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DESCRIPCION
Proceso para la recuperacion de fosfato de litio y sulfato de litio a partir de silicatos que contienen litio
Campo técnico

La presente divulgacion se refiere a un proceso para recuperar valores de litio, en particular a un proceso para
recuperar fosfato de litio y sulfato de litio de materiales que contienen litio, en particular silicatos que contienen litio.

Antecedentes

La discusion de los antecedentes de la divulgacion pretende facilitar la comprension de la divulgacion. Sin embargo,
se debe tener en cuenta que la discusion no es un reconocimiento o admisién de que el material al que se hace
referencia haya sido publicado, conocido o parte del conocimiento general comun en la fecha de prioridad de la
solicitud.

El suministro global de litio proviene actualmente de salmueras o depdsitos de roca dura.

En el primero, el litio se concentra como sales solubles por evaporacion solar. El litio producido a partir de salmueras
es generalmente de baja ley y, si bien el insumo de capital para la produccién de salmuera es alto, los costes operativos
son bajos.

En el caso de depdsitos de roca dura, se utilizan técnicas convencionales de extraccion y beneficio para producir
concentrado de espodumeno de alta ley u otros concentrados minerales en los que la ley es mayor que la del mineral
original. Es posible obtener productos quimicos de litio de grado técnico, bateria (99.5 %) o carbonato de litio de alta
pureza (>99.9 %) a partir de varios procesos de tostado con acido y cal.

El método de tostado acido implica en primer lugar la decrepitacion (a 1070-1090 °C) para convertir a-espodumeno
en la estructura B mas reactiva, seguido de sulfatacién usando acido sulfurico a 250 °C vy lixiviacion del calcinado a 90
°C para extraer litio en solucion. El proceso de tostado de cal, por otro lado, se basa en el tostado de espodumeno y
cal a 1030-1040 °C antes de lixiviar con agua el Clinker producido para recuperar litio. También se han propuesto otras
rutas utilizadas para extraer litio del espodumeno mediante lixiviaciéon a presion con carbonato de sodio o tostado con
cloracion.

Todos estos procesos implican una etapa de tostado con un consumo de energia importante antes de la lixiviacion. El
alto coste de la energia asociado con el tostado de concentrados de litio de bajo grado ha demostrado ser un desafio.

Por lo tanto, existe la necesidad de procesos alternativos o mejorados para recuperar litio a partir de materiales de
silicato.

El carbonato de litio y el hidréxido de litio pueden recuperarse de silicatos de litio tales como espodumeno vy lepidolita
o de salmueras, salares, lagos salados, minas de sal y recursos geotérmicos. Las soluciones que contienen litio de
las que se recuperan las sales de carbonato de litio e hidréxido de litio también contienen otros cationes de metales
alcalinos y alcalinotérreos en concentraciones comparables, si no mayores, que conducen a dificultades de
separacion. Por ejemplo, en un proceso de evaporacion, el calcio se concentrara con magnesio y ambos metales
alcalinotérreos deben eliminarse antes de separar el carbonato de litio de la solucidon. De manera similar, las sales de
sodio y potasio también son dificiles de separar de tales soluciones de metales mixtos. En consecuencia, los procesos
de recuperacion estan disefiados para gestionar las proporciones relativas de magnesio, calcio, sodio y potasio de
manera que las impurezas indeseables se rechacen durante el procesamiento o permanezcan en soluciéon y se
precipiten cantidades viables de las sales de litio deseadas con las purezas requeridas.

El documento WO2018/070726A1 divulga un proceso para preparar un compuesto de litio, que comprende preparar
un fosfato de litio; mezclar el fosfato de litio con acido sulfurico para obtener una mezcla; convertir el fosfato de litio en
sulfato de litio a través de una reaccion en la mezcla; y separar el sulfato de litio en una fase sélida.

Seria econdmicamente beneficioso si los cationes de metales alcalinos y metales alcalinotérreos en las soluciones
que contienen litio pudieran recuperarse como subproductos vendibles o reciclarse para su uso en el proceso aguas
arriba.

Ademas, la solubilidad del carbonato de litio y del hidroxido de litio en agua es de 1.3 g/100 ml a 25 °C y de 12.7 g/100
ml a 25 °C, respectivamente. En consecuencia, la recuperacion de estas sales como sélidos a partir de licores
cargados puede requerir procesos complejos de multiples etapas para concentrar las soluciones por encima de los
limites de solubilidad de estas sales de litio. La evaporacién para manejar el balance de agua o cristalizar sales
solubles como el hidroxido en los circuitos de procesamiento de litio (Li) convencionales requiere mucha energia y
capital. Este problema se agrava cuando el tenor o ley del litio es bajo en la fuente de interés.
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De acuerdo con lo anterior, también existe la necesidad de procesos alternativos o mejorados para recuperar litio de
materiales de silicato que permitirian la recuperacion de sales de metales alcalinos y alcalinotérreos como
subproductos vendibles o reciclarlos para su uso en el proceso aguas arriba.

Resumen

La presente divulgacion proporciona un proceso para recuperar valores de litio, en particular un proceso para recuperar
fosfato de litio y sulfato de litio de un silicato que contiene litio.

El proceso para recuperar fosfato de litio y sulfato de litio de un silicato que contiene litio comprende las etapas de:

a) agregar de 800 kg/t a 1600 kg/t de acido sulfurico a una suspension del silicato que contiene litio y de 40 kg/t a 600
kg/t de una fuente de fluoruro para producir una mezcla de lixiviacion y calentar dicha mezcla de lixiviacion;

b) separar una solucién que contiene litio de la mezcla de lixiviacion;

c) aumentar el pH de la solucién que contiene litio separada secuencialmente a pH 3.5a 4, pH5.5a 6 y luego pH 10.5
a 11 para precipitar, respectivamente, un primer, segundo y tercer conjunto de impurezas de la misma;

d) separar dichos conjuntos primero, segundo y tercero de impurezas de la solucién que contiene litio producida en la
etapa c);

e) agregar cal a la solucién que contiene litio separada producida en la etapa d) para mantener una concentracion de
Ca soluble de al menos 30 mg/l;

f) agregar una primera cantidad de fosfato a la solucién que contiene litio separada producida en la etapa e) para
precipitar la fluorapatita, y separar y opcionalmente reciclar dicha fluorapatita a la etapa a) para usar como fuente de
fluoruro;

g) agregar una segunda cantidad de fosfato a la solucién que contiene litio separada después de la etapa f) para
precipitar la apatita y separar dicha apatita;

h) agregar una tercera cantidad de fosfato a la solucién que contiene litio separada después de la etapa g) para
precipitar el fosfato de litio y producir una solucién empobrecida en litio;

i) separar el precipitado de fosfato de litio de la solucion empobrecida en litio producida en la etapa h);

j) precipitar sulfato de litio de una mezcla de digestién que comprende el precipitado de fosfato de litio separado y
acido sulfurico y separar sulfato de litio de la mezcla de digestion; y

k) afiadir hidréxido de metal alcalino a la solucion separada de la etapa j) para producir una solucion de fosfato de
metal alcalino y reciclar la solucién de fosfato de metal alcalino a una cualquiera de las etapas f), g) y h) para usar
como fosfato.

En varias realizaciones, la suspension del silicato que contiene litio y la fuente de fluoruro puede tener una densidad
de sélidos en un rango de 20-50 % en peso, en particular 30-40 % en peso.

En una realizacion, la mezcla de lixiviacion se puede calentar a una temperatura de 70 °C a un punto de ebullicién de
la mezcla de lixiviacion, en particular de 90 a 105 °C. La mezcla de lixiviacion se puede calentar durante un periodo
de 1 a 36 h, en particular de 12 a 24 h.

En una realizacion, la fuente de fluoruro puede ser una sal de fluoruro, una sal que contiene fluoruro o acido
fluorhidrico. En una realizacién alternativa, la fuente de fluoruro puede ser una sustancia que contiene fluoruro que
genera acido fluorhidrico in situ por reaccién con acido sulfurico. Tales sustancias que contienen fluoruro incluyen
minerales naturales con fluoruro como anioén principal en su red cristalina.

El proceso puede lograr la extraccion de Li del silicato que contiene litio en la solucion que contiene litio de > 80 %, >
85 %, > 90 %, > 95 % o incluso > 98 %.

En algunas realizaciones, antes de la etapa c), la soluciéon que contiene litio puede sufrir una etapa de neutralizacion
previa que comprende aumentar el pH de la solucién que contiene litio a pH 1.0-1.5.

El aumento del pH de la solucién que contiene litio puede comprender la adicién de una base a la solucién que contiene
litio. En algunas realizaciones, la base puede comprender una sal de carbonato de metal alcalino, como carbonato de
sodio, carbonato de potasio o carbonato de litio, 0 una sal de carbonato de metal alcalinotérreo, como carbonato de
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calcio o carbonato de magnesio. Alternativamente, la base puede comprender un hidréxido de metal alcalino o un
hidroxido de metal alcalinotérreo. En particular, la base puede ser hidréxido de calcio.

En una realizacion, el primer conjunto de impurezas comprende uno o mas sélidos que contienen Al, F, Fe, Cs y/o Rb.
Por ejemplo, el primer conjunto de impurezas puede comprender una o mas alunitas de potasio, cesio de sodio y
rubidio, trifluoruro de aluminio e hidréxidos de hierro.

En una realizacion, el segundo conjunto de impurezas comprende sélidos que contienen Al con coprecipitacion de litio.
Por ejemplo, el segundo conjunto de impurezas puede comprender una o mas fases de trifluoruro de aluminio,
hidréxido de aluminio y criolita. En consecuencia, en algunas realizaciones, el segundo conjunto separado de
impurezas puede reciclarse a la etapa a) y agregarse a la suspension para minimizar las pérdidas totales de litio.

En una realizacion, el tercer conjunto de impurezas comprende uno o mas sélidos que contienen Al, Mg, Mn y/o Si.
Por ejemplo, el tercer conjunto de impurezas puede comprender uno o mas de Mg(OH)2, Mn(OH)2 y otros hidréxidos
metalicos.

En una realizacion, la cal y la primera cantidad de fosfato se pueden agregar simultaneamente a la solucién que
contiene litio producida en la etapa d).

Se puede agregar cal como una suspension de cal (10-30 % en peso) para lograr una concentracion de calcio soluble
de al menos 30 mg/l, en particular una concentracion de calcio soluble en un rango de 100 mg/l a 300 mg/I.

En una realizacion, la primera cantidad de fosfato afadida a la solucién que contiene litio separada producida en la
etapa e) es suficiente para producir fluorapatita y reducir el contenido de fluoruro de dicha soluciéon que contiene litio
a menos de 5 mg/l, en particular menos de 1 mgl/l.

En una realizacion, la segunda cantidad de fosfato es suficiente para reducir el contenido de calcio soluble de dicha
solucién que contiene litio a menos de 25 mg/l, en particular a menos de 20 mg/l, o incluso a menos de 5 mg/l.

En una realizacién, la tercera cantidad de fosfato estd en exceso estequiométrico, de modo que la solucion
empobrecida en litio tiene un contenido de Li inferior a 500 mg/l y/o un contenido de fosfato (P) residual superior a 100
mg/l. En algunas realizaciones, el litio soluble que queda en solucién puede ser de 50 a 100 mg/l y el P que queda en
solucion puede ser de 500 a 3000 mg/I.

En una realizacion, antes de la etapa j), el precipitado de fosfato de litio se puede volver a precipitar a partir de acido
fosforico. De esta forma, las principales impurezas como K, Na y S pueden reducirse en un orden de magnitud.

En una realizacién, la mezcla de digestion en la etapa j) puede comprender de 10-50 % en peso de sélidos de fosfato
de litio con litio restante en solucién hasta los limites de solubilidad de sulfato de litio en acido fosférico, en particular
entre 30-35 g/l.

En algunas realizaciones, la mezcla de digestion se calienta a una temperatura desde ambiente hasta 80 °C durante
1-4 h, en particular durante 2 h.

En algunas realizaciones, la mezcla de digestion se puede concentrar para proporcionar una concentracion de HsPO4
de hasta el 70 % en peso, en particular, del 25 al 65 % en peso de H3POa.

En algunas realizaciones, el proceso puede comprender ademas:

etapa |) recuperar el fosfato de la solucién empobrecida en litio separada como fosfato tricalcico y/o apatita. En estas
realizaciones, recuperar fosfato de la solucién empobrecida en litio separada como fosfato tricalcico y/o apatita puede
comprender agregar hidréxido de calcio a dicha solucién empobrecida en litio y separar el fosfato tricalcico y/o apatita
de la misma.

En realizaciones adicionales, el proceso puede comprender ademas:

etapa m) recuperar el potasio de la soluciéon separada de la etapa |I) como sulfato de potasio. En estas realizaciones
particulares, recuperar potasio de la solucién separada de la etapa I) como sulfato de potasio comprende concentrar
y/o enfriar la solucién separada de la etapa |) y posteriormente separar el sulfato de potasio.

Breve descripcién de los dibujos

Sin perjuicio de cualquier otra forma que pueda caer dentro del alcance del proceso como se establece en el Resumen,

ahora se describiran realizaciones especificas, solo a modo de ejemplo, con referencia a las figuras adjuntas en las
que:
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La Figura 1 es un diagrama de flujo del proceso que representa un proceso para producir fosfato de litio y sulfato de
litio a partir de un silicato que contiene litio.

Descripcion de realizaciones

La divulgacion se refiere a un proceso para producir fosfato de litio y/o sulfato de litio a partir de un silicato que contiene
litio.

Términos generales

A lo largo de esta especificacion, a menos que se indique especificamente lo contrario o el contexto requiera lo
contrario, la referencia a una sola etapa, composicion de materia, grupo de etapas o grupo de composiciones de
materia se considerara para abarcar uno y una pluralidad (es decir, uno o mas) de esas etapas, composiciones de
materia, grupos de etapas o grupos de composiciones de materia. Por lo tanto, como se usa aqui, las formas singulares
“un”, “un” y “el” incluyen aspectos plurales a menos que el contexto dicte claramente lo contrario. Por ejemplo, la
referencia a “un” incluye tanto uno como dos o mas; la referencia a “una” incluye tanto uno como dos o mas; la
referencia a “el” incluye uno solo asi como dos o mas y asi sucesivamente.

Cada ejemplo de la presente divulgacion descrita en el presente documento debe aplicarse mutatis mutandis a todos
y cada uno de los demas ejemplos a menos que se indique especificamente lo contrario. La presente divulgacion no
debe limitarse en el alcance de los ejemplos especificos descritos en el presente documento, que estan destinados
unicamente a fines de ejemplificacion. Los productos, composiciones y métodos funcionalmente equivalentes estan
claramente dentro del alcance de la divulgacion tal como se describe en este documento.

El término “y/0”, por ejemplo, “X y/o Y” se entendera que significa “X e Y’ 0 “X 0 Y” y se considerara que proporciona
apoyo explicito para ambos significados o para cualquiera de los dos significados.

A lo largo de esta especificacion, la palabra “comprende”, o variaciones como “comprende” o “que comprende”, se
entendera que implica la inclusiéon de un elemento, numero entero o etapa, o grupo de elementos, nimeros enteros o
etapas, pero no la exclusion de cualquier otro elemento, nimero entero o etapa, o grupo de elementos, numeros
enteros o etapas.

A menos que se defina de otro modo, todos los términos técnicos y cientificos utilizados en el presente documento
tienen el mismo significado que entienden cominmente los expertos en la técnica a la que pertenece esta invencion.
Aunque se pueden usar métodos y materiales similares o equivalentes a los descritos aqui en la practica o ensayo de
la presente invencion, a continuacion se describen métodos y materiales adecuados. En caso de conflicto, prevalecera
la presente especificacion, incluidas las definiciones.

Ademas, los materiales, métodos y ejemplos son solo ilustrativos y no pretenden ser limitativos.
Términos especificos

El término “silicato que contiene litio” como se usa en el presente documento se refiere a un concentrado, mineral o
relaves derivados de uno o mas minerales de silicato que contienen valores de litio. Ejemplos de silicatos que contienen
litio incluyen, pero no se limitan a, jadarita, espodumeno y otros piroxenos, trilitionita, petalita y otros silicatos que
contienen litio del grupo de minerales nefelina, holmquistita y otros silicatos que contienen litio del grupo de minerales
anfiboles, lepidolita , zinnwaldita, elbaita y otras turmalinas, cloritas, esmectitas, micas que contienen litio y arcillas
que contienen litio. Varios metales, como Mn, Rb y Cs, y otros minerales como cuarzo, albita, feldespato, topacio y
berilo también pueden estar asociados con estos minerales de litio. El término “silicato que contiene litio” abarca
minerales y concentrados de alta ley, asi como minerales de media a baja ley, concentrados, minerales no econémicos
y mezclas de los mismos.

El término 'HF eq.' como se usa en el presente documento se refiere a una cantidad de la fuente de fluoruro, distinta
del acido fluorhidrico (HF), que proporcionaria una cantidad equivalente de HF cuando se convierte en la forma de
acido libre por reaccion con un acido mineral tal como acido sulfurico.

Una referencia a 'g/kg' o 'kg/t' a lo largo de la especificacion se refiere a la masa de una sustancia por kilogramo o
tonelada, respectivamente, del silicato que contiene litio.

El término “punto de ebullicién” se utiliza para referirse a la temperatura a la que hierve un liquido o una suspension
bajo la presion particular a la que se somete. Se apreciara que el punto de ebullicién también puede variar segun los
diversos solutos en el liquido o suspensién y su concentracion.

El término 'apatita’ como se usa aqui se refiere a uno o mas compuestos de fosfato de calcio de férmula general
Cas(POa4)s(F, Cl, OH) (unidad repetitiva) y puede incluir hidroxiapatita, fluorapatita, clorapatita o mezclas de las mismas.
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Proceso de recuperacion de fosfato de litio y sulfato de litio

La presente divulgacion se refiere a un proceso para recuperar fosfato de litio y sulfato de litio de materiales que
contienen litio, en particular silicatos que contienen litio, incluidos, entre otros, piroxenos (como espodumeno), el grupo
nefelina (como petalita), anfiboles (como homquistita), turmalinas* como elbaita), micas* como lepidolita y zinnwaldita),
cloritas y esmectitas.

Antes de someterse a los procesos descritos en el presente documento, el silicato que contiene litio se puede triturar
y moler a P100 <150 um. En ciertas realizaciones, el material que contiene litio puede tener un tamario de particula con
Pso en un rango de 10-110 ym, 38-106 pm, o en el rango de 10-50 uym. El material que contiene litio se puede triturar
y moler hasta el tamarfio de particula deseado mediante técnicas convencionales bien conocidas en la técnica en un
proceso de molienda en seco o en un proceso de molienda en hiumedo.

En algunas realizaciones, se puede preparar un concentrado de flotacién de acuerdo con técnicas convencionales.

Con referencia a la figura adjunta, los valores de litio pueden extraerse del silicato que contiene litio para producir una
solucion que contiene litio (LBS), también conocida como licor argado (PLS), al agregar (100) de 800 kg/t a 1600 kg/t
de acido sulfurico, en particular de 1000 kg/t a 1400 kg/t de acido sulfurico, a una suspension del silicato que contiene
litio y de 40 kg/t a 600 kg/t de una fuente de fluoruro, en particular 100 kg/t a 180 kg/t de una fuente de fluoruro, para
producir una mezcla de lixiviacion.

En varias realizaciones, la suspension puede tener una densidad de sdlidos de 20-50 % en peso, en particular una
densidad de solidos de 30-40 % en peso.

La fuente de fluoruro puede ser una sal de fluoruro, en particular una sal de fluoruro de metal alcalino o una sal de
fluoruro de metal alcalinotérreo, o acido fluorhidrico. Los ejemplos ilustrativos de sales de fluoruro adecuadas incluyen
fluoruro de sodio, fluoruro de potasio, fluoruro de amonio, fluoruro de calcio, fluoruro de aluminio o mezclas de los
mismos. Alternativamente, la fuente de fluoruro puede ser acido fluorhidrico o una sal que contenga fluoruro tal como
fluorapatita, fluorosilicatos de litio, etc.

Alternativamente, o adicionalmente, la fuente de fluoruro puede ser una sustancia que contiene fluoruro que genera
acido fluorhidrico por reaccion con acido sulfurico. Dichas sustancias que contienen fluoruro incluyen minerales
naturales con fluoruro como anién principal en su red cristalina, como hexafluoruro de aluminio, hexafluorosilicatos de
sodio u otros complejos mixtos de fluoruro de aluminio o fluorosilicato. Se apreciara que cualquier precipitado que
contenga fluoruro separado de la solucién que contiene litio en una etapa posterior del proceso de eliminacion de
impurezas, en particular una impureza eliminada para producir una solucién que contiene litio sin fluoruro, puede
reciclarse y usarse como fuente de fluoruro en la etapa a) del proceso como se describe en este documento.

La mezcla de lixiviacion se puede calentar durante un periodo de tiempo suficiente para lograr un nivel particular de
extraccion de litio en la mezcla de lixiviacion. El periodo de tiempo depende de la mineralogia y el tamafio de las
particulas del material que contiene litio, la concentracion de la fuente de fluoruro, la concentracion de acido sulfurico,
la densidad de solidos de la suspension y la temperatura a la que se calienta la mezcla de lixiviacion.

La mezcla de lixiviacion se puede calentar a una temperatura de 70 °C a un punto de ebullicion de la mezcla de
lixiviacion, en particular de 90 °C a 105 °C.

La mezcla de lixiviacion se puede calentar durante un periodo de 1 a 36 h, en particular durante un periodo de 12 a
24 h.

La etapa a) del proceso puede llevarse a cabo en modo por lotes o en modo continuo. La eleccién particular de la
operacion dependera del tiempo de residencia necesario para extraer la cantidad deseada de valores de litio de la
mezcla de lixiviacion y los volumenes de produccion de una planta de proceso.

La etapa a) del proceso puede lograr la extraccion de Li del silicato que contiene litio en la mezcla de lixiviacion de >
80 %, > 85 %, > 90 %, > 95 % o incluso > 98 %. En varias realizaciones de la divulgacion, se entendera que la
concentracion de litio en la solucion que contiene litio puede ser superior a 0.5 g/l, en particular de 3 a 8 g/I.

Los solidos se pueden eliminar de la mezcla de lixiviacién para producir la soluciéon que contiene litio mediante
cualquier técnica convencional adecuada, como filtracién, centrifugacion, decantacion, etc.

El experto en la materia apreciara que una o mas impurezas pueden disolverse conjuntamente en la mezcla de
lixiviacién y, en consecuencia, informar a la solucién que contiene litio. El término “impurezas”, tal como se usa en este
documento, se refiere a un valor de metal, distinto del litio, contenido en el silicato que contiene litio que es capaz de
disolverse en la mezcla de lixiviacion en las mismas condiciones de proceso de la etapa a). Los ejemplos de valores
tipicos de metales, ademas del litio, incluyen, entre otros, K, Na, Cs, Rb, Si, Al, Mg, Mn y Fe.
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Antes de recuperar los valores de litio de las soluciones que contienen litio en forma de fosfato de litio y/o sulfato de
litio, se pueden eliminar varios tipos de impurezas en una serie de etapas secuenciales donde el pH de la solucion
que contiene litio es aumenté a pH 3.5 a 4 (130), pH 5.5 a 6 (140) y luego pH 10.5 a 11 (150) para precipitar,
respectivamente, un primer, segundo y tercer conjunto de impurezas.

El aumento del pH de la solucién que contiene litio puede comprender la adiciéon de base a la solucién que contiene
litio en una cantidad suficiente para ajustar el pH de la soluciéon que contiene litio al pH deseado. La base puede
comprender una sal de carbonato de metal alcalino como carbonato de sodio, carbonato de potasio o carbonato de
lito o una sal de carbonato de metal alcalinotérreo como carbonato de calcio o carbonato de magnesio.
Alternativamente, la base puede comprender un hidréxido de metal alcalino o un hidroxido de metal alcalinotérreo. En
particular, la base puede ser carbonato de calcio o hidréxido de calcio.

En algunas realizaciones, antes de eliminar el primer, segundo y tercer conjunto de impurezas, la solucién que contiene
litio puede pasar por una etapa de preneutralizacién (120) que comprende aumentar el pH de la solucién que contiene
lito a pH 1.0 - 1.5 al afiadir una base, tal como carbonato de calcio, al mismo. La etapa previa a la neutralizacion
consiste en neutralizar el acido sulfurico libre a granel en la solucién que contiene litio y minimizar la coprecipitacion
de los valores de Li con el yeso corriente abajo.

Normalmente, el primer, segundo y tercer conjunto de impurezas se precipitan respectivamente como sales metalicas
0 sus respectivos hidroxidos metalicos.

Por ejemplo, el primer conjunto de impurezas comprende uno o mas solidos que contienen Al, F, Fe, Cs y/o Rb que
incluyen, entre otros, alunitas de potasio, sodio, cesio y rubidio, trifluoruro de aluminio e hidréxidos de hierro.

En una realizacién, el segundo conjunto de impurezas comprende sélidos que contienen Al con coprecipitacion de litio.
El segundo conjunto de impurezas puede comprender una cualquiera o mas fases de trifluoruro de aluminio, alunita y
criolita. En consecuencia, en algunas realizaciones, el segundo conjunto separado de impurezas puede reciclarse a
la etapa a) y agregarse a la suspensién para minimizar las pérdidas totales de litio.

En una realizacion, el tercer conjunto de impurezas comprende uno o mas solidos que contienen Al, Mg, Mn y/o Si
que incluyen, entre otros, Mg(OH)z2, Mn(OH)2 e hidréxidos metalicos.

Tipicamente, la soluciéon que contiene litio puede tener un tiempo de residencia en cada intervalo de pH de entre 0.5
h a 8 h, en particular de 1 ha 4 h para garantizar un tiempo suficiente para que se formen y sedimenten los respectivos
conjuntos de impurezas.

Posteriormente, el primer, segundo y tercer conjunto de impurezas pueden separarse respectivamente de las
soluciones que contienen litio utilizando técnicas convencionales tales como filtracion, centrifugacion, separacion por
gravedad, decantacion, etc. Dependiendo de la naturaleza de las impurezas, pueden convertirse en uno 0 mas
subproductos valiosos. Alternativamente, las impurezas separadas pueden someterse a procesos de purificacion
adicionales para recuperar subproductos valiosos. Como se discutié anteriormente, en realizaciones donde el primer,
segundo o tercer conjunto de impurezas contienen sales o sustancias que contienen fluoruro, tales sales o sustancias
que contienen fluoruro pueden reciclarse para usar en la etapa a) como una fuente adicional de fluoruro.

Se apreciara que en las realizaciones en las que la base comprende carbonato de calcio o hidroxido de calcio, la
solucion que contiene litio de la que se han separado el primer, segundo y tercer conjunto de impurezas puede tener
una concentracion de calcio indeseable. Es una practica convencional agotar (o 'suavizar') posteriormente el licor de
calcio cargado agregando carbonato de sodio para precipitar el carbonato de calcio. Sin embargo, la concentracion de
sodio en consecuencia también aumenta, lo que dificulta la separacion de valiosos subproductos de potasio de la
solucion corriente abajo.

El presente proceso proporciona una etapa de proceso de ablandamiento alternativo para disminuir el contenido de
calcio soluble de la solucién que contiene litio de aproximadamente 500 mg/I a menos de 25 mg/l, en particular menos
de 20 mg/l, incluso a menos de 5 mg/l. En ciertas realizaciones en las que la soluciéon que contiene litio también
contiene fluoruro, dicho proceso también puede ser ventajosamente empleado para disminuir el contenido de fluoruro
a menos de 5 mg/l, en particular a un contenido de fluoruro en un rango de 1 - 3 mg/l.

La etapa alternativa del proceso de ablandamiento, como se describira a continuacion, se basa en la adicion de fosfato
para rechazar primero el fluoruro como fluorapatita (Cas(PQOa4))sF) y luego el calcio del PLS como apatita. Los inventores
han identificado, sin embargo, que en soluciones donde la concentracion de calcio soluble es inferior a 30 mgl/l, la
fluorapatita puede volver a disolverse a temperaturas de alrededor de 70 °C y durante un periodo de tiempo de 1 a 4
horas, dando como resultado un aumento en concentracién de fluoruro y, en consecuencia, una mayor precipitacion
de litio. Una mayor concentracion de fluoruro tampoco es deseable, ya que puede reportar al fosfato de litio producido
aguas abajo. En consecuencia, para permitir que el proceso se realice en un modo continuo donde estas condiciones
de reaccion estan tipicamente presentes, los inventores han propuesto una solucién contraria a la intuicién, a saber,
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que la concentracion de calcio soluble debe ser de al menos 30 mg/l. A una concentracion de calcio soluble de al
menos 30 mg/l, la disolucion de fluorapatita es insignificante en las condiciones de modo continuo antes mencionadas.

De acuerdo con lo anterior, dicho proceso comprende la etapa opcional de agregar cal (155) a la solucién que contiene
litio separada para mantener una concentracion de calcio soluble de al menos 30 mg/l, preferiblemente una
concentracion de calcio soluble en un rango de 100 mg/l a 300 mg/l. En una realizacion, se puede agregar cal como
una suspension de cal (10-30 % en peso) antes de agregar una primera cantidad de fosfato (160) a las LBS separadas
0, en otra realizacién, se puede agregar cal como una suspension de cal (10-30 % en peso) simultaneamente con la
primera cantidad de fosfato. En algunas realizaciones, la primera cantidad de fosfato se agrega (160) a las LBS
separadas para producir precipitados de calcio, en particular apatita, fluorapatita y otras fases apatiticas. Se puede
afadir fosfato a la solucién que contiene litio a una temperatura desde la ambiente hasta 90 °C, en particular hasta
menos de 70 °C. La primera cantidad de fosfato afiadida a las LBS separadas es proporcional a la adiciéon de calcio
(como cal) y se calcula en base a la férmula tedrica de la fluorapatita. Se apreciara que en algunas realizaciones, la
apatita puede ser la fase dominante en comparacion con la fluorapatita. No obstante, los inventores opinan que es la
precipitacion de fluorapatita lo que agota el LBS de fluoruro hasta las concentraciones deseadas.

En realizaciones en las que la solucién que contiene litio contiene fluoruro restante, la gestion del fluoruro es importante
porque algo de fluoruro puede reportarse al fosfato de litio producido corriente abajo, como se describira mas adelante.
Los inventores han encontrado que ademas de disminuir el contenido de calcio al producir fosfato de calcio, la etapa
de agregar una primera cantidad de fosfato a la solucién que contiene litio también produce fluorapatita (fluorofosfatos
de calcio, Cas(POa4)sF). La produccion de fluorapatita no solo reduce el contenido de calcio de la solucién que contiene
litio, sino que también reduce el contenido de fluoruro a menos de 5 mg/l, en particular 1 - 3 mg/I.

El fosfato se puede afiadir como una solucion acuosa. El fosfato se puede seleccionar del grupo que comprende acido
fosférico, fosfato de potasio, fosfato de sodio, fosfato de amonio o combinaciones de los mismos. Se apreciara que el
fosfato también puede ser una corriente que contiene fosfato producida por uno o mas procesos posteriores que
pueden recircularse posteriormente en el proceso de ablandamiento descrito en el presente documento.

Por ejemplo, se puede agregar fosfato de potasio a la solucién que contiene litio como una solucién acuosa de KsPO4
de 100 g/l a 800 g/l en una o mas alicuotas hasta una adicion estequiométrica superior al 100 % (formacién de
fluorapatita en bruto), en particular 200 % a 500 % de adicion estequiométrica (formacion de fluorapatita en bruto).
Hay ventajas en agregar una solucién concentrada de KsPO4 porque reduce la dilucion del flujo del proceso, maximiza
la precipitacion de fosfato de litio aguas abajo y minimiza el litio restante en solucién en los paramos. Ademas, la mayor
parte del fluoruro en la solucién que contiene litio puede precipitarse como fluorapatita, disminuyendo asi la
concentracion de fluoruro a menos de 5 mg/l, en particular 1 - 3 mg/l. En algunas realizaciones, si se aumenta la
adicion de cal a aproximadamente 7 g/l, junto con un aumento correspondiente en la primera cantidad de fosfato
anadida a las LBS separadas, la concentracién de fluoruro puede reducirse a menos de 1 mg/l. Los inventores opinan
que el fluorofosfato de calcio es la fase principal que se produce durante la adicion inicial de fosfato de potasio, con
produccién simultanea de apatita y/o hidroxiapatita. La cinética de precipitacion de fluorapatita es extremadamente
rapida (< 1 h) y la precipitacion de Li puede minimizarse a < 2 % en esta etapa.

Posteriormente se puede afiadir una segunda cantidad de fosfato (165) a la solucién que contiene litio para precipitar
el fosfato de calcio (apatita), reduciendo asi la concentracion de calcio soluble a menos de 20 mg/l, en particular a
menos de 15 mg/l, o incluso menos de 5 mg/l. La segunda cantidad de fosfato que se agrega a las LBS separadas es
proporcional a la cantidad de calcio que queda en la solucién y se calcula en funcion de la estequiometria de la apatita
para proporcionar una concentracion de calcio soluble inferior a 20 mg/l o inferior a 15 mg/l o incluso menos de 5 mg/l,
“ablandando” asi la solucion que contiene litio. En otras palabras, la primera cantidad de fosfato (160) afiadida a la
solucion que contiene litio es suficiente para reducir la concentracion de fluoruro a menos de 1 mg/l mediante la
precipitacion de fluorapatita, y la segunda cantidad de fosfato (165) afiadida a la solucién portadora de litio es suficiente
para precipitar la apatita, reduciendo asi adicionalmente la concentracién de calcio de la solucién a menos de 25 mg/I,
preferiblemente a menos de 20 mg/l, incluso mas preferiblemente a menos de 5 mg/I.

Se apreciara que los sdlidos de fluorapatita e hidroxiapatita separados de estas etapas secuenciales de
“ablandamiento” pueden reciclarse y usarse corriente arriba para reducir las pérdidas de litio a < 0.1 %.

El proceso como se divulga en este documento comprende ademas agregar una tercera cantidad de fosfato (170) a
la solucion ablandada que contiene litio para precipitar el fosfato de litio y producir una solucién empobrecida en litio.
El fosfato se puede agregar como una solucidon acuosa. El fosfato se puede seleccionar del grupo que comprende
acido fosforico, fosfato de potasio, fosfato de sodio o una combinaciéon de los mismos. Se apreciara que la
concentracion de la solucion acuosa de fosfato estara practicamente limitada por su solubilidad. Por ejemplo, la
concentracion de una solucion acuosa de fosfato de potasio puede ser de 100 g/l a 800 g/l.

La tercera cantidad de fosfato se puede agregar a la solucién ablandada que contiene litio en exceso estequiométrico
para garantizar que el litio soluble que queda en la solucidn sea inferior a 100 mg/l y el P residual que permanece en
la solucion sea superior a 500 mg/l. en particular de 500 mg/l a 3000 mg/I.
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La adicion de una tercera cantidad de fosfato (170) a la solucién ablandada que contiene litio para precipitar el fosfato
de litio se puede realizar a una temperatura que oscila entre 50 °C y por debajo del punto de ebullicidon de la solucién,
en particular a mas de 90 °C.

En realizaciones en las que el fosfato comprende acido fosférico, los iones de hidroxido (por ejemplo, KOH) se pueden
agregar simultdneamente a la solucién que contiene litio en una cantidad suficiente para mantener el pH de dicha
solucion por encima de un umbral de pH en el que el fosfato de litio se puede volver a disolver y elevar el litio soluble
en solucién a mas de 100 mgl/l.

El precipitado de fosfato de litio puede separarse de la solucion mediante técnicas de separacién convencionales y
lavarse en varias etapas. Las técnicas de separacion adecuadas incluyen, pero no se limitan a, filtracion, separacion
por gravedad, centrifugacion, decantacion, etc. Las aguas madres y los filtrados de lavado pueden combinarse y
someterse a una etapa (230) de desfosforilacion como se describird méas adelante.

A continuacion, el precipitado de fosfato de litio separado se puede secar y transportar opcionalmente para la venta.
Alternativamente, o adicionalmente, en algunas realizaciones, el precipitado de fosfato de litio se puede tratar para
volver a precipitar el fosfato de litio, reduciendo asi las principales impurezas como K, Na y S. Esta etapa de tratamiento
particular (175) comprende disolver al menos parcialmente el precipitado de fosfato de litio en acido fosférico para
formar fosfato de di-litio (LizHPO4), de acuerdo con las Ecuaciones (1) y (2):

(1) LisPO4 + 2H3PO4 — 3LiH2PO4
(2) 2Li3PO4 + H3PO4 — 3Li2HPO4
Los inventores opinan que aunque el fosfato de di-litio es la especie acuosa dominante y precipita al alcanzar la
saturacion, es termodinamicamente inestable y se convierte rapidamente en fosfato de litio, regenerando asi acido

fosforico y solubilizando las impurezas en el acido fosférico resultante.

Ventajosamente, la etapa de tratamiento (175) puede conducir a una reduccién de al menos un orden de magnitud en
K, Nay S. Un ejemplo particular de la reduccion de impurezas del trabajo de prueba se muestra en la siguiente tabla:

K (% p/p) Na (% p/p) S (% p/p)
Fosfato de litio 0.25-0-35 0.15-0.25 0.51-0.57
Fosfato de litio reprecipitado 0.008 0.005 0.027

En algunas realizaciones, el precipitado de fosfato de litio se puede mezclar con acido fosférico para producir una
suspensién que tiene un % de sélidos en el rango de 15-40 % en peso. La cantidad de acido fosférico requerida puede
ser inferior a la estequiométrica con respecto a la “disolucion” completa del precipitado de fosfato de litio como Li2HPOa.
Por ejemplo, la cantidad de acido fosférico requerida puede estar en el rango de 50 kg/t a 250 kg/t de precipitado de
fosfato de litio.

La etapa de volver a precipitar el fosfato de potasio se puede realizar a temperatura ambiente o alrededor de 30 °C.
La etapa de reprecipitacion del fosfato de litio se puede realizar por un periodo de entre 4 h a 24 h. Un tiempo de
residencia de aproximadamente 24 h puede ser beneficioso para lograr el maximo rechazo de impurezas con adiciones
estequiométricas mas bajas de acido fosférico.

La recuperacion de litio como fosfato de litio reprecipitado puede ser superior al 95 %. Se apreciara que la cantidad
de fosfato de litio que queda soluble en el licor de la etapa de refinado puede ser una funcién del pH y del contenido
de sdlidos de la corriente del proceso. En una realizacion, el pH puede estar en un rango de pH 4 - 6, en particular pH
5-5.5.

El precipitado de fosfato de litio reprecipitado puede separarse de la solucion mediante técnicas de separacion
convencionales y lavarse en varias etapas. Las técnicas de separacion adecuadas incluyen, pero no se limitan a,
filtracion, separacion por gravedad, centrifugacion, decantacion, etc. Posteriormente se puede afiadir hidroxido de
potasio al licor (185) separado para regenerar una corriente de fosfato de potasio. A continuacién, al menos parte de
la corriente de fosfato de potasio puede reciclarse para su uso en uno o mas de las etapas e), f) y h) para su uso como
fuente de fosfato.

El fosfato de litio seco y separado puede almacenarse y posteriormente transportarse para la venta, o utilizarse como
materia prima para otros procesos. Como alternativa, o adicionalmente, en algunas realizaciones, al menos parte del
fosfato de litio separado seco puede tratarse adicionalmente para producir sulfato de litio.

Ventajosamente, la produccién de sulfato de litio puede eliminar el fluoruro residual u otros contaminantes. En estas
realizaciones particulares, el precipitado de fosfato de litio separado puede digerirse en acido sulfdrico (180) de
acuerdo con la Ecuacion (3):
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(3) 2Li3PO4 + 3H2S04 — 3Li2S04 + H3PO4

El pH de la mezcla de digestién resultante puede ser inferior a 3, en particular alrededor de 1.5. La mezcla de digestion
puede comprender hasta 50 % en peso, en particular 10-30 % en peso de solidos de fosfato de litio con entre 30-35
g/l de litio en solucion. Sorprendentemente, el grado de digestion con fosfato de litio y la conversién de sulfato de litio
no parece verse afectado por el aumento del contenido de soélidos y puede ocurrir algo de cristalizacion de sulfato de
litio durante la digestion sin afectar adversamente la pureza del sulfato de litio resultante.

Se apreciara que la velocidad de digestion dependera de la temperatura y la concentracion de sélidos de fosfato de
litio en la mezcla de digestion. La digestién completa puede ocurrir a una temperatura en un rango de temperatura
ambiente a 80 °C dentro de 1 h — 4 h, en particular 1 h — 2 h. Por lo general, la digestion puede ocurrir a 50 °C dentro
de 2 h.

Aunque se apreciara que puede haber algo de cristalizacion de sulfato de litio durante la etapa de digestion, en diversas
realizaciones, el aislamiento del sulfato de litio puede llevarse a cabo mediante una etapa adicional de cristalizacion
por evaporacion. El licor de digestion resultante se puede concentrar (190) por evaporacion o presion de vacio para
proporcionar una concentracion de HsPO4 de hasta el 70 % en peso, en particular, del 25 al 65 % en peso. A una
concentracion de H3PO4 superior al 60 % en peso, las mezclas resultantes son extremadamente viscosas y los
inventores observan que entre el 55 y el 60 % en peso de H3PO4 puede ser un limite superior practico, en el que se
alcanza aproximadamente el 80 % de cristalizacién de sulfato de litio. Al menos el 5 % del litio puede reportarse al
licor de cristalizacion de sulfato de litio. Sin embargo, esto se puede reciclar a través de la generacién de fosfato de
potasio y regresar a la etapa de produccion de fosfato (170) de litio como se describe mas adelante.

El precipitado de sulfato (200) de litio puede separarse del licor de digestién concentrado mediante técnicas de
separacion convencionales. Las técnicas de separacion adecuadas incluyen, pero no se limitan a, filtracion, separacion
por gravedad, centrifugacion, decantacion, etc.

El filtrado restante (o sobrenadante) puede estar hasta en un 70 % en peso en acido fosférico, en particular en un 25-
65 % en peso. Esta corriente particular puede luego reciclarse corriente arriba como fuente de fosfato para precipitar
fosfato de litio. Alternativamente, el filtrado restante (o sobrenadante) puede neutralizarse (210) mediante la adicién
de hidroxido de potasio o una mezcla de carbonato de potasio e hidréxido de potasio. La solucion de fosfato de potasio
resultante puede, a su vez, reciclarse (220) corriente arriba como fuente de fosfato para precipitar el fosfato de litio de
la soluciéon que contiene litio.

En algunas realizaciones, el filtrado y/o el sobrenadante del que se ha separado el precipitado de fosfato de litio pueden
sufrir un proceso de desfosforilacion (230) en el que el fosfato soluble que queda en el filtrado o el sobrenadante se
recupera como tri-calcio fosfato.

El proceso de desfosforilacion (230) comprende agregar hidroxido de calcio al filirado o al sobrenadante para producir
fosfato tricalcico y/o apatita. El hidroxido de calcio se puede seleccionar de un grupo que comprende cal hidratada, cal
viva, cal apagada y mezclas de los mismos.

El fosfato tricalcico y/o la apatita se pueden separar del licor resultante concentrado mediante técnicas de separacion
convencionales. Las técnicas de separacion adecuadas incluyen, pero no se limitan a, filtraciéon, separacién por
gravedad, centrifugacion, decantacion, etc. Se apreciard que en algunas realizaciones el carbonato de calcio puede
coprecipitar con fosfato tricalcico y/o apatita.

Aunque el licor que queda después de la recuperacion de fosfato tricalcico y/o apatita puede ser un licor rico en potasio,
también puede contener niveles bajos de sodio (menos de 20 g/l Na). El sulfato de potasio puede recuperarse de dicho
licor concentrando dicho licor para promover la cristalizacidn del sulfato de potasio con la subsiguiente separacion. El
licor puede ser concentrado hasta el 10 % de su volumen original por evaporacion del licor a una temperatura desde
temperatura ambiente hasta menos de 120 °C. Alternativamente, o adicionalmente, se puede promover el crecimiento
de cristales o el aumento del tamafio de particula de sulfato de potasio enfriando el licor concentrado resultante a
aproximadamente 10 °C.

El sulfato de potasio se puede separar del licor concentrado mediante técnicas de separacion convencionales. Las
técnicas de separaciéon adecuadas incluyen, pero no se limitan a, filtracion, separacién por gravedad, centrifugacion,
decantacion, etc.

En algunas realizaciones, en las que el licor que queda después de la recuperacién de fosfato tricalcico y/o apatita es
rico en potasio pero también contiene niveles mas altos de sodio (mas de 20 g/l Na), es probable que la glaserita
(NaK3(S0a4)2) puede precipitar en lugar de sulfato de potasio. Si bien la precipitacién de glaserita en general se puede
considerar indeseable, si se forma, se puede separar y someter a un tratamiento adicional para aislar el sulfato de
potasio.

10
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En las reivindicaciones que siguen y en la descripcion anterior de la invencidn, excepto cuando el contexto requiera lo
contrario debido al lenguaje expreso o la implicacion necesaria, la palabra “comprende” o variaciones como
“comprende” o “que comprende” se usa en un sentido inclusivo, es decir, para especificar la presencia de las
caracteristicas indicadas pero no para excluir la presencia o la adicion de otras caracteristicas en varias realizaciones
de la invencién.
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REIVINDICACIONES

1 . Un proceso para recuperar fosfato de litio y sulfato de litio de un silicato que contiene litio comprende las etapas
de:

a) agregar de 800 kg/t a 1600 kg/t de acido sulfurico a una suspension del silicato que contiene litio y de 40 kg/t a 400
kg/t de una fuente de fluoruro para producir una mezcla de lixiviaciéon y calentar dicha mezcla de lixiviacion;

b) separar una solucién que contiene litio de la mezcla de lixiviacion;

c) aumentar el pH de la solucién que contiene litio separada secuencialmente a pH 3.5a 4, pH 5.5 a 6 y luego pH 10.5
a 11 para precipitar, respectivamente, un primer, segundo y tercer conjunto de impurezas de la misma;

d) separar dichos conjuntos primero, segundo y tercero de impurezas de la solucion que contiene litio producida en la
etapa c);

e) agregar cal a la solucidn que contiene litio separada producida en la etapa d) para mantener una concentracion de
calcio soluble de al menos 30 mg/l;

f) agregar una primera cantidad de fosfato a la solucion que contiene litio separada producida en la etapa e) para
precipitar la fluorapatita, y separar y opcionalmente reciclar dicha fluorapatita a la etapa a) para usar como fuente de
fluoruro;

g) agregar una segunda cantidad de fosfato a la solucién que contiene litio separada después de la etapa f) para
precipitar la apatita y separar dicha apatita;

h) agregar una tercera cantidad de fosfato a la solucion que contiene litio separada después de la etapa g) para
precipitar el fosfato de litio y producir una solucién empobrecida en litio;

i) separar el precipitado de fosfato de litio de la solucién empobrecida en litio producida en la etapa h);

j) precipitar sulfato de litio de una mezcla de digestién que comprende el precipitado de fosfato de litio separado y
acido sulfarico y separar sulfato de litio de la mezcla de digestion; y

k) afiadir hidroxido de metal alcalino a la solucion separada de la etapa j) para producir una solucién de fosfato de
metal alcalino y reciclar la solucién de fosfato de metal alcalino a una cualquiera o mas de las etapas f), g) y h) para
usar como fosfato.

2. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que la suspension del silicato que contiene litio y la fuente de
fluoruro tiene una densidad de solidos en un rango de 20-50 % en peso.

3. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 1 o la reivindicacion 2, en el que la mezcla de lixiviacion se calienta a
una temperatura de 70 °C hasta el punto de ebullicidon de la mezcla de lixiviacion y/o durante un periodo de 1 a 36 h.

4. El proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que la fuente de fluoruro se
selecciona de un grupo que comprende una sal de fluoruro, una sal que contiene fluoruro, acido fluorhidrico o una
sustancia que contiene fluoruro capaz de generar acido fluorhidrico por reaccién con &cido sulfarico.

5. El proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que antes de la etapa c), la
solucion que contiene litio puede sufrir una etapa de preneutralizacion que comprende aumentar el pH de la solucion
que contiene litio a pH 1.0-1.5.

6. El procedimiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el primer conjunto de
impurezas comprende uno o mas sélidos que contienen Al, F, Fe, Cs y/o Rb.

7. El proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el segundo conjunto de
impurezas comprende solidos que contienen Al con coprecipitacion de litio, preferiblemente en el que el segundo
conjunto de impurezas separado se recicla a la etapa a) y se agrega a la suspensiéon para minimizar las pérdidas
generales de litio.

8. El proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el tercer conjunto de
impurezas comprende uno o mas solidos que contienen Al, Mg, Mn y/o Si.

9. El proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en la que:
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la primera cantidad de fosfato agregada a la solucidn separada que contiene litio producida en la etapa e) es suficiente
para producir fluorapatita y agotar un contenido de fltior de dicha solucién que contiene litio a menos de 5 mgl/l.

10. El proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que la segunda cantidad de
fosfato afiadida a la solucién que contiene litio separada producida en la etapa f) es suficiente para reducir el contenido
de calcio soluble de dicha solucidon que contiene litio a menos de 25 mgl/l.

11. El proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en la que
la tercera cantidad de fosfato afiadida a la solucién que contiene litio separada producida en la etapa g) esta en exceso
estequiométrico para producir una solucién empobrecida en litio que tiene un contenido de litio inferior a 500 mg/l y/o

un contenido de P residual superior a 100 mg/I.

12. El proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que antes de la etapa j), el
precipitado de fosfato de litio se vuelve a precipitar a partir de acido fosforico.

13. El proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en la que la mezcla de digestion en
la etapa j) se calienta a una temperatura desde ambiente hasta 80 °C durante 1-4 h.

14. El proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el fosfato se selecciona de
un grupo que comprende acido fosférico, fosfato de potasio, fosfato de sodio, fosfato de amonio o una combinacion
de los mismos.

15. El proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el hidréxido de metal
alcalino y el fosfato de metal alcalino comprenden hidroxido de potasio y fosfato de potasio, respectivamente.
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