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DESCRIPCION
Procedimiento de digestion caustica
Campo técnico

La presente divulgacion se refiere a un procedimiento de digestion caustica, para la recuperacion de valores de litio
de materiales que portan litio. En particular, la presente divulgacion se refiere a un procedimiento de digestion caustica
para la recuperacion de carbonato de litio y/o hidroxido de litio de silicatos que portan litio.

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

En las primeras, el litio es concentrado como sales solubles mediante la evaporacién solar. El litio producido de
salmueras es generalmente de baja calidad y, mientras la entrada de capital para la producciéon de salmuera es
elevada, los costes operacionales son bajos.

En el caso de depdsitos de roca dura, se usan técnicas convencionales de mineria y beneficio para producir
concentrado de espodumena de alta calidad. Es posible obtener sustancias quimicas de litio de calidad técnica para
baterias (99.5 %) o de alta pureza (>99.9 %) de carbonato de litio, a partir de diferentes procedimientos de tostadura
con acido y tostadura con cal.

El procedimiento de tostadura con acido involucra en primer lugar la decrepitacion (a 1070-1090 °C) para convertir o-
espodumena a la estructura B mas reactiva, seguida por sulfuracion usando acido sulfdrico a 250 °C y lixiviacion con
agua del producto calcinado a 90 °C, para extraer litio hacia la solucion. El procedimiento de tostadura con cal, por
otro lado, descansa en la tostadura de espodumena y cal a 1030-1040 °C antes de la lixiviacion con agua del clinker
producido, para recuperar litio. Se han propuesto también otras rutas usadas para extraer litio de espodumena, a
través de lixiviacion a presion con carbonato de sodio o tostadura con cloracion.

Todos estos procedimientos involucran un paso de tostadura con consumo significativo de reactivo, antes de la
lixiviacion. El elevado coste de energia asociado con tostadura de concentrados de baja calidad de litio, ha probado
ser no econoémico.

Por ello existe una necesidad por procedimientos alternativos o mejorados para recuperar litio de materiales de
silicatos.

El documento US 2006/171869 A1 se refiere a un procedimiento para la extraccion de litio de un mineral que porta
litio, que comprende: reaccién de un mineral que porta litio con el material basico de suficiente fortaleza para disolver
el mineral, para fabricar una mezcla de producto que contiene litio; y recuperacion del litio de la mezcla de producto.

Debe entenderse que si en esta memoria se relaciona cualquier publicacion de la técnica previa, tal referencia no
constituye una admision de que la publicacion forma parte del conocimiento general comun en la técnica, en Australia
o cualquier otro pais.

Resumen

La presente divulgacion suministra un procedimiento para la extraccion de valores de litio de un silicato de litio, en
particular de silicatos que portan litio, tales como espodumena y lepidolita. La presente divulgaciéon también suministra
un procedimiento para la recuperacién de valores de litio, carbonato de litio y/o hidroxido de litio de un silicato de litio.

De acuerdo con un primer aspecto de la divulgacion, se suministra un procedimiento para la extraccion de valores de
litio de un silicato de litio, que comprende los pasos de:

a) calentamiento de una mezcla del silicato de litio y una solucion concentrada de hidréoxido de sodio con una
concentracion en un intervalo de 40-80 % en peso hasta 350 °C;

b) dilucion de la mezcla calentada del paso a) a fuerza caustica de 5-20 % p/p; y

c) remocioén de aluminatos vy silicatos de la mezcla diluida calentada del paso

b) para producir una solucién gestante de litio.

En una realizacién alternativa, el calentamiento de dicha mezcla comprende el horneo de dicha mezcla a una
temperatura en un intervalo de 250 °C a 350 °C a presion atmosférica.

En una realizacion alternativa, el calentamiento de dicha mezcla comprende el calentamiento en un intervalo de 200
°C a 300 °C en un autoclave.
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La mezcla calentada del paso a) es diluida a una fuerza caustica de 5-20 % p/p.

En una realizacion, el retiro de aluminatos y silicatos de la mezcla calentada diluida del paso c) comprende la adicion
de cal a la mezcla calentada diluida, en una cantidad suficiente para producir sélidos de aluminato de calcio y silicato
de calcio, y separacion de alli de dichos sdlidos.

De acuerdo con otro aspecto de la divulgacion, se suministra un procedimiento para la recuperacion de valores de litio
de un silicato de litio, que comprende los pasos de:

a) extraccion de los valores de litio de un silicato de litio, para producir una solucién gestante de litio de acuerdo con
los pasos definidos en el primer aspecto de la divulgacion;

b) evaporacion de la solucion gestante de litio para incrementar una concentracion de litio de la misma; vy,

c) recuperacion de carbonato de litio y/o hidroxido de litio de la solucidn gestante de litio evaporada.

En una realizacion, la recuperacion de carbonato de litio comprende el contacto de la solucion gestante de litio
evaporada con dioxido de carbono, para producir sélidos de carbonato de litio y una solucion vacia de litio.

En una realizacion alternativa, la recuperacion de hidroxido de litio comprende la disminucién de la temperatura de la
solucion gestante de litio evaporada, para producir sélidos de hidréxido de litio y una soluciéon vacia de litio. La solucion
vacia de litio puede ser tratada adicionalmente con diéxido de carbono, para recuperar de alli carbonato de litio.

Dichos sélidos pueden ser separados de la solucion vacia de litio. En una realizacion, la solucion vacia de litio puede
ser reciclada mezclandola con la mezcla de silicato de litio y caustico en el paso a). De la solucion vacia de litio pueden
producirse otros subproductos, tales como hidroxido de potasio, antes de reciclar dicha solucién al paso a)

En una realizacion, la evaporacion de la solucion gestante de litio incrementa la concentracion de litio de la misma a
8-10 g/l.

Breve descripcion de los dibujos

A pesar de cualesquiera otras formas que pueden caer dentro del alcance del procedimiento como se describe en el
Resumen, ahora se describiran realizaciones especificas, a modo de ejemplo solamente, haciendo referencia a las
figuras acompafantes en las cuales:

La Figura 1 es un diagrama de flujo del procedimiento, que representa un proceso para la recuperacion de carbonato
de litio a partir de silicatos de litio.

Descripcion de las realizaciones

La presente invencion es descrita en las siguientes diferentes realizaciones no limitantes, que se refieren a un proceso
para la recuperacion de valores de litio, en particular carbonato de litio o hidréxido de litio, a partir de silicatos de litio.

Términos generales

A través de esta memoria, a menos que se declare especificamente de otro modo o el contexto lo requiera de otro
modo, se tomara referencia a un paso individual, composiciéon de material, grupo de pasos o grupo de composiciones
de material, para abarcar uno y una pluralidad (es decir, uno o mas) de aquellos pasos, composiciones de material,
grupos de pasos o grupos de composiciones de material. Asi, como se usa en esta memoria, las formas singulares
"un", "uno/a" y "el/la" incluyen aspectos plurales a menos que el contexto lo dicte claramente de otro modo. Por
ejemplo, la referencia a "un" incluye un individual asi como dos o mas; la referencia a "uno/a" incluye un individual asi

como dos o mas; la referencia a "el/la" incluye un individual asi como dos o mas, y asi sucesivamente.

Cada ejemplo de la presente divulgacion descrito en esta memoria debe ser aplicado mutatis mutandis a todos y cada
uno de los ejemplos, a menos que se declare especificamente en otro sentido. La presente divulgacion no esta limitada
en alcance por los ejemplos especificos descritos en esta memoria, de los que se pretende tengan el propdsito de
servir de ejemplo Unicamente. Los productos, composiciones y procedimientos funcionalmente equivalentes estan
claramente dentro del alcance de la divulgacion, como se describe en esta memoria.

Debe entenderse que el término "y/0", por ejemplo, "X y/o Y" significara "Xy Y" 0 "X o Y" y debera ser tomado para
suministrar soporte explicito de ambos significados o de cualquier significado.

A través de esta memoria, se entendera que la palabra "comprender”, o variaciones tales como "comprende" o "que
comprende", implica la inclusion de un elemento, entero o paso, o grupo de elementos, enteros o pasos declarados,
pero no la exclusion de cualquier otro elemento, entero o paso, o grupo de elementos, enteros o pasos.
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Se entendera claramente que, aunque en esta memoria se hace referencia a varias publicaciones de la técnica previa,
esta referencia no constituye una admision de que cualquiera de estos documentos forma parte del conocimiento
comun general en la técnica, en Australia o en cualquier otro pais.

A menos que se defina de otro modo, todos los términos técnicos y cientificos usados en esta memoria tienen el mismo
significado al entendido comunmente por alguien de destreza ordinaria en la técnica a la cual pertenece esta invencion.
Aunque en la practica o prueba de la presente invencion pueden usarse procedimientos y materiales similares o
equivalentes a aquellos descritos en esta memoria, abajo se describen procedimientos y materiales adecuados. En
caso de conflicto, la presente invencion, incluyendo definiciones, controlara. Adicionalmente, los materiales,
procedimientos y ejemplos son solamente ilustrativos y no pretenden ser limitantes.

Términos especificos

Como es usado en esta memoria, el término "material que porta litio" se refiere a cualquier sustancia que contiene litio.
El término puede ser usado predominantemente para hacer referencia a minerales que ocurren de modo natural que
contienen valores de litio incluyendo, pero sin limitarse a, silicatos, fluorofosfatos, borosilicatos, silicatos de aluminio,
fosfatos tales como ambligonita, micas que contienen litio, y arcillas que contienen litio.

Aquellos expertos en la técnica notaran que el material que porta litio puede comprender uno o mas minerales de litio
que ocurren de modo natural, porque frecuentemente ellos ocurren juntos, por ejemplo en cuerpos de pegmatita.
Varios metales, tales como Mn, Rb y Cs, y otros minerales tales como cuarzo, albita, feldespato, topacio y berilio
pueden estar asociados también con estos minerales de litio. De acuerdo con ello, el término "material que porta litio"
abarca menas y concentrados de alta calidad, asi como menas, concentrados de calidad media a baja, y mezclas de
los mismos.

Como se usa en esta memoria, el término "silicato que porta litio" se refiere a un concentrado, mena, o cola derivados
de uno o mas minerales de silicato que contienen valores de litio. Los ejemplos de silicatos que portan litio incluyen,
pero no estan limitados a, jadarita, espodumena y otros piroxenos, trilitionita, petalita y otros silicatos que portan litio
del grupo de minerales de nefelina, holmquistita y otros silicatos que portan litio del grupo de minerales del anfibol,
lepidolita, zinwaldita, elbaita y otras turmalinas, cloritas, esmectitas, micas que contienen litio, y arcillas que contienen
litio.

Una referencia a “g/kg” o “kg/t” a través de esta memoria se refiere a la masa de una sustancia por kilogramo o por
tonelada, respectivamente, del material que porta litio.

Procedimiento para la extraccién de valores de litio

El procedimiento para la extraccion de valores de litio de materiales que portan litio, como se describe en esta memoria,
es un procedimiento para la extraccion de valores de litio a partir de silicatos de litio. La extraccion de litio lograda
mediante el procedimiento puede ser > 85 %, > 90 %, > 95 %, o incluso > 98 %.

Antes de ser sometido a los procedimientos descritos en esta memoria, el silicato de litio puede ser triturado y molido
a P00 < 160 um. En ciertas realizaciones, el silicato de litio puede tener un tamafio de particula con Pgp en un intervalo
de 20-160 pm, 40-100 ym, o en el intervalo de 40-50 um. El silicato de litio puede ser triturado y molido hasta el tamafio
deseado de particula, mediante métodos convencionales bien conocidos en la técnica, en un proceso de molienda en
seco o0 un proceso de molienda en himedo.

El procedimiento para la extraccion de valores de litio desde un silicato de litio comprende los pasos de:

a) calentamiento de una mezcla del silicato de litio y una solucion concentrada de hidréoxido de sodio con una
concentracion en un intervalo de 40-80 % en peso, hasta 350 °C;

b) dilucion de la mezcla calentada del paso a) hasta una fuerza caustica de 5-20 % p/p; y

c) remocioén de aluminatos y silicatos desde la mezcla calentada diluida del paso

b) para producir una solucién gestante de litio.

En una realizacion preferida, la soluciéon concentrada de hidroxido de sodio (NaOH) tiene una concentracion en un
intervalo de 40-60 % en peso 0 40-50 % en peso.

La mezcla resultante puede ser agitada o agitada mecanicamente durante el paso de calentamiento.

La mezcla puede ser calentada por un periodo de tiempo suficiente para lograr un nivel particular de extraccion de
valores de litio. El tiempo requerido para la extraccion depende de la mineralogia y tamafio de particula del silicato de
litio, la concentracion de la solucidon de hidroxido de sodio, la densidad de sélidos de la mezcla, y las condiciones de
temperatura.
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Aquellos expertos en la técnica notaran que, con las otras cosas iguales, cuanto mas alta sea la temperatura, menor
sera el tiempo de reaccion para lograr el nivel deseado de extraccion.

En general, la mezcla puede ser calentada por un periodo de 1 h a 6 h, en particular 1 ha 2 h.

El procedimiento puede ser llevado a cabo en modo de lote 0 en modo continuo. La escogencia particular de operacion
dependera de un tiempo de residencia necesario para extraer la cantidad deseada de valores de litio.

En diferentes realizaciones, el silicato de litio puede ser mezclado con la solucidon concentrada de hidroxido de sodio
con una concentracion en un intervalo de 40-80 % en peso, para producir una mezcla que contiene un contenido de
solidos en un intervalo de 10-50 % en peso, preferiblemente de 10-25 % en peso o de 40-50 % en peso.

Las mezclas que tienen un contenido de sdlidos en el extremo inferior del intervalo (10-25 % en peso) pueden soportar
“digestion caustica” en un autoclave, mientras las mezclas que tienen un contenido de sdlidos en el extremo superior
del intervalo (40-50 % en peso) pueden soportar un “horneo caustico” a presion atmosférica.

En algunas realizaciones, la mezcla que tiene un contenido de soélidos de 10-40 % en peso puede ser calentada en un
autoclave a una temperatura en un intervalo de 200 °C a 300 °C por un periodo de 1 a 6 horas. Por ejemplo,
aproximadamente 99 % de la extraccion de litio podria ser lograda mediante calentamiento de la mezcla en un
autoclave a 240 °C durante 2-4 h con por lo menos 2800 kg/t de caustico.

Alternativamente, en otras realizaciones la mezcla que tiene un contenido de sélidos de 40-50 % en peso puede ser
horneada a una temperatura en un intervalo de 250 °C a 350 °C a presion atmosférica por un periodo de 1 a 6 horas.
En esta realizacion particular, la extraccion de > 90 % de litio desde silicatos de litio tales como espodumena y lepidolita
(P90 ~45 pm) puede ser lograda después de 1-2 h a 300 °C usando un exceso de caustico de entre 2600 kg/t a 4800
kg/t.

La mezcla calentada resultante es luego un diluida a 5- 20 % p/p respecto a la concentracion de solucién caustica.

La pasta liquida resultante puede después soportar una técnica de separacién convencional, para separar soélidos de
liquidos. Las técnicas convencionales de separacion adecuadas incluyen, pero no estan limitadas a, filtracion,
separacion por gravedad, centrifugacion y demas. Aquellos expertos en la técnica notaran que los aditivos tales como
agentes clarificantes y/o espesantes pueden ser mezclados dentro de la pasta liquida resultante, antes de la
separacion de los solidos de los liquidos, para facilitar la separacion eficiente de ellos.

Una persona experta en el campo notara que una o mas impurezas pueden estar codisueltas con litio en el liquido
separado. Como se usa en esta memoria, el término "impurezas" se refiere a un valor de metal, diferente a litio,
contenido en el material que porta litio, que es capaz de disolverse bajo las mismas condiciones de proceso. Los
ejemplos de valores tipicos de metal, diferentes a litio incluyen, pero no estan limitados, K, Na, Cs, Rb, Si, Al y Fe.

Los aluminatos vy silicatos solubles presentes en el liquido separado son luego retirados de alli mediante tratamiento
con un exceso de cal del liquido separado, para precipitar de la solucidon aluminatos de calcio, silicatos de calcio y
aluminosilicatos de calcio y producir una solucién gestante de litio. Los precipitados son retirados mediante una técnica
convencional de separacién, como se describié anteriormente.

Proceso para la recuperacion de valores de litio desde materiales que portan litio

Después de la extraccion de los valores de litio desde el silicato de litio como se describié en los parrafos precedentes,
los valores de litio pueden ser recuperados a continuacién desde la solucién que porta litio, como carbonato de litio o
hidroxido de litio.

Adicionalmente a la remocién de aluminatos de calcio, silicatos de calcio y aluminosilicatos de calcio, en algunas
realizaciones la solucion gestante de litio puede ser pasada a través de una resina de intercambio iénico, para retirar
de ella el calcio soluble.

La solucion gestante de litio es luego sometida a evaporacion para incrementar una concentracion de litio de la misma.
La concentracion de litio puede ser incrementada de 1.5 -2 g/l a 8-10 g/l o mas. La evaporacion de la solucion gestante
de litio puede ser ejecutada mediante ebullicion de la solucion gestante de litio, o mediante paso de la solucion gestante
de litio a través de un evaporador que opera a presion reducida.

El carbonato de litio puede ser recuperado desde la solucién gestante de litio que tiene incremento en la concentracion
de litio, mediante contacto de dicha solucién gestante de litio con didxido de carbono, para producir sélidos de
carbonato de litio y una solucidn vacia de litio. En algunas realizaciones, a dicha solucién gestante de litio se le hace
burbujear diéxido de carbono a una rata estable de aproximadamente 0.8 I/min. La temperatura de dicha solucién
gestante de litio puede estar en el intervalo de 90 °C -100 °C.
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Los sdlidos resultantes de carbonato de litio pueden ser separados de la solucién vacia de litio resultante, mediante
técnicas convencionales de separacion descritas en los parrafos precedentes.

En una realizacion alternativa, el hidroxido de litio puede ser recuperado de la solucién gestante de litio que presenta
incremento en la concentracion de litio, disminuyendo la temperatura de dicha solucion gestante de litio para producir
soélidos de hidréxido de litio y una solucion vacia de litio. Tipicamente, dicha solucién gestante de litio puede ser
enfriada a aproximadamente 10 °C para favorecer la precipitacion de sélidos de hidroxido de litio. La solucion vacia
de litio puede ser tratada adicionalmente con diéxido de carbono, como se describié anteriormente, para recuperar de
ella carbonato de litio.

Alternativamente, la solucién vacia de litio puede ser reciclada mediante mezcla con la solucién caustica y material
que porta litio.

Se notara que los solidos de carbonato de litio pueden ser vendidos como tales o pueden ser refinados adicionalmente
para producir un carbonato de litio o hidréxido de litio de pureza mas alta.

En las reivindicaciones que siguen y en la descripcion precedente de la invencion, excepto cuando el contexto lo
requiera de otro modo debido a lenguaje expreso o implicacion necesaria, la palabra "comprender” o variaciones tales
como "comprende" o "que comprende” es usada en un sentido inclusivo, es decir, para especificar la presencia de los
rasgos declarados, pero no para excluir la presencia o adicion de rasgos adicionales en diferentes realizaciones de la
invencion.

Las personas expertas en la técnica notaran que pueden hacerse numerosas variaciones y/o modificaciones a las
realizaciones descritas anteriormente, sin apartarse del alcance general amplio de la presente invencion. Por ello, las
realizaciones presentes deben ser consideradas en todos los aspectos como ilustrativas y no restrictivas.

Ejemplos

La invencion es ilustrada adicionalmente mediante los siguientes ejemplos con referencia a la figura. Los ejemplos
son suministrados solamente para propésitos ilustrativos. No se pretende que de alguna manera limiten el alcance o
contenido de la invencién.

Ejemplo 1a. Digestion caustica - Lepidolita

Se mezclaron (20) cuatro muestras (CL-1, CL-2, CL-3 y CL-4) de lepidolita (Pso 157 pm) con una solucién de hidréxido
de sodio de diferentes concentraciones, para suministrar una mezcla que tenia un contenido de solidos de 10 % en
peso.

Las muestras CL-1 y CL-2 fueron calentadas (30) a 148-154 °C durante 6 horas a presion atmosférica en reactores
convencionales con deflector, y las muestras CL-3 y CL-4 fueron calentadas a 220 °C y 240 °C, respectivamente,
durante 4 horas en un autoclave a presion de vapor (“digestion caustica”). En la Tabla 1 se suministran las condiciones
de operacion de las pruebas de digestion caustica, junto con los resultados de extraccion de metal resultante.

La digestion caustica atmosférica de las muestras CL-1 y CL-2 mostré extracciéon de hasta 50 % de Li.

Respecto a las muestras CL-3 y CL-4, que soportaron digestion caustica bajo condiciones de autoclave, se logro
elevada extraccion de litio (99 %) en CL-4, junto con todos los otros metales alcalinos tales como K, Rb y Cs. El perfil
de concentracioén para Li a través de la prueba para CL-3 mostré que durante las etapas iniciales, la concentraciéon de
Li alcanzé 2200 mg/l, sin embargo la concentracion de Li en solucién disminuyd y progresivamente a 1400 mg/l, junto
con una disminucién en las concentraciones de Al y Si. Esto sugiere que el Li fue precipitado nuevamente con un
cilicio en esta prueba.

Ejemplo 1b. Digestion caustica — Espodumena
Se examind la extraccion de Li de espodumena mediante digestion caustica bajo condiciones de autoclave de presion
(presion de vapor unicamente) y temperatura elevadas con un tiempo de residencia de 4 h, bajo condiciones similares

a las emprendidas para lepidolita.

La extraccion de Li de espodumena con Pg 76 um fue de 77 % la cual fue significativamente mayor que para
espodumena con Pgy 100 pm (40-57 %).

Ejemplo 2. Horneo caustico
Se examind la extraccion de Li de mena de lepidolita (Pso 157 um) en dos (2) pruebas de intento CB-1 y CB-2 usando

un exceso de caustico abajo y por encima del punto de fusion del caustico (p.f. ~ 330 °C). En la Tabla 2 se presenta
un resumen de los resultados de estas dos pruebas.



10

15

20

25

30

35

40

ES 2900012 T3

Se observé que la extraccion de Li incrementaba con un aumento en la temperatura de horneo durante 1 h, de 68 %
a 250 °C a 86 % a 350 °C. Las condiciones mas agresivas, donde el caustico funde y ocurre una fusion “tipica”,
incrementaron la extraccion total de los elementos mayores.

Las mezclas calentadas resultantes fueron después diluidas (40) a 20 % en peso respecto a la fuerza caustica, con
subsiguiente separacion de sdlidos y liquidos.

Ejemplo 3. Remocion de impurezas

Pueden retirarse el aluminio y Si solubilizados durante la digestion caustica (u horneo caustico), mediante la adicion
de cal (“encalado”) para precipitar aluminato de calcio y silicato de calcio. Se realizd una serie de pruebas de ensayo
de retiro de Al y Si, usando licores de las pruebas digestion atmosférica CL-1 (digestion atmosférica). En la Tabla 3 se
presenta un resumen de las pruebas realizadas y los resultados.

Se afadio (50) un exceso de cal que variaba desde aproximadamente 30 g/l de alimentacion a 150 g/l de alimentacion,
al liquido separado para retirar Al y Si como precipitados de aluminato de calcio y silicato de calcio. Aproximadamente
50 % de las impurezas de Al y Si fueron retiradas como sélidos separados, dejando una solucion gestante de litio.

La concentracion de litio de la solucion gestante de litio aumento a 8-10 g/l por evaporacion (60).

Ejemplo 4. Precipitacion de carbonato de litio

El carbonato de litio fue precipitado (70) desde la solucién gestante de litio evaporada a 90 °C a 100 °C, mediante la
introduccion de una corriente estable de diéxido de carbono a la misma, a una rata de aproximadamente 0.8 I/min. El
diéxido de carbono introducido fue casi completamente absorbido por la solucidon gestante de litio (que es altamente
caustica) de modo que casi no se observé burbujeo.

Aproximadamente 70 % del litio fue precipitado como carbonato de litio bajo estas condiciones (véase Tabla 4). La
concentracion final de litio en la solucion gestante de litio depende de la fuerza caustica. Esto demuestra la importancia
de la operacién a la concentracién mas alta de litio en la alimentacion, para la precipitacion de carbonato de litio.

La pureza del carbonato de litio producido fue de 98 % siendo las impurezas mayores KOH, NaOH y Si
(presumiblemente como silicato). El carbonato de litio puede ser usado como una alimentacion para un paso adicional
de refinacion para producir carbonato de litio de alta pureza, o en un proceso de conversion de hidréxido de litio.

El licor vacio es reciclado (80) de vuelta al autoclave, con objeto de minimizar las pérdidas de litio.

Resumen del trabajo de prueba de ensayo de digestion caustica — Lepidolita
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Resumen de trabajo de prueba de ensayo de horneo caustico - Lepidolita

Tabla 2
# de prueba | LA-CBO1 LA-CBO02
Horneo caustico
Tiempo de horneo (h) 1 1
Temperattjorg)de horneo 250 350
Adicion de NaOH (kg/t de 2611 2597
mena)
Consurr:jc;c:sel:g;)H (kglt 304 890
Gananﬁlc?r::c)nzas;a enel 263 240
Lixiviacion con agua
T e " 2 2
Temperatura (°C) 60 60
Tipo de lavado Repulpeo
Numero de lavados 4
Relacion de lavado (~ 6
I/kg/lavado)
Relacion t(cljtlflg;)de lavado 24 24
" xviacion (9 77 75
Pérdida de masa total (%) 15 16
Elemento Alimentacion F\I’i()a(?\i?aucci)écrjle PF Extraccion F\I’i()a(?\i?aucci)écrjle PF Extraccion
(% en peso) | (% en peso) (mg/l) (%) (% en peso) (mg/l) (%)
Al 14.9 15.59 1849 12 15.82 983 11
Cs 0.281 0.18 271 45 0.194 nd 42
K 7.22 2.30 11150 73 0.99 13460 88
Li 1.790 0.68 2180 68 0.292 2560 86
Mn 0.403 0.30 186 38 0.438 10 9
Rb 1.74 0.86 4133 58 0.384 nd 81
Si 23.6 20.09 10880 28 17.98 14420 36




ES 2900012 T3

tica de impurezas

6n caus

Resumen de trabajo de prueba de ensayo de remaoci

62 0000 9 4
48 veel €252 9206 108'0 6288 IS
2L 00L 69 00L oy 004 ] 0oL 1000 004 S
- - - - 1000 - aQ
4 00862} ! 00282} € 00SS2Z} 1’0 000292 08v'0 00202 eN
9 oL vL Le 8L 9z 9 201 6100 [R74 upn
oL oL oL oL 892°0 L B
4 tA%4 0 8Ly 0 (V24 4 666 0200 866 n
4 2662 9 orve L S8€2 06YS 910’0 SBES X
ol 8l 9z €5 FA 0] sle aJ
16 - 88 - €8 - - 1000 - Se)
0z i 4 20 oL FANE Sl eD
v 89S ey £€9 62 882 14 8.€2 8zL'0 LLET v
(%) (1/6w) (%) (1/6w) (%) (1/Buw) (%) (1/6w) (osad ua %) (1/Buw) J——
CIEETE ] 4d “didaid 4d CIEETE ] 4d “didasd 4d onpisay | ugleUBWIY
ogk 6zt erd ! L2 (ugrejuswije ap |/6) [eN]
001 - (% ~) uoioniig
% b ¢9 s %p 91 mummmnw_u._._ﬂo_o_g
s % £e 8 ap _\ﬁw_.wos“.n _n_um_u<
{u) erouapisal
€ [ g € ap opejnwnoe odwsal |
06 S8 (0,) eamesadwa
4d 110 ugIoBjUBWI|E B 102
"1} [R2¥e) eqanid

g eqe)

10



ES 2900012 T3

Resumen de precipitaciéon de LC

Tabla 4
Prueba P-1
Licor de alimentacion CR-3
Temperatura (°C) 100-90
Tiempo.acumulado de 2
residencia (h)
Fuente de carbonato CO2
Adicion de CO; (g) (kg/kg LC) 2.6
Adicion estequ. (n-veces) 3.3
Elemento Alimentacién Residuo PF Precip.
(mgll) (% en peso) (mgll) (%)
Al 328 0.009 330 0.9
Ca 16 0.025 11 31
Cs - 0.001 -
Fe 10 0.001 10 0.3
K 45970 0.437 41650
Li 9000 18.36 2672 69
Mg 10 0.005 10
Mn 10 0.001 10 0.3
Na 110000 0.940 105000
Rb - 0.006 - -
S 100 0.010 100 -
Si 2284 0.300 2150 1.3
F - 0.058 - -

11
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REIVINDICACIONES
1. Un procedimiento para la extraccion de valores de litio de un silicato de litio, que comprende los pasos de:

a) calentamiento de una mezcla de silicato de litio y una solucidon concentrada de hidroxido de sodio con una
concentracion en un intervalo de 40-80 % en peso, hasta 350 °C;

b) dilucion de la mezcla calentada del paso a) hasta una fuerza caustica de 5-20 % p/p; y

c) remocion de los aluminatos y silicatos de la mezcla calentada diluida del paso

b) para producir una solucién gestante de litio.

2. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde el calentamiento de dicha mezcla comprende el
horneo de dicha mezcla a una temperatura en un intervalo de temperatura de 250 °C a 350 °C a presién atmosférica.

3. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 2, en donde la mezcla tiene un contenido de sdlidos de 40-50 %
en peso y es horneada a una temperatura en un intervalo de 250 °C a 350 °C a presion atmosférica, por un periodo
de 1 a6 horas.

4. El procedimiento de acuerdo con la reivindicaciéon 1, en donde el calentamiento de dicha mezcla comprende el
calentamiento de dicha mezcla en un intervalo de temperatura de 200 °C a 300 °C en un autoclave.

5. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 4, en donde la mezcla tiene un contenido de sdlidos de 10-40 %
en peso y es calentada en un autoclave a una temperatura en un intervalo de 200 °C a 300 °C por un periodo de 1 a
6 horas.

6. El procedimiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en donde el silicato es mezclado con
la solucién caustica para producir una mezcla que tiene un contenido de soélidos en un intervalo de 10-50 % en peso.

7. El procedimiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, en donde la remocién de los
aluminatos vy silicatos de la mezcla calentada diluida del paso c) comprende la adicion de cal a la mezcla calentada
diluida, en una cantidad suficiente para producir sélidos de aluminato de calcio y de silicato de calcio, y separacién de
dichos soélidos de la misma.

8. Un procedimiento para la recuperacion de valores de litio de un silicato de litio, que comprende los pasos de:

a) extraccion de valores de litio de un silicato de litio para producir una solucion gestante de litio de acuerdo con una
cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7;

b) evaporacion de la solucion gestante de litio para incrementar una concentracion de litio de la misma; vy,

c) recuperacion de carbonato de litio y/o hidroxido de litio de la solucidn gestante de litio evaporada.

9. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 8, en donde la recuperacion de carbonato de litio comprende el
contacto de la solucion gestante de litio evaporada con didxido de carbono, para producir solidos de carbonato de litio
y una solucién vacia de litio.

10. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 8, en donde la recuperacion de hidroxido de litio comprende la
disminucion de la temperatura de la solucion gestante de litio evaporada, para producir sélidos de hidréxido de litio y
una solucién vacia de litio.

11. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 9 o la reivindicacion 10, en donde la solucién vacia de litio es
tratada con diéxido de carbono para recuperar carbonato de litio de la misma.

12. El procedimiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 9 a 11, en donde dichos sélidos son
separados de la solucion vacia de litio.

13. El procedimiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 9 a 12, en donde la solucion vacia de litio
es reciclada mediante mezcla con dicha mezcla de silicato de litio y caustico.

14. El procedimiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 8 a 13, en donde la evaporacién de la
solucién gestante de litio incrementa la concentracion de litio de la misma a 8-10 g/I.

12
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Silicato de litio
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