el pH de la suspensién a 0,5
hasta 2,0 y el potencial de oxidaciéon-reduccion (ORP) de la suspensién a 0,05 V hasta 1,2 V, y filtrar la suspensioén
para obtener un residuo del filtro, que es un material A;

S2. afadir acido sulfirico al material A, y calentar la mezcla resultante a 100°C hasta 400°C en aire o en atmésfera
de oxigeno para obtener un material B;

S3. afiadir agua al material B, y agitar y filtrar para obtener un filtrado, que es un material C;
S4. controlar el pH del material C a 9 hasta 11, y filtrar para obtener un filtrado, que es un material D;
S5. hacer pasar el material D a través de una resina de intercambio ionico para obtener un material E; y

S6. afiadir el material E a una disolucién de carbonato de sodio para que reaccione; y recoger un sélido resultante
para obtener carbonato de litio.

2. El método segun la reivindicacién 1, en el que, en S1,elORPes 0,2V a 0,5 V.

3. El método segun la reivindicacion 1, en el que, en S1, el ORP se controla afiadiendo clorato de sodio y/o peréxido
de hidrégeno.

4. El método segun la reivindicacién 1, en el que, en S1, el pH se controla afiadiendo una disolucién de acido
sulfdrico o una disolucién de &cido clorhidrico.

5. El método segun la reivindicacién 1, en el que, en S2, el acido sulflrico tiene una concentracion masica de 10% a
98%.

6. El método segun la reivindicacion 1, en el que, en S2, el acido sulfdrico tiene una concentracién masica de 50% a
98%.

7. El método segin la reivindicacién 1, en el que, en S2, el acido sulfirico se afiade en una cantidad tal que la
relacion molar de ion de hidrégeno a litio en la mezcla resultante es 1,0 a 1,5.

8. El método segun la reivindicacién 1, en el que, en S2, el calentamiento se lleva a cabo durante 1 ha 5 h.
9. El método segun la reivindicacién 1, en el que, en S2, el calentamiento se lleva a cabo a 150°C hasta 250°C.

10. El método segun la reivindicacion 1, en el que, en S4, el pH se ajusta afiadiendo carbonato de litio y/o carbonato
de sodio.
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