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DESCRIPCION
Método para la purificacién y reconstruccion de la red de grafito en bateria de energia
Campo

La descripcion se refiere al campo del grafito de las baterias y, en particular, se refiere a un método para la
purificacion y reconstruccion de la red de grafito en una bateria de energia.

Antecedentes

Impulsadas por las politicas, la nueva industria energética esté en auge. Al mismo tiempo, el nimero de baterias
de energia retiradas ha aumentado afio tras afio. Las baterias de energia instaladas previamente han entrado
o entraran en el periodo de retirada de 2018 a 2025. Segln el hecho de que se estima que la vida (til de la
bateria es de 8 afios para un vehiculo eléctrico de pasajeros y de 5 afios para un vehiculo eléctrico comercial,
se estima que las baterias de energia retiradas alcanzaran 32,94 GWh en 2022, y se espera que la escala de
mercado alcance 11 mil millones de yuanes en 2020 y 38 mil millones de yuanes en 2025. Por lo tanto, reciclar
las baterias de energia retiradas tiene beneficios econémicos y valor social extremadamente altos.

En los ultimos afios, el pico de descarte de baterias de litio ha llevado a un gran nimero de baterias usadas.
Ante tal enorme cantidad de grafito en las baterias usadas, si se usa a ciegas el vertedero o la incineracion a
alta temperatura, aunque el dilema inmediato puede resolverse preliminarmente, a largo plazo, tales enfoques
no solo exacerban la contaminacién por polvo en la atmosfera y el efecto invernadero, sino que también afectan
al desarrollo sostenible de la industria del grafito. Las tecnologias de reciclaje y tratamiento inocuo de las
baterias usadas se han convertido en el foco de atencién.

El método tradicional para recuperar y regenerar grafito usa acetato de celulosa como modificador de superficie
para recubrimiento, y realiza la modificacién de superficie en una atmésfera de nitrégeno a 300-900°C, tal como
el método descrito en "Método para recuperar y restaurar el grafito del material del anodo de bateria de iones
de litio usada" (CN101710632A). Sin embargo, dicho método de recuperacién tradicional no puede eliminar
eficazmente las impurezas metalicas y las impurezas organicas en el material del anodo de grafito, y el grafito
recuperado tiene un bajo grado de grafitizacion, rendimiento eléctrico e inestabilidad pobres, y la tecnologia
estd atrasada. Ademas, aunque el tratamiento de lixiviacioén anterior existente para la purificacién de metales
puede recuperar eficazmente los metales, es dificil asegurar la pureza del grafito. Especialmente, cuando se
realiza la reparacién de la red en materiales de grafito residuales, se introduciran impurezas en la red de grafito
y es dificil garantizar su pureza.

Chunwei Liu et al. discuten el estado de la técnica sobre el reciclaje de LIB gastadas con énfasis en la
recuperacion de litio. Ademas de entender los mecanismos subyacentes y las caracteristicas fisicoquimicas de
varios métodos de reciclaje, también se evalla la posibilidad de realizacion industrial de cada método. Las
etapas de procesamiento complejas limitan la implementacién industrial de métodos principales en
hidrometalurgia, que normalmente recuperan litio en la (ltima etapa, dando como resultado una pobre eficiencia
de recuperacion de litio. El enfoque principal en pirometalurgia se puede aumentar de escala facilmente pero
se pierde litio en la fase de escoria. Por lo tanto, se recomiendan los métodos de reciclaje suave (produccién
mas limpia) para un futuro estudio ya que aprovechan las ventajas de la pirometalurgia e hidrometalurgia
tradicionales, y podrian disminuir la temperatura de tratamiento asi como el uso acido/alcalino.

El documento CN111072023A describe un método para recuperar grafito de una bateria de iones de litio
desechada, que comprende las siguientes etapas: llevar a cabo una lixiviacion alcalina y lixiviacion acida en
residuos de bateria totales de iones de litio triturados mecanicamente para obtener un producto bruto de grafito
y un filtrado que contiene metales Co, Fe, Ni y Mn; tamizar el producto bruto de grafito, y eliminar las particulas
grandes de Cu generadas en la trituracién mecanica de la bateria de iones de litio usada, un limitador residual
después del cribado y las particulas grandes de Al sin reaccionar, para obtener grafito de purificacién primaria;
llevar a cabo un tratamiento de lixiviacion acida secundario en el grafito de purificacion primaria para eliminar
las impurezas metdlicas de Fe y Cu en particulas pequefias en el grafito; agitar y lavar el producto de reaccién
para que sea neutro, realizar filtracién por succién y secado para obtener grafito de purificacién secundaria, y
devolver un filtrado acido después de filtracién por succién a la etapa 3 para su reutilizacion; y llevar a cabo un
tratamiento térmico en el grafito de purificaciéon secundaria obtenido en una atmoésfera de aire para eliminar un
agente conductor y un aglutinante en el grafito de purificacion secundaria para obtener asi el grafito con una
pureza final relativamente alta.

El documento CN110690519A describe un método de reciclaje de material del electrodo negativo de baterias
de iones de litio que comprende las siguientes etapas: desmontar una bateria de iones de litio y separar un
material del electrodo negativo; cortar el material del electrodo negativo en fragmentos y poner los fragmentos
en un horno tubular para calentarlos dos veces para obtener polvo; mezclar el polvo con agua desionizada,
realizar un tratamiento de vibracién ultrasonica y filtrar y secar la solucion sometida a tratamiento de vibracién
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para obtener polvo residual; y tamizar el polvo restante a través de tamices con diferentes mallas, para obtener
particulas de cobre y grafito de alta pureza. El grafito de alta pureza puede someterse posteriormente a un
cribado fino, y se obtiene grafito con mejor rendimiento electroquimico.

El documento CN111204757A describe un método para purificar, reparar y regenerar grafito en una bateria de
energia retirada, en donde el método comprende las siguientes etapas: descargar, triturar gruesamente,
pirolizar, triturar finamente y clasificar secuencialmente la bateria de energia retirada para obtener polvo de
material de electrodo; mezclar, agitar y filtrar el polvo de material de electrodo y la solucién de lixiviacion acida
para obtener residuos de filtracion; mezclar los residuos de filtracion con un liquido purificado acido, agitar y
filtrar para obtener grafito grueso; afiadir el grafito grueso al liquido purificado acido, llevar a cabo reaccién
hidrotérmica vy filtrar para obtener grafito purificado; mezclar y agitar el grafito purificado y una solucién de
activacion, introducir ozono para aireacion vy filirar para obtener residuos de filtracion; lavar los residuos de
filtracion con agua, filtrar y secar para obtener grafito activado; afiadir tinta activada a un agente de reparacién
en estado fundido y reparar para obtener un liquido turbio; y llevar a cabo pirolisis por pulverizacién en el liquido
turbio, enfriar y tamizar para obtener el grafito de calidad bateria.

Por lo tanto, existe una necesidad urgente de desarrollar un método para la purificacion y reconstruccién de la
red de grafito en una bateria de energia con bajo coste de materias primas y alta eficiencia.

Sumario

Un objetivo de la descripcion es proporcionar un método para la purificacién y reconstruccién de la red de grafito
en una bateria de energia, que sea bajo en coste de materias primas y alto en eficiencia, y que las baterias
ensambladas mediante el material de anodo de grafito obtenido todavia tengan buen rendimiento
electroquimico después de 1600 ciclos, que es superior a productos similares en el mercado.

Con el fin de lograr el objeto anterior, la descripcién usa las siguientes soluciones técnicas.

En un aspecto de la descripcion, se proporciona un método para la purificacion y reconstruccién de la red de
grafito en una bateria de energia que incluye las siguientes etapas:

(1) obtener polvo de material de electrodo, polvo de cobre, polvo de aluminio y polvo de hierro respectivamente
sometiendo secuencialmente una bateria de energia usada a descarga, trituracién gruesa, pirolisis, trituracion
fina y clasificacion;

(2) obtener un residuo de filtracién A realizando las siguientes operaciones: mezclar el polvo de material de
electrodo con un agente de extraccién de metales, dejar en reposo, luego lavar con un agente de purificacion
A, y filtrar; obtener un grafito bruto realizando las siguientes operaciones: mezclar el residuo de filtracion A con
el agente de extraccion de metales, dejar en reposo, luego lavar con un agente de purificacién B, y filtrar;

(3) obtener un grafito purificado primario sometiendo el grafito bruto a un tratamiento de eliminacién de
componentes organicos, enfriamiento, molienda con bolas y sustitucién de ventilacion; y

(4) reparar la red de grafito introduciendo un gas raro en el grafito purificado primario; en donde en la etapa (2),
el agente de purificacién A es una solucion mezcla de acido clorhidrico, etanol y acetona, y el agente de
purificacién B es una solucion mezcla de agua desionizada, etanol y acetona;

en donde la reparacion de la red de grafito en la etapa (4) comprende: introducir un gas raro con un caudal de
5-30 ml/min en 40-80 min, cerrar una valvula de entrada y una valvula de salida, y calentar a una temperatura
de 2400°C-2600°C a una velocidad de calentamiento de 10-20°C/min, mantener la temperatura durante 10-30
min, luego calentar a 2600°C-3200°C a una velocidad de calentamiento de 3-10°C/min, y reparar el grafito que
tiene redes dafadas en 6-10 h;

en donde el tratamiento de eliminacion de componentes organicos en la etapa (3) comprende poner el grafito
bruto en un horno de vacio a una velocidad de calentamiento de 1-5°C/min para calentarlo a 200°C-250°C para
el tratamiento de eliminacién de componentes organicos durante 2-4 h;

en donde la sustitucion en la etapa (3) comprende introducir un gas de sustituciéon con un caudal de 5-30 ml/min,
y luego calentar a 250°C-450°C a una velocidad de calentamiento de 1-5°C/min para la sustitucién durante 20-
40 min;

el gas raro en la etapa (4) es He con una pureza volumétrica de 99,999%.

Preferiblemente, la pir6lisis en la etapa (1) se lleva a cabo en un entorno exento de oxigeno a una temperatura
de 350°C-800°C durante 1-20 h.
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Preferiblemente, el agente de extraccién de metales en la etapa (2) es uno de una soluciéon mezcla de agua
regia y un oxidante, y agua regia.

Ademas preferiblemente, el oxidante es al menos uno de peroxido de hidrégeno, perdxido de sodio, perdxido
de potasio, hipoclorito de sodio 0 hipoclorito de potasio.

Mas preferiblemente, el oxidante tiene una concentracion de 0,05-1 mol/l.

Mas preferiblemente, el agua regia tiene una concentraciéon de 10%-50%.

Preferiblemente, la relacién en masa de acido clorhidrico, etanol y acetona es 1:(1-5):(1-5).

Preferiblemente, la relaciéon en masa de agua desionizada, etanol y acetona es 1:(1-5):(1-5).

Preferiblemente, en la etapa (3), el grafito se hace girar a una velocidad de 100-3000 r/min durante 20-60 min.
Mas preferiblemente, el gas de sustitucién es una mezcla gaseosa de Hz y Na.

Efectos beneficiosos

1. La descripcion usa un método similar a la evaporacién al vacio para eliminar los componentes organicos en
el grafito. Segun la descripcion, las impurezas organicas se evaporan o subliman en particulas gaseosas en
condiciones de alta temperatura y vacio, y las particulas gaseosas se separan completamente del grafito bajo
presién negativa, por lo que las impurezas organicas pueden eliminarse. Después del tratamiento de
eliminacién de componentes organicos, no se producirda uniéon secundaria entre el grafito y las impurezas
organicas de nuevo, obteniendo de este modo el grafito de alta pureza.

2. La descripcién usa gas de sustitucion para limpiar profundamente el grafito, de modo que las especies
adsorbidas sobre la superficie del grafito se desorben completamente antes del tratamiento de grafitizacion,
asegurando que no haya atomos de impurezas dispuestos en la red de grafito antes de la grafitizacion, y se
logra la eliminacién de impurezas a nivel atdmico, de modo que se logra eficazmente la eliminacién de
impurezas, y se evita que la actividad superficial del grafito cambie por los grupos funcionales activos en la
superficie del grafito, formando asi grafito con forma cristalina intacta.

3. La descripcién usa una reparacion sin fuente de carbono, los &tomos en la red se reorganizan en condiciones
de atmosfera de He y alta temperatura, produciendo asi la autorreparaciéon del material de anodo de grafito,
formando una forma de cristal de grafito relativamente intacta y logrando el efecto de autorreparacién de los
defectos de grafito. Por lo tanto, las baterias ensambladas mediante el material de &nodo de grafito obtenido
tienen un buen rendimiento electroquimico después de 1600 ciclos, lo que es superior a productos similares en
el mercado.

Breve descripcion de los dibujos
La figura 1 es una imagen de SEM del grafito preparado en la realizacién 1;

La figura 2 es un diagrama de flujo de un método para la purificacién y reconstruccion de la red de grafito en
una bateria de energia segun las realizaciones 1-3 de la descripcion;

La figura 3 es un patron de XRD de grafito preparado en la realizacion 1; y

La figura 4 es un grafico que muestra el rendimiento de ciclos del grafito preparado en la realizacién 1 y la
realizacion comparativa 1.

Descripcion detallada de las realizaciones

Con el fin de que los expertos en la técnica entiendan mas claramente las soluciones técnicas de la descripcion,
se exponen las siguientes realizaciones para su descripcion. Debe observarse que las siguientes realizaciones
no constituyen una limitacién en el alcance de proteccién de la descripcion.

A menos que se indique particularmente, las materias primas, reactivos o dispositivos usados en las siguientes
realizaciones pueden obtenerse todos de fuentes comerciales convencionales, o0 pueden obtenerse mediante
métodos conocidos existentes.
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Realizacion 1

Un método para la purificacién y reconstruccion de la red de grafito en una bateria de energia de esta
realizacion incluye las siguientes etapas especificas:

(1) someter una bateria de energia usada a descarga, trituracién gruesa, pirdlisis, trituracion fina y clasificacion
secuencialmente para obtener polvo de material de electrodo, ldamina de cobre, lamina de aluminio y polvo de
hierro, respectivamente;

(2) mezclar el polvo de material de electrodo con agua regia que tiene una concentracién de 20% y peroxido
de hidrégeno que tiene una concentracién de 0,1 mol/l en una relacién de sélido-liquido de 1:1 en un tanque
de extraccion de metales y dejar en reposo durante 4 horas para extraer elementos metalicos en el anodo de
grafito, luego lavar con &cido clorhidrico que tiene una concentracién de 2%, etanol y acetona en una relacién
de 1:1:1, filtrar para obtener un residuo de filtracién A y mezclar el residuo de filiracion A con agua regia que
tiene una concentracion de 10% y peréxido de hidrégeno que tiene una concentracién de 0,05 mol/l en una
relacion de sélido-liquido de 1:1 en un tanque de extracciéon de metales, y dejar en reposo durante 4 horas,
extraer los elementos metalicos en el &nodo de grafito de nuevo, lavarlo con agua desionizada, etanol y acetona
en una relacién de 1:1:1, y filtrar para obtener un grafito bruto;

(3) someter el grafito bruto a tratamiento de eliminacién de componentes organicos en un horno de vacio a
200°C (con una velocidad de calentamiento de 1°C/min) durante 2 h, molienda con bolas a 100 r/min durante
20 min después de enfriamiento natural, y luego poner el grafito bruto desorganizado en un horno de alta
temperatura, e introducir un gas de sustitucion (Hz2 con una concentracion de 2%) con un caudal de 5 ml/min,
realizando entonces la sustitucién a una temperatura de 250°C (con una velocidad de calentamiento de
1°C/min) durante 20 min para eliminar especies adsorbidas en la superficie; y

(4) después de completar la sustitucién, introducir He con una pureza volumétrica de 99,999% con un caudal
de 5 ml/min a 250°C en 40 min, cerrar una valvula de entrada y una valvula de salida, y calentar a una
temperatura de 2400°C a una velocidad de calentamiento de 10°C/min, mantener la temperatura durante 10
min, luego calentar a 2600°C a una velocidad de calentamiento de 3°C/min, y reparar el grafito que tiene redes
dafiadas en 6 h para obtener un grafito de calidad de bateria.

Realizacion 2

Un método para la purificacién y reconstruccion de la red de grafito en una bateria de energia de esta
realizacion incluye las siguientes etapas especificas:

(1) someter una bateria de energia usada a descarga, trituracion gruesa, pirdlisis, trituracion fina y clasificacién
secuencialmente para obtener polvo de material de electrodo, lamina de cobre, lamina de aluminio y polvo de
hierro, respectivamente;

(2) mezclar el polvo de material de electrodo con agua regia que tiene una concentraciéon de 35% e hipoclorito
de sodio que tiene una concentracién de 0,5 mol/l en una relaciéon de sélido-liquido de 1:3 en un tanque de
extraccion de metales y dejar en reposo durante 8 horas a 25°C para extraer elementos metalicos en el anodo
de grafito, luego lavar con acido clorhidrico que tiene una concentracién de 15%, etanol y acetona en una
relacion de 1:3:3, filtrar para obtener un residuo de filtracion A y mezclar el residuo de filtracién A con agua
regia que tiene una concentracién de 20% e hipoclorito de sodio que tiene una concentracién de 0,15 mol/l en
una relacion de sélido-liquido de 1:3 en el tanque de extraccion de metales, y dejar en reposo durante 8 horas,
extraer los elementos metalicos en el anodo de grafito de nuevo, lavarlo con agua desionizada, etanol y acetona
en una relacién de 1:3:3, y filtrar para obtener un grafito bruto;

(3) someter el grafito bruto a tratamiento de eliminacién de componentes organicos en un horno de vacio a
230°C (con una velocidad de calentamiento de 3°C/min) durante 3 h, molienda con bolas del mismo a 2000
r/min durante 40 min después de enfriamiento natural, y luego poner el grafito bruto desorganizado en un horno
de alta temperatura, e introducir un gas de sustitucién (Hz con una concentraciéon de 15%) con un caudal de 5
ml/min, realizando entonces la sustitucién a una temperatura de 300°C (con una velocidad de calentamiento
de 3°C/min) durante 30 min para eliminar las especies adsorbidas en la superficie; y

(4) después de completar la sustitucion, introducir He con una pureza de 99,999% con un caudal de 20 ml/min
a 300°C en 60 min, cerrar una valvula de entrada y una valvula de salida, y calentar a una temperatura de
2500°C a una velocidad de calentamiento de 15°C/min, mantener la temperatura durante 20 min, luego calentar
a 3000°C a una velocidad de calentamiento de 7°C/min, y reparar el grafito que tiene redes dafiadas en 8 h
para obtener un grafito de calidad de bateria.
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Realizacién 3

Un método para la purificacién y reconstruccion de la red de grafito en una bateria de energia de esta
realizacion incluye las siguientes etapas especificas:

(1) someter una bateria de energia usada a descarga, trituracién gruesa, pirdlisis, trituracion fina y clasificacion
secuencialmente para obtener polvo de material de electrodo, ldamina de cobre, lamina de aluminio y polvo de
hierro, respectivamente;

(2) mezclar el polvo de material de electrodo con agua regia que tiene una concentracién del 50% e hipoclorito
de potasio que tiene una concentracién de 1 mol/l en una relacién de solido-liquido de 1:5 en un tanque de
extraccion de metales y dejar en reposo durante 12 horas para extraer elementos metalicos en el anodo de
grafito, luego lavar con acido clorhidrico que tiene una concentracion de 30%, etanol y acetona en una relacion
en masa de 1:5:5, filtrar para obtener un residuo de filtracion A y mezclar el residuo de filtracién A con agua
regia que tiene una concentracion de 30% e hipoclorito de potasio que tiene una concentracion de 0,3 mol/l en
una relacion de sélido-liquido de 1:5 en el tanque de extraccion de metales, y dejar en reposo durante 12 horas,
extraer los elementos metalicos en el anodo de grafito de nuevo, lavarlo con agua desionizada, etanol y acetona
en una relacién en masa de 1:5:5, y filtrar para obtener un grafito bruto;

(3) someter el grafito bruto a tratamiento de eliminacién de componentes organicos en un horno de vacio a
250°C (con una velocidad de calentamiento de 5°C/min) durante 4 h, molienda con bolas a 3000 r/min durante
60 min después de enfriamiento natural, y luego poner el grafito bruto desorganizado en un horno de alta
temperatura, e introducir un gas de sustituciéon (Hz con una concentracion de 30%) con un caudal de 30 ml/min,
realizando entonces el reemplazo a una temperatura de 450°C (con una velocidad de calentamiento de
5°C/min) durante 40 min para eliminar especies adsorbidas en la superficie; y

(4) después de completar la sustitucién, introducir He con una pureza volumétrica del 99,999% con un caudal
de 20 ml/min a 450°C en 40 min, cerrar una valvula de entrada y una valvula de salida, y calentar a una
temperatura de 2600°C a una velocidad de calentamiento de 15°C/min, mantener la temperatura durante 30
min, luego calentar a 3200°C a una velocidad de calentamiento de 10°C/min, y reparar el grafito que tiene redes
dafiadas en 10 h para obtener un grafito de calidad bateria.

Realizaciéon comparativa 1
Un método para preparar material de anodo de grafito artificial incluye las siguientes etapas:

(1) recoger y someter una bateria usada a descarga, desmontaje y trituracion, someter una lamina de cobre
recubierta con el anodo de grafito a tratamiento hidrotérmico y centrifugacion para la separacion solido-liquido,
secado en horno para obtener el material mezclado de grafito y polvo de agente conductor; y

(2) afiadir asfalto de petréleo y carburo de silicio para mezclar y moldear por compresion, tratandolo bajo la
proteccién de N2y a 800°C durante 8 h para obtener un material de anodo de grafito artificial reparado y
regenerado.

Realizacion comparativa 2
Un método para preparar grafito incluye las siguientes etapas:

(1) someter una bateria de energia usada a descarga, trituracion gruesa, pirdlisis, trituracion fina y clasificacién
secuencialmente, recoger y lixiviar un polvo de material de electrodo y 0,1 mol/l de acido sulfurico en una
relacion en volumen de sélido-liquido de 1:5 durante 6 horas, luego lavar con acido clorhidrico al 2%, y filtrar
para obtener grafito.

Ensayo de rendimiento:

El grafito obtenido respectivamente en las realizaciones 1-3 y la realizacién comparativa 1 anteriores se uso
como anodo, y se us6 una lamina de litio como catodo. El grafito y la lamina de litio se ensamblaron en una
bateria de boton, y el ensayo de descarga inicial se llevé a cabo a una velocidad de 1C. Los resultados se
muestran en la tabla 2 y la tabla 3. Puede verse en la tabla 1 que el grafito regenerado en la realizacién 2 tiene
bajo contenido de impurezas, y el grado de grafitizacion alcanza 96%, mientras que el grado de grafitizacion
en la realizacién comparativa 1 es solo de 92%. Se puede observar segun la tabla 2 que, a una velocidad de
1C, la capacidad especifica de descarga inicial del material de anodo de grafito regenerado de la descripcién
es mayor que la del grafito recuperado mediante un método ordinario, y la capacidad especifica de descarga
inicial de la realizacién 2 es 362,3 mAh/g, mientras que la capacidad especifica de descarga inicial de la
realizacién comparativa es solo 333,1 mAh/g. Se puede observar segun la tabla 3 que, a una velocidad de 1C,
la vida qtil por ciclo del material de anodo de grafito regenerado de la descripcidon es mayor que la del grafito

6



10

15

20

25

30

ES 302193273

recuperado mediante un método ordinario, y la tasa de retencién de capacidad de |a realizacién 2 después de
1600 ciclos a 1C es de 96,6%, mientras que la tasa de retencion de capacidad de la realizacién comparativa 1
es solo de 92,8%. La tabla 4 muestra la concentracién y el contenido de cenizas de los elementos impurezas
obtenidos en la realizacion 2 y la realizacion comparativa 2 después de extraer los elementos metalicos
mediante la solucién acida. Puede verse a partir de la tabla 4 que después de dos extracciones con acido en
la realizacion 2, el contenido de impurezas metalicas en el grafito es significativamente menor que el de
impurezas metalicas en la realizacién comparativa 2 después de una extraccién con &cido.

Los resultados son como se muestran en la Tabla 1:

Tabla 1 Analisis de composicion y propiedades fisicas del grafito

ltem Realizacién | Realizacién | Realizaciéon | Realizacion comparativa
1 2 3 1
% de contenido de cenizas 0,046 0,043 0,041 0,088
% de humedad 0,0331 0,0335 0,0329 0,0656
% de compuestos volatiles 0,0193 0,0198 0,0211 0,0466
D50 um 18,59 18,61 18,56 18,63
Grado de % de grafitizacién 95 96 94 92
% de contenido de carbono fijado 99,96 99,98 99,95 99,70
Tabla 2 Rendimiento de la bateria de botén de grafito
ltem Realizacion | Realizacién | Realizacién | Realizacion
1 2 3 comparativa 1
Capacidad especifica de descarga inicial 361,9 362,3 362,1 333,1
mAh/g
% de eficiencia de carga-descarga inicial 93,8 93,9 93,9 91,2
Tabla 3 Rendimiento de ciclo de bateria completo del grafito
ltem Realizacién | Realizacién | Realizacién | Realizacion
1 2 3 comparativa 1
% de tasa de retencion de capacidad de 95,9 96,6 96,3 92,8
descarga después de 1600 ciclos a 1C

Tabla 4 Contenido de impurezas del grafito después de la extraccién de metales

Impurezas Ni Co Mn Li Fe Al Cu Total | Cenizas
(%) | (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)

Realizacién 2 0,001 | 0,003 | 0,001 | 0,001 | 0,002 | 0,001 | 0,001 | 0,01 0,019

Realizacién comparativa 2 | 0,01 0,008 | 0,005 | 0,02 [ 0,05 | 0,01 0,004 | 0,107 | 0,183

A partir del patrén de XRD del grafito preparado en la realizacién 1 (Figura 3), se encuentra que en comparacion
con PDF#65-6212, el pico a aproximadamente 26,5° corresponde al plano cristalino (002) del grafito
regenerado en la realizacion 1, lo que muestra que la forma cristalina de la muestra de grafito regenerado de
la realizacién 1 es mejor. A partir de los graficos del rendimiento de ciclo del grafito preparado en la realizacién
1 y la realizacién comparativa 1 (Figura 4}, se encuentra que la capacidad y la estabilidad de ciclo del grafito
regenerado de la realizacion 1 son mejores que las de la realizacion comparativa 1.

Anteriormente se proporciona una introduccién detallada de un método para la purificacion y reconstruccion de
la red de grafito en una bateria de energia segun la descripcidén. Los principios e implementaciones de la
descripcion se explican por medio de realizaciones especificas en el presente documento. Las realizaciones
anteriores solo se proporcionan para facilitar la comprensién del método de la descripcién y los conceptos
centrales del mismo, incluyendo el mejor modo, y también permite que cualquier experto en la técnica practique
la descripcién, incluyendo la fabricacion y el uso de cualquier dispositivo o sistema, e implementar cualquier
método combinado.
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REIVINDICACIONES

1. Un método para la purificacién y reconstruccién de la red de grafito en una bateria de energia, que
comprende las etapas siguientes:

(1) obtener polvo de material de electrodo, polvo de cobre, polvo de aluminio y polvo de hierro respectivamente
sometiendo secuencialmente una bateria de energia usada a descarga, trituracién gruesa, pirolisis, trituracion
fina y clasificacion;

(2) obtener un residuo de filtracién A realizando las siguientes operaciones: mezclar el polvo de material de
electrodo con un agente de extraccién de metales, dejar en reposo, luego lavar con un agente de purificacion
A, y filtrar; obtener un grafito bruto realizando las siguientes operaciones: mezclar el residuo de filtracion A con
el agente de extraccién de metales, dejar en reposo, luego lavar con un agente de purificacién B, y filtrar;

(3) obtener un grafito purificado primario sometiendo el grafito bruto a un tratamiento de eliminacion de
componentes organicos, enfriamiento, molienda con bolas y sustitucién de ventilacion; y

(4) reparar la red de grafito introduciendo un gas raro en el grafito purificado primario; en donde en la etapa (2),
el agente de purificacién A es una solucion mezcla de acido clorhidrico, etanol y acetona, y el agente de
purificacién B es una solucion mezcla de agua desionizada, etanol y acetona;

en donde la reparacion de la red de grafito en la etapa (4) comprende: introducir un gas raro con un caudal de
5-30 ml/min en 40-80 min, cerrar una valvula de entrada y una valvula de salida, y calentar a una temperatura
de 2400°C-2600°C a una velocidad de calentamiento de 10-20°C/min, mantener la temperatura durante 10-30
min, luego calentar a 2600°C-3200°C a una velocidad de calentamiento de 3-10°C/min, y reparar el grafito que
tiene redes dafadas en 6-10 h;

en donde el tratamiento de eliminacion de componentes organicos en la etapa (3) comprende poner el grafito
bruto en un horno de vacio a una velocidad de calentamiento de 1-5°C/min para calentarlo a 200°C-250°C para
el tratamiento de eliminacién de componentes organicos durante 2-4 h;

en donde la sustitucion en la etapa (3) comprende introducir un gas de sustituciéon con un caudal de 5-30 ml/min,
y luego calentar a 250°C-450°C a una velocidad de calentamiento de 1-5°C/min para la sustitucién durante 20-
40 min;

en donde el gas raro en la etapa (4) es He con una pureza volumétrica de 99,999%.

2. El método para la purificacién y reconstruccién de la red de grafito en una bateria de energia de la
reivindicacién 1, en donde la pirdlisis en la etapa (1) se lleva a cabo en un entorno exento de oxigeno a una
temperatura de 350°C-800°C durante 1-20 h.

3. El método para purificar y reconstruir la red de grafito en una bateria de energia de la reivindicacién 1, en
donde el agente de extraccion de metales en la etapa (2) es uno de una solucién mezcla de agua regia y un
oxidante, y agua regia.

4. El método para la purificacién y reconstruccién de la red de grafito en una bateria de energia de la
reivindicacion 3, en donde el oxidante es al menos uno de peroxido de hidrégeno, peréxido de sodio, peroxido
de potasio, hipoclorito de sodio 0 hipoclorito de potasio.

5. El método para la purificacién y reconstruccién de la red de grafito en una bateria de energia de la
reivindicacién 1, en donde el gas de sustitucion es una mezcla gaseosa de Hz y Na.
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