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本申请公开了一种高纯六氟磷酸钠的制备

方法，涉及钠离子电池技术领域，制备步骤包括：

（1）将电池级LiPF6氮气保护下加入裂解釜中；

（2）将裂解釜加热至一定温度并保温一段时间，

使LiPF6分解完全；（3）向合成釜中加入适量溶

剂，再加入一定量的高纯氟化钠于一定温度下搅

拌溶解；（4）将（2）中生成的气体导入合成釜中，

在一定条件下流态化反应，得到六氟磷酸钠合成

液；（5）反应完成后，将合成液过滤除去不溶物，

得到合成母液；（6）将合成母液进行降温结晶，过

滤；（7）固体料进行真空干燥即可得到六氟磷酸

钠成品，结晶母液回用于氟化钠溶解。所得产品

纯度高，收率高，工艺安全性高，设备简单。
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1.一种高纯六氟磷酸钠的制备方法，包括以下步骤：

（1）将电池级LiPF6于氮气保护下加入裂解反应釜中；

（2）将裂解反应釜加热至一定温度并保温一段时间，使LiPF6分解完全；

（3）向合成釜中加入适量溶剂，再加入一定量的高纯氟化钠于一定温度下搅拌溶解；

（4）将（2）中生成的气体导入合成釜中，在一定条件下流态化反应，得到六氟磷酸钠合

成液；

（5）反应完成后，将合成液过滤除去不溶物，得到合成母液；

（6）将合成母液进行降温结晶，过滤；

（7）固体料进行真空干燥即可得到六氟磷酸钠成品，结晶母液回用于氟化钠溶解。

2.根据权利要求1所述的一种高纯六氟磷酸钠的制备方法，其特征在于：步骤（1）所述

裂解反应釜包括加热夹套和内筒，内筒为316L材质，内筒带封头密封。

3.根据权利要求1所述的一种高纯六氟磷酸钠的制备方法，其特征在于：步骤（2）所述

的一定温度为85~190℃，保温时间为4~12h。

4.根据权利要求1所述的一种高纯六氟磷酸钠的制备方法，其特征在于：步骤（3）所述

溶剂为光伏级氢氟酸或电子级氢氟酸或结晶母液，所述氟化钠纯度为99.98%及以上，硅含

量≤0.00005%，硅含量以SiO2计。

5.根据权利要求1所述的一种高纯六氟磷酸钠的制备方法，其特征在于：步骤（3）所述

氟化钠的用量为2.5~5g/100g溶剂，所述搅拌溶解温度为10~50℃，溶解压力为0‑30kpa，溶

解时间1‑2h。

6.根据权利要求1所述的一种高纯六氟磷酸钠的制备方法，其特征在于：步骤（4）中所

述一定条件为反应温度5~55℃，压力0‑80kpa，反应时间为4‑10h。

7.根据权利要求1所述的一种高纯六氟磷酸钠的制备方法，其特征在于：步骤（6）中降

温结晶的降温速度为1℃/h，降温至‑30℃，2℃/h，降温至‑40℃，保温2‑4h。

8.根据权利要求1所述的一种高纯六氟磷酸钠的制备方法，其特征在于：步骤（7）中所

述真空干燥的温度为60~90℃，真空度为‑0.06~‑0.1Mpa。

9.根据权利要求1所述的一种高纯六氟磷酸钠的制备方法，其特征在于：所述结晶母液

可重复用于高纯氟化钠的溶解。
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一种高纯六氟磷酸钠的制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及钠离子电池技术领域，特别是涉及一种高纯六氟磷酸钠的制备方法。

背景技术

[0002] 钠离子电池是一种二次电池，其依靠钠离子在正极与负极之间来回可逆迁移实现

充放电功能。与当前大规模商业化应用的六氟磷酸锂相比，六氟磷酸钠具有以下优势：钠元

素在地球上的储存量达到地壳含量3%左右，相比较而言锂仅为0.065%；从分布来看，钠元素

相对锂元素分布更均匀；钠电池安全性更高，标准电压区间更广。

[0003] 锂资源量紧张，必将成为未来限制六氟磷酸锂发展的重要影响因素，钠离子电池

所需钠资源储存量丰富和安全性能高。六氟磷酸钠作为电解质材料成为钠离子电池研究的

热点，高纯六氟磷酸钠的制备对钠离子电池发展至关重要。

发明内容

[0004] 本发明的目的在于提供一种高纯六氟磷酸钠的制备方法，以得到高纯六氟磷酸钠

产品，供钠离子电池使用。所述技术方案如下：

包括以下步骤：（1）将电池级LiPF6于氮气保护下加入裂解反应釜中；（2）将裂解反

应釜加热至一定温度并保温一段时间，使LiPF6分解完全；（3）向合成釜中加入适量溶剂，再

加入一定量的高纯氟化钠于一定温度下搅拌溶解；（4）将（2）中生成的气体导入合成釜中，

在一定条件下流态化反应，得到六氟磷酸钠合成液；（5）反应完成后，将合成液过滤除去不

溶物，得到合成母液；（6）将合成母液进行降温结晶，过滤；（7）固体料进行真空干燥即可得

到六氟磷酸钠成品，结晶母液回用于氟化钠溶解。

[0005] 进一步地，步骤（1）所述裂解反应釜包括加热夹套和内筒，内筒为316L材质，内筒

带封头密封。

[0006] 进一步地，步骤（2）一定温度为85~190℃，保温时间为4~12h。

[0007] 进一步地，步骤（3）所述溶剂为光伏级氢氟酸或电子级氢氟酸或结晶母液，所述氟

化钠纯度为99.98%及以上，硅含量≤0.00005%，硅含量以SiO2计。

[0008] 进一步地，步骤（3）所述氟化钠的用量为2.5~5g/100g溶剂，所述搅拌溶解温度为

10~50℃，溶解压力为0‑30kpa，溶解时间1‑2h。

[0009] 进一步地，步骤（4）中一定条件为反应温度5~55℃，压力0‑80kpa，反应时间为4‑

10h。

[0010] 进一步地，步骤（6）中降温结晶的降温速度为1℃/h，降温至‑30℃，2℃/h，降温至‑

40℃，保温2‑4h。

[0011] 进一步地，步骤（7）中所述真空干燥的温度为60~90℃，真空度为‑0.06~‑0.1Mpa。

[0012] 进一步地，结晶母液可重复用于高纯氟化钠的溶解。

[0013] 本发明所得产品纯度高，收率高，工艺安全性高，设备简单。

[0014] 综上，本发明提供的技术方案带来的有益效果是：本发明所得产品纯度高，收率
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高，工艺安全性高，设备简单。

附图说明

[0015] 图1为本发明制得的六氟磷酸钠的XDR衍射图；

图2为六氟磷酸钠的标准XDR衍射图。

具体实施方式

[0016] 为使本发明的目的、技术方案和优点更加清楚，下面将对本发明作进一步地详细

描述。

[0017] 实施例1

一种高纯六氟磷酸钠的制备方法，具体包括以下步骤：

（1）将200g电池级LiPF6于氮气保护下加入裂解反应釜中；

（2）将裂解反应釜加热至85℃并保温3.5h，使LiPF6分解；

（3）向合成釜中加入PV2a级光伏氢氟酸500g，再加入高纯氟化钠55g于25℃搅拌溶

解2h；

（4）将（2）中生成的气体导入合成釜中，在10℃下流态化反应8h，过滤，得到六氟磷

酸钠合成液706g；

（5）将合成母液进行降温结晶，降温速度为1℃/h，降温至‑30℃，2℃/h，降温至‑40

℃，保温2h，过滤；

（6）将固体料于78℃，‑0 .065MPa真空干燥得到六氟磷酸钠成品185 .2g，产率

83.6%；

（7）产品检测：纯度99.992%，水分含量15ppm，游离酸55ppm。

[0018] 实施例2

一种高纯六氟磷酸钠的制备方法，具体包括以下步骤：

（1）将400g电池级LiPF6于氮气保护下加入裂解反应釜中；

（2）将裂解反应釜加热至185℃并保温2h，使LiPF6分解；

（3）向合成釜中加入EL级电子氢氟酸1000g，再加入高纯氟化钠112g于15℃搅拌溶

解3h；

（4）将（2）中生成的气体导入合成釜中，在25℃下流态化反应4h，过滤，得到六氟磷

酸钠合成液1413g；

（5）将合成母液进行降温结晶，降温速度为1℃/h，降温至‑30℃，2℃/h，降温至‑40

℃，保温4h，过滤；

（6）将固体料于88℃，‑0 .095MPa真空干燥得到六氟磷酸钠成品408 .3g，产率

92.3%；

产品检测：纯度99.995%，水分含量13ppm，游离酸52ppm。

[0019] 实施例3

将本发明制得的六氟磷酸钠置于XDR衍射仪下进行分析，制得的谱图见图1，与标

准物质（六氟磷酸锂）的X射线谱图（图2）进行对比分析，通过观察衍射峰数目、峰形、角度位

置和相对强度，可知：本发明制得的六氟磷酸钠的纯度较标准更高。
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[0020] 尽管已经示出和描述了本发明的实施例，对于本领域的普通技术人员而言，可以

理解在不脱离本发明的原理和精神的情况下可以对这些实施例进行多种变化、修改、替换

和变型，本发明的范围由所附权利要求及其等同物限定。
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图1
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图2
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