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前 言

本文件按照 GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第 1 部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件由中国技术市场协会提出并归口。

本文件起草单位：山西亚鑫格林清源循环科技有限公司、北京中研博采技术服务有限公司、北京六

只猫创意科技有限公司、北京彬诚科技有限公司等单位。

本文件主要起草人：罗丰、陆剑、周伟、闫凤、乐志斌、夏卫彬、杨笛等。
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锂离子电池黑粉湿法冶金回收工艺规范

1 范围

本文件规定了锂离子电池黑粉湿法冶金回收工艺的工艺原理、原材料要求、设备要求、工艺过程、质量

控制与检测、安全与环保。

本文件适用于废旧锂离子电池经预处理得到的黑粉中镍、钴、锰、锂等有价金属的湿法回收生产过程。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。

GB/T 6284 化工产品中水分测定的通用方法 干燥减量法

GB 8978 污水综合排放标准

GB 12348 工业企业厂界环境噪声排放标准

GB 16297 大气污染物综合排放标准

GB 18597 危险废物贮存污染控制标准

GB/T 19077 粒度分析 激光衍射法

GB 30871 危险化学品企业特殊作业安全规范

GB/T 36380 工业废硫酸的处理处置规范

GB/T 45203 锂离子电池回收利用 黑粉化学分析方法

HJ 781 固体废物 22种金属元素的测定 电感耦合等离子体发射光谱法

YS/T 582 电池级碳酸锂

3 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

3.1

锂离子电池黑粉 lithium-ion battery black powder
废旧锂离子电池经放电、破碎、分选等预处理后得到的富含镍、钴、锰、锂及石墨的黑色混合粉体。

3.2

湿法冶金 hydrometallurgy
利用酸性或碱性溶液对黑粉进行浸出、净化、分离、沉淀等化学处理，回收有价金属的工艺过程。

3.3

浸出率 leaching efficiency
目标金属被浸出到溶液中的质量占黑粉中该金属总质量的百分比。

3.4

电池级碳酸钴 battery-grade cobalt carbonate
主含量不低于99.0%，杂质含量符合电池材料生产要求，可用于锂离子电池正极材料制备的碳酸钴

产品。

3.5

电池级碳酸锂 battery-grade lithium carbonate
主含量不低于99.5%，杂质含量满足YS/T 582标准要求，适用于锂离子电池正极材料及电解质制备

的碳酸锂产品。
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3.6

电池级碳酸钠 battery-grade sodium carbonate
纯度不低于99.5%，杂质含量极低，符合电池材料生产用化学试剂要求的碳酸钠产品。

4 工艺原理

黑粉在酸性或碱性介质中，通过控制温度、酸（碱）浓度、氧化还原电位及反应时间，使黑粉中的

镍、钴、锰、锂等有价金属选择性溶解进入溶液；经除杂、萃取、沉淀、结晶等步骤实现金属分离与富

集；最终制得电池级硫酸盐、碳酸盐或其他化工产品。

5 原材料要求

5.1 黑粉

黑粉主要性能指标应满足表1要求。

表1 黑粉性能指标

项目 指标要求 试验方法 引用标准

含水率 ≤5% 105 ℃烘干至恒重 GB/T 6284

粒度D90 ≤150 μm 激光衍射法 GB/T 19077

Ni+Co+Mn总质量分数 ≥20% 电感耦合等离子体发射光谱法（ICP-OES） GB/T 45203

Li质量分数 ≥2% ICP-OES GB/T 45203

杂质Al、Cu、Fe总质量分数 ≤5% ICP-OES HJ 781

5.2 浸出剂

工业级硫酸（H₂SO₄）质量分数不小于98%；工业级盐酸（HCl）质量分数不小于31%；工业级氢氧化

钠（NaOH）质量分数不小于96%。

5.3 萃取剂

磷酸二（2－乙基己基）酯（P204）、磷酸三丁酯（TBP）等，纯度不小于95%，水分不大于0.5%。

5.4 沉淀剂

电池级碳酸钠（Na₂CO₃）、草酸（H₂C₂O₄·2H₂O），纯度不小于99.5%。

6 设备要求

主要设备技术参数见表2。

表2 主要设备技术参数

设备名称 关键参数 精度指标

浸出反应釜 有效容积不小于2m³，夹套加热30 ℃～95 ℃，搅拌转速（30～300）r/min 温度±1 ℃，转速±5 r/min

过滤器 板框/隔膜，过滤面积不小于5 m²，设计压力不小于0.6 MPa 滤饼含水率不大于35%

萃取箱 多级逆流，单级有效容积不小于100 L，有机相/水相比例可调 级效率不小于95%

沉淀反应釜 带搅拌、冷却，有效容积不小于1 m³，温度控制在20 ℃～90 ℃ 温度±1 ℃

离心机 转鼓直径不小于400 mm，转速不小于1500 r/min，变频调速 脱水后滤饼含水率不大于25%

废水处理系统 处理能力不小于10 m³/h，含重金属废水达标排放 符合GB 8978

7 工艺过程

7.1 工艺流程

黑粉→浆化→酸浸→固液分离→除杂→萃取分离→反萃→沉淀/结晶→过滤洗涤→干燥→包装。
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7.2 浆化

将黑粉与工艺水按质量比1：（3～5）加入浆化槽，常温搅拌30 min，制成均匀矿浆。

7.3 酸浸

7.3.1 将矿浆泵入浸出反应釜，加入浓硫酸，控制初始酸浓度1.5 mol/L～2.5 mol/L，液固比（6～10）：

1，温度70 ℃～90 ℃，反应时间2 h～4 h。

7.3.2 通入空气或氧气，氧化还原电位控制在（400～600）mV（vs.Ag/AgCl），确保钴、锰完全浸出。

7.3.3 浸出终点Ni、Co、Mn浸出率均不小于95%，Li浸出率不小于90%。

7.4 固液分离

浸出矿浆经板框过滤，滤液进入净化工序，滤渣（石墨渣）含水率不大于35%，按GB 18597贮存。

7.5 除杂

7.5.1 中和除铁：用CaCO₃或NaOH调pH至3.5～4.0，温度60 ℃，空气氧化1 h，铁、铝沉淀率不小于90%。

7.5.2 深度除铜：加入Na₂S或硫代乙酰胺，控制pH 2.0～2.5，Cu沉淀率不小于98%。

7.6 萃取分离

7.6.1 P204萃取除杂：有机相20% P204+80%磺化煤油，相比O/A=1:2，三级逆流，平衡pH 2.5～3.0，

Fe、Zn、Al去除率不小于95%。

7.6.2 Cyanex 272萃取钴：有机相25%Cyanex 272+75%磺化煤油，相比O/A=1:1，平衡pH 5.0～5.5，钴

/镍分离系数不小于2000。

7.6.3 反萃钴：用1.2mol/L H₂SO₄，相比O/A=2:1，钴反萃率不小于99%。

7.7 镍锂回收

7.7.1 萃余液蒸发浓缩至Ni²⁺ ≥30 g/L；

7.7.2 加入电池级碳酸钠，调整pH 7.0–7.5，沉淀NiCO₃ ，过滤、洗涤；

7.7.3 120 ℃干燥得电池级碳酸钴（Co≥46%，杂质≤GB/T 45203限值）；

7.7.4 母液二次浓缩至Li⁺ ≥15 g/L，加入饱和碳酸钠，90 ℃反应1 h；

7.7.5 过滤、洗涤、120 ℃干燥得电池级碳酸锂（Li₂ CO₃ ≥99.5%，符合YS/T 582及GB/T 45203）。

7.8 干燥与包装

沉淀物经离心脱水后，在100 ℃～120 ℃下干燥4 h，水分不大于0.5%，自动称量、包装，内衬两

层PE袋，外覆防潮编织袋，净重25 kg±0.2 kg。

8 质量控制与检测

8.1 检测项目

检测项目与频次见表3。

表3 质量控制检测要求

工序 检测项目 检测方法 指标要求 频次

黑粉 Ni、Co、Mn、Li含量 ICP-OES 符合5.1 每批

浸出液 Ni、Co、Mn、Li浓度 ICP-OES 浸出率不小于98% 每釜

除铁后液 Fe含量 ICP-OES 不大于10 mg/L 每釜

萃取余液 Co含量 ICP-OES 不大于5 mg/L 每班

碳酸钴 Co含量、杂质 ICP-OES

Co≥46.0%；杂质：Na≤0.01%，Ca≤0.01%，

Fe≤0.005%，Cu≤0.005%，Al≤0.005%，

Pb≤0.001%, Cd≤0.001%

每批

碳酸锂 Li₂CO₃主含量、Na、Ca、Fe ICP-OES 不小于99.5%，杂质符合YS/T 582 每批
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8.2 不合格品控制

对检测不合格批次立即标识、隔离；按“返工—降级—报废”三级处理，并执行纠正预防措施。

9 安全与环保

9.1 安全要求

安全要求应符合下列规定：

a）作业人员须穿戴防酸服、护目镜、防毒面具；

b）酸区、萃取区设置应急喷淋与洗眼器，配备2%NaHCO₃溶液；

c）压力容器、管道定期探伤，安全阀每年校验；

d）动火作业执行GB 30871规定，设专人监护。

9.2 环保要求

环保要求应符合下列规定：

a）废气：酸雾经两级碱洗塔处理，HCl、H₂SO₄排放浓度不大于10 mg/m³，符合GB 16297；

b）废水：重金属废水经“中和+硫化+膜分离”处理，Ni、Co、Mn≤0.1 mg/L；Cu≤0.5 mg/L；Zn

≤1 mg/L；COD≤80 mg/L；pH 6–9；其余指标符合GB 8978规定；

c）废渣：石墨渣、铁铝渣按GB 18597分类贮存，委托有资质单位处置；

d）车间噪声不大于65 dB（A），符合GB 12348。
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