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ﬂ. UNIVERSIDAD

RESUMEN

La extraccion de litio de minerales de roca dura ha tomado mayor importancia
debido a la creciente demanda de este metal preciado para abastecer la produccion de
compuestos de litio principalmente el carbonato de litio. Las pruebas de purificacion y
concentracion de litio se realizaron, a partir del 04 de agosto al 09 de diciembre del 2021
en el laboratorio de control de calidad de la Facultad de Ingenieria Quimica de la UNA
Puno. Los objetivos son cuantificar el porcentaje de eliminacion de impurezas por
precipitacion, a partir de lixiviados de litio, concentrar lixiviados y determinar las
concentraciones de impurezas de la solucién purificada. En el proceso de lixiviacion, se
ha obtenido lixiviados de sulfato de litio por digestidn con &cido sulfurico concentrado a
la temperatura de 250°C, seguido de lixiviacion con agua a temperatura de 60°C. Estos
lixiviados de litio contienen como impurezas Fe, Al, Mn, Mg, Ca, SiO2, Nay K, los cuales
han sido removidos por procesos de precipitacion. Se realizaron precipitaciones a pH 5,
8y 11 con lechada de cal, la mayoria de las impurezas fueron eliminados al 99% a pH
11. El incremento de calcio por adicion de cal fue eliminado por precipitacion con oxalato
de amonio a temperatura de 70°C. El sodio y potasio no fueron removidos por
precipitacion. En la etapa de concentracion por evaporacion se logro cristalizar como
cloruro de sodio y cloruro de potasio. El litio fue concentrado por evaporacion en 4 horas
de 545 mg/L hasta 15 g/L. Las variables de operacion que se tomaron fueron tiempo y
temperatura de evaporacién, asi como la velocidad de evaporacion. La metodologia
utilizada fue purificacion de lixiviados por evaporacion, y analisis de solucién purificada
por espectroscopia de emisién atdmica. En los resultados se obtuvo una solucién
purificada y concentrada de litio cuyas impurezas mayores son: Al 0.8 mg/L, Ca 0.05
mg/L, Mg 0.4 mg/L, Fe 0.01mg/L, Mn 0.01 mg/L, Na 0.06 mg/L, y K 0.04 mg/L. En la
metodologia estadistica se utilizo el disefio experimental de dos factores con tres niveles.
Concluimos que los lixiviados fueron purificado por precipitacion con Ca(OH). de
concentracion de 80g/L a pH 5, 8 y 11. El pH 11 ha permitido remover al 99,99% de
impurezas, excepto sodio y potasio. Hubo incremento de calcio por la adicion de cal, este

elemento fue removido por precipitacion con oxalato de amonio.

Palabras Clave: Litio, lixiviacién, purificacidn, concentracion y precipitacion.
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ABSTRACT

The extraction of lithium from hard rock minerals has become more important
due to the growing demand for this precious metal to supply the production of lithium
compounds, mainly lithium carbonate. The lithium purification and concentration tests
were carried out from August 04 to December 09, 2021 in the quality control
laboratory of the Faculty of Chemical Engineering of UNA Puno. The objectives are
to quantify the percentage of removal of impurities by precipitation, from lithium
leachate, concentrate leachate and determine the impurity concentrations of the
purified solution . In the leaching process, lithium sulfate leachates have been obtained
by digestion with concentrated sulfuric acid at a temperature of 250°C, followed by
leaching with water at a temperature of 60°C. These lithium leachates contain Fe, Al,
Mn, Mg, Ca, SiO 2, Na and K as impurities, which have been removed by precipitation
processes. Precipitations were carried out at pH 5, 8 and 11 with milk of lime, most of
the impurities were eliminated at 99% at pH 11. The increase in calcium due to the
addition of lime was eliminated by precipitation with ammonium oxalate at a
temperature of 70° C. Sodium and potassium were not removed by precipitation. In
the concentration stage by evaporation, it was possible to crystallize as sodium
chloride and potassium chloride. Lithium was concentrated by evaporation in 4 hours
from 545 mg/L to 15 g/L. The operating variables that were taken were evaporation
time and temperature, as well as the evaporation rate. The methodology used was
purification of leachates by evaporation, and analysis of purified solution by atomic
emission spectroscopy. In the results, a purified and concentrated solution of lithium
was obtained whose major impurities are: Al 0.8 mg/L, Ca 0.05 mg/L, Mg 0.4 mg/L,
Fe 0.01mg/L, Mn 0.01 mg/L, Na 0.06 mg /L, and K 0.04 mg/L. In the statistical
methodology, the experimental design of two factors with three levels was used. We
conclude that the leachates were purified by precipitation with Ca(OH) » with a
concentration of 80g/L at pH 5, 8 and 11. pH 11 has allowed the removal of 99.99%
of impurities, except sodium and potassium. There was an increase in calcium due to
the addition of lime, this element was removed by precipitation with ammonium

oxalate.

Key Words: Lithium, leaching, purification, concentration and precipitation.
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CAPITULO |

INTRODUCCION

El yacimiento de litio encontrado en el Per( por el Proyecto Falchani, ubicado
en la meseta Macusani de la region Puno, es distinto del mencionado “triangulo de
litio” que conforman los paises de Bolivia, Chile y Argentina. La ley de litio en
Falchani es 6 a 7 veces mayor que en los salares de Atacama y Uyuni. Ademas, la
recuperacion metaltrgica del litio es distinta a la tecnologia utilizada en los
salares, para el caso de mineral en roca los procesos posibles serian flotacion, la
tostacion y lixiviacion en autoclave. Se viene desarrollando tecnologias
emergentes para producir carbonato de litio, hidréxido de litio y la fabricacion de
las baterias de iones de litio, hasta la fabricacion de carros eléctricos y
comercializacion. Segun las proyecciones, la demanda de litio crece de 323 mil
toneladas que fue en 2019, y se estima que la demanda serad cerca de 800 mil
toneladas en 2025, y 1.7 millones de toneladas en el 2030, conforme se incremente

la demanda de carros eléctricos y los otros usos.

Hoy en dia el litio se extrae a partir de minerales por procesos de tostacion y
sistema de autoclave. Existen una gama de agentes lixiviantes tales como, (acido
sulfarico, acido clorhidrico, hidroxido de sodio, carbonato de sodio, oxido de calcio,
cloruro de calcio) tanto en medio acido y alcalino que permite extraer litio en forma
eficiente. El tipo de tecnologia a utilizar depende de las caracteristicas fisicoquimicas
y mineraldgicas. Antes de procesar se debe conocer las propiedades quimicas del
mineral de litio. La minera canadiense Plateau Energy Metals Inc ha estimado un

recurso de 4.7 millones de toneladas (Mt) como carbonato de litio equivalente (LCE)
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y con una ley promedio de 3500 ppm, pero sin embargo esta ley es inferior en
comparacion de otros minerales existentes en diferentes yacimientos del mundo. La
empresa minera no cuenta con tecnologia disponible para la explotacion de litio en el
Per( particularmente en la meseta Macusani de la region Puno. En el presente trabajo
de investigacion se ha logrado extraer, purificar y concentrar mediante operaciones
unitarias de precipitacion fraccionada y evaporacion a una temperatura de 80°C.
Nuestro recurso mineral representa la energia del futuro y con mayores reservas de
litio en el mundo. Se viene desarrollando nuevas tecnologias emergentes para la
produccion de compuestos de litio. La extraccion de litio a partir de mineral en roca
implica altos costos de operacion por el consumo de energia y reactivos en el
procesamiento de minerales de litio. Actualmente, Australia es el primer productor de
litio desde minerales y demuestra un proceso rentable abasteciendo la creciente
demanda del litio. Las operaciones de extraccion minera de espodumeno (litio en
minerales) se estan desarrollando en Australia, Canada, China, Chequia, Finlandia,

Mali, Portugal y Espafia.

Los lixiviados de litio obtenidos como sulfato de litio por tostacion con acido
sulfarico y lixiviacién con agua contienen impurezas con altas concentraciones en Al,
Fe, Ca, Mn, Mg, SiO2 y U. La eliminacién de estas impurezas se realizd por
precipitaciones sucesivas con lechada de cal a diferentes pH. ElI pH 11 permitio
remover la mayoria de las impurezas. Las soluciones de lechada de cal fueron
preparados a concentraciones de 40 g/L, 60 g/L y 80 g/L. Se utilizaron equipos de
agitacion magnética, balanza analitica, bureta automatica, pH metro, equipo de
filtracién al vacio y vasos de precipitados. En la parte estadistica se utilizé disefio

experimental de dos factores con tres niveles.
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1.1. OBJETIVO GENERAL
Purificar y concentrar litio a partir de soluciones lixiviadas por precipitacion y

evaporacion proveniente del Yacimiento Falchani Macusani Puno.

1.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS
o Cuantificar el porcentaje de eliminacion de impurezas por precipitacion
a partir de lixiviados de litio
o Concentrar lixiviados de litio purificados por evaporacion.

o Determinar la concentracion de impurezas de la solucién purificada.
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CAPITULO II

REVISION DE LITERATURA

2.1. ANTECEDENTES DE LA INVESTIGACION

Fu et al. (2019), el reciclaje de metales valiosos de las baterias de iones de litio
usadas (LIB) es de gran importancia considerando la conservacion de los recursos
metalicos y el alivio de los posibles efectos peligrosos en el medio ambiente. En este
estudio, el &cido bencenosulfonico (CeHsSOsH) con perdxido de hidrogeno (H202)
como agente reductor, el cual usaron como reactivos de lixiviacion, y las variables
operativas que optimizaron para obtener mayor eficiencia de lixiviacién. Los
resultados muestran que la recuperacion de lixiviacion optimizada de 99,58% de Li y
96,53% de Co se obtuvo en condiciones de acido bencenosulfonico 0,75 M, 3 vol.%
de peroxido de hidrégeno, una relacion sélida a liquido (S/L) de 15 g/L, velocidad de

agitacion de 500 rpm y tiempo de lixiviacion de 80 minutos a 90°C.

Rosales et al. (2019), en esta investigacion describe el estudio de un nuevo
proceso para la extraccion de Li a partir de f-espodumeno mediante tostacion directa
con NaF vy lixiviacion. Estudiaron varios parametros, incluida la temperatura de
tostado, la relacion molar de B-espodumeno/NaF y el tiempo de reaccion. El
comportamiento térmico de la mezcla B-espodumeno/NaF estudiaron mediante termo
gravimetria simultanea y andlisis térmico diferencial. Los resultados indican que la
muestra comienza a reaccionar con NaF a aproximadamente 540°C. Se descubri6 que
las condiciones optimas para la extraccion de litio son 600°C, 1:2 de f-espodumeno:
relacion molar de NaF y 60 minutos de tostado. En estas condiciones, lograron

alcanzar un grado de extraccion de litio del 90%, aproximadamente.
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Shih et al. (2019), las baterias gastadas de iones de litio (LIB) pueden ser una
gran preocupacion ambiental debido a la generacion de contaminacion por metales
pesados en tales desechos en grandes cantidades. En esta investigacion, la lixiviacién
acida junto con el calentamiento por microondas y ultrasonidos se integra con la
precipitacién oxidativa y la extraccion con solventes para recuperar y purificar los
metales en el material del catodo de las baterias. Para optimizar el proceso de
lixiviacion, los efectos de las concentraciones de &cidos y reductores (H20>), carga
solida y temperatura, asi como el calentamiento con microondas y ultrasonido, en la
disolucion de Co, Li, Mn, Ni, Cu y Al son sistematicamente probado KMnOs se aplica
primero para eliminar Mn como precipitado de MnO- del lixiviado, y la mayor parte
del Li se puede recoger selectivamente en la fase acuosa mediante extraccion con
solvente usando &cido di- (2-etilhexil) fosférico. Al final del proceso, la mayoria de
Co y cantidades menores de Ni, Cu y Al se extraen de forma inversa usando HCI. Se
propusieron un proceso de purificacion efectivo para obtener mas del 90% de los

metales valiosos en cada uno de los pasos de lixiviacion, precipitacion y extraccion.

Song, He, Zhao, & Liu. (2019), hay una demanda draméaticamente creciente de
carbonato de litio. A menudo se genera una solucién con baja concentracion de Li*
durante el proceso de produccidn de litio y sus compuestos. La recuperacién de estos
recursos a través de la precipitacion con LizsPO4 es un método prometedor, pero existen
pocos métodos efectivos para el procesamiento posterior del LizPOa. En este trabajo,
aplicaron un nuevo método para tratar el fosfato de litio. Después de disolver LizPO4
con acido, existia una alta concentracion de Li y P en forma de cationes y aniones,

respectivamente, en la solucion. Utilizaron sistema saponificado de &cido di-2-
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etilhexilfosforico (D.EHPA) -keroseno para separar el Li y el P. La extraccion fue un
proceso de intercambio catidnico entre Li* y Na*. Bajo las condiciones optimizadas,
las concentraciones de Li y P en lixiviados purificados fueron 18.1 g/L y 0.08 g/L. La
relacién de masa de P/Li de la solucién de separacion se redujo a 0.0044 (336 veces
menor en comparacion con la relacion de P/Li de la solucién de alimentacion de 1,48).
Las soluciones de separacion precipitaron con carbonato de sodio, y la relaciéon de
precipitacion de Li.COs alcanzd el 90% a 80°C bajo la relacion molar de COs? / Li*

de 1.23:2.

GUO et al. (2019), llevaron a cabo una lixiviacion mejorada de Li a partir de
a- espodumeno usando una mezcla de &cido fluorhidrico y sulfurico (HF/H2S04) como
medio. Sobre la base de las condiciones de lixiviacion optimizadas, investigaron la
cinética de lixiviacion de Li en una relacion mineral/HF/H2SO4 de 1:3:2 g: ml: ml con
una temperatura de lixiviacion de 50 a 100°C. Los resultados indican que la cinética
de lixiviacion de Li encaja bien con un modelo basado en el modelo de nucleo
reducido. Ademas, las velocidades de lixiviacion de Li lograron controlar mediante
reacciones quimicas y difusion a través de las capas del producto. Calcularon la energia
de activacion aparente cuyo valor es 32,68 kJ/mol. Observaron la formacion de
peliculas sélidas debido a la generacion de productos insolubles como el criolitionito
(NasLi2Al2F12), criolita (NasAlFs), fluoruro de calcio (CaF), criolita de potasio
(K2AlFs), fluoruro de aluminio (AIFs3) y fluorosilicatos (Na2SiFs 0 KNaSiFg). Ademas,
investigaron los efectos de la relacion mineral/HF y la temperatura de lixiviacion sobre
el comportamiento de lixiviacion de Li, Al y Si. Los resultados indican que la relacién
mineral/HF y la temperatura de lixiviacion podrian afectar claramente la distribucion

de las moléculas de HF en la lixiviacion de Li, Al y Si, que son importantes para la
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lixiviacion selectiva de Li sobre Al y Si con este método quimico a base de fluor.

Musariri et al. (2019), los procesos actuales de reciclaje de metales
hidrometalrgicos implican el desmantelamiento y la reduccion de tamafio seguido de
lixiviacion con acidos minerales. En este proyecto evaluaron la viabilidad técnica del
uso de acidos organicos, como lixiviantes para recuperar litio, cobalto y niquel de los
LIB. Se realizaron pruebas de lixiviacién atmosférica por lotes con acido citrico y
acido DL-malico para investigar el efecto de la concentracion de &cido, la temperatura
de lixiviacion y la adicién de H>O> en la lixiviacion de metales. La lixiviacion con
acido citrico 1-1.5M y 2 vol% H>0> a 95°C lograron mas del 95% de disolucion de
Co y Li; Estos resultados sugieren que los &cidos orgénicos posiblemente pueden

sustituir a los acidos inorganicos como lixiviantes ecol6gicos.

Dang et al. (2019), el litio insoluble en la escoria simulada que se obtiene
mediante el procesamiento pirometaltrgico de las baterias de iones de litio gastadas
(LiB) lixiviaron de forma acuosa mediante la transformacion de litio insoluble en litio
soluble mediante tostacién con cloruro de calcio (CaClz). El cambio de la energia libre
de Gibbs y el logaritmo de la constante de equilibrio, que se toman como funciones de
temperatura para la reaccion de cloracion de la escoria simulada con CaCly, se predicen
a través de la simulacion con un programa de entalpia, entropia y capacidad de calor
(HSC). La simulacion indica que CaCl. es un donante de cloro favorable y efectivo en
esta reaccion de cloracién para producir cloruro de litio (LiCl) cuando la temperatura
no es inferior a 500°C. Se puede obtener un maximo de 90,58% de recuperacién de
litio con las condiciones Optimas de tostado de una temperatura de 800°C durante 60

min y una relacion molar de CI/Li de 1.8:1, junto con las condiciones de lixiviacion
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posteriores de 60°C durante 30 min. con una relacion de masa agua / calcinas de 30:1.
Los resultados de difraccion de rayos X (DRX) sugieren que la mayor parte de
LiAI(SiO3). en la escoria desaparece en las mejores condiciones de reaccion y se

transforma en LiCl.

Han, Gu, Lin, Cui, & Wang. (2018), es posible que SLR adsorba
selectivamente Li* de la salmuera debido al "efecto memoria". Estudiaron la isoterma
de adsorcion de iones de litio y la tasa de adsorcion de SLR. Investigaron los efectos
de la temperatura de adsorcién y el pH inicial de la solucién. Los resultados muestran
que el componente principal de SLR es el aluminosilicato (HAISi2Og), cuya absorcion
tedrica de adsorcion de litio de HAISi>O¢ es de 37 mg/g. La capacidad y la tasa de
adsorcién de SLR podrian mejorarse efectivamente con el aumento de la temperatura
de adsorcién, la concentracion inicial de Li* y el valor de pH. La absorcion de litio de
SLR en solucién de Li* (CO = 500 mg/L, pH = 12,95 a 90°C durante 36h) alcanz6
25,40 mg/g, que fue el 68,65% de su absorcion tedrica. SLR exhibe una excelente
estabilidad de adsorcion, cuya absorcién permanece por encima de 17 mg/g en

solucion de 100 mg/L Li* después de 5 ciclos.

Jiang et al. (2018), la recuperacién de cobalto y litio de las baterias de iones de
litio (L1B) usadas fueron estudiadas mediante lixiviacion asistida por ultrasonido. El
objetivo principal de este trabajo es investigar los efectos del ultrasonido en la eficacia
de lixiviacion de cobalto y litio, se utilizd &cido sulfurico como agente de lixiviacién
en presencia de peroxido de hidrogeno. Los materiales activos del catodo de la bateria
gastada lo caracterizaron por difraccién de rayos X (XRD) y microscopia electronica

de barrido (SEM) antes y después de la lixiviacion. Se han estudiado los efectos del
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tiempo de lixiviacién, la temperatura de lixiviacién, la concentracion de HzSOas, la
concentracion de H.O», la relacién sélida/liquido y la potencia ultrasénica. La
eficiencia Optima de lixiviacion de 94,63% para cobalto y 98,62% para litio
respectivamente, mediante el uso de H2SO4 2M con H2O2 al 5% en una relacion
solido/liquido de 100 g/L, y una potencia ultrasénica de 360 W, y el tiempo de

lixiviacion es de 30 minutos por debajo de 30°C.

Guo et al. (2016), los estudios se centran principalmente en el reciclaje de
electrodos catddicos. En este trabajo, basado en el resultado del anélisis de una gran
cantidad de litio contenido en el electrodo anddico, lixiviaron en solucion &cida para
reciclar el litio de los electrodos anddicos de las LIB agotadas. Usaron el &cido
clorhidrico como reactivo de lixiviacion y el peroxido de hidrégeno como agente
reductor. Dentro del rango del experimento realizado, determinaron que el peréxido
de hidrdgeno tiene poco efecto en el proceso de lixiviacion de litio. El rendimiento de
lixiviacion mas alta fue de 99,4% en peso de Li a una temperatura de lixiviacion de

80°C, &cido clorhidrico 3M y una relacion S/L de 1:50 g/ml durante 90 minutos.

2.2. MARCO TEORICO

2.2.1. Litio

El litio es el mas ligero de todos los metales, tiene una densidad aproximada de
la mitad del agua, ademas de un gran potencial electroquimico. Debido a estas
caracteristicas, el litio se ha convertido en un material estratégico para la nueva
generacion de baterias recargables (16n-Li) para uso en dispositivos electrénicos o en
herramientas eléctricas portatiles. El litio se ha destacado recientemente por su uso en

la composicion de acumuladores de energia con mayor potencia especifica (W/kg) y
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energia especifica (Wh/kg), como las baterias de vehiculos eléctricos (EVSs), que
requieren alta densidad energética y bajo peso. El litio también se utiliza en ceramica,
energia nuclear, vidrio, grasas, produccion de aluminio primario y polimeros. Se
espera que el consumo de baterias de litio aumente para aplicaciones en vehiculos
eléctricos. Debido a la creciente demanda de litio, el precio del carbonato de litio
aumento entre un 40% y un 60% en todo el mundo. Normalmente, el litio se extrae de
los depositos de salmuera y de algunas fuentes comerciales de mineral. Respecto al
mineral de litio en roca del Proyecto Falchani, ubicado en la meseta Macusani de la
region Puno, segun la empresa canadiense, las pruebas metaldrgicas realizadas en
Australia han arrojado resultados positivos, la recuperacion de carbonato de litio
ha sido del 99%. Sin embargo, en el Peru no se realizaron pruebas de extraccion y

purificacién de litio.

Tabla 1:Propiedades de litio

Propiedad fisica Unidades
Numero atémico 3

Peso atomico 6.941

Punto de fusion 180.5°C
Punto de ebullicién 1342°C
Gravedad especifica 0.534 a 20°C
Estado de oxidacion +1

Estructura cristalina Cubica centrada en el cuerpo
Calor especifico 3582 J/K kg
Conductividad eléctrica 10.8x10° S/m
Conductividad térmica 84.7 W/K.m

Fuente: (Garrett, 2004).
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2.2.2. Usos y aplicaciones de litio

El litio se utiliza en ceramica, tratamiento de aire, vidrio, grasas, produccion de

aluminio primario, lubricantes y grasas, metalurgia, polimeros y baterias.

39%

Figura 1:Porcentajes de aplicaciones del litio (Fuente: MINEM 2017b), en base a
datos del USGS

2.2.3. Lixiviacion de mineral espodumeno

Song et al.(2019b), el litio en espodumeno esta fuertemente unido por fuerzas
coulombicas dentro de la estructura de poliedro de 6xido de silicio y éxido de
aluminio. Por lo tanto, la clave para la extraccion de litio a partir de espodumeno es
destruir la estructura de aluminosilicatos. Tradicionalmente, el a-espodumeno natural
se debe tostar a 1000°C para convertirse en B-espodumeno, y luego se descompone
con &cido. Este método aumenta en gran medida el consumo de energia y la
contaminacion ambiental. Las estructuras principales de espodumeno e ilita contienen
geometrias tetraédricas [SiO4] y octaédricas [AlOg], en las que el Si*" en [SiO*] se

reemplaza parcialmente por AIP*, lo que hace que el cation Li* o K* ingrese a la
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estructura mineral y mantenga la estructura general. Los resultados indican que el a-
espodumeno puede ser descompuesto directamente por un alcali. La adicion de CaO,
y una temperatura y alcalinidad mas altas, tuvieron una influencia significativa en la
reaccion de descomposicion. En condiciones optimizadas, la eficiencia de lixiviacion
de litio fue del 93%. Se uso fosfato de sodio para precipitar litio a partir de una solucién
de lixiviacién alcalina considerando la baja solubilidad de LizPOa, y las aguas madres
que contienen &lcali se reutilizaron. Durante diez ciclos consecutivos en el diagrama
de flujo propuesto, la descomposicion de a-espodumeno fue estable y dio como
resultado una eficiencia de lixiviacion de litio de aproximadamente 90%. El proceso
de extraccion de circuito cerrado puede reducir significativamente el consumo de
energia y proporciona un nuevo proceso para el desarrollo sostenible de los recursos
de litio. El mineral Espodumeno, es un alimino-silicato anhidro de férmula LiAISi2Oe,
se lo considera como una de las principales fuentes de litio debido a que posee un
contenido de litio variable entre el 1% y el 8% expresado como Li»O. Usualmente, el
contenido es menor debido a que algunos de los cationes Li*! son reemplazados por
cationes alcalinos como Na*! y K*?,

Tabla 2:Minerales de litio para producir productos de litio

Content %

Mineral Formula Li,0 SG Hardness
Theoretical ~ Actual

Spodumene LiAI(SiO3)2 8.1 4.5-8.0 3.1-3.2 6.5-7
Petalite LiAlISisO10 4.89 2-4 2.4-25 6-6.5
Lepidolite KLiAI2Siz010(0OH,F)3 5.9 1.2-5.9 2.8-2.9 2-3
Amblygonite LiAI(PO4)(F,OH) 10.1 4.5-10 3.0-3.2 5.5-6
Zinnwaldite  K(Li,Al,Fe)s3(Al,Si)s010(F,OH)> 4.13 3.3-7.7 2.9-3.2 2-3
Eucryptite LiAISiOq4 11.9 11.9 2.67 6.5

Fuente: (Tran and Luong, 2015)
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Lajoie-Leroux et al. (2018), el tostado de mineral con H2SO4 para la extraccién
de litio a partir de concentrado de B-espodumeno ha sido el proceso tradicional desde
mediados del siglo XX (Ellestad y Leute, 1950) y es el preferido para los nuevos
productores debido a su viabilidad econémica y su producto de alta pureza para
suministrar el creciente mercado de baterias de iones de litio. El tostado 4cido de B-
espodumeno se realizd en un horno de tubo rotatorio seguido de lixiviacion de litio
para completar un disefio factorial de experimentos que estudian el exceso
estequiométrico de H2SO4 (30% frente a 20%), temperatura de tostado (250°C frente
a225°C), tiempo de tostacién (30min frente a 5min) y agitacion mecéanica. Los analisis
estadisticos mostraron la dependencia e independencia respectivamente de la
extraccion de litio e impurezas en los pardmetros operativos. Los porcentajes de
extraccion de impurezas (Al, Na, Fe, Ca, Mn y K) fueron bastante bajos y se lixivid
un total del 0.5% del concentrado de espodumeno. El exceso de H2SOs, la temperatura,
la duracion y la agitacion mecanica, respectivamente, mejoran la recuperacion de litio
en 0.8%, 0.0%, 1.0% y 0.3%. El exceso residual de H>SO4 se estimo en 7-13%. Estas
observaciones apuntan a negar, al menos para los concentrados de baja impureza, la
hipdtesis del consumo de acido sulfurico por las impurezas como una razén para la

necesidad de un exceso estequiométrico de hasta el 30%.
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Agua CaCO; pH control
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Figura 2: Diagrama de flujo del proceso industrial actual para la extraccion de litio
a partir de f-espodumeno (Fuente: Kuang et al., 2018).

LIU et al. (2019).Tradicionalmente, el a-espodumeno natural se debe tostar a
1000°C para convertirse en B-espodumeno, y luego se descompone con acido. Los

resultados indican que el a-espodumeno puede ser descompuesto directamente por un

alcali. La adicién de CaO, y una temperatura y alcalinidad mas altas, tuvieron
una influencia significativa en la reaccion de descomposicién. En condiciones
optimizadas, la eficiencia de lixiviacion de litio fue del 93%. Se usé fosfato de sodio
para precipitar litio a partir de una solucion de lixiviacion alcalina considerando la baja
solubilidad de LisPOg, y las aguas madres que contienen &lcali se reutilizaron. Durante
diez ciclos consecutivos en el diagrama de flujo propuesto, la descomposicion de a-
espodumeno fue estable y dio como resultado una eficiencia de lixiviacion de litio de

aproximadamente 90%.
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Meshram et al. (2014), se examinaron criticamente la extraccién de litio de
recursos primarios como minerales (espodumeno, petalita y lepidolita) mediante
procesos de lixiviacion &cida, alcalinos y de cloracién, y las salmueras son tratadas

mediante procesos de adsorcidn, precipitacion e intercambio ionico.

Liu et al. (2019), se estudi6 el tratamiento de la lepidolita mediante un proceso
de lixiviacion en varias etapas para la extraccion de metales alcalinos como alumbre
alcalino y salmueras. También se investigaron las caracteristicas de precipitacion del
aluminio y el fluor en la solucion. La transformacion de las especies mineraldgicas en
lepidolita en albita y dioxido de silicio se identificoO provisionalmente mediante
mediciones de difraccion de rayos X. La cristalizacion tenia como objetivo la
separacion de rubidio y cesio de una solucion &cida que contenia potasio como
contaminante principal. La mezcla de alumbre contenia en promedio 7,5% de potasio,
1,3% de rubidio y 0,30% de cesio. Los principales componentes cristalinos fueron
sulfato de aluminio y AIF(SO4)-5H20 después de la concentracion. El aluminio en la
solucidn se elimind agregando sulfato de potasio con una relacion molar K/Al de 2 a
varios pH para producir una precipitacion total de aluminio de 62,1-66,6%. En
condiciones débilmente &cidas y neutras, el aluminio soluble puede transformarse en
aluminio insoluble, como AI(OH)s. Los contenidos residuales de aluminio y flior
fueron en promedio 0,0065¢/L y 0,042g/L, respectivamente, en las aguas madres
después de la neutralizacion a pH 9. La pérdida de litio aumentd de 1,1% a 5,4% a
medida que el pH aumenté de 5 a 9. Estos hallazgos implican que el aluminio y el flor
pueden jugar un papel importante en la recuperacion de metales alcalinos de la
lepidolita, y la precipitacion de aluminio de las soluciones de lixiviacion como alumbre

puede causar una pérdida de litio.
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Fu et al.(2019). En este estudio, se utilizd acido sulfirico como agente de
lixiviacion en presencia de peroxido de hidrogeno. Los materiales activos del catodo
de la bateria gastada se caracterizaron por difraccion de rayos X (XRD) y microscopia
electrénica de barrido (SEM) antes y después de la lixiviacion. Se han estudiado los
efectos del tiempo de lixiviacién, la temperatura de lixiviacién, la concentracion de
H2S04, la concentracion de H2O», la relacion sélido/liquido y la potencia ultrasénica.
La eficiencia Optima de lixiviacion de 94,63% para cobalto y 98,62% para litio,
respectivamente, se logréo mediante el uso de H2SOs 2M H20: al 5% (v/v) en una
relacion sélido/liquido de 100g/L, y una potencia ultrasénica de 360 W, y el tiempo de

lixiviacion es de 30 minutos por debajo de 30°C.

Espodumeno ¢st04
Concentr‘ado#

| Mezclando ]

| Sulfurizacién |

Y
> Lixiviacion |

Filtracion | -
lodo Solucion ¢

Naz2COs

| Lavado H.0 [ Precipitacién | solucion
Disposicion de lodo — i Filtracidén arbonafos Hz0
#madre WTW j
[ Cristalizacion | <«-Disposicion de — Lavado |
NazSOLW 0H20 ode
| <—iCO—] Filtracion F

Figura 3:Un proceso de procesamiento de concentrado de f-espodumeno por acido
sulfurico (Fuente: Yelatontsev and Mukhachev, 2021).
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2.2.4. Lixiviacion en autoclave

hen et al. (2011), la preparacion de carbonato de litio a partir de concentrado
de espodumeno se llevé a cabo mediante un proceso de autoclave de carbonato de
sodio. Inicialmente se investigaron los efectos de diferentes condiciones de operacion
incluyendo la relacion liquido a sélido, la relacion Na/Li 1.25, la velocidad de
agitacion 300 rpm, la temperatura de reaccion de 95°C y el tiempo de reaccién de 60
min sobre las eficiencias de conversion de carbonato de litio. Los resultados muestran
que la eficiencia de conversion no es inferior al 94% en condiciones Optimas. La
pureza del carbonato de litio obtenido puede alcanzar hasta el 99,6%, que es mayor

que la obtenida por el método del &cido sulfarico.

Reichel et al. (2017), hay alrededor de 60,000 toneladas de mica de litio en la
parte alemana del depoésito en las montafias Erzgebirge. El litio se puede recuperar
mediante lixiviacion a alta presion y alta temperatura con &cido sulfurico y posterior
procesamiento hidrometallrgico. Otra idea, desarrollada en el proyecto FAME de la
UE, era utilizar microbios oxidantes de azufre para producir &cido sulfurico y extraer
litio a condiciones de temperatura y presion moderadas. Los experimentos se llevaron
a cabo en reactores discontinuos de 2L y 4L a 30°C. Después de la transformacion
microbiana de azufre elemental en &cido sulfurico, la mica de litio molida (<45 pm)
se afladio a una densidad de pulpa del 5%. Hasta 26% de litio se extrajo biolégicamente
en comparacién con 16% por lixiviacién quimica. La solucion de biolixiviacion
contenia aproximadamente 1g/L de aluminio, 0,8g/L de hierro y 0,2g/L de litio y podia

procesarse adicionalmente hidro metalUrgicamente.
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2.2.5. Tostacion de mineral espodumeno con NaF vy lixiviacién con HF/H2SO4
Jiang et al. (2018).En esta investigacion describe el estudio de un nuevo
proceso para la extraccion de Li a partir de B-espodumeno mediante tostacion directa
con NaF y lixiviacion. Se estudiaron varios parametros, incluida la temperatura de
tostado, la relacion molar de B-espodumeno/NaF y el tiempo de reaccion. El
comportamiento térmico de la mezcla B-espodumeno/NaF se estudié mediante
termogravimetria simultanea y anélisis termico diferencial. Los resultados indican que
la muestra comienza a reaccionar con NaF a aproximadamente 540°C. Se descubrid
que las condiciones Optimas para la extraccion de litio son 600°C, 1:2 de B-
espodumenao: relacion molar de NaF y 60 minutos de tostado. En estas condiciones, se

alcanza un grado de extraccion de litio del 90%, aproximadamente.

Song et al. (2019a), llevd a cabo una lixiviacion mejorada de Li a partir de
alpha-espodumeno usando una mezcla de acido fluorhidrico y sulfirico (HF/H2S0O4)
como medio. Sobre la base de las condiciones de lixiviacion optimizadas, se investigo
la cinética de lixiviacion de Li en una relacion mineral/HF/H2SO4 de 1:3:2 g: ml: ml
con una temperatura de lixiviacion de 50 a 100°C. Los resultados indican que la
cinética de lixiviacion de Li encaja bien con un modelo basado en el modelo de nucleo
reducido. Ademas, la velocidad de lixiviacion de Li se control6 mediante reacciones
quimicas y difusion a través de las capas del producto. La energia de activacion
aparente Ea se calculd en 32,68 kJ/mol. Se formaron peliculas sélidas debido a la
generacion de productos insolubles como el criolitionito (NasLi2Al2F12), criolita
(NasAlFs), fluoruro de calcio (CaF.), criolita de potasio (K2AlFs), fluoruro de aluminio
(AIF3) y fluorosilicatos (Naz2SiFs 0 KNaSiFs). Ademas, se investigaron los efectos de

la relacion mineral/HF y la temperatura de lixiviacion sobre el comportamiento de
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lixiviacion de Li, Al y Si. Los resultados indican que la relacion mineral/HF y la
temperatura de lixiviacion podrian afectar claramente la distribucién de las moléculas
de HF en la lixiviacion de Li, Al y Si, que son importantes para la lixiviacion selectiva

de Li sobre Al y Si con este método quimico a base de fluor.

Guo et al. (2019), la lepidolita se ha valorado recientemente como un
importante recurso de mineral de litio debido a la creciente demanda de litio (Li) para
baterias de iones de litio (LIB). Aqui, se propuso un método quimico a base de fluor
para mejorar la extraccion de litio y utilizar el 2-4% de F de la lepidolita. Ademas, se
empled una mezcla de acido fluorhidrico y sulfarico (HF/H2SQO4) para investigar
tedricamente el mecanismo de reaccion del método quimico a base de fluor, ya que las
moléculas de HF son las principales formas de reaccion. Los resultados mostraron que
la relacion HF/mineral desempefiaba un papel dominante en el tratamiento con &cido,
especialmente en la generacién de fluoruros. EI H2SO4 agregado aceler6 ligeramente
la disolucidn y afecto el equilibrio de coordinacion entre AlI3* y F. Las condiciones
de disolucion también se optimizaron para que el 98% de Li y el 90% de Rb y Cs se
convirtieran eficientemente en lixiviados como sulfatos usando una relacion
mineral/HF/H2SO4 de 1: 2: 3.5 (g/mL/mL) a 85°C por 3h. La lepidolita se disolvi
selectivamente sobre el cuarzo, dando como resultado la lixiviacion relativamente
selectiva de Li sobre Si y dejando capas amorfas ricas en SiOz y K2SiFg en el residuo,

lo que sera beneficioso para los procesos posteriores de purificacion y separa

2.2.6. Lixiviacion con sulfato de sodio

Kuang et al. (2018), se propuso un proceso de circuito cerrado para la
extraccion de litio a partir de B-espodumeno (B-LiAlSi2Os) mediante lixiviacion con

Na2SOg, el subproducto del proceso de precipitacion de litio. Se emplearon dos tipos
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de aditivos (CaO y NaOH) para mejorar el efecto de extraccion, respectivamente. La

conversion de a-espodumeno en B-espodumeno se lleva a cabo calcinando a 1100 ° C durante
1 h en un horno rotatorio para que se transfiera a la fase § con una tasa de conversion del 97%.

Las eficiencias de extraccion de litio se registraron en 93,30% con adicion de CaO y
90,70% con adicién de NaOH, que tienen la capacidad latente méas respetuosa con el
medio ambiente y econdmicamente viable en comparacion con el método de acido
sulfarico industrializado actualmente. Mediante el analisis del residuo de lixiviacion,
se encontr6 que el mecanismo de extraccion era un intercambio ionico altamente

quimio selectivo entre Li* en B-LiAISi2Os y Na* en solucién de Na»SOa.
2.2.7. Proceso de electrolisis para concentracion y precipitacion

Martin et al.(2017), basado en los estudios de descomposicion de zinnwaldita
en la Parte I, se desarroll6 y optimizd un proceso para la produccién de carbonato de
litio mediante tratamiento con dioxido de carbono supercritico (sc-CO2) para obtener
altos rendimientos de litio. EI concentrado de zinnwaldita sinterizado y molido se
sometié a tratamiento con CO/agua a presion elevada (100 bar) y calentamiento
moderado (230°C). Se alcanzaron tasas de movilizacion de mas del 70%. La solucion
que contiene bicarbonato de litio filtrada se concentrd por electrodialisis hasta un
contenido de litio de 8,5 g/L. La precipitacién de carbonato de litio se logré mediante
la eliminacién de CO2 a 90-95°C. Una alta selectividad del tratamiento con CO> para
metales alcalinos, especificamente para litio, permite obtener purezas de producto de

carbonato de litio de >99.0% sin enjuague adicional.
2.2.8. Cristalizacion de carbonato de litio

Taborga et al.(2017), el objetivo de este estudio fue investigar el efecto de

diferentes aditivos en el tamafio y la morfologia de los cristales de carbonato de litio
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obtenidos por cristalizacion reactiva a partir de soluciones de LiCl y Na;COs. Los
aditivos utilizados fueron: polietilenimina (PEI), polietilenglicol (PEG), poli (&cido 4-
estirenosulfénico), (P4SA), acido poliacrilico (PAA), dodecilsulfato de sodio (SDS) y
dodecilbencenosulfonato de sodio (SDBS). Los cristales obtenidos se observaron
usando microscopia electronica de barrido, la distribucién del tamafio del cristal se
determind mediante un analizador de iméagenes de tamafio, y la estructura del cristal
se analiz6 por difraccion de rayos X. Los resultados mostraron que la presencia de PEI,
PEG y P4SA aumentd la longitud de las particulas de carbonato de litio. La presencia
de SDS disminuye el tamafio de los cristales. Usando SDBS como aditivo, los cristales
tenian forma de aguja. Finalmente, el PAA permitié la produccion de esferulitas de
Li-COs. La estructura cristalina del carbonato de litio no cambi6 en presencia de los

aditivos probados.

2.2.9. Obtencion de carbonato de litio de salmuera purificada

Tran and Luong (2015), cuando se utilizan salinas de lago salado o salar para
recuperar litio, la evaporacion solar se usa comunmente para concentrar litio y
precipitar sales de elementos principales como K, Na, Mg, Ca, etc. Los licores de
lixiviacion o salmueras concentradas se tratan adicionalmente mediante precipitacion,
intercambio iénico, etc., para eliminar contaminantes residuales. Se prefiere la
carbonatacion con carbonato de sodio o dioxido de carbono para precipitar carbonato
de litio como producto final, mientras que el hidroxido de litio se recupera
frecuentemente mediante electrodidlisis y cristalizacion. Estos productos
generalmente son de grado bateria (99.5% de pureza) y podrian procesarse para
producir compuestos de alta pureza (>99.9%) mediante redisolucion, intercambio
ionico y pasos de precipitacion. Las salmueras de Salar se usan actualmente como

materia prima dominante para la produccion de compuestos de litio en todo el mundo,
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principalmente debido al bajo costo de operacién y las altas reservas en comparacion

con las de fuentes minerales.

Zhu et al. (2014), se desarroll6 un nuevo proceso para extraer litio de los lagos
de sal del subtipo de carbonato y de tipo sulfato del Tibet mediante el uso completo de
los recursos locales y la energia. En esta investigacion, extraemos litio del subtipo de
carbonato y lagos de sal de tipo sulfato del Tibet a través de los siguientes tres pasos:
se prepar6 salmuera enriquecida con carbonato mediante congelacion y evaporacion
de salmuera de tipo carbonato (el contenido de CO3? es 60,76 g/L); se obtuvo salmuera
enriquecida con litio mezclando salmuera de tipo sulfato y salmuera de tipo carbonato
congelado (el contenido de Li* es 12,56 g/L); y carbonato de litio con una pureza del
97,49% y un rendimiento de litio del 54,85% se precipitdé mezclando la salmuera

enriquecida con litio y la salmuera enriquecida con carbonato.

Zhao et al. (2019a), para obtener una alta tasa de recuperacion de litio, se
requiere una solucion altamente concentrada que contenga litio, mientras que la pureza
de Li.COs puede ser baja, quedando una cantidad significativa de impurezas. Por lo
general, no es posible obtener Li>CO3 de alta pureza por precipitacion en un solo paso
con una tasa de recuperacion de litio relativamente alta, especialmente a partir de una
solucion que contiene litio de baja concentracion. En esta investigacion, se introduce
el ultrasonido para aumentar la tasa de recuperacion de litio y preparar Li>CO3 de grado
industrial. La investigacion encontr6 que el ultrasonido puede reducir
significativamente la polimerizacion de las particulas de cristal de LioCO3 y promover
la disociacion de los iones de impurezas. Al mismo tiempo, el ultrasonido acelera el
proceso de nucleacion de Li2COs y aumenta la tasa de recuperacion de litio debido a
la cavitacién. En condiciones optimizadas, la tasa de recuperacion de litio se puede

aumentar en un 12% con una tasa de recuperacion de litio global del 97,4. Esto
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demuestra una via potencial para la recuperacion efectiva de litio a partir de una

solucion de baja concentracion de litio y la preparacion de LioCOs de grado industrial.
2.2.10. Proceso de extraccién por solvente e intercambio i6nico

Yang et al.(2019),la recuperacion de litio a partir de salmuera alcalina se realizo
mediante extraccion con disolvente (SX) usando un liquido ionico funcionalizado con
hidroxilo, 1-hidroxietil-3-metil imidazolio bis (trifluorometilsulfonil) amida
([OHEMIM] [NTf2]) y un ligando neutro, trialquilfosfina. 6xido (Cyanex923) como
extractantes. Se ha estudiado el efecto de los pardmetros de extraccion, es decir, la
concentracion de liquido ionico, el tiempo de extraccion, el valor de pH de la fase
acuosa, la relacion de fase y la relacion molar de sodio a litio, sobre la eficiencia de
extraccion de litio. Bajo los parametros dptimos, se extrajo mas del 93% de litio en
una sola ejecucion. EI mecanismo de extraccion de litio se investigd mediante el
método combinado de experimento y caracterizacion espectroscépica visible en UV,
y se descubrié que el intercambio i6nico predominaba durante el proceso de

extraccion.

Shi et al.(2019), en este trabajo, se ensamblé una membrana de intercambio
cationico selectivo monovalente (CIMS) en el sistema MCDI (denominado MSCDI)
para separar el litio del magnesio. Se investigaron sistematicamente los efectos de la
calidad del agua de alimentacion y las condiciones de funcionamiento en la
selectividad de eliminacion de litio. Especificamente, en condiciones optimizadas, el
coeficiente de selectividad de litio alcanz6 2,95. Ademas, se aplicé un médulo MSCDI
grande hecho a medida para la eliminacion selectiva de litio. Las tasas de eliminacién
de Li* y Mg?* en el modulo grande alcanzaron 38,4% y 19,2%, respectivamente. Vale

la pena sefialar que el consumo de energia especifico fue de 0,0018kWh/mol, que es
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mucho mas bajo que el de la electrodialisis (0,04-0,27kWh/mol). Por lo tanto,
confiando en su bajo consumo de energia y respeto al medio ambiente, MSCDI que

tiene considerables beneficios econdmicos para la extraccion eficiente de litio.

Zhao et al. (2019b), la solucion que contiene litio también es rica en litio
después de la preparacion de carbonato de litio. Con el agotamiento del recurso
primario de litio, es necesario recuperar el litio de una solucién con bajo contenido de
litio que puede resolver la escasez de recursos de litio y evitar el desperdicio de litio.
En este articulo, el fosfato de litio se recupera de una solucion que contiene litio con
una concentracion de 2g/L después de la preparacion de carbonato de litio. Los
resultados muestran que, mediante la aplicacién de ultrasonido, la tasa de recuperacién
de litio puede aumentarse. La concentracion de litio es inferior a 0.3g/L despues de la
preparacion de fosfato de litio. Para la recuperacion de carbonato de litio por
ultrasonido, consulte el articulo completo titulado "Recuperacion de carbonato de litio

de una solucién que contiene litio por precipitacion asistida por ultrasonido™.

Sterba et al. (2019), en este articulo se centra en analizar los precios del litio y
su evolucion esperada. También estudia en cinco proyectos de inversion en mineria de
litio listos para usar en todo el mundo: Proyecto Whabouchi en Canada, Proyecto
Keliber en Finlandia, Proyecto Salars Cauchari-Olaroz en Argentina, Proyecto Sonora
en México y Proyecto Pilgangoora en Australia. El objetivo principal es proporcionar
un analisis exhaustivo de la inversion en mineria de litio para facilitar el desarrollo de
evaluaciones econdémicas preliminares de futuros proyectos mineros, luchar
nuevamente contra la interrupcion del suministro y acelerar la transicion hacia la
energia sostenible. Las conclusiones indican en primer lugar que se espera que los
precios vuelvan a un comportamiento mas estable, principalmente basado en un

aumento de la produccidn por parte de los mineros, ya que hay suficientes recursos
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recuperables de litio para garantizar la demanda de futuros vehiculos eléctricos.
Ademas, el reciclaje de baterias de litio representara un suministro significativo para
el futuro. En segundo lugar, se da un orden de magnitud tanto técnico como econémico
de esta industria minera. Se pueden destacar dos aspectos: (1) fue posible establecer
una correlacion lineal entre el gasto de capital de los proyectos de inversion en mineria
de litio y su produccidn esperada de carbonato de litio; y (2) los depositos continentales
de salmuera, donde la extraccion de litio se lleva a cabo mediante procesos de
evaporacion en estanques artificiales, no representard una salida del mercado para el
litio extraido de rocas duras y arcillas utilizando métodos de extraccion

convencionales, ya que casi los mismos costos operativos.

En este estudio, el &cido bencenosulfénico (CsHsSO3H) con un agente reductor
de peréxido de hidrégeno (H202) se usé de manera innovadora como reactivos de
lixiviacion, y las variables operativas se optimizaron para obtener mayores eficiencias
de lixiviacion. Los resultados muestran que la recuperacion de lixiviacion optimizada
de 99,58% de Li y 96,53% de Co se obtuvo en condiciones de acido bencenosulfonico
0,75 M, 3vol% H20>, una relacion sélido a liquido (S/L) de 15 g/L, velocidad de

agitacion de 500 rpm, y tiempo de lixiviacion de 80 minutos a 90°C.

2.2.11. Otros procesos tecnolégicos para recuperacion de litio
Rosales, Resentera, Gonzalez, Wuilloud, & Rodriguez. (2019). En este trabajo,
basado en el resultado del analisis de una gran cantidad de litio contenido en el
electrodo anddico, se aplico el proceso de lixiviacion acida para reciclar el litio de los
electrodos anddicos de las LIB agotadas. El &cido clorhidrico se introdujo como
reactivo de lixiviacién y el peréxido de hidrogeno como agente reductor. Dentro del

rango del experimento realizado, se encontr6 que el peréxido de hidrégeno tiene poco
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efecto en el proceso de lixiviacién de litio. La recuperacion de lixiviacién mas alta de
99,4% en peso de Li se obtuvo a una temperatura de lixiviacion de 80°C, acido

clorhidrico 3M y una relacion S/L de 1:50g/ml durante 90 minutos.

Guo et al. (2016). En esta investigacion, la lixiviacién &cida junto con el
calentamiento por microondas y ultrasonidos se integra con la precipitacion oxidativa
y la extraccion con solventes para recuperar y purificar los metales en el material del
catodo de las baterias. Para optimizar el proceso de lixiviacion, los efectos de las
concentraciones de &cidos y reductores (H202), carga sdlida y temperatura, asi como
el calentamiento con microondas y ultrasonido, en la disolucién de Co, Li, Mn, Ni, Cu
y Al son sisteméaticamente probado KMnOs se aplica primero para eliminar Mn como
precipitado de MnO: del lixiviado, y la mayor parte del Li se puede recoger
selectivamente en la fase acuosa mediante extraccion con solvente usando &cido di-
(2-etilhexil) fosforico. Al final del proceso, la mayoria de Co y cantidades menores de
Ni, Cu y Al se extraen de forma inversa usando HCI. Se propone un proceso de
purificacion efectivo para obtener mas del 90% de los metales valiosos en cada uno de

los pasos de lixiviacion, precipitacion y extraccion.

Shih et al.(2019). Existen sitios de adsorcion activos en el residuo de
lixiviacion de espodumeno (SLR), el desecho sélido de espodumeno después del
tostado y lixiviacién a alta temperatura. Es posible que SLR adsorba selectivamente
Li* de la salmuera debido al "efecto memoria". Se estudiaron la isoterma de adsorcion
de iones de litio y la tasa de adsorcion de SLR. Se investigaron los efectos de la

temperatura de adsorcion y el pH inicial de la solucion sobre el rendimiento de
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adsorcion de litio. Los resultados muestran que el componente principal de SLR es el
aluminosilicato (HAISi2Og), cuya absorcion tedrica de adsorcién de litio de HAISI2O¢
es de 37mg/g. La capacidad de adsorcion y la tasa de adsorcion de SLR podrian
mejorarse efectivamente con el aumento de la temperatura de adsorcion, la
concentracion inicial de Li* y el valor de pH. La absorcién de litio de SLR en solucién
de Li* (CO =500 mg/ L, pH = 12.95, a 90°C durante 36h) alcanzé 25.40 mg/g, que
fue el 68.65% de su absorcion tedrica. SLR exhibe una excelente estabilidad de
adsorcion, cuya absorcidén permanece por encima de 17mg/g en solucion de 100mg/L

Li* después de 5 ciclos.

Han et al. (2018). En este trabajo, se propone un nuevo método para tratar el
fosfato de litio. Después de disolver LizPO4 con &cido, existia una alta concentracion
de Li y P en forma de cationes y aniones, respectivamente, en la solucion. Se uso el
sistema saponificado de &cido di-2-etilhexilfosférico (D.EHPA) -keroseno para
separar el Liy el P. El Li se extrajo efectivamente, mientras que el P permanecié en el
refinado. La extraccién fue un proceso de intercambio cationico entre Li* y Na*. Bajo
las condiciones optimizadas, las concentraciones de Li y P arrastradas en la solucion
de extraccion fueron 18.1g/L y 0.08g/L. La relacion de masa de P/Li de la solucién de
separacion se redujo a 0,0044 (336 veces menor en comparacién con la relacion de
P/Li de la solucién de alimentacion de 1,48). La solucidn de separacion se precipitd
con carbonato de sodio, y la relacion de precipitacion de Li.COs alcanzd el 90% a
80°C bajo la relacion molar de CO3s?~ / Li* de 1.23:2. El producto final de carbonato
de litio estaba de acuerdo con la especificacién estandar (Li.COs-0, GB / T 11075-

2013).
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GUO et al. (2019). El reciclaje de baterias de iones de litio (LIB) es importante
desde una perspectiva de gestiobn ambiental y debido a los posibles beneficios
econdmicos asociados con la recuperacion de recursos escasos como el litio y el
cobalto. Los procesos actuales de reciclaje de metales hidrometaltrgicos implican el
desmantelamiento y la reduccién de tamafio seguido de lixiviacién con acidos
minerales; Estos lixiviantes presentan un desafio ambiental propio. Este proyecto
evalud la viabilidad técnica del uso de acidos organicos, que potencialmente tienen un
impacto ambiental menor que los acidos minerales, como lixiviantes para recuperar
litio, cobalto y niquel de los LIB. Se realizaron pruebas de lixiviacion atmosférica por
lotes con &cido citrico y &cido DL-maélico para investigar el efecto de la concentracion
de acido, la temperatura de lixiviacion y la adicién de H-O2 en la lixiviacion de
metales. La lixiviacion con acido citrico 1-1.5M y 2vol% H>0> a 95°C logr6é mas del
95% de disolucién de Co y Li; Estos resultados sugieren que los acidos organicos

posiblemente pueden sustituir a los &cidos inorganicos como lixiviantes ecoldgicos.

Musariri et al.(2019). En el presente estudio, el litio insoluble en la escoria
simulada que se obtiene mediante el procesamiento pirometallrgico de las baterias de
iones de litio gastadas (LiB) se lixivia de forma acuosa mediante la transformacion de
litio insoluble en litio soluble mediante tostacion con cloruro de calcio (CaCly). El
cambio de la energia libre de Gibbs y el logaritmo de la constante de equilibrio, que
se toman como funciones de temperatura para la reaccion de cloracion de la escoria
simulada con CaCly, se predicen a través de la simulacion con un programa de entalpia,
entropia y capacidad de calor (HSC). La simulacién indica que CaCl: es un donante
de cloro favorable y efectivo en esta reaccién de cloracién para producir cloruro de

litio (LiCl) cuando la temperatura no es inferior a 500°C. Estos resultados predichos
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se prueban y confirman experimentalmente. Se puede obtener un maximo de 90.58%
de recuperacion de litio con las condiciones dptimas de tostado de una temperatura de
800°C durante 60 min y una relacion molar de CI/Li de 1.8:1, junto con las condiciones
de lixiviacién posteriores de 60°C durante 30 min. con una relacién de masa agua /
calcinas de 30:1. Los resultados de difraccién de rayos X (DRX) sugieren que la mayor
parte de LiAI(SiOs). en la escoria desaparece en las mejores condiciones de reaccion

y se transforma en LiCl.

Dang et al. (2019). La lepidolita ubicada en Yichun, provincia de Jiangxi,
China, fue adoptada para investigar la recuperacién de metales alcalinos y la cinética
de lixiviacién de litio con solucién de &cido sulfarico bajo presion atmosférica. Los
resultados muestran que las recuperaciones de metales alcalinos se lograron en
condiciones de lixiviacion: relacion de masa de lepidolita con un tamafio de particula
inferior a 180 um a acido sulfurico 1.2M, temperatura de lixiviacion 411K, relacion
liquido-sdlido 2,5:1 y tiempo de lixiviacion 10h . Bajo las condiciones seleccionadas
para el experimento de lixiviacion, las tasas de lixiviacion de litio, potasio, rubidio y

cesio son 94,18%, 93,70%, 91,81% y 89,22%, respectivamente.

Song et al. (2019b). Este articulo describe las fuentes naturales y artificiales
de litio, sus efectos en la salud de los humanos y otros organismos vivos, y los efectos
de la contaminacion minera y del consumidor en el medio ambiente acuatico y
terrestre. El litio se distribuye ampliamente en pequefias cantidades en rocas y suelos,
asi como en aguas superficiales, subterraneas y marinas. Las concentraciones de litio
en las aguas superficiales y subterraneas son a menudo mas altas en las cercanias de

salmueras ricas en litio y depositos minerales que en el entorno general. La

40

repositorio.unap.edu.pe

No olvide citar adecuadamente esta tesis
]



. UNIVERSIDAD

NACIONAL DEL ALTIPLANO
Repositorio Institucional

contaminacion por litio artificial a menudo se relaciona con su produccion y consumo.

El litio metalico y sus compuestos se utilizan principalmente en la produccién
de baterias y lubricantes; en la fabricacion de ceramica, vidrio, caucho sintético,
plasticos, productos farmacéuticos y aleaciones metalicas de aluminio; como agente
reductor en la sintesis de algunos reactivos organicos; como agente de secado; como
capturador de neutrones en la industria nuclear; y en medicina para curar el trastorno
bipolar. No se espera que el litio se bioacumule, y su toxicidad humana y ambiental es
baja. El litio no es un mineral dietético para las plantas, pero estimula el crecimiento

de las plantas. (Aral and Vecchio-Sadus, 2011).

2.2.12. Purificacion de soluciones lixiviadas

Varios estudios se han centrado en la extraccion de litio de minerales de roca
dura, sin embargo, los pasos de lixiviacion y purificacion se estudian escasamente. En
el paso de lixiviacion con digestion de H2SOa, entre las variables estudiadas, solo una,
la temperatura de lixiviacion, mostré un efecto significativo en la extraccion de litio,
teniendo en cuenta el rango de valores probados. Por lo tanto, el valor operativo
recomendado para el tiempo de lixiviacién y la relacion L/S es el minimo, mientras
que para la temperatura de lixiviacion es de 50°C. Después de optimizar la operacion
de lixiviacion, la purificacion del lixiviado, mediante neutralizacion, se realiz6 a fondo
mediante la eliminacién eficiente de impurezas (Fe, Al, Mn y Ca), lo que permitié
obtener carbonato de litio como producto final. La separacion de Li de otras impurezas
se lleva a cabo controlando el pH de los lixiviados. El licor de lixiviacion, a pH 0,61,
se neutralizé primero a pH 11 usando hidréxido de sodio en las condiciones

optimizadas (2,95 mol / L de sulfato de litio, 80°C y 20 min). Se determinan las

41

repositorio.unap.edu.pe

No olvide citar adecuadamente esta tesis



UNIVERSIDAD

NACIONAL DEL ALTIPLANO
Repositorio Institucional

concentraciones masicas de los elementos principales antes y después de la
purificacion. EI magnesio, el calcio y el aluminio fueron los principales elementos
contaminantes del lixiviado. Después de la purificacion con NaOH, su grado de
eliminacion fue del 99,2%, 75,7% y 99,8%, respectivamente. Para cumplir con el
requisito de calidad del producto, la mayoria de Al y Ca podrian eliminarse utilizando
EDTA como agente complejante (Zhou et al., 2018). Para los experimentos de
purificacion, se afiadieron 2,92 g de EDTA a 500 ml de lixiviado y la mezcla se agit6
durante 30 min a 80°C. Posteriormente, la solucion se calent6 para concentrar y luego
se introdujo carbonato de sodio estequiométrico para la precipitacion de carbonato de
litio. Segun se determin a partir del analisis de ICP, las purezas del producto Li>CO3
con y sin la inclusion de la etapa de purificacion de EDTA alcanzaron el 99,5% vy el
97,8%, respectivamente. La pureza del producto Li>COs fue superior a la del estdndar
chino correspondiente (GB / T 11075-2013: Li.COs3-0, Li.CO3> 99,2%) en presencia
de EDTA, pero inferior al 98% en ausencia de EDTA. Debido a su alta solubilidad,
fue dificil de eliminar hidréxido de calcio de la solucién sin la adicion de EDTA
(Vieceli et al., 2018).

2.2.13. Purificacion con cal y carbonato de sodio

Las pruebas de purificacion se realizaron utilizando un lixiviado preparado a
partir de una cantidad adecuada de lepidolita. Las operaciones de purificacion por
precipitacion se realizaron en un reactor de vidrio de 1 L con temperatura controlada
sistema y tirn mecanico (impulsor de dos palas). Se utilizaron dos aditivos, una
suspension de cal apagada (200 g/L) para el primer paso (precipitacion de hidréxidos)
y una solucién de carbonato de sodio (300 g/L) para el segundo paso (precipitacion de
carbonatos), ambos preparados a partir de reactivos pro-andlisis. Después de cada

operacion, los precipitados formados se eliminaron de la solucién mediante filtracion
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al vacio, los solidos se lavaron con agua y la solucién se devolvid al reactor para una
nueva etapa de purificacion. Después de realizar todos los pasos, finalmente se produjo
el carbonato de litio calentando a unos 80°C. El carbonato de litio formado se lavo con
una solucién saturada caliente. solucién de Li,COs, para evitar pérdidas por
disolucién. Los s6lidos intermedios y el producto final se caracterizaron por difraccién
de rayos X en polvo (XRPD, difractometro PANalytical X'PERT-PRO), bajo las
siguientes condiciones: radiacion Cu Ka, tamafio de paso de escaneo de 0.050 °© 20,
tiempo de paso 150 s, configuracion del generador de 35 mA y 40 kV. La
interpretacion analitica se realiz6 utilizando el software X’PERT HIGHSCORE PLUS
y la base de datos PDF4. Para evaluar la eficiencia del proceso de precipitacion, es
decir con respecto a Li, Rb, K, Ca, Fe, Mn y Al, Las soluciones acuosas se analizaron
mediante espectrometria de absorcion atomica (AAS, Thermo Elemental SOLAR 969
AA) y los célculos se realizaron teniendo en cuenta todos los cambios de volumen y
masa ocurridos en cada operacion, es decir, los provocados por la adicién de agentes

precipitantes.
2.2.14. Precipitacion de soluciones purificadas

Se investigo la preparacion de carbonato de litio a partir de un electrolito rico
en litio obtenido mediante lixiviacion con H2SOs4, seguido de la eliminacion de
impurezas y precipitacion de litio con Na2COs. Aproximadamente el 98% de eficiencia
de lixiviacién de Li se logré en 1h utilizando 6% de H2SO4 a 80°C mientras se
mantenia una relacion liquida a sélido de 2:1. El Li>SO4 en la solucion de lixiviacion
resultante se purificd secuencialmente mediante la adicién de NaOH a un pH final de
11 y luego la adicidn de 3 g/L de &cido etilendiaminotetraacético. Luego se obtuvo
Li>COs de 99.5% de pureza por precipitacion con la adicion de 290 g/L de Na,COs a

95°C durante 50 minutos (Wang et al., 2019).
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En el trabajo actual, el cloruro de litio de grado industrial se ha tratado con
éxito con cuatro pasos simples de precipitacion para obtener un carbonato de litio de
grado de bateria de alta pureza> 99.95%. Las soluciones iniciales de LiCl contenian
contaminantes de cloruro de K, Na, Mg, Ca, Cu, Ni y Fe y se simularon soluciones de
2.5 a 10M. Los metales mas pesados y la mayoria de Mg se eliminaron en un solo paso
con un aumento del pH. La eliminacion del Cay el Mg restante se realiz6 mediante la
adicion de oxalato de sodio, donde los niveles de calcio del 10M pudieron reducirse a
5-6 ppm en solucién. Parecia que la mayor molaridad y fuerza idnica de la solucién de
LiCl ayudaban a obtener mayores grados de eliminacién de impurezas. Finalmente, se
obtuvo Li>COs de alta pureza precipitando primero de la solucion de salmuera, seguido
de una segunda etapa de purificacion con COz presurizado. El segundo paso permitid
la eliminacién de Na y K atrapados después de la primera precipitacién, dando como

resultado> 99.95% de pureza en peso de Li.COz (Wang et al. 2019).
2.2.15. Depositos de salmuera

Al igual que con los minerales, muchas salmueras y aguas contienen algo de
litio, pero como se sefialé anteriormente, generalmente se encuentra en
concentraciones extremadamente bajas. Hay algunas excepciones, pero a partir de
2003 solo tres fuentes de salmuera se habian convertido en operaciones comerciales
reales, y cada una tenia niveles comparativamente altos de litio (aunque solo una
contenia 160 ppm de Li), reservas apreciables de litio y buenas condiciones de
estanqueidad solar (el Salar de Atacama, Chile; Salar de Hombre Muerto, Argentina;
y Clayton Valley, EE.UU). Sus salmueras se obtuvieron de los estratos porosos debajo
de la superficie de las playas, y cada una parece tener fuentes termales que contienen
litio como su principal fuente de litio. El litio como subproducto también se ha

recuperado del lago Searles, pero su concentracion en la salmuera del lago es sélo de
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50 a 80 ppm de Li. Debido a la concentracion de litio muy diluida incluso en los
mejores depdsitos de salmuera, todos deben su valor a la disponibilidad de estanques
de evaporacién solar para concentrar ain mas el litio de forma econdmica.
Nuevamente, como una excepcion a esto, Searles Lake uso la evaporacion de plantas,
pero incluso con varios productos se volvié demasiado costoso, por lo que su
recuperacion de litio ha cesado. En el Salar de Hombre Muerto, la adsorcion de
alimina puede usarse para separar primero de manera bastante selectiva el litio de las
otras sales en la salmuera, pero luego aln seria necesaria la evaporacion solar para
concentrar la solucién de litio diluida. Las reservas proyectadas de litio en los pocos
depositos de salmuera comercial reales o potenciales del mundo se han estimado
aproximadamente en alrededor de 15 millones de toneladas métricas de litio (Garrett,

2004).
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2.2.16. Depositos de minerales

Las ventajas de la extraccion de litio a partir de minerales pegmatiticos respecto
a la explotacion de salares radican en la menor dependencia de los factores
meteoroldgicos y climaticos, asi como también en los tiempos mas breves para la
obtencidn inicial del recurso. En comparacion con las técnicas de extraccion utilizadas
actualmente en salares, el proceso de reduccion del mineral requiere realizar
perforaciones, voladuras, trituracion, calentamiento y separacion fisica del recurso, es

intensivo en el consumo de energia y hace uso de una mayor cantidad de reactivos.
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CAPITULO III

MATERIALES Y METODOS

3.1. REACTIVOSY EQUIPOS

e Carbonato de calcio SCHARLAU

e Mineral litio pulverizado

e Oxalato de amonio al 99% SCHARLAU
e Agua destilada ALKOFARMA

e Acido sulfurico concentrado 98 %

e Cal de pureza 71%
e Acido clorhidrico 0.5 N

e Hidréxido de sodio 0.25 N
e Fenolftaleina
e Heliantina

Equipos de laboratorio

e Mufla 1400 FURNACE

e Balanza Analitica METLET TOLEDO

e Agitador magnético IKA C-MAG HS 10 con calefaccion y placa calefactora de
vitroceramica

e Equipo filtracion al vacio SARTORIUS

e PH-metro METROHM

e Embudo de vidrio t/corto EURO LAB x 75 mm de didmetro

e Papel filtro CIRCLES 110 mm WHATMAN

e Fiolas EURO LAB 50y 100 ml
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e Pipetas de PREMIERE USA 10y 5 ml
e Matraz Erlenmeyer SCHOTT DURAN de 50, 100, y 250 ml
e Bureta EURO LAB de 50 mi
e Vasos de precipitacion NORMAX PORTUGAL de 50,100, 250, 500 ml
o Espatula de metal estandar
e Soporte universal
¢ Recipiente de plastico de 1000 ml
o Probetas NORMAX PORTUGAL de 50 y 100 ml
e Crisol de platino
e Guantes desechables.
e Barra magnética poligonal BEL-ART p*agitacion 8 x 50 mm
e Pro pipeta ISOLAB
e Frascos de vidrio Ambar NACIONAL c/tapa x 250 ml
¢ Varilla agitadora de vidrio 5X200 mm
e Chancadora de quijada REXON
¢ Pulverizador de anillos VYMSA
e Tamiz STANDARD TEST SIEVE ASTM E-11 SPECIFICATION N° 200
e Horno de secado por bandejas
Equipos de proteccion personal (EPP)
e Respirador para gases 3M

Bata de laboratorio

Guantes de nitrilo

Lente de seguridad industrial 3M

Tapdn de oidos 3M
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3.2. POBLACION
Segun el reporte del 2018 del Ministerio de Energia y Minas indica que el
yacimiento Falchani Macusani Puno cuenta con 2,5 millones de toneladas de

carbonato de litio y una ley promedio de 3500 ppm de Litio

3.3. DESCRIPCION DEL MUESTREO
Las muestras de mineral de litio fueron tomadas del mineral extraido y
acumulado sobre la superficie de la tierra, del yacimiento Falchani ubicado en la
meseta Macusani de la regién Puno. Aleatoriamente se tomaron de 10 puntos de
muestreo, de cada punto se recogieron 1 Kg de mineral haciendo un total de 10 Kg de
mineral de litio.
3.4. PREPARACION FISICA DEL MINERAL
La preparacion mecénica de mineral consistié en trituracion, molienda y
division en cuatro partes iguales para obtener una muestra representativa, en esta
ocasion se trabajo con tres anillos para facilitar el tamizado. Se alimentaron el mineral
crudo a la chancadora obteniendo un tamario %2 y 3/8 de pulgadas. Se hizo los cuarteos
sucesivos hasta obtener una muestra de 250 g. Luego se carga en equipo pulverizador
durante 10 min. El material fino obtenido se someti0o a la operacion de tamizaje,
obteniéndose una granulometria de 87% malla — 200 (74 micrones) (Tamiz malla
Tyler)
3.5. ESPECTROMETRIA DE MASAS DE PLASMA ACOPLADA

INDUCTIVAMENTE (ICP-MS)

La espectrometria de masas por plasma acoplado inductivamente (ICP-MS) es
altamente sensible y capaz de determinar de forma cuantitativa casi todos los
elementos presentes en la tabla periddica que tengan un potencial de ionizacion menor

que el potencial de ionizacién del argon a concentraciones muy bajas (nanogramo/litro
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o0 parte por trillén, ppt). Se basa en el acoplamiento de un método para generar iones
(plasma acoplado inductivamente) y un método para separar y detectar los iones
(espectrometro de masas). La muestra, en forma liquida, es transportada por medio de
una bomba peristaltica hasta el sistema nebulizador donde es transformada en aerosol
gracias a la accién de gas argén. Dicho aerosol es conducido a la zona de ionizacién
que consiste en un plasma generado al someter un flujo de gas argon a la accion de un
campo magnético oscilante inducido por una corriente de alta frecuencia. En el interior
del plasma se pueden llegar a alcanzar temperaturas de hasta 8000 K. En estas
condiciones, los 4&tomos presentes en la muestra son ionizados. Los iones pasan al
interior del filtro cuadrupolar a través de una interfase de vacio creciente, alli son
separados segun su relacion carga/masa. Cada una de las masas sintonizadas llegan al
detector donde se evalta su abundancia en la muestra. Primero se hace una digestion
completa de las muestras en &cido concentrado (nitrico, sulfurico, perclérico,
clorhidrico y/o fluorhidrico) en placas calientes. La cuantificacion de los elementos de
las muestras se realiza mediante la correlacion de los recuentos de is6topos de metal
detectados por el instrumento con las concentraciones conocidas en una solucién de
calibracion. Se aplica un factor de dilucion que viene ser el volumen de aforo sobre el
volumen de la alicuota, para convertir la concentracion de muestra introducida en el

equipo a la concentracion de metal en la muestra original.

3.6. DETERMINACION DE DIOXIDO DE SILICIO POR FLUORESCENCIA

DE RAYOS X DE ENERGIA DISPERSIVA

La fluorescencia de rayos X por energia dispersiva (EDXRF) es una técnica
de muestreo versatil, rapida y no destructiva (en algunos casos en los que la

penetracién de los rayos X no fuera suficiente se requeririan cortes o pulidos,
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dependiendo también de la uniformidad de la muestra) relativamente nueva, que
reconoce un gran nimero de elementos quimicos (no compuestos quimicos) y presenta
los resultados en tiempo real, permitiendo decidir la necesidad de muestreo adicional
ante resultados analiticos no concluyentes. Logra alcanzar unos limites de deteccion
de hasta 0.002% (20 ppm). La técnica EDXRF utiliza la emision secundaria o
fluorescente de radiacién X que se genera al excitar una muestra con una fuente
emisora de rayos X. La radiacion X incidente o primaria expulsa electrones de capas
interiores del &tomo. Entonces, los electrones de capas més externas ocupan los lugares
vacantes, y el exceso energético resultante de esta transicion se disipa en forma
de fotones: la llamada radiacién X fluorescente o secundaria. Esta radiacion de
fluorescencia es caracteristica para cada elemento quimico. Por lo tanto, es posible
identificar un elemento dentro del espectro de la muestra si se conoce la energia entre
los orbitales atomicos implicados (longitud de onda). La concentracion de cada
elemento se detecta midiendo la intensidad de la energia asociada a cada transicion de
electrones. Es decir, la salida de un analisis EDXRF es un espectro que muestra la
intensidad  de radiaciébnen funciébn de la energia (Chandrasekaran and

Ravisankar,2019).

3.7. ESPECTROSCOPIA DE EMISION ATOMICA POR PLASMA

ACOPLADO INDUCTIVAMENTE (ICP-OES)

La espectroscopia de emision atomica con plasma acoplado inductivamente
(ICP-OES) se basa en un plasma altamente energético y eléctricamente neutro, el cual
se encuentra compuesto por iones, electrones y particulas neutras, cominmente de
argon, y recibe la energia de un campo electromagnético de alta frecuencia o de una
corriente continua, que puede llegar a alcanzar una temperatura de hasta 8,000 °K. Si
la muestra es solido mineral se disuelve 0.5 g con mezcla multiacida (HF, HNO3z, HCI,
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HCIOg4) en digestor de microonda. Si la muestra es liquida solo se hace la digestion
con &cido nitrico concentrado. El proposito de la digestion fue descomponer la matriz
de la muestra y solubilizar los analitos de interés para la nebulizacion en el instrumento
ICP. Inicialmente se utiliz6 un programa de microondas escalonado de 100°C y 190°C
durante 10 minutos cada uno. Posteriormente se ajustd a 200°C (600 psi) durante 20
min, con ajustes en los tiempos de rampa y temperaturas de mantenimiento de acuerdo
con las capacidades de microondas, para mejorar la consistencia de la digestion. Los
digestatos se descargaron después de que las temperaturas internas disminuyeron a
menos de 50°C, se diluyeron a 30 ml con agua y se almacenaron a temperatura
ambiente hasta el momento del anélisis. Cada lote de digestion contenia un reactivo en
blanco para permitir la correccion de fondo. Se midieron las soluciones en blanco de
calibracién (&cido nitrico al 2% v/v) y el estandar de control de calidad (es decir, un
estandar de calibracion de concentracién media) cada 20 y 15 muestras. Elementos
presentes en concentraciones relativamente altas, incluyendo Ca, K, Mg, Mn y P,
fueron convenientemente analizados por ICP-OES Kim-Yen Phan-Thien, Graeme C.

Wright, (2012).

3.8. TOSTACION DE MINERAL DE LITIO Y LIXIVIACION
Se ha pesado 40 g de mineral de litio en balanza analitica, luego se mezcla con
12mL de &cido sulfurico concentrado en un crisol de platino. Se calienta el horno
paulatinamente hasta temperatura de 100°C. Se coloca el crisol en la mufla usando una
pinza metélica. Se lleva la temperatura del horno a 250°C durante 1 hora. Luego se
enfria y se extrae el crisol. En este momento el mineral se encuentra como sulfato de
litio en estado sélido. En seguida el mineral tostado se lixivia con agua a temperatura

de 60°C durante 1 hora. Finalmente se filtra usando bomba al vacio, se toma la muestra
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de lixiviado 50 ml para determinacién de litio y otros elementos por el método de
espectroscopia de emision atomica acoplado con plasma inductivamente (ICP-OES).
3.9. METODOLOGIA PARA CUANTIFICAR EL PORCENTAJE DE
ELIMINACION DE IMPUREZAS POR PRECIPITACION A PARTIR DE
LIXIVIADOS DE LITIO
Después de la lixiviacion en solucion &cida, el litio se separo de otros elementos
(Ca, Mg, Al, Fe, Mn, SiOy). Los lixiviados de litio con altas concentraciones de
impurezas fueron separados por precipitaron a diferentes pH. Fueron ajustado de pH
5, pH 8 y pH 11, mediante la adicion de lechada de cal, para eliminar los iones de
magnesio y aluminio y eliminar parcialmente o totalmente otros iones metalicos. Se
utilizé un pHmetro para medir y controlar el pH de la solucion de lixiviacion durante
el proceso de purificacion preliminar. La solucién de lixiviacion resultante fue
purificada adicionalmente para eliminar los iones de calcio mediante la adicion de
oxalato de amonio. Posteriormente, los sélidos con impurezas se eliminaron de la
solucidn utilizando una bomba de filtracion por succion al vacio y el residuo se lavo
con agua destilada y la solucion se devolvié al reactor para una nueva etapa de
precipitacion. La solucion purificada se analizd por espectroscopia de emisién atdmica

con plasma acoplado inductivamente (ICP-OES)

3.9.1. Reacciones de neutralizacion y precipitacion:

H2SO4(ac) + Ca(OH)2is) — CaSO4-2H20¢)

2 3+ 2_ 2
3 A|(ac) + SO(ac) + Ca(OH)2) + H2Oy — 3 Al(OH)3) + CaS04- 2H20¢)
2. 3+

2_ 2
3 Fe(ac) + SO4(aC) + Ca(OH)z) + H.Oy — 3 Fe(OH)3(s) + CaS0s4 - 2H20¢
2+ 2_

Fe(ac) * SO4(ac)

+ Ca(OH)2s) + 2H20() — Fe(OH)zis) + CaS04 - 2H20¢s)
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2Fe(2a+) + 2304( ¢y +2Ca(OH)z9+ HzOz) + 2H20) — 2Fe(OH)s +

2CaS04 - 2H20(s)

2 + 2_
( ) 4(ac) + Ca(OH)z2s) + 2H20 — Mn(OH)z¢s) + CaSO4 - 2H20¢y)
3Mn(2a-|-) 3804( ) + 3C8.(OH)2(S) + HZOZ(ac) + 2HZO(L) — Mn304 + 3CaSO4 X
2H20¢)
(2 -I-) 2804( ) + 2C3.(OH)2(S) + HZOZ(aC) + ZHZO(L) — 2CaSO4 . 2HZO(S) +
ZMH(OH)g(s)

3.9.2. Eliminacién de Ca?* por precipitacion:

Ca?" + Cin‘ — Ca?* C20(NHa)2 C204(ac) + CaSOs(ac) — CaC204(s) + (NH4)2SOs(ac)

PR

pH

Figura 5:Predicciones tedricas de iones metalicos en equilibrio en solucién
considerando las diversas reacciones de precipitacion para Al, Fe y Mn.

La figura 5, muestra la concentracion en funcion de pH. Las impurezas Fe, Al,
Mn, siendo este el orden como se muestra en la figura. Pueden ser separados por

precipitados a diferentes pH y concentraciones. Esta figura proviene del diagrama de
Pourbax.
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3.10. METODOLOGIA PARA LA CONCENTRACION DE LIXIVIADOS DE
LITIO PURIFICADOS POR EVAPORACION.

Una vez purificada o eliminada las impurezas de los lixiviados de litio se
procedié a la concentracion mediante la operacién de evaporacion a determinada
temperatura, el cual consiste en la eliminacion de solvente agua. Durante este proceso
se controld la velocidad de evaporacion hasta lograr la concentracion deseada de litio.
Se ha logrado concentrar de 594 mg/L de litio hasta 15 g/L de litio a temperatura de
80°C durante 4 horas. Se elimin6 el 90% de agua de la solucidn purificada. Durante la
operacion se cristalizaron cristales de sales de sodio y potasio entre otros compuestos
mas. Por filtracion al vacio se separé los cristales y quedando libre de impurezas la
solucion concentrada de litio. El sodio y potasio fue eliminado al 99%. La
concentracion de sodio y potasio fueron determinados por espectroscopia de emision

atébmica con plasma acoplado inductivamente.

3.11. METODOLOGIA PARA LA DETERMINACION Y LA
CONCENTRACION DE IMPUREZAS DE LA SOLUCION PURIFICADA
POR ESPECTROSCOPIA DE EMISION ATOMICA (ICP-OES) Y (ICP-
MS).

La muestra, en forma liquida, es transportada por medio de una bomba
peristaltica hasta el sistema nebulizador donde es transformada en aerosol gracias a la
accion de gas argon. Dicho aerosol es conducido a la zona de ionizacion que consiste
en un plasma generado al someter un flujo de gas argén a la accion de un campo
magnético oscilante inducido por una corriente de alta frecuencia. En el interior del
plasma se pueden llegar a alcanzar temperaturas de hasta 8000 K. En estas
condiciones, los &tomos presentes en la muestra son ionizados/excitados. Al volver a

su estado fundamental, estos iones o atomos excitados emiten radiaciones de una
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longitud de onda que es caracteristica de cada elemento. Esta radiacion pasa a través
de un sistema Gptico que separa la radiacion segun su longitud onda. A continuacion,
un detector mide la intensidad de cada una de las radiaciones relacionando ésta con la
concentracion de cada elemento en la muestra. Los diferentes iones metélicos se
separan y detectan mediante espectroscopia de emisidn atomica (ICP-OES) o mediante
espectrometria de masas (ICP-MS). Los iones detectados en el proceso de andlisis se
comparan con las curvas de calibracion, lo que permite identificar y cuantificar las

trazas de metal y los metales pesados.
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DIAGRAMA DE FLUJO PARA PURIFICACION Y
CONCENTRACION

Mineral litio

=

Trituracién y molienda

=

Tostacidon
H2S04(q) ) c

N
= 2
o
o

H20 Y CaCo: ) Lixiviacion
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<

Ca(OH), > Precipitacién Il pH=11 ) 99-98% Mg,

99.99% U

<mx

Concentracién por evaporacion ‘ K Na, CaSOa
7 ’

b

Solucion de litio purificada

Figura 6:Diagrama de flujo para purificacion y concentracion de lixiviados de litio

(Fuente: Elaboracion propia)
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CAPITULO IV
RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. RESULTADOS DE LA CUANTIFICACION DEL PORCENTAJE DE
ELIMINACION DE IMPUREZAS POR PRECIPITACION A PARTIR DE
LIXIVIADOS DE LITIO.

4.1.1. Remocién de aluminio

Tabla 3: remocion de aluminio en ppm

40g/L 60g/L 80g/L
Lix. Ci: 2437 mg/I Lix. Ci: 4502.5 mg/I Lix. Ci: 6568 mg/I
pH=5 Cf: 56.100 mg/I pH=5 Cf: 38.438 mg/I pH=5 Cf: 20.776 mg/I
pH=8 Cf: 1.500 mg/I pH=8 Cf: 1.583 mg/I pH=8 Cf: 1.666 mg/I
pH=11 Ct: 0.800 mg/I pH=11 Ct: 3.536 mg/I pH=11 Ct: 6.272 mg/I

Fuente: (Elaboracion propia).
La tabla 3, muestra resultados de remocion de aluminio a pH 5, 8 y 11, a
diferentes concentraciones de Ca(OH). (40, 60 y 80 g/L). Las concentraciones de
aluminio estan expresadas en mg/L. asi mismo, muestra las concentraciones iniciales

y concentraciones finales.

Tabla 4:Porcentaje de remocion de aluminio

solucion pH

Ca(OH)2 5 8 11
g/ o771 00.93 00.96
0/ 08,70 00.95 00,93
g/ 00166 00,96 00.91

Fuente: (Elaboracién propia).

La tabla 4, muestra un disefio experimental de dos factores con tres niveles.
Los niveles de pH son: 5, 8 y 11; los niveles de solucion de hidréxido de calcio a
diferentes concentraciones son: (40, 60 y 80 g/L).
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4.1.2. Analisis de varianza para remocién de aluminio

Tabla 5:Porcentaje de remocién de aluminio

Fuente Suma de Gl Cuadrado Medio Razon-F Valor-P
Cuadrados

A:pH 4,62521 1 4,62521 90,59 0,0000

B:Hidroxido de 1,27401 1 1,27401 24,95 0,0004

calcio

AA 1,64267 1 1,64267 32,17 0,0001

AB 2,07061 1 2,07061 40,56 0,0001

BB 0,00000277 1 0,00000277 0,00 0,9942

Bloques 0,0 1 0,0 0,00 1,0000

Error total 0,56161 11 0,0510554

Total (corr.) 10,1741 17

Fuente: (Statgraphics centurién version 16).

R-cuadrada = 94,48 porciento

R-cuadrada (ajustada por g.l.) = 91,4691 porciento
Error estandar del est. = 0,225954

Error absoluto medio = 0,137593

Estadistico Durbin-Watson = 1,79117 (P=0,2736)
Auto correlacion residual de Lag 1 = 0,0820301

La tabla 5, ANOVA particiona la variabilidad de Remocion de impurezas en
piezas separadas para cada uno de los efectos. entonces prueba la significancia
estadistica de cada efecto comparando su cuadrado medio contra un estimado del error
experimental. En este caso, 4 efectos tienen una valor-P menor que 0,05, indicando

que son significativamente diferentes de cero con un nivel de confianza del 95,0%.

El estadistico R-Cuadrada indica que el modelo, asi ajustado, explica 94,48%
de la variabilidad en Remocion de impurezas. El estadistico R-cuadrada ajustada, que
es mas adecuado para comparar modelos con diferente nimero de variables
independientes, es 91,4691%. EIl error estdndar del estimado muestra que la

desviacion estandar de los residuos es 0,225954. El error medio absoluto (MAE) de
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0,137593 es el valor promedio de los residuos. El estadistico de Durbin-Watson (DW)
prueba los residuos para determinar si haya alguna correlacion significativa basada en
el orden en que se presentan los datos en el archivo. Puesto que el valor-P es mayor
que 5,0%, no hay indicacion de auto correlacion serial en los residuos con un nivel de

significancia del 5,0%.

4.1.3. Modelo matematico para remocion de aluminio

Tabla 6:Coeficiente de regresion para remocion de aluminio

Coeficiente Estimado
Constante 88,688
A:pH 1,85495
B:Hidroxido de calcio 0,084375
AA -0,0712037
AB -0,00847917
BB -0,00000208333

Fuente: (Statgraphics centurion version 16).

La ecuacion del modelo ajustado es:

Remocion de aluminio = 88,688 + 1,85495*pH + 0,084375*Hidroxido de
calcio - 0,0712037*pH"2 - 0,00847917*pH*Hidroxido de calcio -
0,00000208333*Hidroxido de calcio™2

En donde los valores de las variables estan especificados en sus unidades
originales. Para hacer que STATGRAPHICS evalle esta funcion, seleccione
Predicciones de la lista de Opciones Tabulares. Para graficar la funcion, seleccione

Gréficas de Respuesta de la lista de Opciones Gréficas.

4.1.4. Valores 6ptimos para remocion de aluminio

Optimizar Respuesta
Meta: maximizar remocion de impurezas
Valor éptimo = 99.97%
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Tabla 7:Valores 6ptimos para remocion de aluminio

Factor Bajo Alto Optimo
pH 5,0 11,0 8,0
Hidroxido de calcio 40,0 80,0 80,0

Fuente: (Statgraphics centurién version 16).

Esta tabla 7, muestra la combinacién de los niveles de los factores, la cual
maximiza remocién de aluminio sobre la region indicada. La remocion de aluminio

alcanza al 99.97%, a pH 8 y concentracion de Ca(OH). de 80 g/L.

Diagrama de Pareto Estandarizada para Remocion de impurezas

A:pH

'+

i

AB

AA

B:Hidroxido de calcio

1 1 1 1 1 1
0 2 4 6 8 10
Efecto estandarizado

Figura 7:Diagrama de Pareto para remocion de aluminio

La figura 7, muestra diagrama de Pareto para la remocion de aluminio. EI pH
tiene barra méas grande lo que indica que es mas significativo seguido de interacciones
AB y AA. El Ca(OH), también muestra nivel de significancia. Sélo la interaccion BB

no es significativo. La linea vertical indica que todos los pardmetros son significativos.
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Grafica de Efectos Principales para Remocion de impurezas
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Figura 8:Efectos principales para remocién de aluminio

La figura 8, muestra efectos principales para la remocién de aluminio. EI pH
en el rango 5 a 11 inicialmente es lineal y finalmente disminuye y tiene un
comportamiento parabdlico. La concentracion de Ca(OH)2 en el rango de 40 a 80 g/L
es lineal, es decir cuando aumenta la concentracion también aumenta el porcentaje de

remocion

Superficie de Respuesta Estimada
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Figura 9:Superficie de respuesta para remocion de aluminio
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La figura 9, muestra superficie de respuesta para la remocion de aluminio. Para
pH 11 y concentracion de Ca(OH)2 de 80 g/L, el porcentaje de remocion de aluminio

es de 99.97%.

4.1.5. Remocidn de hierro

Tabla 8:Remocidn de hierro en ppm

40g/L 60g/L 80g/L
Lix. Ci: 90.80 mg/I Lix. Ci:  185.9 mg/I Lix. Ci: 281 mg/I
pH=5 Cf: 2.70 mg/l pH=5 Cf: 2.05 mg/I pH=5 Cf: 1.40 mg/l
pH=8 Cf: 0.80 mg/I pH=8 Cf: 0.70 mg/I pH=8 Cf: 0.60 mg/|
pH=11 Cf: 0.01 mg/I pH=11 Cf: 0.055 mg/I pH=11 Cf: 0.10 mg/I

Fuente: (Elaboracion propia).

La tabla 8, muestra resultados de remocion de hierroa pH 5, 8 y 11, a diferentes
concentraciones de Ca(OH). (40, 60 y 80 g/L). Las concentraciones de hierro estan
expresadas en mg/L. asi mismo, muestra las concentraciones iniciales vy

concentraciones finales.

Tabla 9:Porcentaje de remocion de hierro

solucion pH

Ca(OH)2 5 8 11
g/ 67,05 00112 00,98
0y s ne 5
09 o066 00,78 00,96

Fuente: (Elaboracién propia).

La tabla 9, muestra un disefio experimental de dos factores con tres niveles.
Los niveles de pH son: 5, 8 y 11; los niveles de solucion de hidréxido de calcio a

diferentes concentraciones son: (40, 60 y 80 g/L).
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4.1.6. Analisis de varianza para remocién de hierro

Tabla 10:Andlisis de varianza para remocion de hierro

Fuente Suma de Gl Cuadrado Razon-F Valor-P
Cuadrados Medio

A:Ph 7,79241 1 7,79241 322,08 0,0000

B:hidroxidode  3,66308 1 3,66308 151,40 0,0000

calcio

AA 0,334469 1 0,334469 13,82 0,0034

AB 3,5378 1 3,5378 146,23 0,0000

BB 0,00006944 1 0,00006944 0,00 0,9582

Bloques 0,00008888 1 0,0000888 0,00 0,9528

Error total 0,266133 11 0,0241939

Total (corr.) 15,594 17

Fuente: (Statgraphics centurién version 16).

R-cuadrada = 98,2934 porciento
R-cuadrada (ajustada por g.l.) = 97,3625 porciento
Error estandar del est. = 0,155544
Error absoluto medio = 0,0959877
Estadistico Durbin-Watson = 2,1045 (P=0,4750)
Auto correlacion residual de Lag 1 = -0,0698422
La tabla 10, ANOVA particiona la variabilidad de remocion de impurezas en

piezas separadas para cada uno de los efectos. entonces prueba la significancia
estadistica de cada efecto comparando su cuadrado medio contra un estimado del error
experimental. En este caso, 4 efectos tienen una valor-P menor que 0,05, indicando

que son significativamente diferentes de cero con un nivel de confianza del 95,0%.

El estadistico R-Cuadrada indica que el modelo, asi ajustado, explica
98,2934% de la variabilidad en remocion de impurezas. El estadistico R-cuadrada
ajustada, que es mas adecuado para comparar modelos con diferente nimero de
variables independientes, es 97,3625%. El error estandar del estimado muestra que la
desviacion estandar de los residuos es 0,155544. El error medio absoluto (MAE) de

0,0959877 es el valor promedio de los residuos. El estadistico de Durbin-Watson
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(DW) prueba los residuos para determinar si haya alguna correlacion significativa
basada en el orden en que se presentan los datos en el archivo. Puesto que el valor-P
es mayor que 5,0%, no hay indicacion de auto correlacion serial en los residuos con

un nivel de significancia del 5,0%.

4.1.7. Modelo matematico para remocion de hierro

Tabla 11:Coeficiente de regresion para remocion de hierro

Coeficiente Estimado
Constante 88,2409
A:Ph 1,44769
B:hidroxido de calcio 0,117542
AA -0,0321296
AB -0,0110833
BB -0,0000104167

Fuente: (Statgraphics centurion version 16).

La ecuacion del modelo ajustado es:

Remocidn de hierro = 88,2409 + 1,44769*pH + 0,117542*hidroxido de calcio
- 0,0321296*pH"2 - 0,0110833*pH*hidroxido de calcio - 0,0000104167*hidréxido

de calcio™2

En donde los valores de las variables estan especificados en sus unidades
originales. Para hacer que STATGRAPHICS evalle esta funcion, seleccione
Predicciones de la lista de Opciones Tabulares. Para graficar la funcion, seleccione

Gréficas de Respuesta de la lista de Opciones Gréficas.

4.1.8. Valores 6ptimos para remocion de hierro

Optimizar Respuesta
Meta: maximizar remocion de impurezas

Valor éptimo = 99.99%
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Tabla 12:Valores optimos para remocion de hierro

Factor Bajo Alto Optimo
pH 5,0 11,0 11,0
hidroxido de calcio 40,0 80,0 40,0

Fuente: (Statgraphics centurién version 16).

Esta tabla 12, muestra la combinacién de los niveles de los factores, la cual
maximiza remocion de hierro sobre la region indicada. Los valores 6ptimos fueron
pH 11 y concentracién de lechada de cal 40g/L, que llega alcanzar el porcentaje de

remocion al 99.99%.

Diagrama de Pareto Estandarizada para remocion de impurezas

LS

A:pH

il

B:hidroxido de calcio

AB

AA

0 3 6 9 12 15 18
Efecto estandarizado

Figura 10:Diagrama de Pareto para remocion de hierro

La figura 10, representa diagrama de Pareto para la remocion de hierro. Son
significativos estadisticamente el pH y concentracion de Ca(OH)2. Las interacciones

AB y AA también son significativos
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Grafica de Efectos Principales para remocion de impurezas
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Figura 11:Efectos principales para remocion de hierro

La figura

11, muestra efectos principales para la remocién de hierro. Los

rangos de pH y concentracion son lineales, es decir son directamente proporcionales.
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Figura 12:Superficie de respuesta para remocion de hierro
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La figura 8, muestra superficie de respuesta para remocion de hierro. Para pH
11 y concentracion de lechada de cal 40 g/L, el porcentaje de remocién alcanza al

99.99%.
4.1.9. Remocion de magnesio

Tabla 13:Remocién de magnesio

40g/L 60g/L 80g/L
Lix. Ci: 79.70 mg/I Lix. Ci: 72.45 mg/l Lix. Ci: 65.20 mg/I
pH=5 Cf: 14.90 mg/I pH=5 Cf: 10.85 mg/I pH=5 Cf: 6.80 mg/I
pH=8 Cf: 15.40 mg/I pH=8 Cf: 10.01 mg/I pH=8 Cf: 4.80 mg/I
pH=11 Cf: 2.20 mg/I pH=11 Cf: 1.03 mg/I pH=11 Cf: 0.40 mg/I

Fuente: (Elaboracion propia).

La tabla 13, muestra resultados de remocién de magnesio a pH 5, 8 y 11, a
diferentes concentraciones de Ca(OH). (40, 60 y 80 g/L). Las concentraciones de
magnesio estan expresadas en mg/L. asi mismo, muestra las concentraciones iniciales

y concentraciones finales.

Tabla 14:Porcentaje de remocion de magnesio

solucién pH

Ca(OH)2 5 8 11
oy o s 2
0/ 2601 26.10 o631
g/ 2056 02,66 0021

Fuente: (Elaboracion propia).

La tabla 14, muestra un disefio experimental de dos factores con tres niveles.
Los niveles de pH son: 5, 8 y 11; los niveles de solucion de hidroxido de calcio a
diferentes concentraciones son: (40, 60 y 80 g/L).
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4.1.10. Anélisis de varianza para remocion de magnesio

Tabla 15:Andlisis de varianza para remocion de magnesio

Fuente Suma de Gl Cuadrado Razon-F Valor-P
Cuadrados Medio

A:pH 487,943 1 487,943 177,83 0,0000

B:Hidroxido de 163,319 1 163,319 59,52 0,0000
calcio

AA 108,368 1 108,368 39,50 0,0001

AB 19,22 1 19,22 7,00 0,0227

BB 0,034225 1 0,034225 0,01 0,9131

Bloques 0,03125 1 0,03125 0,01 0,9169

Error total 30,1819 11 2,74381
Total (corr.) 809,097 17

Fuente: (Statgraphics centurion version 16).

R-cuadrada = 96,2697 porciento

R-cuadrada (ajustada por g.l.) = 94,235 porciento
Error estandar del est. = 1,65645

Error absoluto medio = 1,03481

Estadistico Durbin-Watson = 2,06812 (P=0,4678)
Auto correlacion residual de Lag 1 =-0,118051

La tabla 15, ANOVA particiona la variabilidad de remocién de impurezas en
piezas separadas para cada uno de los efectos. entonces prueba la significancia
estadistica de cada efecto comparando su cuadrado medio contra un estimado del error
experimental. En este caso, 4 efectos tienen una valor-P menor que 0,05, indicando

que son significativamente diferentes de cero con un nivel de confianza del 95,0%.

El estadistico R-Cuadrada indica que el modelo, asi ajustado, explica
96,2697% de la variabilidad en remocion de impurezas. El estadistico R-cuadrada
ajustada, que es mas adecuado para comparar modelos con diferente nimero de

variables independientes, es 94,235%. El error estandar del estimado muestra que la
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desviacién estandar de los residuos es 1,65645. EIl error medio absoluto (MAE) de
1,03481 es el valor promedio de los residuos. El estadistico de Durbin-Watson (DW)
prueba los residuos para determinar si haya alguna correlacion significativa basada en
el orden en que se presentan los datos en el archivo. Puesto que el valor-P es mayor
que 5,0%, no hay indicacion de autocorrelacién serial en los residuos con un nivel de

significancia del 5,0%.

4.1.11. Modelo matematico para remocién de magnesio

Tabla 16:Coeficiente de regresion para remocion de magnesio

Coeficiente Estimado
Constante 82,4789
A:pH -5,57778
B:Hidroxido de calcio 0,418875
AA 0,578333
AB -0,0258333
BB -0,00023125

Fuente: (Statgraphics centurion version 16).

La ecuacion del modelo ajustado es:

Remocion de magnesio = 82,4789 - 5,57778*pH + 0,418875*Hidrdxido de
calcio + 0,578333*pH”"2 - 0,0258333*pH*Hidroxido de calcio -
0,00023125*Hidrdxido de calcio”2

En donde los valores de las variables estan especificados en sus unidades

originales.

4.1.12. Valores 6ptimos para remocién de magnesio

Optimizar Respuesta

Meta: maximizar remocion de impurezas

Valor éptimo = 99,39%
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Tabla 17:valores dptimos para remocion de magnesio

Factor Bajo Alto Optimo
pH 5,0 11,0 11,0
Hidroxido de calcio 40,0 80,0 80,0

Fuente: (Statgraphics centurién version 16).

En tabla 17, muestra la combinacién de los niveles de los factores, la cual
maximiza remocién de magnesio sobre la region indicada. Para los valores 6ptimos
de pH 11 y concentracion de lechada de cal 80g/L, alcanzé el porcentaje de remocion

al 99.39%.

Diagrama de Pareto Estandarizada para Remocion de impurezas

A:pH — +

B:Hidroxido de calcio

AA
a9
BB
0 3 5 o 12 15

Efecto estandarizado

Figura 13:Diagrama de Pareto para remocion de magnesio

Figura 13, muestra diagrama de Pareto estandarizado para la remocion de
magnesio. EI pH y concentracién de lechada de cal son estadisticamente

significativos.
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Grafica de Efectos Principales para Remocion de impurezas
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pH Hidroxido de calcio

Figura 14:Efectos principales para remocion de magnesio.

La figura 14, muestra efectos principales para la remocion de magnesio. El
rango de pH es casi lineal y el rango de concentracion de hidroxido de calcio es

totalmente lineal.

Superficie de Respuesta Estimada

103
99
95
91
87
83
79

T

RN FNV EREE SRR SN AR

TT TP T T T T

80

Remocion de impurezas

60
5 6 7 8 9 10 Py T 40 fflaroxido de calcio

Figura 15:Superficie de respuesta para remocion de magnesio

La figura 15, muestra superficie de respuesta para la remocion de magnesio.
Para pH 11 y concentracién de lechada de cal 80g/L, el porcentaje de remocién alcanza

casi al 99,39%.
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4.1.13. Remocion de manganeso

Tabla 18:Remocion de manganeso en mg/L

40g/L 60g/L 80g/L

Lix. Ci: 86.20916 mg/I Lix. Ci: 98.10458 mg/I Lix. Ci: 110 mg/I
pH=5 Cf: 13.48104 mg/I pH=5 Cf: 11.97166 mg/I pH=5 Cf: 10.46228 mg/I
pH=8 Cf: 8.05752 mg/I pH=8 Cf: 5.88576 mg/I pH=8 Cf: 3.71400 mg/I

pH=11 Cf: 0.02535 mg/I pH=11 Cf: 0.01796 mg/I pH=11 Cf: 0.01057 mg/I
Fuente: (Elaboraciéon propia).

La tabla 18, muestra resultados de remocion de manganeso a pH 5,8y 11, a
diferentes concentraciones de Ca(OH). (40, 60 y 80 g/L). Las concentraciones de
manganeso estan expresadas en mg/L. asi mismo, muestra las concentraciones

iniciales y concentraciones finales.

Tabla 19:Porcentaje de remocion de manganeso

solucién pH

Ca(OH), 5 8 1
40 g/ oy 0,69 00,96
60 g/ 001 03.65 09,95
80 g 000 e 00.98

Fuente: (Elaboracién propia).

La tabla 19, muestra un disefio experimental de dos factores con tres niveles.
Los niveles de pH son: 5, 8 y 11; los niveles de solucion de hidréxido de calcio a

diferentes concentraciones son: (40, 60 y 80 g/L).
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4.1.14._Andlisis de varianza para remocion de manganeso

Tabla 20:Andlisis de varianza para remocion de manganeso

Fuente Suma de Gl Cuadrado Razon-F Valor-P
Cuadrados Medio

A:pH 423,76 1 423,76 512,37 0,0000
B:Hidroxido de 48,8437 1 48,8437 59,06 0,0000
calcio
AA 0,585225 1 0,585225 0,71 0,4182
AB 18,6355 1 18,6355 22,53 0,0006
BB 1,75563 1 1,75563 2,12 0,1731
Bloques 0,0000888889 1 0,0000888889 0,00 0,9919
Error total 9,0976 11 0,827054
Total (corr.) 502,677 17

Fuente: (Statgraphics centurion version 16).

R-cuadrada = 98,1902 porciento

R-cuadrada (ajustada por g.l.) = 97,203 porciento
Error estandar del est. = 0,909425

Error absoluto medio = 0,624815

Estadistico Durbin-Watson = 2,49336 (P=0,7964)
Auto correlacion residual de Lag 1 = -0,304342

La tabla 20, ANOVA particiona la variabilidad de Remocién de impurezas en
piezas separadas para cada uno de los efectos. entonces prueba la significancia
estadistica de cada efecto comparando su cuadrado medio contra un estimado del error
experimental. En este caso, 3 efectos tienen una valor-P menor que 0,05, indicando

que son significativamente diferentes de cero con un nivel de confianza del 95,0%.

El estadistico R-Cuadrada indica que el modelo, asi ajustado, explica
98,1902% de la variabilidad en remocion de impurezas. El estadistico R-cuadrada
ajustada, que es mas adecuado para comparar modelos con diferente nimero de
variables independientes, es 97,203%. El error estandar del estimado muestra que la

desviacidn estandar de los residuos es 0,909425. El error medio absoluto (MAE) de

74

repositorio.unap.edu.pe

No olvide citar adecuadamente esta tesis
]



. UNIVERSIDAD
NACIONAL DEL ALTIPLANO

Repositorio Institucional

0,624815 es el valor promedio de los residuos. El estadistico de Durbin-Watson (DW)
prueba los residuos para determinar si haya alguna correlacion significativa basada en
el orden en que se presentan los datos en el archivo. Puesto que el valor-P es mayor
que 5,0%, no hay indicacion de auto correlacion serial en los residuos con un nivel de

significancia del 5,0%.

4.1.15. Modelo matematico para remocién de manganeso

Tabla 21:Coeficiente de regresion para remocion de manganeso

Coeficiente Estimado
Constante 56,7417
A:pH 2,82708
B:Hidroxido de calcio 0,503125
AA 0,0425
AB -0,0254375
BB -0,00165625

Fuente: (Statgraphics centurién version 16).

La ecuacion del modelo ajustado es:

Remocion de manganeso = 56,7417 + 2,82708*pH + 0,503125*Hidroxido de
calcio + 0,0425*pH"2 - 0,0254375*pH*Hidroxido de calcio - 0,00165625*Hidrdxido
de calcio™2

En donde los valores de las variables estan especificados en sus unidades
originales.

4.1.16. Valores 6ptimos para la remocidén de manganeso

Optimizar Respuesta

Meta: maximizar Remocion de impurezas

Valor éptimo = 99.99%
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Tabla 22:Valores dptimos para remocion de manganeso

Factor Bajo Alto Optimo
pH 5,0 11,0 11,0
Hidroxido de calcio 40,0 80,0 67,43

Fuente: (Statgraphics centurion version 16).

En tabla 22, muestra la combinacién de los niveles de los factores, la cual
maximiza remocion de manganeso sobre la region indicada. Los valores dptimos
determinados son pH 11 y concentracién de lechada de cal 67 g/L, cuyo valor de

remocion representa al 99,99%.

Diagrama de Pareto Estandarizada para Remocion de impurezas

ApH = +

B:Hidroxido de calcio

- |
-
0

AA

4 8 12 16 20 24
Efecto estandarizado

Figura 16:Diagrama de Pareto para remocion de manganeso

La figura 16, muestra diagrama de Pareto estandarizado para la remocion de

manganeso. El pH es significativo seguido de concentracion de lechada de cal.

76

repositorio.unap.edu.pe
No olvide citar adecuadamente esta tesis
1



. UNIVERSIDAD

NACIONAL DEL ALTIPLANO
Repositorio Institucional

Grafica de Efectos Principales para Remocion de impurezas
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Figura 17:Efectos principales para remocion de manganeso

La figura 17, muestra efectos principales para remocion de manganeso. El
rango de pH es lineal y el rango de concentracion de lechada de cal es ligeramente

lineal.

Superficie de Respuesta Estimada
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80

Remocion de impurezas

70
60

5 6 7 8 9 10 1" T a0 Pdroxido de calcio
pH

Figura 18:Superficie de respuesta para remocién de manganeso

La figura 18, muestra superficie de respuesta para remocion de manganeso.
Para pH 11 y concentracion de lechada de cal 67g/L, el porcentaje de remocion es de

99,99%.
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4.1.17. Remocién de uranio

Tabla 23:Remocion de uranio en mg/L

40 g/L 60 g/L 80 g/L
Lix. Ci: 0.48846 mg/I Lix. Ci: 0.52396 mg/I Lix. Ci: 0.55946 mg/I
pH=5 Cf: 0.04479 mg/l  pH=5 Cf: 0.02711 mg/I pH=5 Cf: 0.00943 mg/I
pH=8 Cf: 0.00687 mg/l  pH=8 Cf: 0.003855 mg/I pH=8 Cf: 0.00084 mg/I
pH=11 Cf: 0.00275 mg/l pH=11 Cf: 0.0014 mg/I pH=11 Cf: 0.00005 mg/!

Fuente: (Elaboracion propia).

La tabla 23, muestra resultados de remocion de uranio a pH 5, 8 y 11, a
diferentes concentraciones de Ca(OH). (40, 60 y 80 g/L). Las concentraciones de
uranio estan expresadas en mg/L. asi mismo, muestra las concentraciones iniciales y

concentraciones finales.

Tabla 24:Porcentaje de remocion de uranio

solucion pH

Ca(OH)2 5 8 11
g/ 0081 o6 61 00.45
60/ 04 80 00,26 o071
09 06,32 00,96 00,99

Fuente: (Elaboracién propia).

La tabla 24, muestra un disefio experimental de dos factores con tres niveles.
Los niveles de pH son: 5, 8 y 11; los niveles de solucion de hidréxido de calcio a

diferentes concentraciones son: (40, 60 y 80 g/L).

4.1.18. Analisis de varianza para remocién de uranio
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Tabla 25:Andlisis de varianza para remocion de uranio

Fuente Suma de Gl Cuadrado Razon-F Valor-P
Cuadrados Medio

A:Ph 79,3616 1 79,3616 184,31 0,0000
B:Hidroxido de 29,422 1 29,422 68,33 0,0000
calcio
AA 18,1192 1 18,1192 42,08 0,0000
AB 24,1513 1 24,1513 56,09 0,0000
BB 0,00000277778 1 0,00000277778 0,00 0,9980
Bloques 0,0000888889 1 0,0000888889 0,00 0,9888
Error total 4,73645 11 0,430586
Total (corr.) 155,791 17

Fuente: (Statgraphics centurion version 16).

R-cuadrada = 96,9597 porciento
R-cuadrada (ajustada por g.l.) = 95,3014 porciento
Error estandar del est. = 0,656191
Error absoluto medio = 0,398025
Estadistico Durbin-Watson = 2,30437 (P=0,5992)
Auto correlacion residual de Lag 1 =-0,17242
La tabla 25, ANOVA particiona la variabilidad de remocion de impurezas en

piezas separadas para cada uno de los efectos. entonces prueba la significancia
estadistica de cada efecto comparando su cuadrado medio contra un estimado del error
experimental. En este caso, 4 efectos tienen una valor-P menor que 0,05, indicando

que son significativamente diferentes de cero con un nivel de confianza del 95,0%.

El estadistico R-Cuadrada indica que el modelo, asi ajustado, explica
96,9597% de la variabilidad en remocion de impurezas. El estadistico R-cuadrada
ajustada, que es mas adecuado para comparar modelos con diferente nimero de
variables independientes, es 95,3014%. El error estandar del estimado muestra que la
desviacion estandar de los residuos es 0,656191. El error medio absoluto (MAE) de
0,398025 es el valor promedio de los residuos. El estadistico de Durbin-Watson (DW)

prueba los residuos para determinar si haya alguna correlacion significativa basada en
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el orden en que se presentan los datos en el archivo. Puesto que el valor-P es mayor
que 5,0%, no hay indicacion de auto correlacion serial en los residuos con un nivel de
significancia del 5,0%.

4.1.19. Modelo matematico para remocién de uranio

Tabla 26:Coeficiente de regresion para remocion de uranio

Coeficiente Estimado
Constante 58,6763
A:pH 6,37843
B:Hidroxido de calcio 0,310208
AA -0,236481
AB -0,0289583
BB -0,00000208333

Fuente: (Statgraphics centurion version 16).

La ecuacion del modelo ajustado es:

Remocidn de uranio = 58,6763 + 6,37843*pH + 0,310208*Hidroxido de calcio
- 0,236481*pH"2 - 0,0289583*pH*Hidroxido de calcio - 0,00000208333*Hidréxido
de calcio”2

En donde los valores de las variables estan especificados en sus unidades
originales.

4.1.20. Valores 6ptimos para remocion de uranio

Optimizar Respuesta
Meta: maximizar remocion de impurezas
Valor éptimo = 99,99%

Tabla 27:Valores 6ptimos para remocién de uranio

Factor Bajo Alto Optimo
pH 50 11,0 8,5
Hidroxido de 40,0 80,0 80,0

calcio
Fuente: (Statgraphics centurion version 16).
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En tabla 27, muestra la combinacion de los niveles de los factores, la cual
maximiza remocion de uranio sobre la region indicada. Para pH 8, 5y concentracion

de lechada de cal 80g/L, el porcentaje de remocion alcanzé al 99,99%.

Diagrama de Pareto Estandarizada para Remocion de impurezas

ApH e

B:Hidroxido de calcio

AB

AA

BB

0 3 6 9 12 15
Efecto estandarizado

Figura 19:Diagrama de Pareto para remocién de uranio

La figura 19, muestra diagrama de Pareto estandarizado para la remocion de

uranio. El pH y concentracién de lechada de cal son estadisticamente significativos.

Grafica de Efectos Principales para Remocion de impurezas
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Figura 20:Efectos principales para remocion de uranio
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ﬂ. UNIVERSIDAD

La figura 20, muestra efectos principales para remocion de uranio. El rengo de

pH es parabdlico y el rango de concentracion de lechada de cal es totalmente lineal.

Superficie de Respuesta Estimada

102
100

80

Remocion de impurezas

70
60

Bfldroxido de calcio

7 8 9 10 11 40
pH

Figura 21:superficie de respuesta para remocion de uranio

La figura 21, muestra superficie de respuesta para la remocion de uranio. A pH
8,5 y concentracion de lechada de cal 80g/L, el porcentaje de remocion alcanzo al

99,99%.

4.1.21. Remocién de diéxido de silicio

Tabla 28:Remocion de didxido de silicio

40g/L 60g/L 80g/L
Lix. Ci: 19.13 mg/I Lix. Ci: 34.315 mg/l Lix. Ci: 49.50 mg/l
pH=5 Cf: 2.56 mg/I pH=5 Cf: 1.675 mg/I pH=5 Cf: 0.79 mg/|
pH=8 Cf: 2.55 mg/I pH=8 Cf: 2.045 mg/I pH=8 Cf: 1.54 mg/|
pH=11 Cr: 0.48 mg/I pH=11 Ct: 0.37 mg/I pH=11 Cf: 0.26 mg/I

Fuente: (Elaboracién propia).
La tabla 28, muestra resultados de remocion de didxido de silicioa pH 5,8y
11, a diferentes concentraciones de Ca(OH). (40, 60 y 80 g/L). Las concentraciones

de didxido de silicio estan expresadas en mg/L. asi mismo, muestra las concentraciones

iniciales y concentraciones finales.
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Tabla 29:Porcentaje de remocion de didxido de silicio

solucion pH

Ca(OH)2 5 8 11
gl a6l a672 67’50
609/ 5250 oL 77 08,49
0 g g6.40 3690 00145

Fuente: (Elaboracion propia).

La tabla 29, muestra un disefio experimental de dos factores con tres niveles.
Los niveles de pH son: 5, 8 y 11; los niveles de solucion de hidroxido de calcio a

diferentes concentraciones son: (40, 60 y 80 g/L).

4.1.22. Analisis de varianza para remocion de didxido de silicio

Tabla 30:Analisis de varianza para remocion de dioxido de silicio

Fuente Suma de Gl  Cuadrado Razon-F Valor-P
Cuadrados Medio
A:pH 107,221 1 107,221 160,71 0,0000
B:Hidroxido de 191,44 1 191,44 286,94 0,0000
calcio
AA 54,9822 1 54,9822 82,41 0,0000
AB 48,069 1 48,069 72,05 0,0000
BB 0,000225 1 0,000225 0,00 0,9857
Bloques 0,0002 1 0,0002 0,00 0,9865
Error total 7,33892 11  0,667175

Total (corr.) 409,052 17

Fuente: (Statgraphics centurion version 16).

R-cuadrada = 98,2059 porciento

R-cuadrada (ajustada por g.l.) = 97,2273 porciento
Error estandar del est. = 0,816808

Error absoluto medio = 0,493889

Estadistico Durbin-Watson = 2,70068 (P=0,9094)
Auto correlacion residual de Lag 1 = -0,371694
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La tabla 30, ANOVA particiona la variabilidad de Remocidn de impurezas en
piezas separadas para cada uno de los efectos. entonces prueba la significancia
estadistica de cada efecto comparando su cuadrado medio contra un estimado del error
experimental. En este caso, 4 efectos tienen una valor-P menor que 0,05, indicando

que son significativamente diferentes de cero con un nivel de confianza del 95,0%.

El estadistico R-Cuadrada indica que el modelo, asi ajustado, explica
98,2059% de la variabilidad en remocion de impurezas. El estadistico R-cuadrada
ajustada, que es mas adecuado para comparar modelos con diferente nimero de
variables independientes, es 97,2273%. El error estandar del estimado muestra que la
desviacion estandar de los residuos es 0,816808. El error medio absoluto (MAE) de
0,493889 es el valor promedio de los residuos. El estadistico de Durbin-Watson (DW)
prueba los residuos para determinar si haya alguna correlacion significativa basada en
el orden en que se presentan los datos en el archivo. Puesto que el valor-P es mayor
que 5,0%, no hay indicacion de auto correlacién serial en los residuos con un nivel de

significancia del 5,0%.

4.1.23. Modelo matematico para remocién de didxido de silicio

Tabla 31:Coeficiente de regresion para remocion de dioxido de silicio

Coeficiente Estimado
Constante 78,6517
A:Ph -3,14347
B:Hidroxido de calcio 0,524292
AA 0,411944
AB -0,0408542
BB 0,00001875

Fuente: (Statgraphics centurién version 16).

La ecuacion del modelo ajustado es:
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Remocion dioxido silicio = 78,6517 - 3,14347*pH + 0,524292*Hidroxido de
calcio + 0,411944*pH”2 - 0,0408542*pH*Hidréxido de calcio +
0,00001875*Hidroxido de calcio™2

En donde los valores de las variables estdn especificados en sus unidades
originales.

4.1.24. Valores optimos para remocion de didxido de silicio

Optimizar respuesta

Meta: maximizar Remocion de impurezas

Valor éptimo = 99,47%

Tabla 32:Valores 6ptimos para remocion de dioxido de silicio

Factor Bajo Alto Optimo
pH 5,0 11,0 11,0
Hidroxido de calcio 40,0 80,0 80,0

Fuente: (Statgraphics centurion version 16).

En tabla 32, muestra la combinacién de los niveles de los factores, la cual
maximiza remocion de didxido de silicio sobre laregion indicada. Los valores 6ptimos
determinados son: pH 11 y concentracion de lechada de cal 80 g/L, el valor de

porcentaje de remocidn alcanz6 al 99,47%.
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Diagrama de Pareto Estandarizada para Remocion de impurezas

B:Hidroxido de calcio E +
A:pH
AA
-
BB

0 3 6 9 12 15 18
Efecto estandarizado

Figura 22:Diagrama de Pareto para remocién de dioxido de silicio

La figura 22, muestra diagrama de Pareto estandarizado. La concentracion de

lechada de cal y pH son estadisticamente significativos.

Grafica de Efectos Principales para Remocion de impurezas

99
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Remocion de impurezas
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5,0 11,0 40,0 80,0

pH Hidroxido de calcio

Figura 23:Efectos principales para remocion de didxido de silicio

La figura 23, muestra efectos principales para la remocidon de dioxido de silicio.
El rango de pH tiene comportamiento parabolico y el rango de concentracién de

lechada de cal tiene comportamiento totalmente lineal.
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Figura 24:Superficie de respuesta para remocion de dioxido de silicio

La figura 24, muestra superficie de respuesta para la remocion de didxido de
silicio. Para pH 11 y concentracion de lechada de cal 80g/L, el valor de porcentaje de

remocion representa al 99,47%.

Comparaciones

Tabla 33:Eficiencia de remocion antes y después de purificacion (Wang et al., 2019)

Elemento Antes de remocion  Después de % Remocidn
remocion

Li (g/L) 20,66 19,38

Al (g/L) 18,46 0,04 99,80%

Ca (g/L) 0,37 0,09 75,70%

Mg (g/L) 0.26 0.002 99,20%

Tabla 34:Eficiencia de remocion antes y después de purificacion (Alvarez, J. 2021)

Elemento Antes de remocion  Después de % Remocidon
remocion
Li (mg/L) 555 545
Al (mg/L) 2437 0,8 99,97%
Ca (mg/L) 14,1 0,05 99,64%
Mg (mg/L) 65,20 0.4 99,39%
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En la tablas 33 y 34 se compara que las remociones de impurezas son similares
e incluso superiores con lo reportado por Wang et al., (2019). Se concluye que la

remocion con lechada de cal fue eficiente.

Tabla 35:contenido de impurezas mayores

Pureza Li.CO3  Ca Na Mg K Al Si P
99.6% 0.03% 0.04% 0.007% 0.04% 0.002% 0.015% 0.05%
Fuente: (Chen et al., 2011)

4.2. RESULTADOS DE LA CONCENTRACION DE LIXIVIADOS DE LITIO
PURIFICADOS POR EVAPORACION.

En el proceso de evaporacion a partir de la solucion purificada se logré
concentrar litio de 545 mg/l hasta 15 g/l a temperatura de 80°C durante 4 horas. durante
este proceso se logrd eliminar el 90% de agua de la solucion purificada, ademas
durante esta operacion se logré cristalizar las impurezas de sodio y potasio,

posteriormente se realizé la filtracion al vacio para asi quedar libre de las impurezas.

4.3. RESULTADOS DE LA DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DE
IMPUREZAS DE LA SOLUCION PURIFICADA.

Las soluciones de lixiviado de litio fueron purificas por precipitacion con
hidroxido de calcio a si mismo se uso, oxalato de amonio para la remocion de calcio y
finalmente el Na y K fueron removidos en la etapa de evaporacion. Mediante los
analisis por espectroscopia de emision con plasma acoplada inductivamente se
determind las impurezas que contiene en mayor concentracion cuyos valores
reportados son: se obtuvo una solucion purificada y concentrada de litio cuyas
impurezas mayores son: Al 0.8 mg/L, Ca 0.05 mg/L, Mg 0.4 mg/L, Fe 0.01mg/L, Mn

0.01 mg/L, Na 0.06 mg/L, y K 0.04 mg/L.
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V. CONCLUSIONES

Los lixiviados fueron purificado por precipitacion con Ca(OH)2 de
concentracion de 80g/L. ElI pH 11 ha permitido remover al 99,99% de impurezas,
excepto sodio y potasio. Hubo incremento de calcio por la adicién de cal, este elemento

fue removido por precipitacion con oxalato de amonio.

La solucion purificada fue concentrada de 594 ppm Li hasta 15 ppm de Li a
temperatura de 80°C durante 4 horas. En esta operacion se cristalizaron sales de sodio

y potasio. Los mismos que fueron reparados por filtracion.

Se obtuvo una solucién purificada y concentrada de litio cuyas impurezas
mayores son: Al 0.8 mg/L, Ca 0.05 mg/L, Mg 0.4 mg/L, Fe 0.01mg/L, Mn 0.01

mg/L, Na 0.06 mg/L, y K 0.04 mg/L.
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V1. RECOMENDACIONES

Purificar y concentrar lixiviados de litio por el método de extraccion por solvente

Purificar y concentrar lixiviados de litio por el método de intercambio idnico de

resinas

Purificar por el método de membranas
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ANEXO (A)

CERTIFICADO DE PULVERIZACION Y CLASIFICACION

==RHLAB-: - -
— " RH-M50-0347

INFORME DE ENSAYO

DATOS DEL CLIENTE
A SOLICITUD DE Srta.ZENAIDA ALVAREZ JUAREZ

ASUNTO Pulverizacién y Clasificacién en tamiz

74 micras de abertura (), mineral de Litio
PROCEDENCIA

Yacimiento Falchani Macusani - Puno
CARACTERISTICAS Y CONDICIONES DE LA MUESTRA

CANTIDAD DE MUESTRAS 01
UBICACION Coordenadas E 320000
N 8450000
MOTIVO TEMA DE TESIS : Proceso hidrometalirgico de

purificacién y concentracion de Litio a partir de
soluciones lixiviados provenientes de Yacimiento
Falchani Macusani -Puno

RECEPCION DE MUESTRAS Bolsa Plastica

FECHA DE REALIZACION DEL ENSAYO 09/02/2021 al 15/02/2021
DETALLE DEL INFORME

= Malla Malla
N N° RH Cédigo de Cliente |74 micras (u)| 74 micras (n) TOPAL
() () (Gramos)
1 |[RH-M50359 | Mineral de Litio 353.0 2502.0 2855.0

Los resultados obtenidos y que se consignan en el presente informe corresponden al ensayo solicitado en
las muestras recibidas del cliente

CIP 1
RHLAB  ccoenTF NE QPERACIONES

Av Martires del 4 de Noviembre N° 2414 (Salida Puno - Frente a Covisur)
Cel: 978645480 - 935008140
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'ﬂ, UNIVERSIDAD

ANEXO (B)

CONSTANCIA DE EJECUCION DEL PROYECTO EN EL LABORATORIO DE
CONTROL DE CALIDAD DE LA FACULTAD DE INGENIARIA QUIMICA

Uncvensidad Tacioaal Del Htiplans - Pauo ;
FACULTAD DE INGENIERIA QUIMICA e
ESCUELA PROFESIONAL DE INGENIERIA QUIMICA -
ACREDITADA
(Resolucion de Presidencia del Consejo Directivo AD-HOC Nro. 210-2016 SINEACE/CDAH-P)

N° 003-2021-D-FIQ-UNA

EL QUE SUSCRIBE, DECANO DE LA FACULTAD DE INGENIERIA QUIMICA DE LA
UNIVERSIDAD NACIONAL DEL ALTIPLANO - PUNO.

HACE CONSTAR:

A
3

Que, la Srta.: ZENAIDA ALVAREZ JUAREZ, Bachiller en Ingenieria
Quimica de la Facultad de Ingenieria Quimica-UNA-PUNO, ha utilizado el laboratorio
de Control de Calidad de la Facultad de Ingenieria Quimica-UNA PUNO, a partir del
04 de agosto al 09 de diciembre del 2021, realizando pruebas experimentales, para
ello utilizo los equipos de equipo agitador magnético, bomba al vacio, materiales de
vidrio, entre otros, para la ejecucién de su proyecto de tesis titulado "PROCESO
HIDROMETALURGICO DE PURIFICACION Y CONCENTRACION DE LITIO, A
PARTIR DE SOLUCIONES LIXIVIADAS PROVENIENTES DEL YACIMIENTO
MACUSANI-PUNO".

Se expide la presente constancia a solicitud de la interesada para los
fines que estime por conveniente.

Puno C.U., 29 de diciembre de 2021

Cc.
Archivo ‘21
WBAA/rva

Ciudad Universitaria Av. Floral N® 1153
TELEFONO: 051-366190

LERUENID, — , N
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ANEXO (C)

INFORME DE RESULTADOS DEL ANALISIS MULTIELEMENTAL A
DIFERENTES

CONCENTRACIONES DE SOLUCION DE HIDROXIDO DE CALCIO

Pligins 1 du &

INFORME DE ENSAYO
N° OCT2083.R21
SollcHante - ZEMAIDA ALVAREZ JUARET )
Ddrecclin Jr. Balinas 175
Azangaro, Puno
Soliciado por Zenaida Alvarez Juarez
Referencia : COT. ME 0412 00 21
Prayecto | Prospecto :
Tipois) e Muestrais) : Soluciones
Estado de la Muestra : S recibieron las muesiras en frascos de plastion.
Numero de musstras : 4
Fecha de Recepclin - Martes, 26 de Ociubre de 2021
Lugar de Recepokin - Juliaca, Punc

Fecha de Eletuckin de Ensayo:  2021-10-28 al 2021-11-0%

Fecha de reporte Wiernes, 05 de Moviembne de 2021

Loa remuiindon cosrsaponcen sl e yo iicisdo an 1m0 musyinsd ) eobece|a)

Lea snasyes hon mais reslicsrdos mn
CEATMMEA
A, Lmn Wagme B
San Juan da Mraflores - Lima
Paru
Tabitono: {51-1) 2045658
Faz: {&1-1) 2055658
Come Encironico: cermngicsramn pa

SANTOE DROYA ROJAS
Gerende de Laboralorios

Lima, 05 g Moembre da 2021
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INFORME DE ENSAYO
N° NOV2078.R21
\
Soliciante - JEMRSIDAE ALVAREZ JUAREZ
Mrecclen Jr. Ealinas 175
Azangaro, Puno
Solichado por : Zenaida Alvarez Juarez
Referencla : COT. ME 0455 00 21 | CERTIMIM
Proyecto | Prospecto
Tipois) de Muestra(s) : Soluciones de Proceso
Estado de la Musstra : Lars missstraes ipo Sohiciones de Proosso se mecibieron en frescos de
plastioo.
Hdmerg de muestras © 4
Fecha de Recepcion : Luines, 23 de Movismbrne de 2021
Lugar de Recepolin 5. de Miraflcees, Lima

Fecha de Elscuciin de Ensayo - 2021-11-22 & 2021-11-28

Fecha de reporie Limes, 28 de Noviembre de 2021

Lea remiimden corrempensien ol anmyo ssicissio on 53] mussirs{s) reeabca |}

Lon snasyoe han sds resiesdo mn
CEATMME A
Ay, Lo Vecme B
San Juan da Mrafiores - Lima
Py
Taksonoa: (41-1) 2085658
Faz: {51-1) H5-5858
Lo Elmcironics: corsmngosriamn pa

SANTOE ORDYA ROVAR
Ferenie de Laboralorios

Lima, 25 dg Moswiembing da 202
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Muesfras Elemenios
Codigo da H1S3E H1535 M1335 M193& M193& H1EZE M193& M193&
Barviclo Li Al Ca Mg Pa Mn Ha E
" Elapants| =g/L =g/L ng/L =ng/L =g/L ng/L =ng/L =g/L
= Dridad Limilta 0.004 o.001 0. 05 .02 .01 . 0005 0.0l a.01
Infarior
Limi ba Suparior
S0ILCHaN PUIEcang 584 0.8 0.08 0.4 001 0o 0.08 0.04
‘concentrado
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