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RESUMEN

Se realiz6 un estudio a nivel laboratorio para conocer el comportamiento para la
adsorcion de Litio utilizando resina de intercambio idnica tipo catiénica CAT100E, con
soluciones sintéticas en medio alcalino. Las pruebas fueron realizadas en un reactor
agitado, en condiciones de operacion de temperatura constante 25°C y con un volumen
de 250 mL por un periodo de 3 horas. Se evaluaron las variables de pH 11, 11.5y 12,y
distintas concentraciones de Litio (50, 100, 200, 300 mg/L). De manera alterna se trabajo
con una columna empacada en donde los flujos fueron de 0.25,0.5 y 1 mL/min, lo que

no represento un variable significativa.

Los resultados mostraron que la adsorcién de Litio mas favorable fue la de un pH 11.5
con extraccion de 92-93.5%. Con esto se puede decir que las resinas para

ablandamiento de agua podrian funcionar para adsorcion de litio.



ABSTRACT

A laboratory-level study was carried out to determine the behaviour for the adsorption of
lithium using cationic exchange resin type CAT100E, with synthetic solutions in alkaline
medium. The tests were carried out in a stirred reactor, under constant temperature
operating conditions 25 C and with a volume of 250 mL for a period of 3 hours. The
variables of pH 11, 11.5 and 12, and different concentrations of lithium (50, 100, 200, 300
mg/L) were evaluated. Alternately it was worked with a packed column where flows were
0.25,0.5 and 1 mL/min, which did not represent a significant variable.

The results showed that the most favorable Lithium adsorption was that of a pH 11.5 with
extraction of 92-93.5%. With this it can be said that the resins for water softening could
work for lithium adsorption.
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CAPITULO 1. INTRODUCCION Y OBJETIVOS

CAPITULO 1

INTRODUCCION Y OBJETIVOS

1.1 Introduccién

En los ultimos afos, la necesidad de litio ha aumentado considerablemente. Esto es por
el hecho de que el litio es un elemento indispensable para la elaboracién de baterias de
ion litio utilizadas en aplicaciones tecnolbgicas (sistemas portatiles como celulares,
laptops, tabletas electronicas, automoéviles, entre otros), por ello, la rapida tasa de
consumo en el mercado es superior al 10% anual y no olvidando su uso actual para la
fabricacion de productos ceramicos, composiciones de lubricantes, aleaciones

metdlicas, sistemas de refrigeracion y otras areas como la medicina.

La exploracion del litio en el sector minero genera un fuerte debate sobre el potencial y
alcance como un mineral clave y estratégico para el futuro en el campo energético, el
gran interés de extraccién por este mineral (capacidad de almacenamiento de carga
energética por mas tiempo comparado con las baterias convencionales) lo convierte en
un “mineral clave”, para la generacion de baterias; en particular en la fabricacién de

baterias para automaviles electrénicos.

El litio puede obtenerse de diferentes fuentes, tales como yacimientos minerales
(principalmente espodumeno LiAlISi»Os y petalita LiAISi2O10) Yy salmueras naturales con
alta concentracién de litio (Meshram, Pandey, & Mankhand, 2014). La localizacién de
las salmueras mas importantes en términos de calidad y volumen son el “Salar de Uyuni”
en Bolivia, el “Salar de Atacama” en Chile y por ultimo el “Salar del Hombre Muerto” al
norte de Argentina, en donde este conjunto forma lo que se conoce como “El Triangulo

del Litio”, con las reservas de mayor concentrado a nivel mundial.

Por otro lado, México, pais reconocido mundialmente por su riqueza en minerales, no

cuenta con yacimientos en etapa de explotacion de litio; a la fecha en los estados de

Luz Mercedes Olivas Duran.
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CAPITULO 1. INTRODUCCION Y OBJETIVOS

Baja California, San Luis Potosi-Zacatecas y Sonora se encuentran en etapa de
exploracion de tres yacimientos que contienen este mineral (Coordinacion General de
Mineria, 2014).

Ubicando al estado de Sonora como lider en productividad minera de la Republica
Mexicana, siendo el principal productor de cobre, grafito, wollastonita, carbon antracitico
y el Unico productor de molibdeno. Ademas de producir el 24% del oro del pais, es un
importante productor de plata, fierro y minerales no metélicos como: barita, silica, yeso,
sal y zeolitas. Se encontr6 que en la regiébn de Bacanora en donde se iniciaron
exploraciones dirigidas por US Borax, se confirmaron los altos valores de litio en
muestras de las unidades de arcilla en las areas de concesién Buenavista y La Ventana
(Carl G. Verley, P. Geo., Martin F. Vidal, Lic. Geo., Ellen MacNeill, 2012).

El Proyecto Litio de Sonora, ubicado a 180 kildmetros al noreste de Hermosillo, dentro
del municipio de Bacadéhuachi, se encontraron rocas volcanicas representadas
litologicamente por basalto-andesita, riolita e ignimbrita, asi como por dos horizontes de
arcilla constituidos basicamente por material volcanico, que desde el punto de vista
econdmico resultan atractivas por sus contenidos de litio (Carl G. Verley, P. Geo., Martin
F. Vidal, Lic. Geo., Ellen MacNeill, 2012).

El aumento de la demanda de litio para diversas aplicaciones requiere, por lo tanto, la
prospeccion y procesamiento de todos los recursos viables. Normalmente el litio se
extrae de yacimientos minerales por dos procesos: acido y alcalino, aunque también se
intenta la cloracién en algunos casos, normalmente se aplican procesos de intercambio
ionico para el procesamiento de los licores de lixiviacibn obtenidos a partir de

espodumeno, petalita y parcialmente de zinnwaldita.

La extraccién de litio de yacimientos minerales emplea tostacién seguido de lixiviacion
obteniendo Li.CO3 de muy alta pureza, mientras que su extraccion de salmueras es un
proceso de mayor sencillez por involucrar evaporacion, precipitacion, adsorcion e
intercambio iénico (D.E., 2004) pero se tiene un grado de pureza menor comparado con

el obtenido de yacimientos minerales.

Luz Mercedes Olivas Duran.
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]

El presente trabajo permitird desarrollar un método para la etapa de purificacion de
soluciones de litio, utilizando resinas de intercambio i6nico, para obtener soluciones de

litio para el uso en baterias.

1
Luz Mercedes Olivas Duran.
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1.1 Justificacion

Por lo mencionado anteriormente, este trabajo busca desarrollar una alternativa en el
uso de resinas de intercambio i6nico para la etapa de purificacion de litio en soluciones
de lixiviacion.

1.2 Objetivo General

Utilizar resinas de intercambio iénico para la obtenciéon de una solucién purificada y
concentrada de litio.

1.3 Objetivos Especificos

o Determinacion experimental en pruebas batch: efecto del pH y concentracion,
con las constantes: resina/solucion, la velocidad de agitacion y temperatura.

e Obtencion de isotermas de adsorcion Langmuir y Freundlich utilizando la
resina Aquatrol CAT100E.

e Determinacion experimental de pruebas en columna: velocidad de flujo, con
las constantes: relacion resina/solucion, temperatura y pH para evaluar la
concentracion de final de solucion.

Luz Mercedes Olivas Duran.
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CAPITULO 2

REVISION BIBLIOGRAFICA

2.1 Metalurgia extractiva del litio

El litio puede ser obtenido de diversas fuentes naturales, ejemplo de esto son los
minerales como lepidolita, petalita, espodumeno, ambligonita; de arcillas como es la

hectorita; salares y depdsitos subterraneos como las aguas geotérmicas.

2.1.1 Recuperacion de litio de salmuera

La salmuera es de los recursos mas importantes para la recuperacion de litio, teniendo
en cuenta el punto de vista econémico y cientifico, para llevar a cabo este tipo de

recuperacion es necesario que se tomen en cuenta los siguientes puntos:

¢ Disponibilidad de la laguna y localizacién adecuada para la evaporacion solar

e Concentracion de litio en la salmuera

e Contar con la relacién de la tierra alcalina y los metales alcalinos presentes

¢ Complejidad de la fase quimica (evaporacion, geotérmica, campos petroleros con

salmuera)

Durante la evaporacion de la salmuera, aproximadamente el 50% de la salmuera natural
inicial, queda litio en la salmuera residual. Este fendmeno se ha atribuido a la retencion
de litio por las sales precipitadas. La salmuera residual esta fuertemente cargada con
Mg?* en comparaciéon con Na* y K*, lo que hace que la recuperacion de litio de esta
salmuera residual sea mas dificil (Meshram et al., 2014). La recuperacion de litio de la

salmuera no sigue ningln esquema general porque cada proceso es especifico de

Luz Mercedes Olivas Duran.
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CAPITULO 2. ANTECEDENTES BIBLIOGRAFICOS

acuerdo con la composicion del campo de salmuera. A diferencia de los minerales y la

arcilla, una ventaja importante de la salmuera es que ya esta disponible en la solucién.

Se han descrito varias técnicas para la separacion y purificacién de litio, recientemente,
existen diagramas propuestos para la produccion de litio a partir de salmuera y agua de
mar. En el proceso propuesto, el intercambio iénico, la extraccion liquido-liquido, la
adsorcion y la electrodidlisis son el importante proceso de hidrometalurgia necesario
para concentrar el litio antes de la produccidn que se ha propuesto.

Salmuera

l

Evaporacion Solar

l

Pretratamiento

l

Extraccion por solvente
de Boro

l

Producto de Acido
bérico

Frecipitacion de
Calcioy Magnesio

Furificacion de Calcio
v Magnesio

¥

.

Precipitacion de
Carbonato de litio

Producto de precipitado de

calcioy magnesio

|

Filtracién de
Carbonato de litio

|

- Flotacion

l

Producto de
Carbonato de litio

Producto sal de
potasio v sodio
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Figura 1. Diagrama para produccion de litio a partir de salmuera (Outotec, 2016).
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2.1.2 Recuperacién de litio de mineral/arcillas por hidrometalurgia

El litio mineral puede ser extraido por dos tipos de procesos: &cido y alcalino, aunque de
manera no muy usual también puede ser implementada la cloracién (Meshram et al.,
2014). El procesamiento de los minerales/concentrado (lepidolita, ambligonita y
zinnwaldita) se aplica una digestion acida con H.SO, para ayudar en la descomposicion
de la estructura de los silicatos (Jandova, Vu, Belkova, Dvorak, & Kondas, 2009).

El proceso comercial de recuperacion de litio hibrido a partir de minerales ricos en este
mineral se representa de manera esquematica en la Figura 2, en donde la recuperacion
consiste en el beneficio del mineral (someten a una separacién fisica para producir el

concentrado) y aplicacion de metalurgia extractiva.

La digestion alcalina es adecuada para la descomposicién de espondumeno y lepidolita
en gran parte mediante el tratamiento de carbonato de potasio para producir hidréxido
de litio. En el proceso alcalino / yeso, el mineral se hace reaccionar con piedra caliza o
una mezcla de sulfato de calcio con 6xido de calcio y/o hidréxido por calentamiento para
convertir el silicato en aluminato de litio soluble del que se obtiene LiOH o Li>COs. Por lo
tanto, la mayoria de los procesos alcalinos implican el calentamiento de minerales de
litio con sales alcalinas o en procesos hidrotermales mas avanzados por descomposicion
en soluciones que contienen Na,COsz, NaOH, NaSOs; y/u otras sales alcalinas a
temperatura y presion elevadas. Se aplican procesos de intercambio i6nico para el
procesamiento de los licores de lixiviacion obtenidos de espodumeno, petalita y en parte

de zinwaldita.

Usualmente en el proceso hibrido después de realizarse la concentracion, se somete a
calcinacion (tostacién con piedra caliza y el mineral mezclados en el horno para llegar a
alcanzar una temperatura de 750°C) seguido por la lixiviacion para disolver el litio en la
fase acuosa. Después de la lixiviacion, la solucion de lixiviacion se purifica. Finalmente,
Li.COs3 se produce a través de carbonatacion. La eficiencia de recuperacion de litio es
por encima del 85%. El método més facil de recuperacion de litio del licor de lixiviacion
es concentrar la solucién antes de la precipitacion por carbonatacion de Li>COs con

adicion de carbonato de sodio.
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La reaccion quimica es la siguiente:

Li20 - Al203 - 4Si02(s) + CaCO — Li2S04(s) + CaO - Ai203 - 45i02(s) + C02(g) 1)

Mineral base con Litio

l

Beneficio y concentracion del

mineral
Calcinacion Tostacion
Digestidn con Lixiviacion de
H250, carbonatos
| | '
Lixiviacion HzO Bicarbonacicn Lixiviacion H>Q

e

Precipitacion de carbonato

v
Carbonato de litio (Li:CO:)

Figura 2. Proceso de recuperacion de litio del mineral que contienen Li (Swain, 2017).

En la técnica de cloracion como se muestra en la Figura 3, el mineral se mezcla con
limonita, se calienta en el rango de temperatura de 880 a 1100 °C en un horno, después
de la volatilizacion, el mineral se lixivia con HCI al 20%. Luego se introduce agua con el
HCI, que es necesario para la cloraciéon selectiva de litio y se elimina por cloracion los
componentes indeseables. Finalmente, el Li.COs; se precipita a través de la
carbonatacion mediante la adicién de carbonato de sodio, que produce hasta un 80%.

Después de la precipitacion, el Li,COs3 precipitado se separdé mediante separacion sélido-

Luz Mercedes Olivas Duran.
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liquido, seguido de Li>COs3 puro recuperado por secado. Décadas antes, el proceso se
consideraba no econémico debido a:

e El costo energético para volatizar la solucion
e El 4cido invertido

e Y el costo de la piedra caliza afiadida al mineral antes del calentamiento

La cloracién de lepidolita con HCI se logra a temperatura mas baja (935 °C) dando
un alto rendimiento durante la lixiviacion en comparacion con el tostado de
espodumeno. El litio en el espodumeno se convertido a cloruro de litio (LiCl) a una
temperatura mas alta (1100 °C); mencionando que la recuperacion es bastante baja.
En el proceso de cloracion, cuando el mineral se sinteriza con NH4Cl y CaCl2en un
horno a 750 °C, ~ 98% del litio contenido en espodumeno se convierte en cloruro,
que puede ser lixiviado con agua. El proceso de cloracion con cloruro de calcio y/o

cloruro de sodio con lepidolita lo representaron de la siguiente manera:

2NaCl + 6Si0, + M,0 + Al,05 > 2NaAlSiOg + 2MCL  (2)

CaCl, + Si0, + M,0 — CaSiO; + 2MCl (3)

CaCl, + 2Si0, + Al,05 + M,0 — CaAlSi,05 + 2MCl %)

1
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Arcilla

Piedra caliza - l

Peletizacion

i

HCI 20% g Cloracién

|

Lixiviacion |— Colas

|

Purificacién |—* CaCOy

!

Na:C0; —* | Carbonacidn

L

Separacion

|

Produccian de
Carbonato de Litio

Figura 3. Proceso de recuperacion de litio a partir de arcilla con contenidos de Li a través
de la cloracién (Swain, 2017).

e —
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2.2 Adsorcidén e intercambio iénico

La adsorcion y el intercambio iénico comparten tantas caracteristicas comunes con
respecto a la aplicacién en procesos de lecho fijo y por lotes, pueden agruparse como
sorcion para un tratamiento unificado. Estos procesos involucran la transferencia y la
distribucién de equilibrio resultante de uno o mas solutos entre una fase fluida y
particulas. La particion de un solo soluto entre las fases fluidas y absorbidas o la
selectividad de un sorbente hacia multiples solutos hace posible separar los solutos de

una fase de fluido en masa o entre si (Levan et al., n.d.).

Puede pensarse que el intercambio i6nico se diferencia claramente de la adsorcion, ya
que en ésta se adsorbe una especie de una disolucion sin que ésta sea reemplazada
por otra especie presente en el adsorbente. Sin embargo, la diferencia no es tan
evidente, puesto que el intercambio i6nico viene acompafiado de fendmenos de
adsorcion y desorcion. Por su parte, el intercambio i6nico podria confundirse con el
fenbmeno de adsorcién cuando el intercambio se da en la superficie de un
intercambiador iGnico no poroso. De la misma manera, cuando el ion se introduce dentro
de la red polimérica de una resina porosa de intercambio iénico podria considerarse
como un proceso de absorcién ya que los mecanismos y los valores de energia que se
dan son los mismos. Sin embargo, en ambos casos, se estaria reduciendo el estudio a
un tratamiento fenomenoldgico. Los tres procesos difieren claramente por los

mecanismos de retenciéon de los solutos, como puede observarse en la Figura 4:

= :
. - ® ) 2
——
5 £ 2
. 1 .
3 >
< & .
g / ‘
s o 3
” I | .
® o . M 5
P

Figura 4. Descripcién esquematica de los procesos de absorcion (a), adsorcion (b) e
intercambio iénico (c) (Dorfner K., 1990).

Luz Mercedes Olivas Duran.
POSGRADO EN CIENCIAS DE LA INGENIERIA: INGENIERIA QUiMICA, 2019 12



CAPITULO 2. ANTECEDENTES BIBLIOGRAFICOS

En definitiva, puede definirse el fendbmeno de absorcién como la penetracion de una
sustancia dentro del material absorbente segun sus propiedades polares, de manera que
una sustancia polar serd méas afin a un absorbente polar y una sustancia apolar lo sera
a un absorbente apolar. El fendmeno de adsorcién se basa en la retencién del soluto a
través de fuerzas fisicas, normalmente de Van der Waals, asociadas con la superficie
interna del solido adsorbente. Por dltimo, en el intercambio idnico, el soluto se retiene

mediante la interaccion electrostatica con los grupos idnicos del intercambiador.

La separacion de los componentes de un fluido se puede efectuar al contactarlos con un
s6lido que tenga una atraccion preferencial para algunos de ellos. Tales procesos son
cuantitativamente significativos cuando las superficies especificas de los sélidos se
miden en cientos de m?/g. Los materiales adecuados son masas de numerosos poros
finos que fueron generados por la expulsion de sustancias volatiles. Los adsorbentes
mas importantes son carbon activado, preparado por volatilizacion parcial o combustion
de un cuerpo carbonoso, y alimina activada, gel de silice y tamices moleculares que se

forman por expulsion de vapor de agua de un sélido.

La cantidad de adsorcion esta limitada por la superficie disponible y el volumen de poros,
y también depende de la naturaleza quimica del fluido y el sélido. La velocidad de
adsorcion también depende de la cantidad de superficie expuesta, ademas, de la
velocidad de difusién a la superficie externa ya través de los poros del sélido para
acceder a la superficie interna que comprende la mayor parte de la superficie. Las
velocidades de difusion dependen de la temperatura y las diferencias en la concentracion
0 presiones parciales. Cuanto menor es el tamafio de particula, mayor es la utilizacion
de la superficie interna, pero también mayor es la caida de presion para el flujo de fluido

a granel a través de una masa de las particulas.

1
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Tabla 1. Caracteristicas de las resinas de intercambio i6nico empleadas en distintos

procesos de aguas (Crittenden et al., 2005).

Tipo de lones pK  Capacidad lones
resina  Reaccion fundamental regenerantes de Eliminados
de intercambio iénico (X" intercambio,
meq/L
Forma H*:
Ca}ti(_ﬁnica N[RSOs]X* + M™ o> H* o Na* <0 1.7-2.1 c_u’alquier
acido e . catién Forma
fuerte [NRSOsJM™ + nX Na* : cationes
divalentes
Catibnica H* 4-5 4-4.5 . Cationes
acido N[RCOO" ]X* + M™ « ‘ d|valgntes >>
débi [NRCOO" IM™ + nX* cationes
ébil
monovalentes
Forma OH- :
Anidnica cualquier
base n[R(CHa)sN*IX + A™ OH o Cr >13 1-1.4 anién Forma
fuerte — [NR(CH3s)3aN*JA™ + nX- Cl- : sulfato,
Tipo 1 nitrato,
perclorato
Forma OH- :
Anionica  n[R(CHs)2(CHsCH20H)N*IX cualquier
base IR(eH) (+ A" o N OHoCI >13 2-2.5 anion ?Zorma
fuerte —  [NR(CH3s)2(CH3CH20H)N*]A™ Cl- : sulfato,
Tipo 2 + nX nitrato,
perclorato
P 57 - Aniones
Apionica [R(CHs)2NJHX + HA> OH 73 2:3 divalentes >>
débil [R(CH3)2NJHA + HX aniones
monovalentes

X: Catién no metalico; M: Catién metalico; A: anion.
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2.2.1 Adsorcioén

La adsorcion puede definirse como la tendencia de un componente del sistema a
concentrarse en la interfase, donde la composicion interfacial es diferente al seno del
fluido.

El fendmeno de adsorcion es de particular relevancia en la ciencia de los coloides y
superficies. El proceso de adsorcion de atomos y moléculas en la interfase, es una de
las principales formas en que la interfase de alta energia puede modificarse para
disminuir la energia total del sistema. La adsorcion puede ocurrir en cualquier tipo de
interfase (Liquido-Gas, Solido-Gas, Liquido-Solido) (Treybal, 1990).

La adsorcién que ocurre en la interfase liquido-solido se calcula de la siguiente forma:

e=v(2==) o

M
Donde:

ge (Mol/g) son lo moles adsorbidos por gramo de adsorbente, V es el volumen de la
solucién, Coes la concentracion inicial de adsorbato, Ce concentracion de equilibrio y M

es la cantidad adsorbente.

1
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2.2.2 Intercambio idnico

Los procesos de intercambio iénico son los procesos en los que una fase sélida
(intercambiador de iones) reacciona en una reaccion de doble intercambio cuando entra
en contacto con una fase liquida con electrolitos. En realidad, esto no debe considerarse
como una verdadera reaccion quimica, ya que implica la redistribucién de iones entre

dos fases por difusion (Levan et al., n.d.).

En el proceso de intercambio ionico, los iones de carga positiva en algunos casos
(cationes) y la carga negativa en otros (aniones) del fluido (generalmente una solucion
acuosa) reemplazan a los iones de la misma carga inicialmente en el sélido. El
intercambiador de iones contiene grupos funcionales unidos permanentemente de tipo
de carga opuestos (0, en casos especiales, notablemente los intercambiadores de base
débil actian como si lo hicieran). Las resinas de intercambio catidnico generalmente
contienen grupos &cido sulfénico unidos; menos comunmente, estos grupos son
carboxilicos, fosfonicos, fosfinicos, etc. Las resinas aniénicas involucran grupos de

amonio cuaternario (fuertemente basico) u otros grupos amino (débilmente béasico).

El funcionamiento de los grupos funcionales de las resinas, en donde se intercambian
en el caso mas sencillo iones H* y OH", presentes en la soluciéon segun sea el tipo de
intercambiadores. De ahi que, generalizando todavia mas la definicion, podemos
considerar las resinas intercambiadoras de iones como acidos o bases organicas, de
formula general R - Hy R - OH en donde R, representa una estructura molecular
organica, originada por condensacion o polimerizacién, que contiene casi siempre

cadenas laterales largas.

Si el ion intercambiable en la resina es el H*, evidentemente podra ser sustituido por

otros iones de su mismo signo segun la siguiente ecuacion:
R-H + M* &« R—-M + HT (6)
En el segundo caso, se tendria analogamente:

R—0OH + A & R—A + OH™ (7

Luz Mercedes Olivas Duran.
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La mayoria de los intercambiadores de iones en uso a gran escala se basan en resinas
sintéticas, ya sea preformadas y luego reaccionadas quimicamente, como poliestireno,
o formadas a partir de monémeros activos (acidos olefinicos, aminas o fenoles). Las
zeolitas naturales fueron los primeros intercambiadores de iones, y las zeolitas naturales

y sintéticas estan en uso hoy en dia.

El intercambio i6nico puede considerarse como una reaccion reversible que involucra
cantidades quimicamente equivalentes (Levan et al., n.d.). Un ejemplo comun para el

intercambio de cationes es la familiar reaccion de ablandamiento del agua.

Las caracteristicas ideales que una resina de intercambio i6nico deberia tener son
(Valcarcel, 1994):

Resistencia quimica y fisica.

Tamario de particula controlable y uniforme.
Alta capacidad de intercambio.
Conservacion de la capacidad.

Rapidez en alcanzar el equilibrio.

AN NN

Estructura de gel hidrofilico (hinchable).

Es imposible que una resina cumpla con todas las caracteristicas mencionadas
anteriormente; pero debe de tomarse en cuenta cudles son las caracteristicas con
prioridad para la experimentacion que se quiere realizar. Las resinas “tipo gel” poseen
gran capacidad de hinchamiento y alcanzan el equilibrio rapidamente y, por otra parte

para una mayor efectividad y mayor capacidad se cuenta con las resinas isoporosas.

Enseguida se presentan las propiedades con las que debe de contar una resina de
intercambio i6nico (Dorfner, K. 1991; Helffrich, F. 1995):

v' Caracteristicas fisicas
Color, densidad y tamafio de grano. El color de las perlas depende del grado de
entrecruzamiento, del tipo de grupo funcional, pureza de los reactivos de sintesis,

retencion de disolventes, etc. pudiendo ser desde marron a blanco. La densidad
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oscila entre 1.1y 1.4 g/ml, segun el grado de hidratacion de la resina. El tamafio
de grano es muy variable, segun la utilidad que se le quiera dar.

v Estabilidad
Diversos factores afectan a la estabilidad: temperatura, corrosion quimica o
resistencia mecanica. La temperatura puede provocar la disminucion del grado
de entrecruzamiento o de grupos ionogénicos. Por lo que respecta a la corrosion
guimica, las resinas resisten el ataque de acidos y bases fuertes, asi como de
agentes redox débiles. Sin embargo, son atacadas por agentes reductores u
oxidantes mas potentes. Por Ultimo, las resinas se ven también dafiadas por
efectos mecanicos, asi ocurre con el deterioro externo de las perlas debido al uso
continuo y a la presion a la que son sometidas durante los procesos de aplicacion
correspondientes.

v' Capacidad
La capacidad de una resina hace referencia al nimero de grupos ionogénicos
por unidad de masa o volumen de intercambiador. Esta propiedad es
independiente del tamafio de particula, de la naturaleza del ion o de las
condiciones experimentales.

v" Grado de entrecruzamiento
Depende, en las resinas formadas por polimerizacion, de la cantidad de DVB
presente en la polimerizacion. Afecta tanto a las propiedades fisicas (porosidad,
hinchamiento y resistencia mecanica) como a las intercambiadoras (capacidad,
selectividad y propiedades cinéticas). Como también se ha comentado, un grado
de entrecruzamiento pequefio permite que la resina se pueda hinchar mucho,
llegando, incluso, a disolverse. En cambio, un grado de entrecruzamiento elevado
proporciona mayor resistencia y solidez a la resina, asi como mayor selectividad,
baja porosidad y poca capacidad de hinchamiento, lo cual dificultara el
movimiento de los iones, siendo mas bajas tanto la capacidad como la velocidad
de intercambio.

v" Hinchamiento (Swelling)
Las resinas tienden a absorber disolvente del medio en el que estan, aumentando
su volumen gracias a su estructura de gel elastico. El hinchamiento se debe

principalmente a la presion osmotica o diferencia de presion con la disolucién
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externa creada por la alta concentracion iénica interna. Esta presion, que tiende

a disminuir la concentracion iénica interna tomando disolvente del medio e

hinchando la resina, esté en equilibrio con las fuerzas de flexibilidad de la resina.

Por otra parte, el equilibrio de hinchamiento depende, ademas, de:

1. La naturaleza del intercambiador: mientras una resina de tipo gel tiende a
absorber mucha cantidad de disolvente.

2. La naturaleza del grupo ionogénico: cuanto mas disociados estan estos
grupos y mayor es su tendencia a solvatarse mayor, es el hinchamiento-

3. La naturaleza de los iones labiles: el volumen de la resina aumenta cuanto
mayor es el tamafio de los iones hidratados y disminuye al aumentar la carga
del ion.

4. Elgrado de entrecruzamiento: cuanto mayor es el entrecruzamiento, la resina
tiene menor capacidad de hinchamiento, puesto que un mayor nimero de
cruces entre las cadenas provoca que la red polimérica sea mas rigida.

5. La capacidad o numero de grupos ionogénicos: al aumentar la capacidad,
aumenta también el hinchamiento, como consecuencia de un mayor
gradiente osmatico con la solucién externa.

6. La concentracion de la disolucién externa: consecuentemente a lo indicado
anteriormente, la concentracion de la disolucién externa afecta a la diferencia
de concentraciones interna y externay, por tanto, a la presion osmética. Este
factor es mas importante en resinas poco reticuladas.

7. La polaridad del disolvente: las resinas intercambiadoras se hinchardn mas
por disolventes polares que por poco polares, ya que los disolventes polares

interaccionan mejor con iones, grupos idnicos y grupos polares de la resina.

1
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2.2.3 Modelo de Langmuir

Se desarroll6 originalmente para describir la adsorcion en las fases solido- gas en carbén
activado. Este modelo empirico asume adsorcion en monocapa (la capa adsorbida es
de una molécula de espesor), la adsorcion sélo puede ocurrir en un cierto namero finito
de sitios en la superficie que son idénticos, equivalentes, sin interaccion lateral (las
moléculas adsorbidas no interaccionan entre si), incluso en sitios adyacentes (Foo &
Hameed, 2010). En su derivacion, la isoterma de Langmuir se refiere a que cada
molécula posee entalpia constante y energia de activacion de sorcién (todos los sitios

poseer la misma afinidad para el adsorbato).

Puede expresarse de la siguiente forma:
_ 4
qe = (Co = Cp) - () (8)

Donde g, es unidad de masa de adsorbato entre la masa del absorbente en el
equilibrio(mg/g), C, es la concentracion inicial de litio en mg/l, C; es la concentracion de
litio en el equilibrio en mg/l, V es el volumen de la solucién en |, y M es la masa de la
resina CAT100E en g.

__ qmax K1 Ce
1+ Kj, Ce

de 9)

Donde q. es unidad de masa de adsorbato entre la masa del absorbente en el equilibrio
(mg/9), qmax Y K. son las constantes de Langmuir, relacionadas con la capacidad
méxima de adsorcion y energia de adsorcion; C, es la concentracion de litio en el

equilibrio en mg/I.
La ecuacion en su forma lineal:

i — 1 + 1 1 (10)

de Amax Amax b Ce

1
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La ecuacion anterior es utilizada para hacer el andlisis de los datos en equilibrio,

. 1 1 . .. .
graficando o contra — obteniendo una recta si dichos datos se ajustan a este modelo.
e

e

En su formulacion, este modelo empirico supone una adsorcién en monocapa (la capa
adsorbida es una molécula en la contraccion), con adsorcién solo puede ocurrir en un
namero finito (fijo) de sitios localizados definidos, que son idénticos y equivalentes, sin
interaccion lateral ni impedimento estérico entre las moléculas adsorbidas, incluso en
sitios adyacentes. En su derivacion, la isoterma de Langmuir se refiere a la adsorciéon
homogénea, en la que cada molécula posee entalpias constantes y energia de activacion
de la sorcion (todos los sitios poseen igual afinidad por el adsorbato), sin transmigracién
del adsorbato en el plano de la superficie.

Gréficamente, se caracteriza por una meseta, un punto de saturacién de equilibrio donde
una vez que una molécula ocupa un sitio, no puede tener lugar mas adsorcion. Ademas,
la teoria de Langmuir ha relacionado la rapida disminucion de las fuerzas atractivas

intermoleculares con el aumento de la distancia.

2.2.4 Modelo de Freundlich

La isoterma de Freundlich es la relacion mas antigua conocida que describe la adsorcion
no ideal y reversible, no se limita a la formaciéon de monocapa. Este modelo empirico se
puede aplicar a adsorcion de mdultiples capas, con una distribucién no uniforme de
entalpia de adsorcién y mas afinidad de la superficie heterogénea. En sus inicios se
desarrollé para la adsorcion de carb6n animal, lo que demuestra que la relacién del
adsorbato en una masa dada de adsorbente para el soluto no fue una constante a

diferentes concentraciones de la solucion (Foo y Hameed, 2010).

Se puede derivar teéricamente una expresion de este tipo suponiendo que la superficie
contiene diferentes tipos de centros de adsorcion. Por ésta razon el calor de adsorcion
no es uniforme en la superficie, Freundlich propuso una relacién empirica para la

isoterma de la forma:

e = KC,'" (11)

Luz Mercedes Olivas Duran.
POSGRADO EN CIENCIAS DE LA INGENIERIA: INGENIERIA QUiMICA, 2019 21



CAPITULO 2. ANTECEDENTES BIBLIOGRAFICOS

Donde los pardmetros son K es la constante de Freundlich y 1/n es una constante

adimensional menor que 1. Se pueden obtener del ajuste lineal de la expresién en forma
logaritmica

Ing, =InK + (%) InC, (12)

La representacion de In g, contra In Ce permite obtener n de la pendiente y K de la
ordenada en el origen.

e —
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CAPITULO 3

MATERIALES Y METODOS

En materia de adsorcion, se han investigado algunos adsorbentes. Enfocdndonos un
poco en adsorbentes de bajo costo, se toman en cuentan las resinas de intercambio
ibnico para ablandamiento de aguas; las cuales por las caracteristicas que presenta la
solucidn de lixiviacion con la se va a trabajar, se tomé la decision de evaluar la adsorcion

de litio en este tipo de resina.

La Tabla 2 muestra la composicion quimica y fisica de la resina de intercambio iénico
utilizada durante las pruebas en batch y columna, Aquatrol CAT100E (ver ficha técnica
en Anexos A), en donde se evalué la eficiencia para la adsorcién de litio; esta resina
cationica de base fuerte fue evaluada en la experimentacién para la adsorcién a

diferentes pH y concentraciones.

La evaluacion de la resina CAT100E se llevd acabo por a partir de la preparacion de
soluciones sintéticas (Li, Ca, Mg) por las técnicas de pruebas en batch y pruebas en una
columna empacada con parametros de control de temperatura, pH y concentraciones;
con ello se realizaron los ajustes de para analisis de las isotermas de adsorcion (Isoterma

de Freundlich e Isotermas de Langmuir).

1
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Tabla 2. Caracteristicas fisicas y quimicas de la resina
cationica CAT100E (Aquatrol, 2019).

Estructura de matriz polimérica

Forma fisica y apariencia

Poliestireno
entrecruzado

divinilbenceno

Amarillentas-

Marrén, Ambar-

Amarillentas
Cuenta de cuentas enteras 95% min
Grupos funcionales R-SOs
Forma iénica Na*
. 16 - 50 Malla
Rango de tamafio i
himeda

Rango de tamafio de particula estandar

+1.2 mm <5%, -

0.3 mm <1%
Retencién de humedad, forma Na* 46-50%
Hinchazéon Na* — H* 8-10%
Gravedad especifica, forma de Na* humedo 1.27
Capacidad Total de Intercambio, Forma Na*
Humedo, volumétrico 1.9 eg/L min.
Seco, peso 4.5 eqg/kg min.

Temperatura de funcionamiento, forma de Na* 248°F (120°C)

Estabilidad del rango de pH 0-14
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3.1 Metodologia

Se prepararon soluciones a diferentes concentraciones iniciales de los metales a tratar

(litio, calcio, magnesio), dichas concentraciones se muestran en la siguiente Tabla 3.

Tabla 3. Concentraciones utilizadas para la realizacion de la experimentacion.

[mg/L] Li [mg/L] Ca [mg/L] Mg
50 5 25
100 10 5
200 20 10
300 30 15

Las soluciones fueron preparadas a partir de estandares para absorcion atdbmica de litio,
calcio y magnesio. Para el control del pH (11, 11.5, 12) se utilizé una solucién de 5M de
NaOH y 10% CHs;COOH, ambos de grado reactivo. El agua utilizada fue desionizada y

todos los experimentos se llevaron a cabo a temperatura ambiente 25°C.

3.2 Materiales y Equipo

3.2.1 Material

Vasos de precipitados (reactor batch)
Agitadores magnéticos
Probetas

Pipetas

NN NN

Cronémetro
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3.2.2 Equipo de laboratorio

Balanza analitica Haus Adventurer®
Espectrofotometro de absorcion atémica Pelkin-Elmer
Potenciometro/Medidor de pH Jenway 3510ph Meter

AR NEENEEN

Desionizador thermo scientific

3.2.3 Reactivos

Todos los reactivos utilizados son de grado reactivo, soluciones sintéticas preparadas

con agua desionizada.

Estandar de Litio (1000 ppm Li) Hycel Reactivos Quimicos
Estandar de Calcio (1000 ppm Ca) Hycel Reactivos Quimicos
Estandar de Magnesio (1000 ppm Mg) Hycel Reactivos Quimicos
Resina catiénica Aquatrol CAT100E

NN NN

Agua desionizada

1
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3.3 Pruebas de adsorcion

3.3.1 Pruebas de equilibrio
En estas pruebas se pudo evaluar el efecto de los diferentes parametros a controlar:

\/pH

v' Concentracion inicial de los metales: Li, Cay Mg

Fue utilizada la resina de intercambio i6nico Aquatrol CAT100E, evaluando el
intercambio i6nico (adsorcién) de litio con soluciones sintéticas con presencia de los tres

metales Li, Cay Mg.

3.3.2 Pruebas en batch

Las pruebas se realizaron en un reactor batch (vaso de precipitado con capacidad de
500 mL) con agitacion magnética; en donde se puso en contacto la solucion 250 mL
(distintas concentraciones antes mencionadas) y la resina Aquatrol CAT100E cantidad
de 5 gramos, a una velocidad de agitacion de 100 rpm y control de temperatura constante
a =25°C. El tiempo de contacto para estas pruebas fue de 3 horas, en donde cada 30
minutos fue tomada un alicuota de 10 mL la cual fue resguardada en recipientes
adecuados para su analisis por espectrometria de absorcién atomica, posteriormente se
hizo un analisis de los resultados obtenidos para la realizacion de las isotermas de

adsorcion (Isoterma de Langmuir 6 Isoterma de Freundlich).

Las Figuras 5 y 6 muestran la metodologia empleada para el desarrollo de las pruebas

en batch.
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LN ¢

Solucién |——| AjustedepH

'

Tiempo de contacto

Andlisis en EAA .
(Temperatura ambiente)

Figura 5. Diagrama de flujo utilizado para el desarrollo de las pruebas batch.

Figura 6. Metodologia utilizada para pruebas batch.
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3.3.3 Pruebas en columna

Se utilizé una columna empacada, de la marca Kimbie con dimensiones 2.5 x 20 cm de
material de vidrio; en la que se colocé la resina para el empaque previamente humectada
para evitar canalizacion a lo largo de la columna = 66.5 gramos. Se calibr6 la bomba
peristaltica para controlar los diferentes flujos (flujo descendente) a manejar en las
pruebas: 0.25, 0.50 y 1 mL/min. La toma de alicuotas fue de un vaso de precipitados
colocado a la salida de la columna empacada en donde caia la solucion, esto permitié
realizar las pruebas en el equipo de Absorcién atémica para saber el contenido metalico

presente en la solucion de salida de la columna.

Las Figura 7 y 8 muestran la manera en la que fue colocado el equipo para realizar las

pruebas en la columna empacada.

Ajustede pH —"| Humectacién '
de resina

Pesar resina S—

A

Andlisis en EAA [€--reeerrerrrnrnane

Figura 7. Diagrama de flujo utilizado para el desarrollo de las pruebas batch.

Luz Mercedes Olivas Duran.
POSGRADO EN CIENCIAS DE LA INGENIERIA: INGENIERIA QUIMICA, 2019 29



CAPITULO 3. MATERIALES Y METODOS

Figura 8. Diagrama para el desarrollo de las pruebas en columna.
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3.4 Variables del proceso

Para el desarrollo experimental se tomaron en cuenta las siguientes variables:

— Velocidad de agitacion: Con pruebas preliminares fueron utilizadas distintas
velocidades de agitacién 100, 300 y 500 rpm. En donde se determiné que la mejor
velocidad a utilizar fue la de 100 rpm, ya que solo se pretendia mantener en

suspension la resina CAT100E.

— Tiempo de contacto: Definiendo un tiempo de aproximadamente 3 horas de
contacto entre la solucion y la resina para llevar la adsorcion de litio en la resina,
tomando en cuenta que cada 30 minutos se tomaba una muestra para poder

determinar el modelo cinético de dicha adsorcion.

— Efecto de la concentracién: Debido a las concentraciones obtenidas en pruebas
de lixiviaciéon preliminares del mineral donado por Bacanora Minerals y reportes

de dicha empresa, se tomé la decisién de manejar la relacién de:

[mg/L] Li [mg/L] Ca [mg/L] Mg
50 5 2.5
100 10 5
200 20 10
300 30 15

— Efecto del pH: Dadas las condiciones alcalinas del mineral, se tomé la
decision de manejar 11, 11.5 y 12 en pH, los cuales fueron ajustados con

hidréxido de sodio 5 M y &cido acético al 10%.

1
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CAPITULO 4

RESULTADOS Y DISCUSION

1.4 Adsorcion de litio en resina CAT100E

Se presentan los resultados experimentales del efecto de cada una de las variables que
fueron consideras para el desarrollo de la experimentacion: concentracion inicial de litio
y los distintos pH aplicados, para la determinacion de la adsorcion de litio con la resina
CAT100E, mostrando los resultados en el apéndice A.

350
—>¢—[Li]= 50 mg/L
300 [Li]=100 mg/L
—— [Li]= 200 mg/L
4250 —@—[Li]= 300 mg/L
(@]
S
o
=200
o
e]
[
N
8 150
©
(8]
5
0100
0 \
0
0 50 100 150 200

Tiempo, minutos

Figura 9. Efecto de la concentracion inicial de Litio para la adsorcion en la resina
CAT100E. Condiciones: pH= 11, Temperatura=25°C, 5¢g. de resina CAT100E.
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350
== [Li]= 50 mg/L
300 [Li]=100 mg/L
—— [Li]= 200 mg/L
< —@— [Li]= 300 mg/L
g’ 250
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2 150
(&)
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100
0

0 50 100 150 200
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Figura 10. Efecto de la concentracién inicial de Litio para la adsorcion en la resina
CAT100E. Condiciones: pH= 11.5, Temperatura=25°C, 5g. de resina CAT100E.
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Figura 11. Efecto de la concentracion inicial de Litio para la adsorcion en la resina
CAT100E. Condiciones: pH= 12, Temperatura=25°C, 5¢g. de resina CAT100E.

En las Figuras 9, 10 y 11; se puede observar que al tiempo de 25 minutos se llega al
equilibrio de adsorcion en la resina CAT100E.
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4.1.1 Pruebas en Batch, Cinética de Adsorcion en resina CAT100E

Las pruebas fueron realizadas en un periodo de tiempo de 180 minutos (3 horas),
tomando muestra cada 30 minutos, manteniendo el sistema en agitacion durante
distintos tiempos de contacto para determinar la capacidad de intercambio de la resina
CAT100E, se evaluaron los puntos de los distintos equilibrios del experimento, y se
procedio a aplicar los modelos de isotermas de Langmuir y Freundlich.

Para determinar la capacidad méaxima de intercambio i6nico de la resina se estudiaron
los modelos de isotermas de adsorcion de Langmuir y Freundlich, en la Figura 13 se
presenta el equilibrio entre las concentraciones de litio en la fase liquida y solida,
respectivamente. Como puede ser observado, la concentracion en ambas fases va en
aumento, para un pH= 11.5 es bastante favorable y se alcanza un equilibrio al llegar a la
concentracion de la fase soélida de 5.19 mg de litio por gramo de resina. En la Figura 12,
se nota que cuando es utilizado el pH = 12 las concentraciones de adsorcién son tan
bajas que no son apreciables en la figura presentada (consultar Anexo A). La Figura 13

se representan los ajustes a los modelos de Freundlich (a) y Langmuir (b) de forma lineal.

L
]
£
§ 4
- —4—pH=12
-
£ 3 pH=115
T
& 04 pH=11
2
0.2
1 0
0 0.02 0.04 0.06
]
0
0 50 100 150 200
Ce/mg Li L-1

Figura 12. Equilibrio entre Litio en resina vs Litio en solucion.
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Figura 13. a) Isoterma de Freundlich; b) Isoterma de Langmuir para analizar el
intercambio i6nico de Litio, condiciones de experimentacién tiempo de contacto= 3
horas, pH=11.5y T=25°C.
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Para el modelo de Freundlich la ecuacion utilizada fue: Ln ge = Ln Kf + 1/n In Ce, cuyo
ajuste se muestra ligeramente mayor que en el caso del modelo de Langmuir. Al ajustar
con el modelo de Langmuir, Figura 13 b), con el cual, se obtuvo también un buen ajuste,
de acuerdo a la ecuacion lineal: 1/ge = 1/gmax + 1/(gmaxKCe) donde ge representa la
concentracion del adsorbato en el adsorbente, Ce la concentracion en el liquido, ambos
en equilibrio y gmax define la méxima capacidad de adsorcion del adsorbente; se obtuvo
gméax= 6.451 mg Litio g resina, pudiendo concluir que es una adsorcién favorable en

monocapa.

Tabla 4. Parametros de los modelos de adsorcion de Isoterma de Freundlich e Isoterma
de Langmuir y sus coeficientes.

Adsorbente Modelo de Langmuir Modelo de Freundlich
b, I/mg Qmax, mg/g R? K, mg/g 1/n R?
Resina
CAT100E 0.1550 1.4512 0.9966 0.0228 0.6720 0.9931

Para la corroborar los datos experimentales (ver Figura 14 y 15), se procedio a realizar

los ajustes no lineales de ambos modelos, Langmuir y Freundlich.
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ge (mg/g)

¢ Datos experimentales Li

Langmuir no lineal

0 50 100 150 200
Ce (mg/L)

Figura 14. Ajuste de Isoterma de Langmuir condiciones de experimentacion tiempo de
contacto= 3 horas, pH=11.5y T=25°C, para determinacién de adsorcion de litio en
resina CAT100E.
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Figura 15. Ajuste de Isoterma de Freundlich condiciones de experimentacion tiempo de
contacto= 3 horas, pH=11.5y T=25°C, para determinacién de adsorcion de litio en
resina CAT100E.

En donde se puede apreciar que el modelo que mas se ajusta a los datos experimentales
es: Langmuir; esto quiere decir que se esta realizando una adsorcion fisica y quimica,
por la afinidad que tienen los cationes que se intercambian (Na*, Li*), formando una

monocapa en la resina CAT100E.
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4.1.1 Pruebas en columna

Las pruebas en columna fueron desarrolladas en una columna empacada con
dimensiones de 2.5 cm de didmetro y 20 cm de alto, con aproximadamente 66.5 gramos
de resina CAT100E de empaque.

El pH empleado fue de 11.5 (pruebas preliminares en batch determinaron que era el
mejor pH para llevarse a cabo la adsorcion de litio con esta resina) y temperatura
ambiente (aproximadamente 25°C), con flujos de 0.25, 0.5, 1 mL/min; este parametro de
flujo es importante para el proceso de intercambio i6nico ya que determina la eficiencia
de la columna empacada, es por eso que fue necesario manejar distintos flujos de la

solucién alimentada en la columna (ver Anexo B).

Los resultados se muestran las siguientes Figuras:

PRUEBA EN COLUMNA

- . N O,

pH=11.5 emperatura =25°C  Flujo=1 mL/mir
300
E 250
a
= 200
4
c
¢ 150 ;
R & Concentracion inicial de L
£ 100 1 Concentracion final de Li
c
¢ 50 |
w q
N .
Y
1 2 3 B

Corridas Experimentales

Figura 16. Comportamiento inicial y final para la adsorcién de litio en la resina
CAT100E.
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PRUEBA EN COLUMNA
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Figura 17. Muestra el comportamiento inicial y final para la adsorcion de litio en la
resina CAT100E.
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Figura 18. Muestra el comportamiento inicial y final para la adsorcién de litio en la
resina CAT100E, con una alimentacion de flujo de 0.25 mL/min, pH 11.5 y temperatura
ambiente 25 °C.
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En las Figuras 16, 17 y 18, se puede apreciar que la adsorcion de litio en la resina es
favorable, con un porcentaje de adsorcién de aproximadamente 92.5-93.5, con esto se
comprueba que las pruebas con esta columna favorecen para la adsorcién de litio en la
resina CAT100E. Hay que mencionar que para que se obtuvieran estos resultados fue
necesario que la resina cationica fuera humectada para que los iones pudieran encontrar
su camino entre las perlas de resina (evitando canalizacién) y generar un intercambio
ionico lo suficientemente cerca. Por otro lado, los flujos aplicados no indican una variante

significativa, ya que se obtuvieron resultados de adsorcién muy similares.
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CAPITULO 5

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

En base a los resultados obtenidos de adsorcion de litio en la resina CAT100E se pude

concluir que:

— Cuando las condiciones de operacién son: pH a 11.5, temperatura 25°C y
agitacion constante se obtiene la mejor adsorciéon (gm = 1.4512 mg/g) de litio en
la resina Aquatrol CAT100E.

— De acuerdo a los resultados presentados se considera que la capacidad de
adsorcion es aceptable para la recuperacion de litio, ya que los resultados se
ajustaron a un modelo de Langmuir.

— La resina Aquatrol CAT100E tuvo la ventaja de poder trabajar a pH altos,
obteniéndose los mejores resultados a pH=11.5.

— Fue de gran importancia conocer la estructura de las resinas de intercambio
ionico por el comportamiento fisico y quimico, para la influencia en el equilibrio,
cinética y caracteristicas fisicas, las cuales influyen al momento de elegir la
resina. La caracteristica del lecho fluidizado aprovecha la forma esférica uniforme
para evitar la canalizacion de la solucion.

— Con respecto a la columna empacada los diferentes flujos (1, 0.5, 0.25 mL/min)

utilizados se obtiene un porcentaje de adsorcion de 92-93%.
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Recomendaciones

— Evitar el cambio de pH y mantenerlo a 11.5 a una temperatura de 25°C, para
obtener la adsorcion méxima de litio en la resina CAT100E.

— Realizar la elucién de la resina con la finalidad de saber cuantos ciclos de vida
tendra la resina antes mencionada.

— Realizar pruebas con otros tipos de resinas de intercambio iénico selectivas para
litio o modificadas, con la finalidad de comparar los resultados obtenidos con esta

resina.
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ANEXOS

Datos Experimentales:

Las siguientes Tablas presentan los resultados experimentales, pruebas de adsorcion
realizadas en la resina catiénica CAT100E.

Tabla 5.Efecto de la concentracion inicial de Litio para la adsorcion en la resina
CAT100E. Condiciones: pH= 11, Temperatura=25°C, 5g. de resina CAT100E; los
resultados gréaficos se presentan en la Figura 7.

pH Tiempo (min) [Li]=50 mg/L [Li]=100 mg/L [Li]=200 mg/L [Li]=300 mg/L
11 0 50 100 200 300

11 30 24.90 45.55 93.30 221.18

11 60 22.83 41.40 93.70 227.80

11 90 21.68 39.00 86.76 210.55

11 120 20.55 38.98 111.40 209.75

11 150 20.78 39.05 82.18 198.08

11 180 20.35 35.30 80.40 186.98

Tabla 6. Efecto de la concentracion inicial de Litio para la adsorcién en la resina
CAT100E. Condiciones: pH= 11.5, Temperatura=25°C, 5g. de resina CAT100E; los
resultados graficos se presentan en la Figura 8.

pH Tiempo (min) [Li]=50 mg/L [Li]=100 mg/L [Li]=200 mg/L [Li]=300 mg/L
11.5 0 50 100 200 300

11.5 30 22.80 45.23 159.82 205.22
11.5 60 22.15 43.00 148.64 198.10
11.5 90 19.80 42.13 146.10 187.95
11.5 120 20.30 40.65 144.34 201.07
11.5 150 20.35 41.73 136.52 179.94
11.5 180 19.40 44,18 130.18 156.37
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Tabla 7.Efecto de la concentracion inicial de Litio para la adsorcion en la resina
CAT100E. Condiciones: pH= 12, Temperatura=25°C, 5g. de resina CAT100E; los
resultados gréaficos se presentan en la Figura 9.

pH Tiempo (min) [Li]=50 mg/L [Li]=100 mg/L [Li]=200 mg/L [Li]=300 mg/L
12 0 50 100 200 300

12 30 33.50 57.50 174.62 181.14

12 60 30.00 53.47 161.22 172.26

12 90 30.70 53.75 154.90 164.56

12 120 29.55 51.65 146.24 162.56

12 150 28.25 55.33 141.20 156.96

12 180 27.90 51.83 141.92 149.22

Anexo B:

Las siguientes tablas se presentan los resultados obtenidos en las pruebas en columna
de dimensiones de 2.5 cm de didmetro y 20cm de alto, Temperatura de 25°C, masa de
empague de resina CAT100E 66.5 g y distintos flujos de alimentacién, los cuales se

mencionan en las tablas.

Tabla 8. Comportamiento inicial y final para la adsorciéon de litio en la resina CAT100E,
66.5 g de empaque, alimentacion de flujo de 1 mL/min, pH 11.5 y temperatura ambiente
25°C.

Concentracion Concentracion

. . )
Flujo PH inicial de Li finaldeLi °Adsorcion
50 3.885 92.23
mUmin 115 100 6.530 93.47
200 16.840 91.58
300 22.080 92.64
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Tabla 9. Comportamiento inicial y final para la adsorcién de litio en la resina CAT100E,
66.5 g de empaque, alimentacion de flujo de 0.5 mL/min, pH 11.5 y temperatura ambiente
25°C.

Fluio H Concentracion Concentracion %
! P inicial de Li final de Li Adsorcion
50 2.605 94.79
0.5 100 4.45 95.55
. 11.5
mL/min 200 8.96 95.52
300 13.17 95.61

Tabla 10. Comportamiento inicial y final para la adsorcién de litio en la resina CAT100E,
66.5 g de empaque, alimentacion de flujo de 0.25 mL/min, pH 11.5 y temperatura
ambiente 25°C.

Fluio H Concentracion Concentracion %
j P inicial de Li final de Li Adsorcion
50 2.18 95.64
0.25 100 7.49 92.51
. 11.5
mL/min 200 13.48 93.26
300 21.74 92.75
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ANEXOS

Datos de Lixiviacion

A continuacién, se muestran datos de la lixiviacion hecha para el célculo de Litio presente

en el mineral de Bacanora Minerals.

El mineral inicial silicato de litio (espodumeno (LiAISi206) o lepidolita) fue tostado
obteniéndose sulfato de litio (Li2SO4) para ser lixiviado con agua.

La muestra se lixivio con las siguientes especificaciones:

o 30% solido — 49 gr de sulfato de litio
e 70% liquido — 114 ml de agua

e pHinicial: 12  pHfinal: 12.1

e Temperatura: 25°C

e Tiempo: 8 horas

e Agitacién constante

Previa a la lixiviacion se ajust6 el peachimetro digital con soluciones buffer.

Figura 19. Reactor en donde se lleva a cabo la lixiviacion.
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Figura 20. pH final obtenido después de 8 horas de lixiviacion.

Figura 21. Filtracion para la obtener la solucion final.

La solucion obtenida después de la corrida de lixiviacion presenta un aspecto lechoso,

el cual tiene que ser separado (S/L) por medio de centrifugacion.
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