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DESCRIPCION

Procedimientos de preparacién de carbonato de litio altamente puro y de otros compuestos que contienen litio
altamente puro

Antecedentes de la invencion
Solicitudes relacionadas

La presente solicitud reivindica prioridad respecto de la Solicitud Provisional de Patente de los Estados Unidos con el
numero de serie 61/305.213, presentada el 17 de febrero de 2010.

Campo de la invencion

La invencion se refiere, en general, al campo de la preparacion selectiva de carbonato de litio altamente puro y de
otros diversos compuestos que contienen litio altamente puro.

Descripcion de la técnica relacionada

El carbonato de litio (Li2CO3) normalmente se produce comercialmente a partir de dos fuentes: (1) la extraccioén a partir
de fuentes minerales de pegmatita tales como espodumena, litiofilita o lepidolita, que pueden obtenerse a través de la
lluvia tradicional; y (2) la extraccion a partir de salmueras que contienen litio, tales como las que se encuentran en el
Salar de Atacama en Chile, en Silver Peak Nevada, en el Salar de Uyuni en Bolivia o en el Salar de Hombre Muerte
en Argentina. Hay otras fuentes alternativas de salmuera, tales como salmueras geotérmicas, de yacimientos de
petroleo, de Smackover y de residuos hidrotermales. Sin embargo, estas salmueras no han sido previamente
explotadas comercialmente.

Existen numerosas aplicaciones comerciales para el carbonato de litio, que incluyen: su uso como un aditivo en la
fundicion del aluminio (electrolisis de la sal fundida); esmaltes y vidrios; para controlar la depresién maniaca (cuando
se usa en sus formas mas puras); y en la produccion de cristales de calidad electronica de niobato, tantalito y fluoruro
de litio. El carbonato de litio de alta pureza es necesario para la fabricacion de numerosos materiales en las baterias
de iones de litio, tales como, los materiales del catodo y las sales de electrolitos, y también en baterias secundarias
mas vanguardistas que requieren litio metalico altamente puro.

En el caso de las baterias de iones de litio, puede ser necesario un carbonato de litio purificado para la fabricacion del
catodo, asi como en los materiales activos de los catodos tales como, y sin limitacién, 6xido de litio y cobalto, 6xido
de litio y manganeso o fosfato de litio y hierro, asi como 6xidos metalicos mixtos, tales como, 6xido de litio, cobalto,
niquel y manganeso.

La Publicacién de Patente de Estados Unidos n° 2006/0115396 describe procedimientos y se divulgan aparatos para
la produccion de carbonato de litio y de cloruro de litio bajos en sodio a partir de una salmuera concentrada
aproximadamente al 6,0 % en peso de litio. Especificamente, la Publicacion de Patente de Estados Unidos n°
2006/0115396 describe un procedimiento para producir un carbonato de litio de calidad quimica que utiliza la corriente
del subproducto de las aguas madres de ese procedimiento para recuperar el litio de los lodos de purificacién que
contienen magnesio que se forman cuando se produce cloruro de litio directamente a partir de salmuera.

Actualmente existen numerosos procedimientos para la eliminacion del litio de las salmueras ricas en cloruro de litio o
de otros liquidos que contienen litio, sin embargo, ninguno de los procedimientos empleados actualmente es adecuado
para la produccién de un carbonato de litio que contenga unos bajos niveles de magnesio y de calcio, limitando por lo
tanto la capacidad del carbonato de litio para ser usado como un producto de litio de calidad para baterias sin
experimentar previamente una purificacion adicional. Los procedimientos para la extraccion del carbonato de litio a
partir de fuentes minerales, tales como espodumena o una mena de silicato de litio y aluminio (LiAlSi2Os), producen
de forma similar unos materiales que carecen de la suficiente pureza para su uso en baterias. La pureza del material
resultante mediante el uso de estos procedimientos no es suficiente para la produccion de litio metalico de calidad
para baterias o para carbonato de litio de calidad farmacéutica. Por lo tanto, existe la necesidad de un procedimiento
para la extraccién de litio a partir de salmueras que contienen litio, y de producir sales de litio tales como cloruro y
carbonato, con una pureza suficiente para producir litio metalico de alta pureza.

Sumario de la invencién

La presente invencion proporciona un procedimiento para la produccién de un compuesto que contiene litio segun se
define en las reivindicaciones 1 y 2. La presente invencién proporciona adicionalmente un procedimiento para la
produccién de LiPFe segun se define en la reivindicacion 3. La presente invencion proporciona un procedimiento para
la produccion de LiF segun se define en la reivindicacion 4. La presente invencion también proporciona un
procedimiento para la produccion de LiMnO2 segun se define en la reivindicacion 5. La presente invencién proporciona
un procedimiento para la produccion de 6xido de litio y cobalto de segun se define en la reivindicacion 6. La presente
invencién proporciona adicionalmente un procedimiento para la produccion de fosfato de litio y hierro segun se define
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en la reivindicacién 7. La presente invencion proporciona un procedimiento para la produccién de LiH2PO4 segun se
define en la reivindicacion 8. La presente invencion proporciona un procedimiento para la produccion de fosfato de ion
de litio segun se define en la reivindicacion 9. La presente invencion proporciona un procedimiento para la produccion
de cloruro de litio segun se define en la reivindicaciéon 10. La presente invencién proporciona adicionalmente un
procedimiento para la produccion de sales de electrolitos segun se define en la reivindicacion 11.

Breve descripcion de los dibujos

Los nuevos aspectos caracteristicos de la invencion se establecen en las reivindicaciones anexas. Por lo que la forma
en la que los aspectos, las ventajas y los objetos de la invencién, asi como otros que seran evidentes, puede ser
comprendida con mas detalle, una descripcidon mas particular de la invencion resumida brevemente mas arriba puede
haber tenido como referencia la realizacion de la misma, que esta ilustrada en las reivindicaciones anexas, que forman
una parte de la presente memoria descriptiva. Nétese, sin embargo, que los dibujos ilustran inicamente una realizacion
de la invencion, y que, por lo tanto, no deben ser considerados como limitantes del ambito de la invencién, ya que
pueden aplicarse a otras realizaciones igualmente eficaces.

La FIG. 1 es una ilustracidon esquematica de un aspecto de la divulgacion.

La FIG. 2 es una ilustracién esquematica de una realizacién de la presente invencioén.

La FIG. 3 es una seccion transversal de un ejemplo de un reactor para la produccion de bicarbonato de litio.
La FIG. 4 es una ilustracidon esquematica de un procedimiento para la regeneracion de la resina.

La FIG. 5 es una ilustracidon esquematica de un procedimiento de regeneracion del cartucho.

La FIG. 6 es una grafica que muestra la variacion en la concentracion de hidroxido de litio durante cuatro series
experimentales.

La FIG. 7 es una grafica que muestra el voltaje de la celda durante el funcionamiento de la celda de electrolisis
para la conversion del LiCl en LiOH.

La FIG. 8 es una grafica que muestra la reduccion en la eficacia de la corriente observada a diferentes
concentraciones de salida de LiOH.

La FIG. 9 es una grafica que muestra el consumo de energia para la produccion de LiOH a diferentes
concentraciones de salida de LiOH.

La FIG. 10 es una grafica que ilustra que el pH de la solucion de LiOH permanece mas o menos constante hasta
que la totalidad del hidréxido de litio se ha convertido en carbonato de litio. La brusca caida en el pH esta asociada
con la formacién del bicarbonato de litio y la finalizacion de la reaccion de carbonatacion.

Descripcion detallada

DEFINICIONES. Segun se usa en el presente documento, los siguientes términos deben tener los siguientes
significados:

El término “litio de alta pureza” o “litio altamente puro” significa litio en un exceso de pureza del 99,9 %.
El término “litio de pureza ultra alta” significa litio en un exceso de pureza del 99,999 %.

Segun se usa en el presente documento, el término “una concentracién total de carbonato de litio” incluye tanto
carbonato de litio (Li2COs) como bicarbonato de litio (LIHCOs) disueltos.

Segun se usa en el presente documento, el término “aguas débiles” significa la solucion filtrada de la recuperacion del
carbonato de litio, que tiene una concentracion total de carbonato de litio de entre aproximadamente el 0,5 % en peso
y aproximadamente el 0,15 % en peso, dependiendo del modo de funcionamiento (calentamiento, enfriamiento y
caudal), de las condiciones de funcionamiento y de los parametros de disefio del sistema.

Segun se usa en el presente documento, el término “aguas fuertes” significa la solucién del reactor de carbonatacion
que tiene una concentracion tipica total de carbonato de litio que normalmente varia entre aproximadamente el 4,0 y
el 5,0 % en peso, normalmente es de aproximadamente el 4,4 % en peso %, dependiendo del modo de funcionamiento
(por ejemplo, calentamiento, enfriamiento, caudal), de las condiciones de funcionamiento y de los parametros de
disefo del sistema.
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Preparacion del carbonato de litio de alta pureza

En el presente documento se describen ampliamente los procedimientos para la produccién de carbonato de litio de
alta pureza (Li2COs3). En una primera realizacion, el procedimiento incluye hacer reaccionar una solucion acuosa que
incluye Li2COs de calidad técnica (tal como el Li2CO3 qué puede ser adquirido en un proveedor, por ejemplo, Chemetal,
FMC, SQM u otros de dichos proveedores) con dioxido de carbono (CO2) a unas temperaturas por encima del punto
de congelacién de la solucion, normalmente a entre aproximadamente -5 °C y 45 °C, mas particularmente alrededor
de aproximadamente la temperatura ambiente, para producir una solucién acuosa que incluye bicarbonato de litio
(LIHCO3) y carbonato de litio (Li2CO3) disueltos en las mismas. La etapa de poner en contacto el carbonato de litio con
diéxido de carbono es preferentemente a una temperatura tan baja como sea posible. En ciertas realizaciones, se
emplea la temperatura mas baja posible sin el uso de una energia externa para conseguir una temperatura alterada,
por ejemplo, a la temperatura ambiente. Alternativamente, puede tratarse una soluciéon de mena lixiviable que incluye
litio con didxido de carbono a una temperatura de entre aproximadamente -5 °C y 45 °C, para generar de forma similar
una solucién que incluye tanto bicarbonato de litio como carbonato de litio. Dichas soluciones de bicarbonato de
litio/carbonato de litio pueden usarse en los procedimientos descritos en el presente documento. Esta solucion se
denomina a menudo solucion fuerte y puede tener, por ejemplo, una concentracion de compuestos de litio de hasta
aproximadamente 45 g/l, normalmente tiene una concentracion de al menos aproximadamente 35 g/l a una
temperatura de aproximadamente 45 °C. La reaccion puede llevarse a cabo en un Unico reactor, pero preferentemente
se lleva a cabo en dos reactores agitados dispuestos en secuencia, o en series de reactores, que opcionalmente
incluyen un sistema de refrigeracion para mantener la temperatura de la reaccion a una temperatura que esta por
encima del punto de congelacion de la solucion, preferentemente aproximadamente a 20 °C. La mezcla del ultimo de
los reactores puede ser suministrada a un tanque de separacion, donde pueden separarse entre si el carbonato de
litio no disuelto, las impurezas solidas, la solucidon que contiene el bicarbonato de litio y el diéxido de carbono. Pueden
usarse reactores de tanque agitado para la preparacion de la mezcla, pero también pueden usarse otros reactores de
contacto de gas-liquido-sélido. El sélido puede ser reciclado preferentemente al primero, u opcionalmente, al segundo
reactor de carbonatacion, si estuviera presente, donde pueden recuperarse los gases y retirarse de nuevo al reactor
de carbonatacion. En las realizaciones en las que se emplea mas de un reactor de carbonatacion, el diéxido de carbono
recuperado puede ser reciclado a uno o mas reactores de carbonatacién. La corriente liquida puede ser suministrada
después a un sistema de filtracién que puede estar configurado para eliminar cualquier impureza insoluble que pudiera
haber presente, tal como silice, hierro, magnesio, calcio y compuestos similares. En ciertas realizaciones, la filtracion
puede utilizar una serie de filtros disefiados para eliminar progresivamente las particulas mas finas, tales como, por
ejemplo, unos filtros disefiados para eliminar las particulas que tienen unos diametros de 10 ym, de 1 ym, de 0,2 ym,
de 0,3 um, o en una realizaciéon alternativa, puede emplearse un sistema de microfiltracion que es adecuado para
impedir que el hierro (Ill) coloidal entre en contacto con el medio de intercambio idnico de la etapa posterior. Dicho
sistema de microfiltracion puede ser tangencial (conocido también como microfiltracién de flujo paralelo) o
perpendicular (conocido también como microfiltracion de flujo a través).

La etapa de filtracion esta seguida por el uso de una resina de intercambio i6nico divalente selectiva, para absorber
los iones divalentes o trivalentes solubles, tales como magnesio, calcio, hierro y similares, mediante un intercambio
idnico selectivo u otros procedimientos similares. Después de la eliminacion de los iones divalentes o trivalentes
solubles mediante un intercambio idnico selectivo, la temperatura de la solucidon puede elevarse después o extraer, o
extraer parcialmente, de otro modo el CO2 para precipitar el Li2CO3 puro en una segunda zona, y preferentemente
devolver al menos una parte de la solucién a la zona de la reaccién de carbonatacién (los elementos 40, 45y 50 de la
FIG. 1) por razones economicas. Esto puede realizarse, por ejemplo, mediante la creacion de un vacio y burbujeando
un gas inerte tal como nitrégeno, aire, argén, o similares, a través de la solucion. El diéxido de carbono puede ser
recuperado Yy reciclado a la etapa de carbonatacion. Las indeseables impurezas catiénicas monovalentes presentes
permanecen en solucién, y aproximadamente el 85 % de la solucion puede ser reciclado de nuevo a la etapa de
dispersion del carbonato de litio al comienzo del procedimiento, y la solucion sin reciclar es recuperada para su uso
en la regeneracion del medio de intercambio idnico. Durante la etapa de filtracion del procedimiento, el carbonato de
litio puede ser recuperado mediante los procedimientos adecuados, tales como una filtracion rotatoria, una filtracion
de banda o similares. El carbonato de litio sélido recuperado puede ser sometido entonces a un lavado tal como un
lavado a contracorriente, y puede incluir unas zonas de filtracién individuales para la recuperacion del filirado (aguas
débiles) y de las soluciones de lavado. Aproximadamente el 15 % de la solucion de lavado puede ser eliminada y
combinada con la solucion reciclada de carbonato de litio y suministrada de nuevo a la etapa inicial de dispersién del
carbonato de litio.

La resina de intercambio idnico captura principalmente iones divalentes, tales como, calcio y magnesio; sin embargo,
otros iones divalentes que estan presentes también pueden ser capturados por la resina de intercambio iénico. La
etapa final de filtracion incluye un sistema de filtracion selectiva del hierro (lll), que puede impedir que el hierro (lll)
entre en contacto con el medio de intercambio iénico. Esto es significativo debido a que si no se elimina el hierro (lIl)
antes de entrar en contacto con la resina de intercambio iénico y es capturado por la resina de intercambio i6nico, es
dificil desplazarlo de las resinas de intercambio idnico mediante los procedimientos convencionales de regeneracion
de las resinas de intercambio i6nico. Una vez agotada la capacidad de la resina de intercambio idnico, la solucion
puede cambiarse a una segunda columna de intercambio idnico para continuar la filtracién de la solucion y y la captura
de los iones divalentes.
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Pureza del carbonato de litio

En ciertas realizaciones, la pureza del carbonato de litio puede ser controlada a través de la proporcion del reciclado
que se extrae de las aguas débiles (es decir, la cantidad de filtrado que se extrae de la separacién del carbonato de
litio). En ciertas realizaciones, las aguas débiles pueden tener una concentracién de carbonato de litio de
aproximadamente 15 g/l. Segun varia la proporcion de extraccion entre aproximadamente el 100 % y el 0 %, crece la
cantidad de cationes monovalentes solubles y de algunos aniones en la solucién de reciclado. Por lo tanto, a unas
mayores proporciones de extraccion, puede obtenerse un producto de carbonato de litio de mayor pureza. Por ejemplo,
se ha averiguado que a una proporcion de extraccion de aproximadamente el 15 %, puede obtenerse un carbonato
de litio 99,999 % puro. De forma analoga, una proporcion de extraccion de menos de aproximadamente el 5 %
normalmente da como resultado la produccion de un carbonato de litio de aproximadamente un 99,9 % de pureza,
que es suficiente para la produccién de carbonato de litio de calidad electroquimica/para baterias. Adicionalmente, el
grado de lavado influye en gran medida en la pureza del producto de carbonato de litio y en su pureza final. Pueden
usarse diferentes proporciones de lavado para la produccién del producto para producir diferentes calidades de pureza
del producto.

El funcionamiento del sistema de intercambio i6nico se ve fuertemente influenciado por la velocidad de la solucion
fuerte a través del intercambio idénico y mediante una variacion en la velocidad de la solucién fuerte, puede obtenerse
un carbonato de litio con una pureza variable.

En ciertas realizaciones, la granulometria y la morfologia del carbonato de litio pueden ser gestionados mediante el
aumento del grado de agitacion y del tiempo de permanencia en el recipiente de precipitacion. Segun se usa en el
presente documento, la granulometria se refiere generalmente al tamafio de particula, y la morfologia se refiere
generalmente a la forma de los compuestos de carbonato de litio. En general, es necesaria una agitacion suficiente
para asegurar que las particulas insolubles estan suspendidas en la solucion, sin embargo, una agitacién excesiva
puede dar como resultado, en ciertas realizaciones, una disminucién en el tamafio medio de particula. Un aumento en
la agitacion puede conseguirse aumentando las velocidades de recirculacion. Alternativamente, también puede
aumentarse mediante la adicién de un agitador mecanico en el recipiente de precipitacion. En ciertas realizaciones, el
tiempo de permanencia puede ser aumentado o disminuido bien mediante el volumen de liquido contenido en el
recipiente o bien mediante la alteracion del caudal. En ciertas realizaciones, el recipiente puede tener un tamaio fijo;
sin embargo, puede usarse la cantidad o la velocidad de la adicion de liquido al tanque para controlar el tiempo de
permanencia de los liquidos, controlando asi indirectamente la granulometria de las particulas de carbonato de litio y,
en menor grado, la morfologia de las particulas de carbonato de litio. Ademas, en ciertas realizaciones, la morfologia
del carbonato de litio puede ser modificada mediante la adicidn de varios iones metalicos a la mezcla, lo que provoca
un crecimiento cristalino alterado. En ciertas realizaciones, las particulas de carbonato de litio pueden tener un
diametro medio de menos de aproximadamente 100 um, como alternativa de menos de aproximadamente 50 ym,
como alternativa de menos de aproximadamente 10 pm.

El procedimiento descrito mas arriba no elimina el fosfato ni el borato del producto de carbonato de litio, ya que tanto
los fosfatos como los boratos normalmente precipitan con el carbonato de litio. Por lo tanto, se contempla que, en
ciertas realizaciones, puedan eliminarse los fosfatos y los boratos de las aguas duras de bicarbonato de litio haciendo
pasar las aguas a través de un medio de adsorcién de fosfato tal como alimina, o mediante la utilizaciéon de un medio
de intercambio idnico adecuado tal como AMBERLITE™ IRA743 o, como alternativa, mediante una extraccion con
disolvente.

El contenido inicial de sulfato en el carbonato de litio de calidad técnica obtenido a partir de salmueras es normalmente
de aproximadamente 100 ppm. En ciertas realizaciones, la concentracién de sulfato en el carbonato de litio de alta
pureza puede ser reducida en un Unico pase hasta unicamente 10 ppm, asumiendo una proporcién de reciclado de
las aguas débiles de aproximadamente un 85 %. La concentracion de sulfato en el carbonato de litio puede ser
reducida adicionalmente mediante un reciclado adicional del carbonato de litio a lo largo de la totalidad del
procedimiento. Por ejemplo, en ciertas realizaciones, una corriente de producto de carbonato de litio que ha
experimentado dos ciclos a través del procedimiento descrito mas arriba dos veces puede tener una concentraciéon de
sulfato de menos de aproximadamente 1 ppm.

En ciertas realizaciones, una metodologia alternativa para reducir la concentracion de sulfato es aumentar la
proporcion de extraccion hasta entre aproximadamente un 50 y un 100 %, en lugar del procedimiento mas éptimo de
entre el 10 y el 35 %.

Filtracién del carbonato de litio

El carbonato de litio puede ser filtrado con un filtro de banda a una temperatura de entre aproximadamente 90 °C y
100 °C, como alternativa a entre aproximadamente 92°C y 95°C, en un filtro con un distribuidor disefado
especialmente. La torta del filtro puede ser lavada a contracorriente para asegurar que el carbonato de litio mas puro
entra en contacto con agua desionizada reciente. El agua de lavado es recuperada y puede usarse para lavar el
carbonato de litio de menor pureza. Este agua puede usarse para lavar el carbonato de litio multiples veces para
minimizar la disolucién del carbonato de litio en el agua. La etapa de reciclado del agua puede ser particularmente
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importante si el agua pura es escasa. El lavado final del carbonato de litio sélido es con agua caliente desionizada,
que puede ser suministrada a través de una o mas de una boquilla de pulverizacién, a una temperatura de entre
aproximadamente 80 °C y 95°C, como alternativa a una temperatura de aproximadamente 90 °C. En ciertas
realizaciones se ha determinado que el lavado del producto de carbonato de litio con agua a unas temperaturas
mayores de aproximadamente 95 °C da como resultado que el agua vuelve a ser vapor y el lavado no es eficaz. En
ciertas realizaciones, el primer lavado se completa en un modo de reciclado, el agua de lavado del lavado final es
afadida al sistema de reciclado del agua de lavado, permitiendo asi el uso, pero no el consumo, de un volumen mucho
mayor de agua. Como consecuencia del reciclado del agua de lavado, se produce una extracciéon del agua de lavado
y puede afadirse una parte del reciclado del agua de lavado a las aguas débiles al recipiente de dispersion del
carbonato de litio. En ciertas realizaciones, la primera agua de lavado se pone en contacto con el carbonato de litio
solido a entre 50 y 90 °C.

Una via directa para la generacién de carbonato de litio de alta pureza

En una realizacion de la invencion, se proporciona un procedimiento para la produccion de cloruro de litio de alta
pureza a partir de una solucion de cloruro de litio que contiene hasta aproximadamente un 1 % en peso de litio. En
ciertas realizaciones, la solucion que contiene el cloruro de litio puede ser una salmuera geotérmica u otra solucion de
salmuera u otra solucién que contiene cloruros. La etapa uno del procedimiento incluye el tratamiento de la solucion
de cloruro de litio para ajustar el pH a entre aproximadamente 8 y 12, como alternativa a entre aproximadamente 10 y
12, como alternativa a entre aproximadamente 10 y 11 con una base, tal como, por ejemplo, cal, hidroxido de sodio,
amoniaco o similares) para precipitar las sales de calcio, de manganeso o de cinc. La solucion se trata después
opcionalmente con una solucion de carbonato de sodio o con las aguas débiles obtenidas a partir de la extraccion de
la solucién de las aguas débiles. La solucion de cloruro de litio es suministrada a continuacién al medio de intercambio
idnico, que es operativo para eliminar las cantidades traza de iones divalentes (normalmente del orden de partes por
billén, o ppb) y después a una columna secundaria que es operativa para eliminar cualquier compuesto de borato
presente. Después, el cloruro de litio es concentrado mediante una evaporaciéon o mediante una combinacién o una
o6smosis inversa y una evaporacion térmica (incluyendo mediante una evaporacion natural a partir de un estanque de
evaporacion), para producir una solucién muy concentrada de cloruro de litio, que tiene una solucién de cloruro de litio
de hasta aproximadamente un 42 % en peso cloruro de litio (la concentracion exacta depende de la temperatura).
Durante el procedimiento, la concentracion de cloruro de sodio en la solucidon puede reducirse desde mas de
10.000 ppm hasta menos de 1.000 ppm.

La solucién de cloruro de litio resultante, que preferentemente tiene una concentracion de LiCl de menos de 1.000 ppm,
puede hacerse reaccionar después a bajas temperaturas con una mezcla gaseosa de amoniaco y diéxido de carbono
para producir carbonato de litio de alta pureza. Después puede aumentarse la temperatura de la soluciéon para
desgasificar la solucién, generando asi los gases amoniaco y acido clorhidrico. Estos gases se separan mediante
procedimientos conocidos o mediante membranas.

En ofra realizacion, la presente invencion se refiere a un procedimiento para la produccion de compuestos de litio de
alta pureza, en el que el procedimiento incluye las siguientes etapas:

(1) el suministro de una corriente de cloruro de litio purificado, que tiene una concentracién aproximada de cloruro
de litio del 40 % en peso, a un electrolizador equipado bien con una membrana o bien con un separador para
impedir la migracién de los cationes, tales como sodio, litio y potasio, y la migracién de los aniones, tales como
cloruro, en la direccion del electrodo negativo;

(2) la aplicacion de una densidad de corriente de hasta aproximadamente 8.000 A/m? al electrolizador en el que se
genera cloro en el anodo y se genera hidrégeno en el catodo, y se produce una solucion que incluye hidroxido de
litio en el compartimento del catodo (en el que la solucién de hidréxido de litio tiene una concentracion de
aproximadamente el 4 % en peso);

(3) el enfriamiento de la solucién de hidréxido de litio y el suministro de la solucién, junto con diéxido de carbono,
a un reactor de carbonatacion en el que el hidroxido de litio es convertido directamente en bicarbonato de litio;

(4) la separacion de la solucidon que contiene el bicarbonato de litio del gas y/o de cualquier carbonato de litio sélido
formado;

(5) el filtrado de la solucion de bicarbonato de litio para eliminar las impurezas traza, tales como, por ejemplo,
hierro, silice, magnesio, manganeso, calcio y estroncio;

(6) opcionalmente, hacer pasar la solucién a través de una columna de intercambio i6nico para eliminar los iones
divalentes que pudiera haber presentes; y

(7) el suministro de la solucién a un reactor de precipitacion donde la solucién se calienta a una temperatura de
hasta aproximadamente 95 °C para precipitar el carbonato de litio altamente puro.
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En ciertas realizaciones, al menos una porcién de la solucién de filtrado puede ser reciclada de nuevo al compartimento
del catodo del electrolizador.

Procedimiento para la preparacién de productos quimicos de alta pureza para baterias

Con el carbonato de litio de alta pureza obtenido mediante cualquiera de los procedimientos descritos mas arriba,
pueden fabricarse productos quimicos de alta pureza haciendo reaccionar este carbonato de litio de alta pureza con
unos productos quimicos especificos. Segun se ha establecido previamente, el “carbonato de litio de alta pureza” se
refiere a cualquier carbonato de litio que tenga una pureza de al menos aproximadamente el 99,9 %. Algunos ejemplos
de reacciones incluyen las siguientes:

(1) hacer reaccionar el carbonato de litio de alta pureza con HF para producir una solucién de fluoruro de litio,
seguido de la reaccion con PFs para producir LiPFs;

(2) hacer reaccionar el carbonato de litio de alta pureza con HF gas en un reactor de lecho fluido para producir LiF
altamente puro y seco;

(3) hacer reaccionar el Li2COs3 de alta pureza con MnOz electrolitico para producir LiMnO2 de alta pureza;

(4) hacer reaccionar el carbonato de litio de alta pureza con 6xido de cobalto (CoOz2) para producir 6xido de litio y
cobalto de alta pureza;

(5) hacer reaccionar el carbonato de litio de alta pureza con fosfato férrico para producir fosfato de litio y hierro;

(6) hacer reaccionar el carbonato de litio de alta pureza con acido fosférico para producir precursores para baterias,
tales como LiH2PO4, que a su vez pueden hacerse reaccionar con 6xidos de hierro para dar polvos de catodo de
fosfato de litio y hierro;

(7) hacer reaccionar el carbonato de litio de alta pureza dispersado en agua desionizada con acido clorhidrico
gaseoso con cloruro de litio de pureza ultra alta;

(8) un procedimiento para producir sales de electrolitos altamente puros: (a) triflato, (b) perclorato, (c) LiASFs, (d)
LiBF3 y cualquier otro y (e) bis(oxalato)borato de litio;

(9) la produccién de hidroxido de litio altamente puro: (a) la electrolisis de una solucién de bicarbonato de litio,
mediante la dispersion de carbonato de litio de alta pureza en agua y haciéndolo reaccionar con diéxido de carbono
(b) la electrolisis de una solucion de cloruro de litio de alta pureza producida haciendo reaccionar el carbonato de
litio de alta pureza y acido clorhidrico y (c) la electrolisis del sulfato de litio producido a partir de carbonato de litio
de alta pureza y acido sulfurico, para producir una solucion de hidréxido de litio altamente puro.

En ciertas realizaciones, la preparacion del hidréxido de litio de alta pureza incluye el suministro de un haluro de litio
a una celda electroquimica en la que el hidréxido de litio de alta pureza es producido mediante una electrolisis, mientras
que también se producen cloro e hidrégeno gaseosos.

En otras realizaciones, se suministra una sal de litio, por ejemplo, bicarbonato de litio o nitrato de litio, a una celda
electroquimica en la que es electrolizada en agua para producir hidréxido de litio de alta pureza, hidrégeno gaseoso y
bien H2CO3 o bien HNOg, respectivamente.

Alternativamente, puede suministrarse sulfato de litio a una celda electroquimica y electrolizarse en agua para producir
hidroxido de litio de alta pureza, H2SO4 e hidrégeno gaseoso.

En una realizacién, se hace reaccionar Li2CO3 de alta pureza con HF para producir dos moles de fluoruro de litio de
alta pureza y didxido de carbono. El fluoruro de litio altamente puro se hace reaccionar después con PFs para producir
un producto de LiPFe de alta pureza.

En ofra realizacion, se hace reaccionar Li2CO3 de alta pureza con 2 equivalentes molares de HBF4 para producir 2
moles de LiBF4 de alta pureza, asi como CO: y agua.

En una realizacion alternativa, se hace reaccionar Li2COs3 de alta pureza con 2 equivalentes molares de CF3SOsH para
producir dos moles de Li(CF3SOs3) de alta pureza, asi como COz y H20.

En una realizacién alternativa, se hace reaccionar Li2COs de alta pureza con 2 equivalentes molares de HCIO4 para
producir dos moles de LiClOa, asi como diéxido de carbono y agua.

Regeneracion de la resina de intercambio idnico
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En otro aspecto de la divulgacion, se proporcionan procedimientos para la regeneracion de la resina de intercambio
iénico.

Segun se usa en el presente documento, el término “resina” se refiere a una matriz de poliestireno reticulada con
divinilbenceno (DVB) sustituido con grupos activos de acido aminofosfénico o imido acético débilmente débiles
conocidos con diversos nombres comerciales, tales como, Amberlite® IRC-74617471748, Purolite® S 930, Purolite®
S 940, Purolite® S 950, LEWATIT® TP-260, IONAC® SR- 5, y similares.

Una realizacién 400 de un procedimiento de regeneracion de intercambio idnico, mostrado en la FIG. 4, como sigue:

(1) desplazar la solucion fuerte de la resina en la etapa 400 poniendo en contacto con agua desionizada a un bajo
caudal para impedir la mezcla;

(2) opcionalmente eliminar los sélidos y cualquier resina deteriorada (éstos se recuperan mediante una filtracion a
la salida de la columna) haciendo pasar un retrolavado de agua fluidificante de la resina (es decir,
aproximadamente 1,5 volumenes de lecho en un caudal inverso);

(3) eliminar los iones divalentes de la resina mediante el tratamiento con un acido en la etapa 420, por ejemplo,
mediante la adicién de acido clorhidrico diluido (es decir, una concentracién de menos del 10 %);

(4) empapar la columna con acido en la etapa 430 durante un periodo de aproximadamente 30 minutos;

(5) aclarar la resina de la etapa 440 con desionizada hasta que se alcance un pH de 5 para desplazar y diluir el
acido de la columna;

(6) opcionalmente, tratar la columna con una base para reactivar la resina en la etapa 450 mediante la adicion de
NaOH diluido a la columna;

(7) aclarar la resina con aguas débiles para desplazar y diluir el NaOH de la columna;

(8) el suministro puede ser devuelto a la carga con la solucion de las aguas fuertes en un modo de flujo
descendente;

(9) combinar las soluciones de aclarado y reciclar las soluciones a través de una ésmosis inversa para su
reutilizacion; y

(10) opcionalmente, las soluciones de lavado de las etapas (3) y (5) pueden ser recicladas.
En una realizacién alternativa de la invencidn, se proporciona un procedimiento como sigue:
(1) desplazar la solucion fuerte de la resina mediante la adicién de agua desionizada a un bajo caudal;

(2) opcionalmente, eliminar los sélidos desplazados y cualquier resina deteriorada de la resina haciendo pasar un
retrolavado;

(3) tratar la columna con un acido para eliminar los iones divalentes mediante la adicion de &cido clorhidrico diluido
(por ejemplo, HCI que tiene una concentracién de menos de aproximadamente el 10 %);

(4) lavar la resina hasta que se alcance un pH de aproximadamente 5 para desplazar y diluir el acido de la columna;

(5) regenerar el medio de intercambio idnico poniéndolo en contacto con el extracto de las aguas débiles (que
tienen una concentraciéon de hasta aproximadamente 14 g/l de carbonato de litio y de bicarbonato de litio);

(6) aclarar la resina con agua desionizada para desplazar y diluir la columna;

(7) opcionalmente, las soluciones de aclarado pueden combinarse y reciclarse a través de una dsmosis inversa
para su reutilizacion; y

(8) opcionalmente, las soluciones de las etapas (3) y (5) pueden ser recicladas.

Reciclado de los microfiltros

Los microfiltros son caros y frecuentemente se quedan bloqueados con impurezas. Por lo tanto, es necesario
reciclarlos. Se han desarrollado numerosos procedimientos para el reciclado del filtro: los procedimientos preferidos
de reciclado son el uso de acido citrico para disolver el hierro, lo que permite el reciclado selectivo del hierro del filtro.
También pueden usarse otros compuestos para conseguir este mismo resultado, tales como EDTA sdédico. Sin
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embargo, es mas eficaz utilizar una solucién de un acido fuerte, tal como acido nitrico (que tenga una concentracion
de las soluciones de aproximadamente entre el 1y el 10 %) para reciclar el filtro. Para impedir la contaminacion, los
filtros se aclaran después concienzudamente antes de ponerse de nuevo en funcionamiento.

Ejemplos
Los Ejemplos relacionados con la Fig. 1 son aspectos de la divulgacion utiles para la comprension de la invencion.
Ejemplo n° 1 - Produccion de carbonato de litio

Haciendo referencia ahora a la FIG. 1 y a la FIG. 2, 40 es la dispersion; 45 es el primer reactor, 50 es el segundo
reactor, 55 es el tanque de COz, 60 es el tanque de separacion de gas/sélido/liquido (desgasificador), 65 es las bolsas
de filtro, 70 es los cartuchos del filtro, 75 es las columnas de resina, 80 es el precipitador, 85 es el filtro de fieltro, 90
es el secador, 1 es la corriente impura de carbonato, 2 es la corriente de suministro del primer reactor, 3 es la linea de
suministro de CO: al primer reactor, 4 es la linea de suministro de CO:2 al segundo reactor, 5 es la segunda corriente
de suministro del reactor, 6 es la corriente de transferencia al decantador, 7 es la corriente de retorno de carbonato al
primer reactor, 8 es el primer reciclado de dioxido de carbono, 9 es la corriente de bicarbonato que es suministrada a
las bolsas de filtro de filtracion gruesa (tales como las bolsas de filtracion de liquidos proporcionadas por Eaton-GAF),
10 es la corriente de bicarbonato que es suministrada a los filtros con cartuchos de filtracion finos (tales como los filtros
de cartucho de calidad esterilizante Aervent disponibles en Millipore), 11 es la corriente de bicarbonato que es
suministrada a la resina, 14 es el bicarbonato al precipitador, 15 es la corriente de recirculacion del intercambiador, 16
es una corriente mixta que incluye el sistema de reticulacién mas la corriente de bicarbonato que es suministrada al
precipitador, 17 es la corriente de evaporacion de CO2, 18 es la linea de retorno del CO:2 al tanque 55, 19 es la corriente
de carbonato (que puede incluir carbonato, bicarbonato o una combinacion de los mismos) suministrada al filtro, 20 es
la corriente de carbonato que es suministrada al secador, 21 es las aguas débiles que son recicladas a la dispersion,
22 es el agua de lavado reciclada que es reciclada a la dispersion y 23 es la extraccion del agua de lavado.

Haciendo referencia ahora a la FIG. 2, 95 es un tanque de mezcla en el que la corriente reciclada 126 se mezcla con
la corriente de suministro 124, 100 es un electrolizador que incluye una divisién 105 entre los compartimentos del
catodo y del anodo, lo que puede conseguirse con una membrana o un diafragma, 125 es la solucion de cloruro de
litio, 126 es la solucién de cloruro de litio que es el efluente del electrolizador, 127 es el suministro de cloro gaseoso,
128 es el suministro de agua, 129 es el suministro de hidrogeno gaseoso, 130 es la corriente reciclada de hidréxido
de litio y 131 es la corriente del producto de hidroxido de litio de la electrolisis.

Los procedimientos mostrados en la FIG. 1y en la FIG. 2 son como sigue:

el procedimiento comienza en el tanque de dispersion 40, que puede incluir 3 entradas. Aproximadamente el 85 % del
suministro entra a través de la linea 21 en forma de aguas débiles, que pueden ser refrigeradas a través de un medio
conocido, tal como un intercambiador de calor, hasta la temperatura deseada. La linea de suministro 21 puede tener
una concentracion de carbonato/bicarbonato de litio de aproximadamente 15 g/l. El caudal en masa de la linea 21 en
el tanque 40 es de aproximadamente 1.428 kg/h. Aproximadamente el 15 % del suministro es suministrado al tanque
40 a través de la linea 22 en forma de agua de lavado reciclada, que puede ser refrigerada hasta la temperatura
deseada mediante un medio conocido. Esta solucion de la linea 22 puede tener una concentracion de
carbonato/bicarbonato de litio de aproximadamente 7 g/l y puede ser suministrada a un caudal en masa de
aproximadamente 252 kg/h. El carbonato de litio en bruto puede ser suministrado a través de un alimentador de tornillo
1 a una velocidad de aproximadamente 30 g/l y un caudal en masa de aproximadamente 1.680 kg/h, en unas
condiciones de funcionamiento normales. Las tres entradas del tanque 40 se mezclan con una agitacién suficiente
para mantener el carbonato de litio insoluble en forma de un sdlido dispersado uniformemente por todo el tanque. Un
ejemplo de tiempo de permanencia es de 11 minutos. La solucién es bombeada después desde el tanque 40 a través
de la linea 2 hacia el primer reactor 45, en el que se suministra CO2 gaseoso a través de la linea 3 y se transforma en
bicarbonato de litio, y por lo tanto hace soluble el litio.

Haciendo referencia a la FIG. 3, se proporciona un ejemplo de un reactor, que puede ser similar a, o el mismo que, el
primer y el segundo reactor 45 y 50, donde puede generarse dicha transformacioén al bicarbonato de litio. En ciertas
realizaciones, la solucidon de carbonato de litio es suministrada al reactor a través de la linea 202 y el diéxido de
carbono gaseoso es suministrado al reactor a través de la linea 204. El reactor puede estar separado en varias
secciones, por ejemplo, una primera seccioén 206, una segunda seccion 208, una tercera seccién 210, una cuarta
seccion 212 y una quinta seccion 214. El reactor puede incluir varias placas que separan las diversas secciones, tales
como la placa 222, que separa la primera y la segunda seccion, la placa 224, que separa la segunda y la tercera
seccion, la placa 226, que separa la tercera y la cuarta seccioén y la placa 228, que separa la cuarta y la quinta seccion.
El reactor también puede incluir un agitador 228, ubicado en el recipiente de reaccién, de forma que el agitador es
capaz de proporcionar una mezcla suficiente al carbonato de litio y el diéxido de carbono. El agitador 228 puede incluir
diversas palas o protrusiones 229 disefiadas para proporcionar una mezcla exhaustiva. El reactor también puede
incluir unos deflectores 220. El exceso de diéxido de carbono sale del reactor a través de la linea 230 y la solucion
puede ser eliminada a través de 232.

El caudal de diéxido de carbono al reactor puede ser de al menos aproximadamente 200 I/min, como alternativa de al
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menos aproximadamente 250 I/min. Generalmente, se proporciona al menos un equivalente molar de didxido de
carbono, mas preferentemente se proporciona un poco mas de un equivalente molar (es decir, al menos
aproximadamente 1,05 molar), como alternativa se proporciona mas de aproximadamente 1,1 equivalentes molares.
El carbonato de litio sélido puede ser reciclado desde el fondo del desgasificador 60 a través de la linea 7 hacia el
fondo del reactor 45. Durante esta fase de la reaccion, la temperatura puede aumentar en aproximadamente 5 °C,
debido en parte a la reaccidon quimica exotérmica que tiene lugar. La solucion del primer reactor 45 puede suministrarse
después a través de la linea 5, opcionalmente a través de un intercambiador de calor, al segundo reactor 50 a un
caudal de entre aproximadamente 1.600 kg/h y aproximadamente 1.700 kg/h. En ciertas realizaciones, el caudal es
de al menos aproximadamente 1.500 kg/h. Puede usarse un intercambiador de calor para refrigerar el fluido hasta una
temperatura de aproximadamente la temperatura ambiente. La linea 4 suministra CO2 a un segundo reactor 50 a un
caudal de al menos aproximadamente 100 I/mm, como alternativa de al menos aproximadamente 120 I/min, como
alternativa de aproximadamente 135 I/min. En ciertas realizaciones, esto se produce a una presién que es ligeramente
superior a la presion atmosférica, pero también puede llevarse a cabo con una produccién mayor a una presion
aumentada. Los volumenes de funcionamiento del primer y del segundo reactor pueden ser de aproximadamente 500
litros cada uno, aunque también pueden usarse unos reactores que tengan unos volimenes de funcionamiento
diferentes. La solucion puede ser refrigerada hasta una temperatura de aproximadamente 20 °C y suministrada al
segundo reactor 50 a través de la linea 5. El calor de la reaccién que se produce en el segundo reactor 50 aumenta la
temperatura en entre aproximadamente 1 y 2 °C. La linea 4 suministra CO2 gaseoso al reactor 50 a un caudal de
aproximadamente 135 I/min de caudal. El segundo reactor 50 puede ser un reactor de etapas similar al primer reactor
45. La temperatura en el reactor 50 puede aumentar en aproximadamente 1 °C como resultado de la reaccién quimica.
El funcionamiento del segundo reactor 50 a una temperatura por debajo de aproximadamente 20 °C permite la adicion
de una mayor solubilidad del carbonato de litio en la solucién, lo que a su vez puede dar lugar a una mayor
productividad (es decir, una mayor produccién y un rendimiento mas alto). La solucion que contiene el bicarbonato es
transferida a través de 6 desde el segundo reactor 50 al tanque desgasificador 60. En el tanque desgasificador 60, se
separan los gases, los sdlidos y los liquidos. Los sdélidos pueden ser bombeados en forma de una suspension a través
de la linea 7 al primer reactor 45. Los gases, que pueden incluir CO2, pueden ser separados y suministrados a través
de la linea 8, que puede reciclar el gas al tanque de CO2 55 y suministrarlo de nuevo bien al primer o bien al segundo
reactor 45 o 50. El bicarbonato liquido es bombeado a través de la linea 9 a través de al menos uno, y preferentemente
dos, filtros mecanicos 65. El filtro mecanico puede incluir multiples filtros individuales con unos tamafios variables, que
incluyen un primer filtro que comprende una bolsa de filtro de 10 ym, un segundo filtro que comprende una bolsa de
filtro de 1 ym. La solucién de bicarbonato de litio filtrada puede ser suministrada al segundo filiro mecanico 70, que
puede incluir uno o mas cartuchos de filtro, por ejemplo, un primer cartucho que comprende un filtro de 0,2 pm y un
segundo cartucho que comprende un cartucho de 0,3 um. El segundo cartucho puede estar configurado para impedir
que se suministre hierro en el sistema de intercambio i6nico 75. El procedimiento de regeneracion del cartucho se
analiza a continuacion. La solucion liquida que contiene el bicarbonato de litio puede ser bombeada a través de la
linea 11 hasta la columna de la resina de intercambio idnico 75. La resina de intercambio iénico puede eliminar los
iones metalicos solubles divalentes que pasan a través de las bolsas de filtro 65 y de los cartuchos de filtro 70. En
ciertas realizaciones, el intercambio i6nico 75 puede incluir dos columnas, una columna que esta en funcionamiento y
una segunda columna que esta siendo regenerada. Las columnas de intercambio idnico pueden ser intercambiadas
entre funcionamiento y regeneracion cuando el medio de funcionamiento se satura. La solucion filtrada del sistema de
intercambio idnico es suministrada a través de la linea 14 al precipitador 80. El precipitador 80 puede calentarse
opcionalmente mediante un sistema de recirculacion que puede incluir un intercambiador de calor. La solucién del
precipitador 80 puede ser suministrada desde el fondo del tanque y bombeada a través de la linea 15 para volver a la
linea 16. La solucion de la columna de intercambio iénico 75 puede ser combinada en la linea 16 con la soluciéon
caliente de la linea 15 y suministrada al precipitador 80. El precipitador 80 puede estar agitado por el flujo de la linea
16. Opcionalmente, el precipitador 80 puede incluir un agitador. La solucion del precipitador 80 puede ser mantenida
a una temperatura de aproximadamente 95 °C, lo que facilita la separacién del CO2z del bicarbonato. El carbonato
solido sale del precipitador 80 a través de un rebosadero y el CO:2 puede ser refrigerado y recuperado a través de la
linea 17. El didxido de carbono gaseoso puede ser reciclado a través de la linea 18 a los dos reactores, 45 0 50. Una
corriente de producto que incluye aproximadamente un 90 % de carbonato de litio en peso puede ser bombeada a
través de la linea 19 hasta la banda de filtro 85. Las aguas débiles pueden ser recuperadas en un sistema de bandejas
a vacio y pueden ser refrigeradas y bombeadas a través de la linea 21 hasta el tanque de dispersion 40. Una parte de
estas aguas puede ser almacenada para la regeneracion de la resina. El primer lavado puede llevarse a cabo con la
misma agua de lavado reciclada. El segundo lavado puede realizarse con agua desionizada a una temperatura de
aproximadamente 92 °C. El agua de cada lavado puede combinarse en el mismo tanque para su reutilizacion. Este
agua puede ser refrigerada y bombeada al tanque de dispersién 40. Existe una linea de extraccion 23 de este agua.

Haciendo referencia a la FIG. 2, la corriente de suministro del cloruro de litio 124, que tiene una concentracién de entre
aproximadamente el 10 y el 40 %, puede ser suministrada al tanque 95. El cloruro de litio puede proceder de un
procedimiento de extraccion, que incluye salmueras geotérmicas u otras. El cloruro de litio del tanque 95 puede ser
suministrado a través de la linea 125 al electrolizador 100. La solucién efluente de cloruro de litio del electrolizador
100 puede ser reciclada de nuevo al tanque 95 a través de la linea 126, mientras que el cloro gaseoso y el hidrégeno
gaseoso salen del electrolizador a través de las salidas 127 y 129, respectivamente. El agua es suministrada al
electrolizador 100 a través de la linea 128. El hidréxido de litio puede ser reciclado a través de la linea 130 al
electrolizador 100, la corriente del producto de hidroxido de litio 131 puede ser recogida. En el electrolizador 100, los
iones de litio migran desde el compartimento del anodo hasta el compartimento del catodo por medio de fuerzas de
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migracion y de difusion.
Ejemplo n° 2 - Carga de la resina en la columna

La resina se carga en la columna, como sigue. En primer lugar, se mezclan en un barril de 208 | la resina Purolite® S
940 con agua desionizada. A una columna que tiene un volumen de aproximadamente 1.060 | se afiadio
aproximadamente %2 volumen de agua desionizada. Mediante el uso de un embudo se afiaden manualmente la resina
y el agua desionizada a la columna. Segun sea necesario se abre la valvula del fondo de la columna para vaciar un
poco de agua. Las etapas se repiten hasta que se han introducido aproximadamente 440 | de resina en la columna.

Ejemplo n° 3 - Regeneracion de la resina

En una realizacion de la presente invencion, un procedimiento para la regeneracion de la resina de intercambio i6nico
se proporciona, como sigue:

(1) las aguas fuertes se eliminan de la solucion de desplazamiento y se colocan en un tanque contenedor; las
aguas fuertes se sustituyen por aproximadamente 1 volumen de lecho de agua desionizada que es bombeada a
la parte superior de la columna a una velocidad de entre aproximadamente 2 y 4 volumenes de lecho/hora;

(2) la resina es desempaquetada con agua desionizada y la columna se rellena desde el fondo de la columna con
aproximadamente 1,5 volumenes de lecho de agua a una velocidad 1,2 volumenes de lecho/hora;

(3) el pH de la solucién de la columna se reduce para forzar a las esferas de resina a liberar los elementos metalicos
retenidos y la columna se rellena con 2 voliumenes de lecho de una solucion de HCI que tiene una concentracion
de entre aproximadamente el 1-8 %, preferentemente del 4 %, a una velocidad de aproximadamente 2,4
volumenes de lecho/hora

(4) el acido se deja en su sitio durante aproximadamente 30 minutos;
(5) se repiten las etapas (3) y (4);

(6) la columna se aclara con aproximadamente 2,1 volimenes de lecho de agua desionizada a una velocidad de
aproximadamente 2,4 volumenes de lecho/h hasta que el pH de la columna se aproxime al pH neutro

(7) la columna se aclara con aproximadamente 2,4 voliumenes de lecho de una solucién de sosa caustica que tiene
una concentracion de entre aproximadamente el 2 y el 4 % a una velocidad de aproximadamente 2,4 volimenes
de lecho/h para convertir de nuevo la resina en su forma activa, para permitir la captura de iones multivalentes

(9) se hacen circular aproximadamente 2,4 volumenes de lecho de las aguas débiles de LiIHCOs a una velocidad
de aproximadamente 2,4 volumenes de lecho/h a través de la columna para sustituir los iones de Na* por los de
Li

(10) las aguas fuertes que se transfirieron temporalmente a un tanque contenedor durante la etapa de
desplazamiento se devuelven a la columna a una velocidad de aproximadamente 1,2 volimenes de lecho/hora

Ejemplo n° 4

Los filtros de cartucho son muy caros y deberian usarse sélo una vez antes de su sustitucién, ya que el plastico que
rodea al filtro y las conexiones de los cartuchos son fragiles. En otro aspecto de la presente invencidn, se proporciona
un procedimiento para la regeneracion in situ de los cartuchos. Todas las etapas se llevaran a cabo en flujo inverso.
Haciendo referencia a la FIG. 5, se muestra el procedimiento 500.

(1) la primera etapa de aclarado 510, se hacen circular aproximadamente 200 | de agua desionizada a través de
los cartuchos de microfiltracion que tienen un tamafo de, por ejemplo, aproximadamente 2 pulgadas por 40
pulgadas, para la eliminacion de las particulas solidas;

(2) en la etapa de tratamiento con un acido 520, se afiaden aproximadamente 5 | de una solucion al 20 % de HNOs3
a aproximadamente 200 | de agua desionizada y se hacen circular a través de los cartuchos;

(3) en la segunda etapa de aclarado 530, se hacen circular aproximadamente 200 | de agua desionizada a través
de los cartuchos para eliminar el acido;

(4) en la etapa de tratamiento con una base 540, se afiaden aproximadamente 290 ml de una solucién al 50 % de

una base fuerte, tal como hidréxido de sodio o las aguas débiles, a aproximadamente 200 | de agua desionizada y
se bombean a través de los cartuchos; y
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(5) en la tercera etapa de aclarado 550, se hacen recircular aproximadamente 200 | de agua desionizada a través
de los cartuchos para eliminar la sosa caustica.

En otra realizacién de la presente invencion, se proporciona un procedimiento para la fabricacién de carbonato de litio
de alta pureza sin convertir en primer lugar el cloruro de litio en carbonato de litio sélido, como sigue:

(1) se suministra una corriente purificada de cloruro de litio con una concentracién aproximada de cloruro de litio
del 40 % en peso a un electrolizador equipado bien con una membrana o bien con un separador;

(2) se aplica una corriente al electrolizador y se genera cloro en el anodo, se genera hidrégeno en el catodo y se
produce una solucion de mas del 4 % en peso de hidroxido de litio en el compartimento del catodo;

(3) la solucion de hidréxido de litio se enfria y se suministra, junto con dioxido de carbono, a un reactor de
carbonatacion donde es convertida directamente en bicarbonato de litio;

(4) la solucién se separa del gas y de cualquier carbonato de litio sélido formado;

(5) la solucion de bicarbonato de litio se filtra para eliminar las impurezas traza que incluyen impurezas tales como
hierro, silice y otras;

(6) opcionalmente, la solucion se hace pasar a través de una columna de intercambio idnico para eliminar los iones
divalentes;

(7) la solucion es suministrada a un reactor de precipitacion y calentada a una temperatura de aproximadamente
95 °C para precipitar el carbonato de litio altamente puro; y

(8) la solucion es reciclada de nuevo al compartimento del catodo para el electrolizador.
Ejemplo n° 5 - Efecto de la corriente

Prueba n° 1: las condiciones de la prueba se muestran en la siguiente Tabla 1.

Tabla 1
Parametros Valores medianos
Corriente 76,8 A
Densidad de la corriente  |6.000 A/m?
\Voltaje 5,5V
Caudal 210 1/h (0,14 m/s)
Duracion de la prueba 100 minutos
Temperatura 50-55 °C
LiOH (inicial) 3,5M
H2S04 (inicial) 0,11 M
Li2SO4 (inicial) 2,3 M

Se acondicionaron membranas de Nafion 350 con una solucién de LiOH al 2 %. El rendimiento se calcul6 de tres
formas diferentes: el LiOH mediante una titulacion del catolito, el H2SO4 mediante una titulacion del anolito y el Li2SO4
bien mediante un analisis con un espectroscopia de emisién atémica de plasma iénico acoplado o bien mediante un
espectroscopia de masas de plasma idnico acoplado del anolito. Las eficacias de la corriente se midieron mediante la
medicién de las tres concentraciones del hidroxido de litio, del acido sulfarico y del sulfato de litio, respectivamente, al
59 %; al 61 %; y al 61 %. La eficacia promedio de la corriente era del 60 %.

Prueba n° 2: la densidad de la corriente se redujo hasta 4.000 A/m? (51,2 A), la duracion se aumento hasta 135 minutos
para permitir una carga total de mas de 400.000 culombios, como en la anterior Prueba n° 1. Las eficacias de la
corriente obtenidas fueron: LIOH = 71 %, H2SO4 = 59 % y Li2SO4 = 55 %, con un promedio del 62 %.

Prueba n° 3: la densidad de la corriente se fijé a 3.000 A/m? (38,4 A) y la duracion a 180 minutos. Las eficacias de la
corriente fueron: LIOH = 53 %, H2S04 = 62 % y Li2SO4 = 67 %, con un promedio del 62 %.

Prueba n° 4: la densidad de la corriente se fijo a 3.500 A/m? (44,8 A) y la duracién a 154 minutos. Las eficacias de la
corriente fueron: LIOH = 59 %, H2SO4= 62 % y Li2SO4 = 74 %, con un promedio del 62 %.
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Ejemplo n° 6

El objetivo del procedimiento de electrolisis es la conversion del LiCl purificado concentrado en una solucion
concentrada de LiOH para convertirlo en bicarbonato de litio, antes de hacer pasar la solucidn de bicarbonato de litio
a través de las etapas del procedimiento descritas en la FIG. 10 en la etapa de separacion de gas-liquido-sélido y a
través de las etapas del procedimiento descritas en la FIG. 10 para producir carbonato de litio. El factor limitante que
determina la eficacia de la celda es la concentracion del hidroxido de litio en el catolito, debido a la retromigracion del
hidréxido a través de la membrana. El programa experimental se diseiid para hace funcionar la celda a cuatro
concentraciones diferentes de hidroxido para cartografiar su efecto y determinar las concentraciones maximas que
podrian ser preparadas.

El experimento midi6 la eficacia de la corriente y la utilizaciéon de energia del procedimiento de didlisis en funcion de
la concentracion de hidroxido. Segun se describe en la anterior seccidon de quimica, los iones de Li* migran desde el
anolito hasta el catolito bajo el campo eléctrico aplicado, mientras que el agua es electrolizada en Hz y OH" en el
catodo. En teoria, cada electron que pasa por el circuito externo se corresponde con un aumento de una molécula de
LiOH en el catolito, dando lugar a un aumento en la concentracién de LiOH con el tiempo. Sin embargo, la principal
ineficacia del procedimiento, la retromigracién de los iones OH- desde el catolito hasta el anolito, depende de la
concentracion de OH- del catolito. Los experimentos aqui notificados se llevaron a cabo con la intenciéon de mantener
la concentracion de OH- del catolito constante mediante la adicion de agua a una velocidad conocida. La eficacia de
la reaccion se midi6 comparando la velocidad real de adicién de agua con lo que se esperaba sobre la base de la
teoria.

Configuracion experimental

El sistema de electrolisis consistia en la celda de electrolisis y los sistemas de flujo del anolito y del catolito. La
electrolisis de las soluciones de LiCl se lleva a cabo mediante el uso de un electrolizador FM01 fabricado por ICI (un
modelo a escala del electrolizador FM21 usado comercialmente en la industria cloroalcalina). El electrolizador incluia
electrodos de pala con linterna; se usé titanio recubierto con 6xido de rutenio como anodo, y se us6 niquel como
catodo. Se us6 Nafion® 982 como la membrana. El area superficial activa era de 64 cm? (4 x 16 cm) y el hueco de la
celda era de aproximadamente 12-13 mm. El electrolizador FM01 funcionaba con la direccion de flujo paralela a la
direccion de 16 cm, ya que esto mejoraba la gestién de los gases (cloro e hidrogeno) desprendidos desde los
electrodos. Ademas, aunque los flujos del anolito y del catolito normalmente se suministran desde los lados opuestos
de la celda, se suministraron desde el mismo lado en estas pruebas, de nuevo para limitar los efectos de la obstruccion
por gas.

El sistema de flujo del anolito incluia un tanque de suministro, una bomba, un tanque de desgasificacion, un depurador
de cloro y un tanque de recoleccion. Se puso una solucién de cloruro de litio que tiene una concentracion de
aproximadamente un 21 % en peso en el tanque de suministro del anolito y se calent6 hasta aproximadamente 90 °C.
La solucion se bombed a través de la camara de la celda del anodo en un modo de paso Unico a un caudal de
aproximadamente 20 cm3min, que se corresponde con una velocidad frontal de 0,13 cm/s. A la salida de la celda, la
solucion de LiCl y el Cl2 gaseoso atrapado (producido en el anodo) se hicieron pasar a través del tanque de
desgasificacion que estaba equipado con un depurador de cloro para eliminar el cloro. Después, la solucién se bombed
a un tanque de recoleccion para su almacenamiento.

El sistema de flujo del catolito incluia un tanque, una bomba y un sistema de suministro de agua. Se puso el hidroxido
de litio en el tanque y se calentd hasta aproximadamente 95 °C y se suministré a la camara de la celda del catodo en
un modo de recirculacion a un caudal de aproximadamente 50 ml/min, que se corresponde con una velocidad frontal
de 0,33 cm/s. Se anadi6 agua de forma continua al sistema mediante el uso de una bomba peristaltica para intentar
mantener una concentracion constante de LiOH. La velocidad de adicion se controlé mediante la pérdida de peso del
tanque de agua. Se burbujed nitrégeno a través del tanque de recirculacion del catolito para minimizar la reaccion del
LiOH con el CO2del aire.

Las condiciones experimentales usadas en los cuatro experimentos se resumen en la siguiente Tabla 2. Estas

condiciones fueron las mismas para todos los experimentos. La concentracién de hidréxido en el catolito se modifico
desde 2,5 M hasta 0,7 M entre los cuatro experimentos.
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Tabla 2. Resumen de los principales parametros usados en los experimentos de electrolisis realizados.

Parametro Valor
Densidad de la corriente 3.000 A m™2
Area del electrodo 64 cm?
Volumen del anolito 60 cm?®
Volumen del catolito 60 cm?®
Concentracion de entrada del LiCl 21 % en peso
pH de entrada del LiCl 0,5-0,7
Temperatura 90 °C
Tiempo de funcionamiento 2-3 horas
Velocidad de flujo del anolito (LiCl) 0,13 cm/s
Velocidad de flujo del catolito (LiOH) 0,33 cm/s

Se recogieron muestras en la entrada y en la salida del catolito y en los puertos de entrada del anolito cada 30 minutos
durante el funcionamiento de la celda. El voltaje de la celda se monitorizd en los terminales de la celda usando un
multimetro de mano. Se usé la diferencia entre las concentraciones de hidroxido en la entrada y en la salida del catolito
y el voltaje de la celda para calcular la eficacia y el consumo de energia de la celda.

Resultados

Haciendo referencia ahora ala FIG. 6 ala FIG. 9y ala Tabla 3, se resumen los resultados de los cuatro experimentos.
La FIG. 6 muestra la dificultad para mantener una concentracién constante de LiOH basandose Unicamente en el
ajuste de la velocidad de adicion de agua, en ausencia de una medicién simultanea de la concentracién de hidroxido.
Se cree que es debido a que el agua puede ser consumida o afiadida al catolito mediante una diversidad de
mecanismos que incluyen electrolisis, evaporacion y migracién a través de la membrana con cationes de Li¢. En
general, los datos sugieren que cuanto mayor sea la concentracion inicial de LiOH, mas dificil es la tarea de mantener
constante la concentracion a través de la adicion de agua.

El voltaje de la celda era de aproximadamente 4,3-4,4 V para todas las series experimentales (mostradas en la FIG.
7), lo que indica que el voltaje es relativamente independiente de la concentracion de hidroxido. También implica que
el consumo de energia esta guiado ampliamente por la eficacia eléctrica de las reacciones en el electrodo y en la
membrana. El hueco de la celda en el electrolizador FM01 usado en el estudio (12-13 mm) es grande en comparacion
con las celdas comerciales (2-3 mm), por lo que podria esperarse que una celda comercial tuviera un voltaje de celda
menor que los aqui medidos.

La eficacia de la corriente disminuye al aumentar la concentracion de LiOH, segun se muestra en la FIG. 8. Esto es
debido probablemente al aumento en la retromigracion de los aniones OH- a través de la membrana desde el catolito
hasta el anolito al aumentar la concentracion de LiOH. Segun se muestra en la FIG. 9, este fendmeno también dio
como resultado un aumento en el consumo de energia debido a que todos los experimentos se llevaron a cabo
aproximadamente a la misma densidad de corriente, y a que el voltaje de la celda era esencialmente constante. Los
datos sugieren que la concentracion limitante practica del LiOH es de aproximadamente 1-2 M, aunque puede ser
posible identificar un intervalo de condiciones de funcionamiento u otras membranas que podrian conseguir un
resultado diferente.

La Tabla 3 resume los hallazgos de este estudio y demuestra que la eficacia en la produccién de LiOH aumenta al
disminuir la concentracién de LiOH, alcanzando una eficacia de entre aproximadamente el 80-88 % para unas
concentraciones de aproximadamente 1 M (2,4 % en peso) de LiOH. El voltaje de la celda es relativamente
independiente de la concentracién de LiOH, por lo que la eficacia también guia los requisitos energéticos, que
disminuyen hasta aproximadamente 5 kWh por kg de LiOH producido a una concentracion de aproximadamente 1 M.
La velocidad de produccion del LiOH también es méxima (2,1-2,4 kg/m2/h) a una concentracién del 2,4 % en peso de
LiOH.
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Tabla 3. Resumen de los resultados principales del programa experimental.

ID de la _Li_O_H L'iOH Voltaje de | Adicion Eficacia Velocida_q de Energia
prueba (inicial) | (final) la celda | de agua produccién *
M M Vv g/min % kg de LiOH/m?/h | kWh/kg de LiOH
8 de junio 2,57 3,28 4,37 0,5 35 0,94 15
10 de junio 1,62 1,88 4,45 5 65 1,74 8
12 de junio 0,94 0,92 4,28 11 80 2,14 5
15 de junio 0,69 0,89 4,33 10 88 2,36 53
* Calculada a partir de los datos (velocidad de produccion = 2,68 kg de LiOH/m?/h x eficacia).

Ejemplo 7 - Li2COs3 purificado partiendo de hidroxido de litio solido
Dispersion

Se suministré hidroxido de litio sélido monohidratado aproximadamente a 43,3 kg/h al tanque de dispersion 40 a través
de la linea 1 y el agua de lavado reciclada y las aguas débiles se reciclan a través de las lineas 21 y 22
respectivamente. Siendo el caudal total al tanque de aproximadamente 22 kg/min, aproximadamente el 80 % del flujo
eran aguas débiles y el resto del flujo es agua de lavado. La mezcla resultante era una solucién de carbonato e
hidréxido de litio. La temperatura de la solucién era de aproximadamente 20 °C.

Reaccién

La velocidad de la reaccion para la conversion del hidroxido de litio en carbonato y bicarbonato de litio se controld
manteniendo un pH en el lado de la salida del primer reactor 45 a aproximadamente 8,5. El flujo de CO2 al primer
reactor 45 se ajustod para mantener este pH. El caudal de CO2 era de aproximadamente 300 I/min y la temperatura de
la solucién que salia del reactor aumenté hasta aproximadamente 30 °C, debido al calor de la reaccién. La temperatura
de la solucion se enfrié hasta 20 °C por medio del intercambiador de calor entre el primer y el segundo de los dos
reactores, 45y 50.

El segundo reactor convirtié el resto del Li2COs sin convertir en bicarbonato de litio segun se suministraba CO2 al
segundo reactor a un caudal de 275 |/min, y la temperatura en el lado de la salida del reactor aument6 hasta
aproximadamente 23 °C debido al calor de la reaccion.

La solucién de bicarbonato de litio se hizo pasar después a través del mismo procedimiento y en las mismas
condiciones que en el Ejemplo 1. En primer lugar, la solucidén pasa a través del separador de gas/soélido/liquido 60,
después a través de la filtracion 65 y 70, el intercambio iénico 75 y hasta el precipitador 80 y hasta la filtracion 85 y el
secado 90.

Resina

El hidréxido de litio monohidratado tenia una concentracién de calcio y de magnesio significativamente menor que de
carbonato de litio. Por lo tanto, era posible aumentar el tiempo entre las regeneraciones hasta entre 60 y 90 volumenes
de lecho de las aguas fuertes.

Banda de filtro

El caudal del segundo lavado se ajusté a 3 I/min de agua desionizada calentada a 92 °C. El caudal del primer lavado
era el mismo que en el Ejemplo 1.

Secador

El secador funcionaba segun se ha descrito en el Ejemplo 1, produciendo aproximadamente 35,83 kg/h de carbonato
de litio purificado. El rendimiento quimico era de aproximadamente un 93 %.

Ejemplo n° 8 - Produccion de carbonato de litio

En la FIG. 1, el sistema para la produccién de carbonato de litio de alta pureza y de pureza ultra alta incluye el tanque
de dispersion 40 que esta configurado para proporcionar una suspension de particulas; el primer reactor de
carbonatacion 45, el segundo reactor de carbonatacion 50, el tanque de CO2 55, el tanque de separaciéon de
gas/sélido/liquido (desgasificador) 60, el primer sistema de filtracion 65 que incluye bolsas de filtro, el segundo sistema
de filtracion 70 que incluye cartuchos de filtro, las columnas de intercambio i6nico 75, el precipitador 80, el filtro de
cinta 85y el secador 90. La linea de suministro 1 suministra carbonato impuro al reactor, suministrado al primer reactor
através de lalinea 2, el CO2 es suministrado al primer reactor a través de la linea 3, el CO2 es suministrado al segundo
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reactor a través de la linea 4, el carbonato de litio es suministrado al segundo reactor a través de la linea 5, el carbonato
de litio del segundo reactor es transferido al decantador a través de la linea 6, una porcion del carbonato es devuelta
al primer reactor a través de la linea 7, el CO2 desgasificado se elimina a través de la linea 8, el bicarbonato es
suministrado a las bolsas de filtro a través de la linea 9, el bicarbonato es suministrado a los cartuchos a través de la
linea 10, el bicarbonato es suministrado a la resina de intercambio iénico a través de la linea 11, el bicarbonato es
suministrado al precipitador a través de la linea 14, la recirculacion del intercambiador de calor es a través de la linea
15, la linea 16 suministra una mezcla de la recirculacién del precipitador y el bicarbonato de la resina de intercambio
i6nico al precipitador, el CO2 separado por el precipitador es reciclado a través de la linea 17, el COz2 de la linea de
reciclado 17 y de la linea del desgasificador 8 es suministrado al tanque contenedor a través de la linea 18, el carbonato
es suministrado a los filtros a través de la linea 19, el carbonato filtrado es suministrado desde los filtros al secador a
través de la linea 20, las aguas débiles de los filtros son suministradas al tanque de dispersion a través de la linea 21,
el agua de lavado reciclada es suministrada desde los filtros al tanque de dispersion a través de la linea 22 y el extracto
del agua de lavado se elimina de los filtros a través de la linea 23.

Como se comprende en la técnica, no se muestran todos los equipos ni aparatos en las figuras. Por ejemplo, un
experto en la técnica reconocera que pueden emplearse diversos tanques contenedores y/o bombas en el presente
procedimiento.

» o«

Las formas singulares “un”, “uno/a” y “el/la” incluyen los referentes en plural, salvo que el contexto lo dicte claramente
de otro modo.

Opcional u opcionalmente significa que el acontecimiento o las circunstancias descritas posteriormente pueden
producirse o no. La descripcion incluye los casos en los que el acontecimiento o la circunstancia se produce, y los
casos en los que no se produce.

Los intervalos pueden estar expresados en el presente documento como desde aproximadamente un valor en
particular, y/o hasta aproximadamente otro valor en particular. Cuando se expresa dicho intervalo, debe entenderse
que otra realizacion es desde uno de los valores en particular y/o hasta el otro valor en particular, junto con todas las
combinaciones incluidas en dicho intervalo.

Segun se usa en el presente documento, la mencion del término aproximadamente con respecto a un intervalo de
valores debe ser interpretada como que incluye tanto el extremo superior como el inferior del intervalo mencionado.
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REIVINDICACIONES
1. Un procedimiento de produccion de un compuesto que contiene litio, que comprende las etapas de:

poner en contacto una salmuera acuosa que contiene Li2COs que tiene una pureza de menos del 99 % con COz a
la temperatura ambiente para formar una segunda solucién acuosa que comprende LIHCOs, compuestos
insolubles e iones disueltos;

suministrar la segunda solucién acuosa a un aparato de ésmosis inversa, en el que dicho aparato de dsmosis
inversa esta configurado para funcionar a altas presiones, concentrando asi el LIHCOs3;

separar los compuestos insolubles de la segunda solucion acuosa usando un reactor de gas-liquido-sélido para
formar una tercera solucién acuosa, comprendiendo la tercera solucién acuosa LIHCOs3 e impurezas disueltas;
extraer al menos una porcion de las impurezas disueltas de dicha tercera solucién acuosa con un medio selectivo
de iones para formar una cuarta solucién acuosa que contiene el LIHCO3 disuelto y que tiene una concentracion
reducida de las impurezas disueltas con respecto a la tercera solucién acuosa;

mantener una presion constante mientras se llevan a cabo las etapas de separacién y de extraccion; y

calentar la cuarta solucion acuosa para formar Li2COs3 sdlido, CO2 gaseoso e impurezas disueltas.

2. El procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que los compuestos insolubles separados de la segunda solucion
acuosa son reciclados a la primera solucién acuosa.

3. Un procedimiento de produccion de LiPFs, comprendiendo el procedimiento las etapas de

hacer reaccionar una primera solucién acuosa que comprende un Li2CO3 de calidad técnica con COz2 para formar una
segunda solucion acuosa que comprende LiHCOs disuelto;

separar el COz2 sin reaccionar y los compuestos insolubles de la segunda soluciéon acuosa usando un separador de
gas-liquido-solido para producir una tercera soluciéon acuosa,

suministrar la tercera solucién acuosa a un aparato de 6smosis inversa para concentrar el Li2COs, en el que el aparato
de dsmosis inversa es operativo para eliminar el COz2 de la solucion y causar la precipitacion del Li2COs.

eliminar las impurezas disueltas de la tercera soluciéon acuosa poniendo en contacto la tercera solucion acuosa con
un medio selectivo de iones para producir una cuarta solucioén acuosa; y

precipitar el Li2COs de la cuarta solucion acuosa, en el que el Li2COs tiene una pureza de al menos el 99,99 %;
hacer reaccionar dicho Li2CO3 con HF para producir una solucion de fluoruro de litio; y

hacer reaccionar la solucion con PFs para producir LiPFe.

4. Un procedimiento de produccion de LiF, comprendiendo el procedimiento las etapas de

hacer reaccionar una primera solucion acuosa que comprende un Li2CO3 de calidad técnica con COz para formar una
segunda solucién acuosa que comprende LiHCO3 disuelto;

separar el COz sin reaccionar y los compuestos insolubles de la segunda solucién acuosa usando un separador de
gas-liquido-sdélido para producir una tercera solucion acuosa;

suministrar la tercera solucidon acuosa a un aparato de 6smosis inversa para concentrar el Li2COs, en el que el aparato
de 6smosis inversa es operativo para eliminar el CO2 de la solucion y causar la precipitacion del Li2COs;

eliminar las impurezas disueltas de la tercera soluciéon acuosa poniendo en contacto la tercera solucién acuosa con
un medio selectivo de iones para producir una cuarta solucién acuosa; y

precipitar el Li2CO3 de la cuarta solucién acuosa, en el que el Li2COs3 tiene una pureza de al menos el 99,99 %;

hacer reaccionar dicho carbonato de litio con HF gas en un reactor de lecho fluido para producir LiF, en el que el LiF
esta seco.

5. Un procedimiento de produccion de LiMnOz2, comprendiendo el procedimiento las etapas de hacer reaccionar una
primera solucion acuosa que comprende un Li2CO3 de calidad técnica con CO:2 para formar una segunda solucion
acuosa que comprende LiHCO3 disuelto;

separar el CO sin reaccionar y los compuestos insolubles de la segunda solucién acuosa usando un separador de
gas-liquido-solido para producir una tercera soluciéon acuosa,

suministrar la tercera solucién acuosa a un aparato de 6smosis inversa para concentrar el Li2COs3, en el que el aparato
de dsmosis inversa es operativo para eliminar el COz2 de la solucion y causar la precipitacion del Li2COs.

eliminar las impurezas disueltas de la tercera solucidon acuosa poniendo en contacto la tercera solucién acuosa con
un medio selectivo de iones para producir una cuarta solucioén acuosa; y

precipitar el Li2CO3 de la cuarta solucion acuosa, en el que el Li2COs3 tiene una pureza de al menos el 99,99 %. hacer
reaccionar dicho carbonato de litio con MnOz2 electrolitico para producir LiMnOx.

6. Un procedimiento de produccion de 6xido de litio y cobalto, comprendiendo el procedimiento las etapas de

hacer reaccionar una primera solucion acuosa que comprende un Li2CO3 de calidad técnica con COz para formar una
segunda solucién acuosa que comprende LiHCO3 disuelto;

separar el COz sin reaccionar y los compuestos insolubles de la segunda solucién acuosa usando un separador de
gas-liquido-sdlido para producir una tercera solucion acuosa,

suministrar la tercera solucién acuosa a un aparato de 6smosis inversa para concentrar el Li2COs, en el que el aparato
de 6smosis inversa es operativo para eliminar el CO2 de la solucion y causar la precipitacion del Li2COs.

eliminar las impurezas disueltas de la tercera soluciéon acuosa poniendo en contacto la tercera solucién acuosa con

17



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2750527 T3

un medio selectivo de iones para producir una cuarta solucién acuosa; y
precipitar el Li2CO3 de la cuarta solucion acuosa, en el que el Li2COs tiene una pureza de al menos el 99,99 %; hacer
reaccionar dicho carbonato de litio con 6xido de cobalto para producir 6xido de litio y cobalto.

7. Un procedimiento de produccién de un fosfato de litio y hierro, comprendiendo el procedimiento las etapas de
hacer reaccionar una primera solucion acuosa que comprende un Li2COs3 de calidad técnica con CO2 para formar una
segunda solucion acuosa que comprende LiHCO3 disuelto;

separar el CO2 sin reaccionar y los compuestos insolubles de la segunda solucién acuosa usando un separador de
gas-liquido-solido para producir una tercera soluciéon acuosa,

suministrar la tercera solucién acuosa a un aparato de 6smosis inversa para concentrar el Li2COs3, en el que el aparato
de 6smosis inversa es operativo para eliminar el COz2 de la solucion y causar la precipitacion del Li2COs.

eliminar las impurezas disueltas de la tercera solucidon acuosa poniendo en contacto la tercera solucién acuosa con
un medio selectivo de iones para producir una cuarta solucioén acuosa; y

precipitar el Li2CO3 de la cuarta solucion acuosa, en el que el Li2COs tiene una pureza de al menos el 99,99 %; hacer
reaccionar dicho carbonato de litio con fosfato férrico para producir fosfato de litio y hierro.

8. Un procedimiento de produccién de LiH2PO4 comprendiendo el procedimiento las etapas de hacer reaccionar una
primera solucién acuosa que comprende un Li2COs3 de calidad técnica con CO: para formar una segunda solucion
acuosa que comprende LiHCO3 disuelto;

separar el COz sin reaccionar y los compuestos insolubles de la segunda solucién acuosa usando un separador de
gas-liquido-sdélido para producir una tercera solucion acuosa,

suministrar la tercera solucién acuosa a un aparato de dsmosis inversa para concentrar el Li2COs, en el que el aparato
de 6smosis inversa es operativo para eliminar el CO2 de la solucion y causar la precipitacion del Li2COs.

eliminar las impurezas disueltas de la tercera solucion acuosa poniendo en contacto la tercera solucion acuosa con
un medio selectivo de iones para producir una cuarta solucién acuosa; y

precipitar el Li2CO3 de la cuarta solucion acuosa, en el que el Li2COs tiene una pureza de al menos el 99,99 %; hacer
reaccionar dicho carbonato de litio con acido fosférico para producir LiH2POa4.

9. Un procedimiento de produccion de fosfato de litio y hierro que comprende las etapas del procedimiento segun se
definen en la reivindicacion 8 y que comprende adicionalmente hacer reaccionar el LiH2PO4 con éxido de hierro para
producir fosfato de litio y hierro.

10. Un procedimiento de produccién de cloruro de litio, procedimiento que comprende las etapas de hacer reaccionar
una primera solucién acuosa que comprende un Li2COs de calidad técnica con COz para formar una segunda solucion
acuosa que comprende LiHCO3 disuelto;

separar el COz sin reaccionar y los compuestos insolubles de la segunda solucién acuosa usando un separador de
gas-liquido-sdlido para producir una tercera solucion acuosa,

suministrar la tercera solucién acuosa a un aparato de dsmosis inversa para concentrar el Li2COs, en el que el aparato
de 6smosis inversa es operativo para eliminar el CO2 de la solucion y causar la precipitacion del Li2COs,

eliminar las impurezas disueltas de la tercera solucion acuosa poniendo en contacto la tercera solucion acuosa con
un medio selectivo de iones para producir una cuarta solucién acuosa; y

precipitar el Li2COs de la cuarta solucion acuosa, en el que el Li2COs tiene una pureza de al menos el 99,99 %; hacer
reaccionar una solucién que comprende agua desionizada y dicho carbonato de litio con acido clorhidrico gaseoso
para producir cloruro de litio.

11. Un procedimiento de produccion de sales de electrolitos, comprendiendo el procedimiento las etapas de

hacer reaccionar una primera solucién acuosa que comprende un Li2CO3 de calidad técnica con COz para formar una
segunda solucion acuosa que comprende LiHCOs disuelto;

separar el CO sin reaccionar y los compuestos insolubles de la segunda soluciéon acuosa usando un separador de
gas-liquido-solido para producir una tercera soluciéon acuosa,

suministrar la tercera solucién acuosa a un aparato de 6smosis inversa para concentrar el Li2COs, en el que el aparato
de dsmosis inversa es operativo para eliminar el CO de la solucién y causar la precipitacion del Li2COs,

eliminar las impurezas disueltas de la tercera soluciéon acuosa poniendo en contacto la tercera solucion acuosa con
un medio selectivo de iones para producir una cuarta solucion acuosa; y

precipitar el Li2CO3 de la cuarta solucion acuosa, en el que el Li2COs tiene una pureza de al menos el 99,99 %; hacer
reaccionar dicho carbonato de litio bien mediante una triflacion o bien mediante una percloracién y mediante el uso de
LiASFs, de LiBFs3, de bis(oxalato)borato de litio, 0 de combinaciones de los mismos.
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