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rpm Revoluciones por minuto

s Segundo

ML Microlitros

Mm Micrémetro

Vv Voltio

SIMBOLOGIA

- Se transforma en

l Se precipita

T Se desprende en forma de gas
= Reaccion reversible

e~ Electron

6 Grado de desintercalacion

B Coeficiente de modelo matematico
€ Error experimental

n Eficiencia

) Fraccion masica

NOMENCLATURA QUIMICA

Na[Al(OH),] Aluminato de sodio hidratado
CH;COOH Acido acético

Cit3~ Anion citrato

CoC,0, Oxalato de cobalto
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co, Didxido de carbono
C,0;~ Anion oxalato

C,HsOs Acido malico

Ce Grafito
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HNO; Acido nitrico

H,0 Molécula de agua
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LiNi,Mn,Co,0, Oxido de litio, niquel, manganeso y cobalto
LiPF, Hexafluorofosfato de litio
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MnC,0, Oxalato de manganeso
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GLOSARIO DE TERMINOS

Agente complejante. Sustancia que se une a iones metalicos formando complejos estables,

reduciendo su reactividad en solucion.

Agente lixiviante. Sustancia que actua como un disolvente selectivo que facilita la separacion

de los elementos deseados de la matriz sélida en la que se encuentran.

Agente oxidante. Sustancia quimica que acepta electrones de otra sustancia durante una

reaccion quimica.

Agente quelante. Sustancia quimica que tiene la capacidad de unirse a iones metalicos
mediante multiples enlaces, formando un complejo estable llamado “quelato”. Este proceso

permite inmovilizar o eliminar metales del medio en el que se encuentran.

Agente reductor. Sustancia quimica que cede electrones a otra sustancia durante una reaccién

quimica.

Anodo. Electrodo negativo de una pila de iones de litio, donde ocurre la oxidacién durante la
descarga, derivado del desplazamiento de los iones de litio hacia el catodo a través del

electrolito.

Bateria. Conjunto de unidades de almacenamiento eléctrico que funcionan en serie o paralelo

para suministrar energia a un dispositivo.

Carga residual. Energia que queda en una bateria desechada, suficiente para causar riesgos

si N0 se maneja correctamente.

Catodo. Electrodo positivo de una pila de iones de litio, donde ocurre la reduccion durante la
descarga, derivado del desplazamiento de los iones de litio desde el anodo a través del

electrolito.

Complejacién. Proceso quimico mediante el cual un atomo o ion central, generalmente un
metal, se une a uno o varios ligandos (moléculas o iones) para formar un complejo coordinado,

estabilizando la especie y modificando sus propiedades quimicas y reactividad.

Xii
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Contaminacion cruzada. Mezcla de residuos de distintas baterias por la inadecuada
clasificacion en su confinamiento, que dificulta la recuperacién segura de litio y aumenta riesgos

ambientales y de seguridad.

Densidad de energia gravimétrica, energia especifica. Cantidad de energia almacenada o

liberada por unidad de masa.

Densidad energética, densidad volumétrica. Cantidad de energia almacenada o liberada por

unidad de volumen.

Desintercalacion. Proceso mediante el cual los iones de litio (Li*) salen de la estructura

cristalina del catodo y se desplazan a través del electrolito hacia el anodo.

Economia circular. Modelo econémico que busca reducir residuos y optimizar recursos
mediante la reutilizacion, reparacion, reciclaje y recuperaciéon de materiales, prolongando el

ciclo de vida de los productos.

Efluente. Cualquier liquido de desecho o vertido que sale de una fuente; normalmente contiene
contaminantes o residuos y se libera al medio ambiente, como rios, lagos o sistemas de

alcantarillado.

Electrodo de Hidrégeno Estandar. También conocido como Electrodo de Hidrogeno Normal
(SHE, por sus siglas en inglés), es el electrodo de referencia universal utilizado en
electroquimica para medir y comparar potenciales de otros electrodos; por convencién su

potencial estandar es cero voltios.

Electroobtencion. Proceso electroquimico utilizado para recuperar y purificar metales a partir
de soluciones acuosas que contienen iones metalicos disueltos, aplicando una corriente
eléctrica para que los iones metalicos en solucién se reduzcan y se depositen como metal sélido

puro en el catodo.

Espodumena. Mineral del grupo de los piroxenos que constituye una de las principales fuentes

de litio en roca dura a nivel mundial.

Xiii
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E-factor. Métrica que cuantifica la eficiencia de un proceso quimico en términos de la cantidad
de residuos generados, ampliamente usado para evaluar el impacto ambiental de sintesis

quimicas.

Hidrometalurgia. Area de la metalurgia que se encarga de extraer metales de sus minerales
mediante procesos quimicos en soluciones acuosas, como la lixiviacion, la precipitacion y la

electroobtencion.

Intercalaciéon. Proceso mediante el cual los iones de litio (Li*) se desplazan a través del

electrolito y se insertan reversiblemente dentro de la estructura cristalina del anodo.

Licor. Solucion liquida que contiene el agente lixiviante y las especies quimicas disueltas

extraidas desde un solido durante el proceso de lixiviacion.

Lixiviacion. Proceso quimico o fisico mediante el cual se extraen sustancias solubles de un

sélido mediante el uso de un liquido.

Mineral estratégico. Recurso mineral que un pais considera esencial para su seguridad,
economia y desarrollo tecnologico, y cuyo suministro puede ser limitado o depender de otros

paises.

Mineria urbana. Proceso de recuperacion de materiales valiosos o reciclables a partir de los
residuos generados en areas urbanas, como electrénicos, metales, plasticos y otros desechos,

con el objetivo de reducir el impacto ambiental y fomentar la economia circular.

Masa negra. Polvo fino oscuro que se obtiene al triturar y separar mecanicamente baterias al

final de su vida util. En este trabajo, se refiere al material activo de catodo tipo NMC.

Material intercalante. Sustancia que se coloca entre capas de otro material para mejorar sus

propiedades, como resistencia, aislamiento o conduccion.

Férmula unitaria. Representacion quimica que indica la proporcién mas simple y en nimeros

enteros de los atomos que forman un compuesto.

Pegmatita. Roca ignea de grano extremadamente grueso que se forma en las etapas finales

de cristalizacién de un magma; puede concentrar litio en minerales como la espodumena.

Xiv
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Pila. Unidad de almacenamiento eléctrico que puede funcionar de forma individual para

suministrar energia a un dispositivo.

Pirometalurgia. Rama de la metalurgia que se encarga de la extraccion y purificacion de
metales a partir de sus minerales mediante procesos que implican altas temperaturas, como la

fundicion, calcinacion y reduccion.

Potencial de fuga térmica. Magnitud que indica la facilidad con la que el calor puede escapar

de un sistema o material hacia su entorno.

Potencial electroquimico. Energia por unidad de carga que tiene una especie quimica debido

a su combinacion de energia quimica y eléctrica, expresado en voltios.

Potencial estandar de reduccion. Magnitud que indica la tendencia de una especie quimica
a ganar electrones y, por lo tanto, a reducirse, medida en condiciones estandar (25 °C, 1 atm,

1 M de concentracion para soluciones).

Potencial redox. Medida de la tendencia de una sustancia a ganar o perder electrones en una

reaccion de oxidacion-reduccion, expresada en voltios respecto a un electrodo de referencia.

Selectividad. Capacidad del agente lixiviante para disolver preferentemente el elemento de
interés presente en un mineral o salmuera, minimizando la disolucion de otros elementos

presentes.

Serie galvanica, escala galvanica. Conjunto de metales y aleaciones ordenados segun su
potencial electroquimico en un electrolito determinado, de manera que el metal con mayor

tendencia a perder electrones se situa al principio.

Smart grid. Sistema eléctrico avanzado que utiliza tecnologias digitales y de comunicacion
para monitorear, controlar y optimizar la generacion, distribucion y consumo de energia,
permitiendo integrar fuentes de energia renovable de manera eficiente, reduciendo pérdidas y

emisiones de carbono.
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RESUMEN

El constante incremento en la demanda de baterias de iones de litio y la consecuente
generacion de desechos, han derivado en la necesidad de desarrollar metodologias para la
recuperacion de materiales clave al final de la vida util, considerando un enfoque de desarrollo
sostenible. Particularmente el litio, que se encuentra presente en los catodos de las baterias
tipo NMC de desecho, representa hoy en dia, un mineral estratégico a nivel mundial, cuya
recuperacion eficiente podria contribuir tanto a la economia circular como a la mitigacion de los
impactos ambientales derivados de la explotacion minera convencional. En el presente trabajo
de tesis doctoral, se desarroll6 y valido preliminarmente una metodologia para la recuperacién
selectiva y eficiente del litio contenido en los catodos de las baterias de desecho, mediante
lixiviacion acida usando compuestos organicos, con un enfoque que considera los principios de
la quimica verde, en donde los agentes lixiviantes son menos agresivos que los acidos
convencionalmente utilizados. La metodologia propuesta inicia con el disefio e implementacion
de un reactor experimental de lixiviacion, mediante el cual se puede optimizar el control de
factores criticos como temperatura, agitacion, relacion S/L y tiempo de reaccion.
Posteriormente, se atiende el procedimiento para el desmantelamiento seguro de baterias de
iones de litio tipo NMC, separando manualmente los catodos de cada pila, donde el material
activo se desprende del colector de aluminio para obtener el 6xido metalico, el cual se somete
a procesos de acondicionamiento fisicoquimico hasta obtener la denominada masa negra de
catodo. Se propone el disefio experimental para el tratamiento de la masa negra mediante
procesos de lixiviacion acida con agentes organicos, permitiendo la evaluacion de las
condiciones experimentales que favorecen la extraccidon selectiva del litio frente a los metales
de transicion. El licor resultante finalmente es caracterizado mediante la técnica de
Espectrofotometria de Absorcion Atdomica, permitiendo cuantificar la concentracion de litio y
demas metales disueltos. Los resultados obtenidos de la validacion preliminar de la metodologia
propuesta demostraron que permite alcanzar buenos porcentajes de recuperacion de litio con
elevada selectividad respecto a los metales de transicion, reduciendo simultaneamente el
impacto ambiental asociado al uso de reactivos inorganicos fuertes, confirmandose la

reproducibilidad del proceso y su potencial escalabilidad.
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ABSTRACT

The constant increase in the demand for lithium-ion batteries and the consequent generation of
waste have led to the need to develop methodologies for the recovery of key materials at the
end of their useful life, considering a sustainable development approach. Particularly lithium,
which is present in the cathodes of waste NMC-type batteries, currently represents a strategic
mineral worldwide, whose efficient recovery could contribute both to the circular economy and
to the mitigation of environmental impacts derived from conventional mining exploitation. In this
doctoral thesis work, a methodology for the selective and efficient recovery of lithium contained
in the cathodes of waste batteries was developed and preliminarily validated, through acid
leaching using organic compounds, with an approach that considers the principles of green
chemistry, where the leaching agents are less aggressive than the acids conventionally used.
The proposed methodology begins with the design and implementation of an experimental
leaching reactor, through which it is possible to optimize the control of critical factors such as
temperature, agitation, S/L ratio, and reaction time. Subsequently, the procedure for the safe
dismantling of NMC-type lithium-ion batteries is addressed, manually separating the cathodes
from each cell, where the active material is detached from the aluminum collector to obtain the
metal oxide, which is then subjected to physicochemical conditioning processes until obtaining
the so-called black cathode mass. An experimental design is proposed for the treatment of the
black mass through acid leaching processes with organic agents, allowing the evaluation of
experimental conditions that favor the selective extraction of lithium over transition metals. The
resulting leachate is finally characterized using the Atomic Absorption Spectrophotometry
technique, allowing the quantification of the concentration of lithium and other dissolved metals.
The results obtained from the preliminary validation of the proposed methodology demonstrated
that it allows achieving good lithium recovery percentages with high selectivity with respect to
transition metals, simultaneously reducing the environmental impact associated with the use of
strong inorganic reagents, confirming the reproducibility of the process and its potential

scalability.
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INTRODUCCION GENERAL

Motivo de la investigaciéon

A lo largo de la historia de la humanidad, nuestro entorno ha sido alterado por la mano del
hombre para la satisfaccion de sus propias necesidades, dejando fuera de toda consideracion
al resto de las especies y sus ecosistemas. Antes de la revolucion industrial, la alteracion
antropogénica del medio ambiente fue minima y paulatina, con efectos que podrian
considerarse reversibles o de bajo impacto; sin embargo, a partir de la revolucién industrial,
esta alteracion se aceler6 exponencialmente, llegando hasta nuestros dias un efecto
mundialmente alarmante, el cambio climatico. En la Figura .1 se muestra el incremento

historico de la temperatura global con respecto a los niveles de la época preindustrial.
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Figura I.1. Perfil de calentamiento global histérico y tendencia hacia el afio 2050 [1].

Araiz de lo anterior, surgieron marcos globales para la atencién del calentamiento global y otros
desafios, como la Agenda 2030 y sus Objetivos de Desarrollo Sostenible de la ONU, dentro de
los cuales se encuentra el objetivo de Energia Asequible y No Contaminante, en el cual se hace

referencia directa a la eficiencia y transicidon energéticas.
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Es precisamente en esta estrategia de transicion energética, donde se presenta el problema
que motiva el presente trabajo de investigacion: en el sector eléctrico, las fuentes primarias de
energia renovable que pueden hacerle frente a la dependencia energética de los recursos de
origen fosil, son en efecto, un recurso sostenible pero con una disponibilidad intermitente (como
lo energia solar) o de captacion variable (como la energia edlica) [2], siendo necesario contar
con medios de almacenamiento de energia para contrarrestar estas desventajas; en la Figura
|.2 se muestra un ejemplo con la evidencia de lo anteriormente expuesto, donde se aprecia que
la mayor disponibilidad del recurso solar no corresponde con el periodo de la maxima demanda
de energia eléctrica en un perfil de demanda tipico. Por supuesto que las escalas de energia
mostradas no son las mismas y en este caso, toda la energia eléctrica producida por el
generador FV se estaria aprovechando en la red; sin embargo, el perfil de generaciéon de
energia eléctrica a través del recurso solar es similar a gran escala en sistemas fotovoltaicos
que no cuentan con seguimiento de la trayectoria solar, por lo que de igualarse la capacidad
maxima de generacion FV con la demanda maxima, no se podria conseguir la independencia
de los recursos energéticos convencionales sin medios de almacenamiento que puedan

aprovechar el recurso solar cuando este no se demanda (area de color gris en la grafica de la

Figura 1.2).
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Figura 1.2. Perfil tipico de demanda horaria en la Regién Central del SIN Mexicano [3]

comparado con un perfil tipico de generacién de un sistema FV de 40 kWp [4].
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Otro de los sectores que requieren una transicion energética para hacerle frente a la aceleracion
del cambio climatico, es el de transporte, donde se buscar reemplazar los motores de
combustion interna por motores eléctricos, los cuales necesitan contar con medios de

almacenamiento como las baterias de litio [5].

En consecuencia, se ha incrementado la demanda mundial del litio, tanto actual como las
proyectadas a corto y mediano plazo, ya que este elemento es la materia prima clave para la
fabricacion de baterias, representando una amenaza para la sostenibilidad de este mineral, que
hoy en dia ya se le cataloga como estratégico. Para mantener el enfoque sostenible de la
transicion energética ya anunciada mundialmente, se debe enfocar la investigacion hacia
diversos medios para satisfacer la creciente demanda del litio, y obtenerlo a través del reciclaje

de baterias que han llegado al final de su vida util brinda esa posibilidad [6], [7], [8].

Relevancia del trabajo

En la actualidad, existen diversas metodologias ya establecidas para la recuperacién del litio a
partir de baterias de desecho [9], [10], [11]; sin embargo, a pesar de que las metodologias
revisadas en la literatura han reportado porcentajes elevados de recuperacion, estas se han
aplicado a microescala en laboratorios y, en la mayoria de los casos, dejando fuera el enfoque
de desarrollo sostenible. Este trabajo de investigacidn se realizé bajo esa orientacion, pudiendo
ser una base solida para la implementacion a gran escala de las metodologias investigadas hoy

en dia.

Definicion del problema

Se requiere desarrollar una metodologia para la recuperacion selectiva, eficiente y sostenible
del litio a partir de materiales de catodo de baterias de desecho, usando procesos de lixiviacion

acida verde.
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Restricciones

Este trabajo de investigacion presenta las siguientes restricciones:

- Se analizan muestras de catodo de baterias de iones de litio tipo NMC, las cuales tienen
dentro de su composicion quimica a los elementos niquel, manganeso y cobalto.

- Se obtiene la masa negra a partir del desmantelamiento de baterias de desecho,
teniendo como unico dato disponible el tipo de composicion quimica del catodo de
acuerdo con la ficha técnica del fabricante (Anexo 1), por lo que la eficiencia de
recuperacion de litio se calcula a partir del contenido tedrico de acuerdo con la férmula

unitaria; la pila de desecho analizada en este trabajo es del tipo cilindrica INR-18650.

Figura 1.3. Pila de iones de litio INR18650A205 P, del fabricante YLE.

- Se analizan los procesos de lixiviacion acida donde se utilizan reactivos considerados en
la quimica verde, como el acido citrico y el acido oxalico.

- La cuantificacion de metales se limita a los disueltos en el licor resultante del proceso de
lixiviacion, dejando fuera del analisis la cuantificacion de metales en el sélido residual no

disuelto.

Hipoétesis
Un adecuado disefio experimental que considere el monitoreo y control de los parametros

experimentales de los procesos de lixiviacion, permitira la optimizacion en la recuperacion

selectiva y eficiente del litio a partir de baterias de desecho, considerando reactivos organicos.
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Objetivos

General. Desarrollar una metodologia que permita la recuperacion selectiva, eficiente y
sostenible del litio contenido en catodos de baterias de desecho, mediante la aplicacién de

procesos de lixiviacion, usando reactivos de la quimica verde.

Particulares:

1. Disefar e implementar un reactor experimental para la aplicacion de procesos de

lixiviacion.

2. Realizar el desmantelamiento de una bateria de iones de litio del tipo NMC hasta obtener

la separacion de los catodos de cada pila recuperada.

3. Separar el material de catodo (6xido metalico) del colector de aluminio.

4. Preparar la muestra para obtener la masa negra de catodo.

5. Proponer el disefio experimental para llevar a cabo procesos de lixiviacidon de la masa

negra de catodo para la separacion selectiva y eficiente del litio del 6xido metalico.

6. Realizar una prueba de concepto para la validacion preliminar del disefio de experimental

propuesto.

7. Caracterizar el licor obtenido en la prueba de concepto por la técnica de

Espectrofotometria de Absorcion Atomica.

8. Calcular la selectividad y eficiencia de extraccion del litio.



UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL Facultad de Ciencias

ESTADO DE MORELOS DOCTORADO EN INGENIERIA AMBIENTAL Y TECNOLOGIAS SUSTENTABLES  Quimicas e Ingenieria

CAPITULO 1. ANTECEDENTES

En este capitulo se abordan los antecedentes que dieron lugar a que en la actualidad se le
considere al litio como un mineral estratégico, ya que hoy en dia es un elemento clave para

sectores que definen el desarrollo econémico, tecnoldgico y geopolitico a nivel mundial [12].

1.1. Los acuerdos internacionales en materia de transicion energética

En la Figura 1.1 se pueden observar dos ejes con los principales acontecimientos que sustentan
la necesidad de cambiar la forma en que se produce y usa la energia, llamada transicion
energética, donde se busca tener una menor dependencia de las fuentes de energia de origen
fésil centrando la atencidn hacia fuentes de energia mas limpias y sostenibles como la solar,
eolica, hidraulica o geotérmica. A continuacion, se describe a grandes rasgos cada uno de estos
ejes de acontecimientos, centrando la atencion a los puntos clave que iniciaron el camino hacia

una transicion energética.

Litio como
Mineral

17 Objetivos de
Desarrollo
Sostenible

TRANSICION ENERGETICA

Acuerdo de Paris Agenda 2030
(2015) (2015)

Protocolo de Kioto Declaracion del Milenio

(1997) (2000)

Convencién Marco de las Naciones ,
Unidas sobre el Cambio Climatico Cumbres de la ONU durante la decada

Eje de Cambio Climatico Eje de Desarrollo Sostenible
Figura 1.1. Acontecimientos que sustentan la necesidad actual de una transicion energética.

El primer eje de acontecimientos se relaciona con el cambio climatico e inicia con la Convencion
Marco de las Naciones Unidas sobre el Cambio Climatico, adoptada en 1992 y entrando en
vigor desde 1994, donde se reconoce por primera vez el cambio climatico como un problema
global, causado principalmente por las emisiones de gases de efecto invernadero de forma

antropogénica; en esta convencion, se sentd la base para llevar a cabo una transformacién
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energeética, al identificar a éste sector como la principal fuente de emisiones. Afios mas tarde,
en 1997, se adopta un acuerdo internacional llamado Protocolo de Kioto, donde surgen metas
obligatorias de reduccién de emisiones para los paises desarrollados, incentivando la eficiencia
energética. Este eje de acontecimientos culmina con el tratado internacional vinculante llamado
el Acuerdo de Paris [13], aprobado en 2015 y entrando en vigor en 2016, donde se fija como
objetivo principal limitar el calentamiento global por debajo de 2°C, preferiblemente a 1.5°C en

comparacion con los niveles de temperatura preindustriales.

El segundo eje de acontecimientos se relaciona con un enfoque de desarrollo sostenible e inicia
con una serie de cumbres de la ONU en la década de los 90s, siendo la principal la Cumbre de
la Tierra en Rio de Janeiro (1992), donde se adopta la Agenda 21, la cual es precursora directa
de la agenda 2030 y en donde se impulsan las primeras estrategias para promover energias
renovables que contribuyan a la reduccién de las emisiones. En el aino 2000, surge la
Declaracion del Milenio de la ONU, la cual representd un fundamento normativo y ético del
camino hacia las energias limpias, siendo un punto de partida para vincular la energia, el
desarrollo, la justicia social y la sostenibilidad. Este eje de acontecimientos culmina con la
Agenda 2030, impulsada por la ONU en 2015, y de la cual emergieron 17 Objetivos de
Desarrollo Sostenible (ODS), siendo los Obijetivos 7, 8, 9, 11, 12 y 13 los que se relacionan con

la transicion energética , conforme el esquema mostrado en la Tabla 1.1.

Por lo tanto, la transicién energética se convierte en la clave para el cumplimiento del objetivo
principal del Acuerdo de Paris y contribuye con el cumplimiento de la Agenda 2030; sin
embargo, cuando se analiza la viabilidad técnica para reemplazar los combustibles fésiles por
fuentes de energia sostenibles, surge el principal obstaculo que impide la total independencia
de los recursos energéticos convencionales: la intermitencia y dependencia climatica de los
recursos renovables, como la energia solar y edlica. Para hacerle frente a este obstaculo, es
necesario contar con medios de almacenamiento que garanticen una disponibilidad energética

en cualquier momento.
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Tabla 1.1. Los ODS vinculados con la transicion energética.

Relacion con la

transicion energética

Ejemplos de
proyectos/acciones

Beneficios clave

ODS 7: Energia
asequible y no
contaminante

Promueve el acceso a
energias limpias y
renovables, eficiencia
energética y tecnologias
sostenibles.

Instalacién de paneles
solares en comunidades
rurales, electrificacion con
energia edlica.

Acceso universal a
energia limpia y
asequible.

ODS 8: Trabajo

Generacion de empleos

Programas de capacitacion

Crecimiento econdmico

responsables

responsable en sectores
energéticos.

decente y verdes en energias en energias renovables, .
- it sostenible y empleo
crecimiento renovables y fomento de | creacion de parques decente
economico economias sostenibles. | solares con empleo local.
oDS 9: Fomento a la innovacion | Desarrollo de smart grids,
Industria en tecnologias limpias, eficiencia energética Industria resiliente e
. - infraestructura energética | industrial, innovaciéon en innovacion tecnologica
innovacion e : . h , ; L
; sostenible e industrias baterias y almacenamiento |limpia.
infraestructura . /
bajas en carbono. de energia.
Implementacién de ., -
. ; ‘e Reduccidon de emisiones
ODS 11: soluciones energéticas . .
. . en transporte urbano, Ciudades mas
Ciudades y urbanas sostenibles, e . -
; S edificios verdes y sostenibles y resilientes
comunidades transporte limpio y . . RO
. ., soluciones de movilidad al cambio climatico.
sostenibles planificacion urbana :
- sostenible.
eficiente.
Reduccién del C .
) . . Reciclaje de materiales,
ODS 12: desperdicio de energia, Co e
. N eficiencia energética en la -
Produccion y optimizacion de recursos A ) Uso eficiente de recursos
. produccién industrial, s .
consumo y promocion del consumo y reduccién de residuos.

gestion responsable de
residuos.

ODS 13: Accion
por el clima

Mitigacion del cambio
climatico mediante la
descarbonizacion,
energias renovables y
adaptacion a impactos
climaticos.

Planes de reduccion de
emisiones de carbono,
transicion a energias
renovables, proyectos de
adaptacion climatica.

Mitigacién del cambio
climatico y proteccion del
medio ambiente.
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1.2. El litio como mineral estratégico

El litio, al ser el mas ligero de los metales y con mayor potencial electroquimico, ha mantenido
un rol clave en la fabricacion de baterias desde 1991, cuando se comercializé la primera bateria

de iones de litio.

Por lo comentado en la Seccidon 1.1 de este capitulo, puede entenderse que la demanda del
litio se haya disparado a partir del afio 2015 [14], como lo muestran las graficas de exportacion
de carbonato e hidréxido de litio de Argentina en la Figura 1.2 y de Chile en la Figura 1.3, paises

qgue tienen mas de la mitad de las reservas mundiales del litio.
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Figura 1.2. Exportaciones histéricas de carbonato e hidroxido de litio de Argentina [15].

De acuerdo con el Servicio Geologico de Estados Unidos, los recursos mundiales de litio
disponibles en fuentes de salmueras, roca dura y arcilla se calcularon en 115 millones de

toneladas en el ano 2024, distribuidos conforme lo indica la gréafica de la Figura 1.4.
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Figura 1.3. Exportaciones historicas de carbonato e hidroxido de litio de Chile [15].
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Figura 1.4. Distribucién de los recursos mundiales de litio en el afio 2024 [16].

Actualmente, la produccion mundial del litio es impulsada principalmente por la demanda de

baterias para vehiculos eléctricos y la proyectada para el ano 2035 incluye la demanda para el

almacenamiento de energia de fuentes renovables, siendo el principal medio de produccién

actual la explotacion de yacimientos de roca dura y salmueras [17], tal como se representa en

10
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la grafica de la Figura 1.5 y donde no se considera la produccion de litio a partir de otras fuentes
ni se contabiliza el litio reciclado.

L 0.1209 |

Mton de LCE

2024 2035

Ano

m Roca dura Salmueras ®Arcilla

Figura 1.5. Produccion mundial del litio [18].

El litio se encuentra en diferentes tipos de yacimientos, cada uno con caracteristicas especificas
en cuanto a su concentracion y relevancia comercial. Los principales tipos de yacimientos son

roca dura, salmueras y arcillas, como se puede observar en la Tabla 1.2.

Tabla 1.2. Concentracion de litio por tipo de yacimiento y paises productores en el afio 2025.

Tipo de yacimiento Concentracion del litio

Principales paises productores

(%)
Rocadura 5 Australia, Estados Unidos y China
Salmueras 0.1 Chile, Argentina, Bolivia y China
Arcilla 0.001 Ninguno

Los yacimientos de roca dura contienen minerales como la espodumena, con concentraciones
de litio cercanas al 5% en peso. Estos depdsitos son explotados principalmente en paises como
Australia, Estados Unidos y China, siendo Australia el mayor productor mundial de litio
proveniente de pegmatitas [19]. Por otro lado, las salmueras continentales presentan
concentraciones mas bajas, alrededor del 0.1%, pero constituyen una fuente crucial debido a la
extension y riqueza del llamado triangulo del litio, que comprende Chile, Argentina y Bolivia.

China también es un actor importante en la produccién de litio a partir de salmueras [20].

11
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Finalmente, los yacimientos de arcilla poseen concentraciones muy bajas de litio, del orden de
0.001%, y hasta la fecha no existen explotaciones comerciales significativas debido a las
dificultades técnicas asociadas con la extraccién [21]; sin embargo, existe un interés en la
comunidad cientifica para investigar metodologias que puedan rentabilizar el proceso de
extraccion a largo plazo, proyectandose para el aino 2035 una produccion de carbonato de litio

equivalente del orden del 4% a nivel mundial, a partir de esta tipo de mineria.

1.3. Impactos ambientales por la explotacion de yacimientos de litio

Los impactos ambientales provocados por la produccién del litio en la actualidad, varian de
acuerdo con el tipo de yacimiento y se presentan los de mayor gravedad en la Tabla 1.3. La
extraccion de litio en salmueras genera un gran impacto ambiental derivado del consumo
masivo de agua, como el agotamiento de los recursos hidricos; ademas, derivado del bombeo
de salmuera, se provoca el hundimiento de suelos y la salinizacion de agua dulce, afectando
gravemente a comunidades locales y la biodiversidad [22]. En la extraccion de litio a través de
fuentes de roca dura se destaca la elevada huella del carbono debido al uso intensivo de
energia en los procesos de trituracion y lixiviacion quimica, emitiéndose alrededor de 15
toneladas de €0, por cada tonelada de litio [23], mientras que la extraccion en yacimientos de
arcilla implica mineria a cielo abierto, resultando en deforestacién, erosion, destruccion de

habitats y una alta contaminacién del aire por polvo y quimicos [24].

Tabla 1.3. Impactos ambientales por tipo de actividad minera.

TIPO DEYACIMIENTO
Salmuera Rocadura Arcilla

Actividad minera Impacto ambiental

. Descenso critico del nivel freatico
Consumo masivo de agua - o y O
destruccion de habitats

Bombeo de salmuera Salinizacion de agua dulce y D D

hundimiento del terreno

Trituracion, calcinaciony

] o Altas emisiones de CO, O
procesamiento quimico

Destruccion directa de habitats,
deforestacion, contaminacion de
Mineria a cielo abierto suelos y fuentes hidricas, grandes O
volumenes de residuos solidos y
emision de polvos
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Por lo anterior, se deduce que no es sostenible el camino hacia la transicion energética si no se
consideran otras fuentes de produccion para satisfacer la demanda proyectada del litio, siendo
de vital importancia hoy en dia considerar la economia circular como parte de la estrategia para
un desarrollo sostenible [25], donde se busque alargar la vida util de los productos y al final,

puedan ser reciclados.

1.4. Contexto nacional (México)

En México, el principal tipo de yacimiento de litio corresponde a depdsitos en arcillas, lo que
representa un reto técnico para su extraccion comercial [26], primero para lograr su rentabilidad
y posteriormente para minimizar los impactos ambientales y sociales que provocaria el uso
excesivo de agua. El 20 de abril de 2022 se aprobd y publicé la reforma a la Ley Minera para
nacionalizar el litio; en esta modificacion, se establecid que la exploracion, explotacion y
aprovechamiento del litio son de utilidad publica y reserva estas actividades exclusivamente
para el Estado, a través del organismo publico descentralizado denominado Litio para México,
con el acrénimo LitioMx, el cual quedo facultado para manejar toda la cadena de valor del litio.
Esta reforma se impulsé tras considerar al litio un mineral estratégico para la transicion

energética y el desarrollo econdmico nacional.

El presente trabajo de tesis impacta de manera directa a algunas de las atribuciones que LitioMx

establecio para el cumplimiento de su objeto, las cuales son las siguientes:

- Desarrollar y ejecutar proyectos de ingenieria e investigacion relacionadas con el
beneficio y aprovechamiento del litio.

- Investigar y desarrollar la tecnologia requerida en la industria relacionada con la
utilizacién del litio.

- Promover el aprovechamiento sustentable del litio para la transicién energética.

- Asociarse con instituciones publicas y privadas para la produccién, transformaciéon y
distribucion de productos derivados del litio.

Con estos antecedentes se pone en evidencia que el presente trabajo de tesis, es de relevancia
actual, encuentra respaldo en las leyes mexicanas vigentes, asi como en los acuerdos y
compromisos internacionales, generando un impacto positivo en la viabilidad sostenible de la

transicion energética, ya que se investiga una metodologia alterna para la recuperacién del
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mineral estratégico a partir de baterias que han llegado al final de su vida util, lo cual, también

impacta de manera positiva al problema de residuos peligrosos o de manejo especial.

En México, el manejo de baterias de iones de litio de desecho, por ejemplo de celulares, laptops
o vehiculos eléctricos, esta en una etapa de desarrollo normativo y tecnoldgico, con importantes
retos regulatorios, cientificos y practicos; la regulacion formal sobre baterias de iones de litio es
incipiente y muchas de las normas aun se aplican de forma indirecta y con caracter voluntario,
necesitandose de propuestas legislativas que busquen clasificar explicitamente las baterias de
desecho como residuos peligrosos cuando cumplan con criterios de toxicidad y peligrosidad,

asi como regular la recoleccidn, tratamiento y reciclaje con planes de manejo obligatorios.
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CAPITULO 2. MARCO TEORICO

La creciente demanda de litio, impulsada por el auge de las baterias de iones de litio en
dispositivos electronicos, vehiculos eléctricos y medios de almacenamiento para fuentes de
energia renovables, ha generado una presion significativa sobre los recursos naturales y ha
incrementado la generacion de baterias en desecho [27]. En este contexto, la recuperacion de
litio a partir de baterias de desecho se presenta como una alternativa estratégica desde un
enfoque de desarrollo sostenible, al contribuir a la economia circular y a la reduccion de
impactos asociados a la mineria convencional. El presente marco tedrico aborda los
fundamentos conceptuales, quimicos y tecnoldgicos relacionados con los procesos de reciclaje
y recuperacion de litio, asi como los antecedentes cientificos que sustentan el desarrollo de

metodologias eficientes y sostenibles para el aprovechamiento de este recurso critico.

2.1. Propiedades del litio

El litio es un elemento quimico destacado por sus propiedades unicas que lo convierten en un
componente clave en la fabricacién de baterias modernas. Es el metal mas ligero de la tabla
periodica y posee un alto potencial electroquimico, lo que le permite almacenar y liberar grandes
cantidades de energia en relacion con su masa. Ademas, sus iones se desplazan con facilidad
entre los electrodos, favoreciendo procesos de carga y descarga rapidos y eficientes. Estas
caracteristicas, junto con su buena densidad energética y capacidad para soportar numerosos
ciclos sin perder rendimiento significativo, hacen que el litio sea esencial en baterias
recargables utilizadas en dispositivos electronicos, vehiculos eléctricos [28] y sistemas de
almacenamiento de para fuentes de energia renovables [29]. En la Tabla 2.1 se muestran las
propiedades del litio con su relevancia en los sistemas electroquimicos de almacenamiento [30,
31, 32, 33, 34], mientras que en la grafica de la Figura 2.1 se puede observar que el litio tiene
el potencial estandar de reduccion mas negativo de la serie galvanica (-3.04 V), lo que pone
en evidencia su enorme tendencia a oxidarse y, por tanto, su alto potencial electroquimico como
anodo en baterias de litio de estado sélido; sin embargo, en baterias de iones de litio, éste
elemento se encuentra dentro del catodo como ion (Li*) y no en su forma metalica, ya que en
ese estado es muy reactivo y el riesgo de incendio es muy alto. La otra ventaja que posee el
litio frente a otros metales, es que es el solido mas ligero dentro de la tabla periddica, lo que se

traduce en mayor energia especifica.

15



UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL Facultad de Ciencias

ESTADO DE MORELOS DOCTORADO EN INGENIERIA AMBIENTAL Y TECNOLOGIAS SUSTENTABLES  Quimicas e Ingenieria

Tabla 2.1. Propiedades fisicoquimicas del litio y su relevancia en los sistemas electroquimicos
de almacenamiento.
Relevancia en sistemas

Propiedad fisicoquimica del litio Descripcidn técnica electroquimicos de
almacenamiento

Contribuye a una elevada
relacion energia/peso en celdas
electroquimicas

Metal alcalino con la menor masa

Bajo peso atomico (6.94 g/mol) molar de la tabla periédica

Permite alcanzar altos voltajes

Potencial electroquimico estandar | Presenta una fuerte tendencia ala . .
operativos y mayor densidad

elevado (-3.04 V vs SHE) oxidacion -
energética
Alta densidad de energia Capacidad de almacenar energia Fundame'n'Fal pgra apllc?f:lones
L o ) de alta eficiencia energética,
gravimétrica significativa por unidad de masa

como vehiculos eléctricos

Radio ionico pequeno que facilita | Favorece cinéticas rapidas de

Alta movilidad iénica de Li* la difusion en electrolitos y cargay descargay mejora el
materiales intercalantes rendimiento electroquimico
Capacidad de mantener el Aumenta la vida utily la

Estabilidad ciclica rendimiento tras numerosos ciclos | confiabilidad de las baterias
electroquimicos recargables

Oro (Au3+/Au) 1

Plata (Ag*/Ag) 1
Cobre (Cu2+/Cu) 1
Hierro (Fe2+/Fe) 1
Zinc (Zn2+/Zn) 1
Aluminio (AIP*/Al) 1
Magnesio (Mg2+/Mg) 1

Litio (Li+/Li) 1

-3 -2 -1 0 1
Potencial estdndar de reduccién (V vs SHE)

Figura 2.1. Serie galvanica, destacando el alto potencial electroquimico del litio.
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2.2. Reacciones quimicas del litio en las baterias tipo NMC

Las baterias de iones de litio son sistemas electroquimicos recargables que almacenan y liberan
energia mediante el movimiento de iones de litio entre un catodo y un anodo a través de un
electrolito. Entre las quimicas mas utilizadas esta el NMC (niquel, manganeso y cobalto) como

material de catodo, formando un 6xido metalico compuesto [35].
Una bateria tipo NMC tipica esta integrada de la siguiente manera:

- Anodo: generalmente grafito, donde los iones de litio se intercalan durante la carga.

- Catodo: 6xido de metalico compuesto, con la Formula General 2.1 [36].

- Electrolito: solucién de sales de litio (como LiPFg) en solventes organicos.

- Separador: membrana porosa que evita el contacto directo entre anodo y catodo,

permitiendo el paso de iones.
LiNi,Mn,Co,0, (2.1)
dondex+y+z=1.

Durante la carga de una bateria, iones de litio se extraen del catodo tipo NMC y a través del
medio electrolitico pasa por los poros del separador hasta llegar al anodo, siendo la Ecuacién
2.2 la que describe la reaccion en el catodo, mientras que la Ecuacion 2.3 describe la reaccién

que ocurre en el anodo.
LiNiyMn,Co0,0, = Li;_sNi,Mn,Co,0, + SLi* + e~ (2.2)

donde § representa la fraccion de litio extraido del catodo (desintercalacién). Esta reaccion es

reversible y provoca un flujo de electrones a través del circuito externo.
Ce + O6LiT + Se™ = LigCq (2.3)

donde el grafito C, actia como depodsito de iones de litio y § representa la fraccion de litio

insertado en el anodo (intercalacion).

Durante la descarga, el proceso se invierte y el flujo de electrones proporciona la energia
eléctrica cuando el circuito externo se cierra a través de una carga. Las Ecuaciones 2.4y 2.5

describen las reacciones electroquimicas correspondientes.

17



UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL Facultad de Ciencias

ESTADO DE MORELOS DOCTORADO EN INGENIERIA AMBIENTAL Y TECNOLOGIAS SUSTENTABLES  Quimicas e Ingenieria

Li;_sNi,Mn,Co,0, + SLi* + §e™ = LiNi,Mn,,Co,0, (2.4)
LisCs = Cg + SLit + Se™ (2.5)

El litio es un elemento fundamental en la eficiencia de la bateria, ya que su bajo peso atdomico
le permite una alta densidad energética, su tamafo idnico pequefio favorece el desplazamiento
entre electrodos pasando a través de los poros del separador y su reactividad controlada

permite ciclos de carga y descarga repetidos sin degradacion significativa [37].

Es importante mencionar que el rendimiento y estabilidad de las baterias tipo NMC dependen
de la proporcion de niquel, manganeso y cobalto en el catodo, donde estos elementos
determinan como se realiza el intercambio idnico; el niquel aumenta la capacidad, pero reduce
la estabilidad térmica; el manganeso mejora la estabilidad y seguridad vy, el cobalto, ayuda a la

conductividad y estabilidad estructural [35].

2.3. Contenido tedrico de litio en baterias tipo NMC

Los catodos de las baterias de iones de litio tienen una Férmula General conforme 2.1, donde

el litio esta presente como Lil* en una proporcion de un atomo por formula unitaria.

Existen cuatro variantes en baterias de iones de litio tipo NMC, las cuales se diferencian por la
proporcion del niquel, manganeso y cobalto en la composicion quimica del catodo; la fraccién
masica tedrica de los elementos presentes en cada una de estas variantes puede obtenerse a
partir de los calculos de las masas molares de cada uno de los elementos con la
correspondiente proporcion, usando la Ecuacion 2.6; en la Tabla 2.2 se presentan los calculos
de la fraccidn masica tedrica del litio para cada variante NMC, usando la proporcion de cada
elemento que las definen y en la Tabla 2.3 se resumen los resultados obtenidos, incluyendo las

fracciones masicas teoricas del niquel, manganeso y cobalto.

MM
Wmetal = metal % 100 (26)
MM cstodo

donde w , es la fraccion masica del elemento a determinar (%), MM es su masa molar
metal metal

(g/mol) y MM _4:040 €S la masa molar total del catodo (g/mol).
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Tabla 2.2. Caélculos de fraccion masica tedrica del litio por formula unitaria.

NMC333 (Ni:Mn:Co = 1:1:1) NMC532 (Ni:Mn:Co = 5:3:2)
Férmula: Férmula:
LiNi, ;3Mn,/3Co4 /30, LiNiysMny3Coy,0,
Masa molar aproximada: Masa molar aproximada:
Li = 6.94 g/mol Li = 6.94 g/mol
Ni = 58.69 g/mol x 1/3 = 19.56 g/mol Ni = 58.69 g/mol x 0.5 = 29.35 g/mol
Mn = 54.94 g/mol X 1/3 = 18.31 g/mol Mn = 54.94 g/mol X 0.3 = 16.48 g/mol
Co = 5893 g/mol x 1/3 = 19.64 g/mol Co =~ 58.93 g/mol x 0.2 = 11.79 g/mol
0 =16 g/mol x 2 = 32 g/mol 0 =16 g/mol x 2 = 32 g/mol
Masa total = 96.45 g/mol Masa total = 96.56 g/mol
Fraccion de Litio: Fraccion de Litio:
oy ~ % % 100 ~ 7.2% Wy ~ % x 100 ~ 7.2%
NMC622 (Ni:Mn:Co = 6:2:2) NMC811 (Ni:Mn:Co = 8:1:1)
Férmula: Formula:
LiNiyge¢Mngy,Coq,0, LiNiggMny,1Co4,0,
Masa molar aproximada: Masa molar aproximada:
Li = 6.94 g/mol Li = 6.94 g/mol
Ni = 58.69 g/mol X 0.6 = 35.21 g/mol Ni = 58.69 g/mol X 0.8 = 46.95 g/mol
Mn = 54.94 g/mol x 0.2 = 10.99 g/mol Mn = 54.94 g/mol X 0.1 = 5.49 g/mol
Co = 5893 g/mol x 0.2 = 11.79 g/mol Co = 5893 g/mol x 0.1 = 5.89 g/mol
0 =16 g/mol X 2 = 32 g/mol 0 =16 g/mol x 2 = 32 g/mol
Masa total = 96.93 g/mol Masa total = 97.27 g/mol
Fraccion de Litio: Fraccion de Litio:
094 g/mol 00 ~ 7.2% 894 g/mol g~ 7.1%

“1i ¥ 9693 g/mol DL 9727 g/mol

Tabla 2.3. Fraccidn masica tedrica de elementos en baterias tipo NMC.

Variante _ Proporcion wu (%) (%) @ (%) o (%)
NMC

NMC111 1/3 1/3 1/3 7.2 20.3 19.0 20.4

NMC532 0.5 0.3 0.2 7.2 30.4 17.1 12.2

NMC622 0.6 0.2 0.2 7.2 36.3 11.3 12.2

NMC811 0.8 0.1 0.1 7.1 48.3 5.6 6.1
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Como se puede observar, aunque el niquel aumenta de NMC333 a NMC811, la fraccidon masica
de litio solo disminuye ligeramente (de 7.2 a 7.1%). Esto confirma que la cantidad de litio
presente en baterias tipo NMC es relativamente independiente de la proporcion de niquel,
manganeso y cobalto, siempre que la formula sea conforme 2.1.

De acuerdo con [38], donde se analiza la composicion elemental de la masa negra proveniente
de baterias de iones de litio con quimica NMC tras procesos de pretratamiento (trituracion,
eliminacién de colectores de corriente como aluminio y cobre, y filtracidn), el contenido de litio
se encuentra en el orden del 3.64% del peso total de la masa negra, donde en este caso, se

encuentra también presente el material activo del anodo.

2.4. Procesos de lixiviacion acida verde

La lixiviacion acida verde se define como el conjunto de procesos que emplean agentes
lixiviantes de baja toxicidad, biodegradables o de origen renovable, bajo condiciones operativas
que minimizan el consumo energético y la generacion de residuos secundarios peligrosos,

manteniendo altas eficiencias de recuperacion de metales, entre ellos el litio.

La lixiviacion acida convencional utiliza acidos minerales fuertes (acido sulfurico, acido
clorhidrico, acido nitrico), los cuales presentan alta eficiencia, pero implican riesgos
ambientales, corrosion elevada y generacion de fluidos residuales complejos [39]. En contraste,
la lixiviacion acida verde se basa en el empleo de sustancias menos téxicas y biodegradables,
como acidos organicos (acido citrico y acido oxalico) en reemplazo de reactivos tradicionales
altamente contaminantes. Estos procesos buscan minimizar el impacto ambiental, reducir la
generacion de residuos peligrosos y mejorar la seguridad ocupacional, manteniendo al mismo
tiempo una eficiencia adecuada en la disolucion selectiva de metales como el litio [40]. Ademas,
suelen operar bajo condiciones moderadas de pH y temperatura, favorecen la posibilidad de
reciclar el agente lixiviante y se integran con enfoques de economia circular, especialmente en
el tratamiento de residuos. En la Tabla 2.4 se muestran los principios fundamentales de la
lixiviacion verde aplicada a la recuperacion del litio a partir de baterias de desecho.
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Tabla 2.4. Principios de la lixiviacion verde.

L . - Parametros . . s P
Principio Reactivos tipicos criticos Ventajas ambientales Limitaciones técnicas

0 . pH (1-4), Baja toxicidad, Cinética mas lenta que
. Acido citrico, - . o L. .
Uso de acidos . . concentracion biodegradabilidad, acidos minerales;
L s acido oxalico, - ; S
organicos deébiles | | . . (0.5-2 M), menor generacion de posible precipitacion
. acido acético, . .
biodegradables 4cido malico temperatura (25— | efluentes peligrosos por formacion de
90 °C), relacién S/L | [41] complejos estables [42]
Mayor selectividad Complejos muy
Formacion de . . hacia Co, Ni 0 Mn;
. Citratosy Potencial redoxy - estables pueden
complejos posibilidad de . .
. oxalatos pH - . dificultar recuperacion
selectivos separacion fraccionada .
[43] posterior del metal [44]

Balance de masa, |Reduccion de huella

Minimizacion de | Reutilizacién del Necesidad de etapas

. . . eficiencia de ambientaly carga .
residuos acido organico - . adicionales de
secundarios recuperado recuperacion quimica en efluentes urificacion [46]
P (>90% Li) [45] P
Compatibilidad | Reactivos E-factor, analisis Disminucion del Requiere evaluacién
con principios de | renovablesode |de ciclo devida impacto ambiental integral técnico-
quimica verde baja toxicidad (ACV) global [45] econdémica [47]

2.5. Formacion de oxalatos

La formacién de oxalatos se produce a través de la reaccion de los iones metalicos en solucién
con el ion oxalato (C,0%7), generando compuestos insolubles que precipitan como sélidos. En
el caso de metales de transicion como el niquel, el manganeso y el cobalto, la precipitacion se
favorece por la baja solubilidad de sus oxalatos correspondientes. Por ejemplo, al anadir una
sal soluble de oxalato a una disolucion que contiene Ni?t, Mn?*t o Co?*, se forma un sdlido
cristalino de oxalato metalico que puede separarse mediante filtracion. Este proceso no solo
depende de la concentracién de los iones y del pH de la solucion, sino también de factores
como la temperatura. La capacidad de estos metales de transicion para formar complejos
estables con el ion oxalato los hace especialmente utiles en la sintesis de materiales solidos y

en técnicas de separacion y purificacion de metales [48].

Cuando se hace reaccionar una muestra de catodo tipo NMC proveniente de baterias de

desecho en una solucién con acido oxalico, los iones metalicos presentes en la masa negra se
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liberan en solucién mediante lixiviacion: el niquel, manganeso y cobalto pasan a iones Ni?*,
Mn?* o Co?*, respectivamente. Posteriormente, estos iones reaccionan con los iones oxalato
del acido oxalico para formar sus respectivos precipitados, los cuales son insolubles: oxalato
de niquel (NiC,0,), oxalato de manganeso (MnC,0,) y oxalato de cobalto (CoC,0,). El
mecanismo de reaccion involucra la coordinacién de cada ion metalico con el oxalato, formando
complejos cristalinos que posteriormente pueden ser separados por filtracién. La ecuacién

general para cada metal se puede representar conforme la Ecuacién 2.7.

My + Hy G0, = MC,0, L +2H* (2.7)

donde M = Ni, Mn, Co.

Este enfoque permite recuperar selectivamente los metales que son solubles con el agente
lixiviante, como el litio. En la Figura 2.2 se puede observar que el nivel de pH que se requiere
en el medio en reaccion para favorecer la formacién del oxalato de niquel se encuentra entre
1.5y3.

[ox*]ror= 10.00 mM [NiZ"] o= 10.00 ™M
1.0 m T T T T T =
— \_Q—Niog(s)
—
— o —_ . 7%
T T
0.5 - =
i . 5
> L | ~icox NiCox),2" i
~ Ni(OH),(s
] 0.0 ; _
; I
n n |
— —
—
-0.5 + — . —
= T
- Niler) 7
-1.0 . ! ! ‘ ‘
2 G s 10 12
PH t= 25°C

Figura 2.2. Diagrama de Pourbaix para el oxalato de niquel.

En la Figura 2.3 se puede observar que el nivel de pH requerido en el medio en reaccion para

favorecer la formacion del oxalato de manganeso se encuentra entre 2.5y 10, mientras que en

22



UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL Facultad de Ciencias

ESTADO DE MORELOS DOCTORADO EN INGENIERIA AMBIENTAL Y TECNOLOGIAS SUSTENTABLES  Quimicas e Ingenieria

la Figura 2.4 se observa que el pH requerido para la formacién de oxalato de cobalto se

encuentra entre 2 y 4.

[0x2 ] o= 10.00 mM [Mn2¥] o= 10.00 uM
1.0 T
0.5 -
~
m 0.0 _Mn2+
i I
wn | —
K
-0.5 +
-1.0 . ‘ s ‘ s ‘ ‘
2 4 G 8 10 12
pH t— 25°C
Figura 2.3. Diagrama de Pourbaix para el oxalato de manganeso.
[ox* 1= 10.00 mM [Co? o= 10.00 pM
1.0 ' T T Coi?—eqz T
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0.5 - -]
o2 H_
> - Co(ox) Co(ox)zz’ B
~
K 0.0 - i
¥ I Ch(OH),(s)
)] N — |
- —- - _
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Figura 2.4. Diagrama de Pourbaix para el oxalato de cobalto.
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Por otro lado, en la Figura 2.5 se puede observar que el litio permanece como catién en todo el
rango dentro de un medio con acido oxalico, favoreciéndose la formacién de enlaces iGnicos si

interactuan con aniones, como el citrato.

[oxz’]TOT= 10.00 mM [Li*]TOT= 10.00 1M
1.0 T i L_\I T
- T
—
— - —
—
-
T —
0.5 |- =
~
i 0.0 it |
iz =
w -
[ B —
K —
I
~0.5 I -
—
‘1‘ R
-1.0 | | | | L | |
2 4 6 8 10 12
pH t= 25°C

Figura 2.5. Diagrama de Pourbaix para el oxalato de litio.

Por lo anterior, en condiciones tipicas de lixiviacion de la masa negra con el acido oxalico, donde

el pH puede encontrarse entre 1y 3, se concluye que:

- EI Ni?*, Mn?* y Co?* son estables en la solucion desde el punto de vista redox, pero al
estar presente el C,0;, precipitan como oxalatos.

- Ellitio permanece como Li* estable en todo el rango acuoso (no es redox-activo).

2.6. Precipitacidon de oxalatos y formacién de citrato de litio

El material de catodo tipo NMC pertenece a la familia de 6xidos laminares, donde los cationes
de litio ocupan capas octaédricas alternadas con capas que contienen los metales de transicion.
El litio se encuentra débilmente enlazado en comparacion con los metales de transicion, lo que

facilita su extraccion mediante procesos de lixiviacion.

La lixiviacidbn en medio compuesto por acido citrico y acido oxalico genera un entorno acido

capaz de promover la disolucién parcial del 6xido, el cual forma enlaces idnicos con el protén
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hidrégeno (H*), formandose un acido conjugado; lo anterior, se puede representar de forma

simplificada conforme la Ecuacion 2.8.
LiMO, + 3H* - Li* + M3*H,0 (2.8)
donde M = Ni, Mn, Co.

El ataque acido induce la extraccién preferencial del litio debido a su mayor movilidad iénica y
menor energia de enlace en comparacion con los metales de transicion. Este fendbmeno ha sido

descrito como un proceso controlado por difusion a través de la capa limite solido-liquido [49].

El acido oxalico desempefia un papel dual en el sistema de lixiviacion. En primer lugar, actua
como agente reductor, particularmente frente a especies de Co3* y Ni3* presentes en la matriz
del NMC. El ion oxalato (C,027) se oxida a C0O, mientras reduce los metales de transicion a
estados divalentes mas estables en solucién, tal como lo describe la Ecuacion 2.9 para el

cobalto.
2C03t + C,02™ - 2Co** + 2C0, (2.9)

En segundo lugar y como se observa de la Ecuacién 2.10, el oxalato favorece la precipitacion

selectiva de los metales de transicion como oxalatos insolubles.
M?* 4+ C,02™ - MC,0,(s) (2.10)
donde M son los metales de transicion.

La baja solubilidad de NiC,0,, MnC,0, y CoC,0, desplaza el equilibrio de disolucién hacia la
derecha, facilitando la separacién solido-liquido y dejando el litio predominantemente en la fase
acuosa [50], [51]. Es importante destacar que el litio no forma un oxalato insoluble bajo estas
condiciones, debido a la alta solubilidad del Li,C,0,, lo que constituye la base de la selectividad

del proceso.

El acido citrico es un acido tricarboxilico con capacidad quelante y se disocia progresivamente

en funcion del pH, como se muestra en las Ecuaciones 2.11 a 2.13.
H;Cit = H,Cit~ + H* (2.11)

H,Cit™ = HCit*~ + H* (2.12)
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HCit*~ =2 Cit3>~ + H* (2.13)
donde el ion que forma el complejo es el citrato Cit3~.

A valores de pH comprendidos entre 4 y 6, la especie predominante Cit3~ puede coordinarse
electrostaticamente con tres cationes Li*, formando citrato de litio, tal como lo describe la

Ecuacion 2.14.
3Li* + Cit®™ - Li;Cit (2.14)

La formacion del complejo citrato contribuye a estabilizar el litio en solucion y la elevada
solubilidad del citrato de litio en agua permite su recuperacion posterior mediante evaporacion

controlada o cristalizacién inducida [52].

2.7. Recuperacion de litio de baterias de desecho mediante lixiviacion con acidos
organicos

Los métodos tradicionales emplean acidos minerales como el acido sulfurico y el acido

clorhidrico; sin embargo, estos presentan grandes desventajas como alta toxicidad, generacién

de residuos peligrosos y elevado consumo energético. Por lo tanto, en la ultima década ha

surgido y se ha mantenido un alto interés en el uso de acidos organicos, destacando el acido

citrico y el acido oxalico. En la Tabla 2.5 se presentan los porcentajes de recuperacion de litio

que se han reportado en la literatura usando acido citrico y acido oxalico.

Tabla 2.5. Recuperacion de litio reportada en la literatura usando acidos organicos.

Parametro Acido citrico Acido oxalico
Tipo de reaccion Quelante + reductor Lixiviante + precipitante
Selectividad Baja Alta
Recuperacion de litio reportada 92.53-99.8% [53] 98% [54]

Entre los principales factores que afectan los mecanismos de lixiviacion se encuentran:
v" Concentracion del agente lixiviante

Temperatura

v

v" Relacién solido/liquido
v" Tiempo de reaccion

v

Presencia de agentes reductores
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Por lo tanto, los altos porcentajes de recuperacién de litio referidos en la Tabla 2.5 fueron
obtenidos bajo condiciones experimentales muy especificas; por ejemplo, el uso de acido citrico
se ha utilizado como agente quelante, requiriéndose ademas la presencia de un agente reductor

indirecto como el peroxido de hidrégeno.

2.8. Gestion de residuos de baterias

La gestion inadecuada de baterias al final de su vida util genera riesgos ambientales asociados
a la liberacién de metales pesados, electrolitos organicos y compuestos fluorados. En este
contexto, el reciclaje hidrometalurgico mediante lixiviacién acida verde emerge como una
alternativa tecnoldgica alineada con los principios de la economia circular, la quimica verde y la

sostenibilidad industrial.

La disposicion inadecuada de las baterias de iones de litio al final de su vida util genera un
impacto ambiental significativo. Estos dispositivos contienen metales como litio, niquel,
manganeso Yy cobalto, asi como electrolitos inflamables que, al ser desechados en vertederos
comunes o incinerados sin control, pueden liberar sustancias toxicas al suelo y al agua. Esto
provoca la contaminacién de acuiferos y afecta la biodiversidad, alterando ecosistemas
terrestres y acuaticos. Ademas, cuando se dafian o se exponen a altas temperaturas, pueden
producir incendios o explosiones, liberando gases contaminantes que contribuyen al deterioro
de la calidad del aire [55].

En el ambito social, la gestidon inadecuada de estas baterias representa un riesgo para la salud
publica. Las comunidades cercanas a basureros o sitios de disposicion informal pueden verse
expuestas a metales pesados y compuestos quimicos peligrosos, o que incrementa la
probabilidad de enfermedades respiratorias, dérmicas y neurolégicas [56]. Asimismo, en
contextos donde el reciclaje se realiza de manera informal y sin medidas de seguridad
adecuadas, los trabajadores estan expuestos a condiciones laborales riesgosas, sin la
proteccién necesaria frente a sustancias téxicas y posibles incendios [57].

Desde la perspectiva econdmica, el desecho inadecuado de baterias de iones de litio implica la
pérdida de materiales valiosos que podrian recuperarse mediante procesos de reciclaje
eficientes. La falta de sistemas adecuados de recoleccion y tratamiento no solo incrementa los

costos asociados a la remediacién ambiental y a la atencion en salud publica, sino que también

27



UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL

ESTADO DE MORELOS DOCTORADO EN INGENIERIA AMBIENTAL Y TECNOLOGIAS SUSTENTABLES  Quimicas e Ingenieria

Facultad de Ciencias

desaprovecha recursos estratégicos cuya extraccion primaria es costosa y ambientalmente
intensiva. En contraste, una gestion adecuada y el impulso a la economia circular podrian
generar empleo, fomentar la innovacion tecnoldgica y reducir la dependencia de la extraccion

minera, contribuyendo asi a un desarrollo mas sostenible [58].

En México, la recoleccion formal de baterias de iones de litio es limitada y muchas veces
depende de campafas puntuales de universidades, tiendas y eventos de reciclaje, pero no
existe un sistema masivo nacional; por otro lado, la infraestructura local para reciclar baterias,
especialmente de gran volumen como las de vehiculos eléctricos, es muy incipiente o casi
inexistente, por lo que se tendria que exportar este material para su tratamiento, lo que encarece
todo el proceso y resta eficiencia ambiental. El rapido crecimiento de vehiculos eléctricos y
dispositivos electrénicos implica que el volumen de baterias de iones de litio al final de su vida
util aumentara significativamente, lo que debe presionar a dependencias como LitioMx para

desarrollar soluciones integrales de reciclaje y reutilizacion.
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CAPITULO 3. DESARROLLO DE LA METODOLOGIA

De acuerdo con lo comentado en los capitulos 1 y 2, la demanda de baterias de iones de litio
ha generado un incremento significativo en la produccion y, en consecuencia, en la acumulacion
de baterias al final de su vida util. Este escenario plantea no solo un desafio ambiental asociado
a la gestion de residuos peligrosos, sino también una oportunidad estratégica para recuperar
metales criticos como el litio, cuyo suministro es fundamental para la transicion energética y el

desarrollo tecnologico sostenible.

En este contexto, la recuperacioén eficiente del litio a partir de baterias de desecho se posiciona
como una alternativa clave dentro del modelo de economia circular. Entre las diferentes rutas
de reciclaje como pirometalurgia, mecanica e hidrometalurgia, la lixiviacion acida destaca por
su alta eficiencia de extraccién, menor consumo energético y mayor selectividad; sin embargo,
los métodos tradicionales emplean acidos minerales fuertes y reactivos agresivos que pueden

generar impactos ambientales significativos.

La lixiviacidn acida verde surge como una estrategia innovadora que integra principios de
quimica sostenible, utilizando agentes reactivos menos toxicos, biodegradables o provenientes
de fuentes renovables, como acidos organicos (acido citrico y acido oxalico). Esta metodologia
busca optimizar la recuperacion del litio minimizando la generacion de residuos secundarios,

reduciendo la huella ambiental del proceso y mejorando su viabilidad econdmica e industrial.

En éste capitulo se aborda la metodologia propuesta para la recuperacion eficiente del litio de
baterias de desecho mediante lixiviacion acida verde. El enfoque metodoldgico se fundamenta
en criterios de eficiencia, sostenibilidad y escalabilidad industrial, con el objetivo de contribuir al

desarrollo de procesos de reciclaje mas limpios y competitivos.

La metodologia propuesta se divide en 5 etapas. En la etapa 1, se disefa e implementa un
reactor experimental, basado tanto en hardware como en software, el cual incorpora elementos
tangibles e intangibles para la evaluacion de los procedimientos experimentales a realizar; en
la etapa 2, se analiza el desmantelamiento de baterias de iones de litio hasta la separacion de
electrodos; en la etapa 3 se analiza la preparacién de la muestra de catodo a tratar; en la etapa
4 se propone el disefio experimental para la recuperacion selectiva del litio mediante

procedimientos de lixiviacion acida, utilizando reactivos de quimica verde vy, finalmente en la
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etapa 5 se analiza la caracterizacidén de la muestra lixiviada por la técnica de Espectrofotometria

de Absorcion Atomica.

3.1. Etapa 1. Diseiio e implementacién de reactor experimental

En esta etapa se aborda el disefio e implementacidon de un reactor destinado a llevar a cabo
procesos de lixiviacion de catodos recuperados de baterias en desecho, con el objetivo de
optimizar la recuperacion eficiente y selectiva del litio. Se propone un sistema que garantice
condiciones controladas de reaccion, favorezca la transferencia de masa y energia, y permita
proyectar la escalabilidad del proceso. Asimismo, se consideran criterios de seguridad,
sostenibilidad y viabilidad técnica para el desarrollo de una solucion tecnoldgica orientada al

aprovechamiento responsable de recursos estratégicos.

En la Figura 3.1 se puede observar el diagrama de bloques que componen el disefio de un
reactor experimental, donde el hardware es el elemento central donde se lleva a cabo el proceso
de lixiviacion para la recuperacion selectiva del litio, mientras que el software recibe la
informacion proveniente del hardware a través del puerto serial, y le da tratamiento dentro del
cédigo para tabular, graficar y exportar a Excel el perfil experimental de cada proceso de

lixiviacidn que se lleve a cabo.

BLOQUES DEL HARDWARE

Sensorde Temperatura
- Cadena de datos
Botellade |SensordepH _ ) separados por"," | Exportar datos a
reaccién | Arduino PUERTOSERIAL 7| SOTTWARE (ol

SensordeR.P.M.

1 |

Control del calentador

Figura 3.1. Diagrama de bloques que integran el disefio propuesto de reactor experimental.

El diseno del hardware toma como base una botella de reaccion de 250 ml de doble capa. Como
puede observarse en la Figura 3.2, la doble capa es util para hacer circular un fluido a una
temperatura controlada sin entrar en contacto directo con la solucién en reaccioén, transfiriéndole
el calor, mientras que las bocas permiten el ingreso de los sensores de temperatura y pH, asi

como de los reactivos.
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DE R.P.M. DE pH ITEMPERATURA

REACTIVOS
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BOTELLA DE
REACCION DE
DOBLE CAPA

BOMBA DE AGUA

AGITADOR
MAGNETICO

Figura 3.2. Diagrama esquematico del hardware [59].

Debajo de la botella de reaccion se ha proyectado un médulo de agitacion magnética de
velocidad variable. El control y monitoreo de la temperatura, asi como el monitoreo del pH y la
velocidad de agitacion se realiza por medio de una placa de Arduino. Dentro del cédigo de
Arduino, se programa la temperatura deseada, la cual es medida por un sensor introducido por
una de las bocas de la botella de reaccion, haciendo contacto directo con la solucién; cuando
la temperatura medida es menor que la temperatura programada en el cédigo de Arduino, a
través de una de sus salidas se hace encender el calentador y se hace apagar cuando le
temperatura medida es igual a la temperatura programada. Durante la caracterizacion del
sensor de temperatura, se utilizé un termémetro laser comercial para realizar la calibracidon
correspondiente, tal como se observa en la Figura 3.3. La temperatura medida es enviada al

puerto serial de Arduino dentro de una cadena de caracteres.
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Figura 3.3. Calibracién del sensor de temperatura.

El monitoreo de pH se realiza por medio de un sensor introducido por otra de las bocas de la
botella de reaccion, el cual previamente fue caracterizado por estandares de pH y tiras reactivas
(Figura 3.4) para el tratamiento adecuado de la sefial dentro del codigo de Arduino; la respuesta
de este sensor durante la caracterizacion se puede observar en la Tabla 3.1 y en la Figura 3.5
se presenta la curva de calibracion, asi como la ecuacion y el coeficiente de determinacién
correspondientes. El parametro de pH va a estar determinado por la cantidad y concentracién
de los agentes acidos y oxidantes que se ingresen al proceso, lo cual se requiere hacer de
forma manual en esta primera version del reactor. Una vez calculado el valor de pH por el

Hardware, éste dato también es enviado a la cadena de caracteres del puerto serial.

Figura 3.4. Estandares de pH vy tiras reactivas usadas en la caracterizacion del sensor de pH.
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En cuanto al monitoreo de la agitacion, previamente el controlador del agitador magnético fue
caracterizado midiendo la velocidad en funcién de la posicién del potenciometro de control, y
por medio del codigo de Arduino se calculan las revoluciones por minuto (rpm), dato que

también se envia a la cadena de caracteres del puerto serial.

Tabla 3.1. Respuesta del sensor de pH durante su caracterizacion.

Lectural Lectura 2 Lectura 3

Estandar de pH

4 3.96 3.96 3.97 3.96 0.006
6.86 3.71 3.71 3.72 3.71 0.006
9.18 3.53 3.53 3.54 3.53 0.006

4.50
430 L.
o |
:

3.70
e ———
e~
e
2.90
2.70

2.50
0.00 2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00

pH y =-0.0832x + 4.2923
R®=0.9989

Figura 3.5. Curva de calibracion del sensor de pH.

El software se desarroll6 en el entorno de programaciéon C# de Visual Studio, utilizando el marco
de interfaz de Windows Forms; éste desarrollo tiene la finalidad de recibir, graficar y tabular la
informacion enviada por hardware a través del puerto serial a una tasa de muestreo de 1 cadena
de datos por segundo. El software se encarga de separar los datos de la cadena de informacion
recibida y les da tratamiento dentro del codigo para su representacion grafica y tabulacién. Los
parametros de tiempo de reaccién y densidad de la solucion son calculados dentro del cédigo

del software, como se puede observar en la Figura 3.6.
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ol SOFTWARE DEL REACTOR

REACTIVOS SOLIDOS:
Cétodo NMC: _ g - g
Masa total = - g

REACTIVOS LIQUIDOS:
Aqua: Bl - B
Volumen total = B -

Densidad = - aA

DATOS DEL HARDWARE:
Temperatura de reacc
Agitacion (pm) =

|:|H =

Tiempo de reacci

Densidad (g1)

Temp. de
reaccian ("C)

Agitacion Tiempo de
{rpm) reaccion (seq)

Figura 3.6. Disefio de la ventana del software.

La importancia de esta etapa radica en que se desarrolla una herramienta tecnolégica con la

que se pueden estudiar los mecanismos de reaccion de procesos de lixiviacion de metales,

registrando en tiempo real los parametros experimentales que influyen en la eficiencia de

recuperacion de minerales estratégicos, como temperatura, pH, agitacion y densidad de la

solucion.

Etapa 2. Desmantelamiento de baterias de litio

Se consideran los siguientes criterios que deben ser tomados en cuenta para llevar a cabo el

desmantelamiento baterias de iones de litio desde una perspectiva del desarrollo sostenible:

- Prevencion de riesgos, minimizando la probabilidad de incendios y emisiones.

- Economia circular, maximizando la recuperacion de materiales.

- Eficiencia energética, reduciendo el uso de recursos durante el proceso.
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- Gestion ambiental, controlando emisiones atmosféricas (sustancias volatiles) y residuos
solidos.

- Cumplimiento normativo, alineandose con la normatividad ambiental y de seguridad.

Esta etapa comienza con la recepcion y clasificacion de baterias de desecho conforme al estado
de carga residual, integridad y composicion quimica, considerandose clave para que el reciclaje
sea seguro, eficiente y permita la recuperacion del litio. En la Tabla 3.2 se indican las
consideraciones por las cuales se deben clasificar las baterias de iones de litio que llegan al

final de su vida util.

Una vez clasificadas y almacenadas adecuadamente las baterias de iones de litio se procede
con la verificacidon del estado de carga residual, y cuando aplique, realizar un procedimiento de
descarga controlada para evitar sobrecalentamientos, recomendandose un enfoque sostenible

donde se aproveche la energia durante la descarga cuando sea viable.

Luego de verificar que las baterias se encuentran en un estado de descarga seguro, se procede
con el desmantelamiento iniciando con el retiro de la cubierta plastica, trabajando en un area
ventilada y sobre una superficie no conductora, debiéndose utilizar guantes, gafas de proteccion
y herramientas de plastico. Algunas baterias vienen con la cubierta termo-sellada o pegada, y
el proceso puede requerir calor controlado con equipo especializado, por lo que el
procedimiento a seguir sera de acuerdo con el tipo de ensamblaje que haya empleado el
fabricante; en este procedimiento y considerando un enfoque sostenible, se recomiendan los

sistemas cerrados para evitar emisiones de electrolitos volatiles.

El siguiente procedimiento es desconectar y retirar la circuiteria que controla la operacion de la
bateria, de donde se puede recuperar el cobre de los cables de conexion. Posteriormente, las
pilas se deben desagrupar, que de acuerdo con su capacidad y voltaje definidos en la etiqueta,
pueden observarse conexiones en serie y paralelo; esta interconexion normalmente se hace
con laminas de aluminio soldadas a las terminales. Se continua retirando la cubierta plastica de
cada pila y nuevamente se debe verificar el estado de carga residual, y en su caso, completar
la descarga correspondiente. El plastico, cobre y aluminio recuperados deben separarse y
disponerse adecuadamente para su reciclaje. Este procedimiento termina al seccionar la

envolvente metalica y extraer los electrodos para su separacion, clasificacion y almacenaje.
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Para la optimizacidon de este proceso de desmantelamiento, separacion, clasificacion y
almacenaje de electrodos a macro escala, es recomendable la implementacidon de politicas y
normas de fabricacion donde se especifique con precisién la composicion quimica, y que
ademas, el ensamble favorezca un desmantelamiento eficiente y mecanizado con un disefio
que brinde la posibilidad de reemplazar pilas de forma individual para incrementar la vida util de
la bateria, ya que con mucha frecuencia, el desempefio de la bateria se reduce

considerablemente por el dafio en una sola pila, teniendo que ser desechada por completo.

Tabla 3.2. Importancia de la clasificacién de baterias de iones de litio al final de su vida util

para la optimizacion de los procesos de lixiviacion y recuperacion de litio.

Aspecto

Fundamento técnico de la
clasificacion

Implicaciones en el proceso de

recuperacion del litio

Las baterias de iones de litio pueden
conservar carga residual y presentar

La clasificacion por estado de carga e
integridad estructural minimiza riesgos
de incendioy explosién durante la

determinante en la optimizacion de los
procesos de recuperacion de litio.

Seguridad inestabilidad térmica, riesgo de corto -
L . recoleccion, transporte,
circuito internoy potencial de fuga . .
o almacenamiento y pretratamiento
térmica. .
mecanico.
Existen diferentes tipos de baterias de e . .
. o . La clasificacion por tipo de bateria
iones de litio, cada una con distinta . .
s o, 4 permite seleccionar rutas de
Composicion composicion catodicas (LFP, NMC, . e .
. . Lo tratamiento especificas, optimizando la
quimica LCO, NCA) y variaciones significativas - . o
- - recuperacion selectiva de litio y otros
en la proporcion de litioy metales e
o metales criticos.
estratégicos.
La composicién homogénea del La clasificacion adecuada reduce la
Eficiencia material de catodo es un factor contaminacion cruzada, aumenta la

eficiencia en los procesos de
recuperacion y purificacion del litio.

Sostenibilidad

La disposicion inadecuada de baterias
puede generar lixiviacion de metales y
compuestos toxicos. Asimismo, la
extraccion primaria de litio implica
impactos hidricos y energéticos
significativos.

La correcta clasificacion favorece el
reciclaje eficiente, reduce la presién
sobre la mineria primaria y contribuye a
la disminucién de la huella ambiental
asociada a la cadena de suministro del
litio.

Cumplimiento
normativo y
trazabilidad

Las baterias agotadas son consideradas
residuos especiales o peligrosos en
multiples marcos regulatorios
internacionales.

La clasificacion facilita la trazabilidad, el
cumplimiento de la normativa vigente y
laintegracion de las baterias en
esquemas de economia circular.
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3.3. Etapa 3. Preparacién de la masa negra de catodo

Durante el desmantelamiento y separacion de los electrodos, el material activo del catodo se
encuentra adherido a un colector de corriente de aluminio mediante un aglutinante polimeérico,

generalmente fluoruro de polivinilideno (PVDF).

En esta etapa se describe la obtencion de masa negra de catodo mediante la disolucion
selectiva del aluminio empleando hidroxido de sodio (NaOH), seguida de un proceso de
filtracion y tratamiento térmico a 600 °C durante 4 h para la eliminacidn de aglutinantes y restos
de electrolito, el cual comunmente contiene sales como LiPF, disueltas en carbonatos

organicos.

El aluminio es un metal que reacciona vigorosamente en medio alcalino formando aluminato
soluble y liberando hidrogeno gaseoso; esta reaccion en solucion de NaOH se describe

mediante la Ecuacion 3.1.
2Al + 2NaOH + 6H,0 — 2Na[Al(OH),] + 3H, T +calor (3.1)
Este proceso se caracteriza por:

- Reaccion exotérmica fuerte. Considerando un enfoque sostenible, el calor liberado
durante esta reaccion, puede ser aprovechado para precalentar el agua que se utilizara
en el siguiente proceso, donde se requieren temperaturas superiores a los 50°C para la
lixiviacion del litio.

- Formacion de aluminato de sodio soluble, el cual puede utilizarse como materia prima
para obtener aluminio metalico.

- Liberacion de hidrégeno gaseoso, debiéndose considerar su confinacidon y
almacenamiento, ya que es considerado un combustible limpio con cero emisiones.

- Alta selectividad frente a los 6xidos NMC, que permanecen insolubles.

El calor liberado favorece la cinética de disolucion, aunque requiere control térmico para evitar
ebullicion. Bajo condiciones controladas (concentraciones moderadas de hidréxido de sodio y
temperatura mayor a 60 °C), los 6xidos NMC presentan estabilidad relativa frente al ataque
alcalino, lo que permite la separacién selectiva del colector de aluminio sin disolver

significativamente los metales de transicion.
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El tratamiento térmico posterior de la muestra filtrada tiene como objetivos:

- Evaporacion de solventes organicos residuales.

- Descomposiciéon del PVDF (400-500 °C).

- Eliminacion de residuos fluorados derivados del electrolito.
- Obtencién de una masa negra de catodo estabilizada.

- Pulverizacion de la muestra.

3.4. Etapa 4. Diseiio experimental

En esta etapa se describe el disefio experimental propuesto para evaluar el proceso de
lixiviacion de masa negra proveniente de baterias de iones de litio tipo NMC que han llegado al

final de su vida util, empleando como agentes lixiviantes acido citrico y acido oxalico.

El objetivo principal es determinar la influencia de las variables operativas sobre la eficiencia de
extraccion selectiva del litio frente a los metales de transicion, asi como establecer las

condiciones experimentales 6ptimas del proceso mediante modelado estadistico.

Se empled un disefio factorial completo 3%, con cuatro factores evaluados en tres niveles

codificados (-1, 0, +1). Este disefio permitira:

- Evaluar efectos principales.

- Analizar interacciones entre variables.

- Detectar posibles efectos cuadraticos.

- Ajustar un modelo matematico predictivo.

- Optimizar las condiciones de lixiviacion mediante metodologia de superficie de

respuesta.

El disefio propuesto completo contempla 3* = 81 pruebas experimentales, mismas que se
podran realizar en orden aleatorio para minimizar efectos sistematicos y sesgos experimentales;
sin embargo, en este trabajo, se selecciond la primera prueba experimental como una prueba
de concepto, tomando como criterio las condiciones experimentales reportadas previamente en
otros trabajos [60], dejando para un trabajo futuro completar el resto de pruebas experimentales

con el propdsito de lograr la optimizacion.
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Para el disefio experimental, se seleccionaron cuatro factores que influyen directamente en la

cinética de disolucién y la eficiencia del proceso, tal como se indica en la Tabla 3.3.

Tabla 3.3. Factores y niveles del disefio experimental propuesto.

Variable Nivel -1 Nivel 0 Nivel +1
A Temperatura (°C) 50 70 90
B Tiempo de reaccion (min) 120 150 180
C Concentracién de acido citrico (M) 0.5 1 1.5
D Concentracion de acido oxalico (M) 0.6 0.8 1

La temperatura incrementa la energia cinética del sistema y favorece la ruptura de enlaces en
la estructura del material activo; el tiempo de reaccidn determina el grado de conversion del
solido y la extension de la lixiviacion; la concentracion de acido citrico actua como agente
complejante formando citratos metalicos solubles; mientras que, la concentracion de acido
oxalico favorece mecanismos de complejaciéon y posible reduccion parcial del sistema,

influyendo en la disolucién selectiva.

Con el fin de reducir la complejidad del disefio experimental y aislar los efectos de las variables

principales, se establecieron condiciones operativas constantes para ciertos parametros:

- Relacion solido/liquido: 40 g/L.

- Agitacién constante a 500 rpm.

- pH: determinado naturalmente por las concentraciones de los acidos empleados y
constantemente monitoreado por el reactor experimental disefiado.

- A presion atmosférica.

La fijacion de la relaciéon S/L y la agitacion constante permite minimizar limitaciones por

transferencia de masa externa y mantener condiciones homogéneas en todos los ensayos.
Las variables de respuesta a evaluar son:

- Eficiencia de extraccion del litio.
- Eficiencia de extraccion del niquel.

- Eficiencia de extraccion del manganeso.
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- Eficiencia de extraccion del cobalto.
- Selectividad del proceso de extraccion del litio.

- Consumo de recursos.

Los resultados experimentales se podran ajustar a un modelo polinédmico de segundo orden,

como el de la Ecuacion 3.2.
Y =B+ XBiXi + X BuXi + LB XiX; + ¢ (3.2)

donde Y representa la variable respuesta, X; corresponde a las variables independientes

codificadas, S son los coeficientes de modelo y ¢ es el error experimental.
Este disefio experimental propuesto permitira:

- Identificar las variables criticas que afectan la extraccién selectiva del litio.

- Evaluar posibles interacciones entre temperatura y concentracién de acidos.

- Establecer un modelo matematico predictivo del proceso.

- Determinar condiciones 6ptimas para la recuperacion de metales estratégicos presentes

en baterias de desecho tipo NMC mediante lixiviacion con acidos organicos.

Con el propdsito de evaluar la consistencia de resultados, cada prueba experimental se debe

repetir al menos en triplicado, manteniendo las mismas condiciones y reportar la media + DE.

3.5. Etapa 5. Caracterizacion de la muestra lixiviada

Esta metodologia considera la técnica analitica de Espectrofotometria de Absorcion Atomica
(EAA) para llevar a cabo la caracterizacion de las muestras lixiviadas. Para muestras
provenientes de un proceso de lixiviacidon de masa negra de baterias tipo NMC, la EAA permite
cuantificar iones de litio (Li™) y metales de transiciéon una vez que la matriz sélida esta disuelta

y los analitos estan en solucién acuosa.

Una vez terminado el proceso de lixiviacion de la masa negra, el licor lixiviado obtenido se filtra
a través de una membrana de 0.45 pym para separar solidos no disueltos, obteniendo una
solucion apta para el analisis instrumental. El licor filtrado se transfiere a un matraz aforado de
100 ml y se ajusta con agua desionizada hasta su aforo correcto, garantizando un volumen

preciso para los posteriores calculos de concentracion. Si las concentraciones esperadas son
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altas, se debe diluir la muestra con la solucién que se usé en la lixiviacion, tantas veces sea
necesario hasta estar dentro del rango de calibracion del instrumento EAA. Proceder como se

indica a continuacion:

- Preparar al menos 5 estandares multi elementales en un rango adecuado.

- Incluir un blanco de matriz (acido citrico/oxalico) y un blanco de &acido nitrico para
compensar posibles efectos de matriz.

- Construir curva de calibracién para cada elemento.

- Verificar linealidad (R? = 0.995), limite de deteccion (LOD) y limite de cuantificacion
(LOQ).

- Analizar las soluciones de muestra y estandares bajo condiciones instrumentales
especificas (longitud de onda, flujo de gas, etc.).

- Repetir cada medicion al menos en triplicado y reportar la media + DE.

- Aplicar correcciones de matriz si son necesarias.

La eficiencia de recuperacion (%) del litio, niquel, manganeso y cobalto se determinan de

acuerdo con las Ecuaciones 3.3, 3.4, 3.5y 3.6, respectivamente.

Ny = CLimedida " Vsol % 100 (3'3)

Mmuestra " WLi

i = CNimedida " Vsol % 100 (3_4)

Minuestra " WNi

Ny = CMn,medida'Vsol x 100 (35)

Minuestra * WMn

Neo = CCo,medida'Vsol x 100 (36)

Mmuestra * WCo

y, de forma general, se tiene la siguiente Ecuacién 3.7:

Ny = CamedidaVsol o 1) (3.7)

Mmuestra * Wx

donde C, 0qiaq €S la concentracion de x elemento determinada por EAA (mg/L), Vg, es el
volumen al cual se afora la muestra lixiviada (L), mpyestra €S la Masa negra de catodo original
que se lleva a lixiviacion (mg) y w, es la proporcion en la que se encuentra el x elemento en la

masa negra de catodo original (%), ver Tabla 2.3.
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Finalmente, el porcentaje de selectividad S;; en la que se recupera el litio con respecto a los

metales de transicion se determina de acuerdo con la Ecuacion 3.8.

= ML M/ MMy
S = g X 100 (3.8)

donde m;; es la masa del litio presente en la masa negra original (g), MM;; el la masa molar del
litio (9/mol), n;, m; y MM; son la eficiencia de recuperacion, masa presente en la masa negra

de catodo original y masa molar, respectivamente, de cada uno de los metales de transicion
(Ni, Mn y Co).
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CAPITULO 4. APLICACION Y RESULTADOS

En este capitulo se presenta la validacion preliminar (prueba de concepto) de la metodologia
propuesta en el capitulo 3, para la recuperacion de litio a partir de baterias de desecho tipo
NMC. En cuanto al disefio experimental propuesto en la Fase 4, en este trabajo de tesis solo
se evaluo la eficiencia de recuperacion selectiva del litio de una de las 81 pruebas
experimentales establecidas, eligiendo los factores y niveles que, de acuerdo con lo reportado
en la literatura, han demostrado elevados porcentajes de recuperacidon selectiva y eficiente,
dejando para un trabajo futuro validar cada una de las pruebas hasta completar la matriz
experimental, de tal manera que con los resultados obtenidos se pueda establecer el modelo
matematico que facilite la optimizacion del proceso de lixiviacion, empleando acidos organicos
(acido citrico y acido oxalico) como agentes lixiviantes, evaluando a su vez los procedimientos
de acuerdo con un enfoque mas sostenible y ambientalmente amigable. Lo anterior, permitira
evaluar la viabilidad técnica-econdmica del método propuesto y su potencial de implementacidn
en estrategias de valorizacion de residuos de baterias de iones de litio. A continuacion, se

analizan a detalle los resultados de cada uno de los procedimientos aplicados.

Se desmantel6é una bateria de desecho, obtenida a través de uno de los centros de acopio
(Figura 4.1) de la Direccidon General de Gestion Ambiental (DGGA) del Estado de Morelos,

México, aplicando la Metodologia establecida en el capitulo 3 del presente trabajo.
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Figura 4.1. Centro de Acopio de la DGGA del Estado de Morelos.
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En la Figura 4.2 se muestra la bateria considerada en esta validacion preliminar de la
metodologia propuesta, ya sin la cubierta plastica, la cual corresponde al tipo NMC ampliamente

utilizada en ordenadores portatiles.

Figura 4.2. Bateria de desecho de ordenador portatil.

En la Figura 4.3 se muestra el nivel de descarga residual de dos pilas que formaban parte del
grupo en la bateria desmantelada, donde una de ellas se encontro practicamente descargada
(0.123 V) y la otra en perfecto estado de carga (3.833 V), caso concluyente de que la bateria
salié de operacion por un dafio parcial, lo que representa un factor de afectacion para la

optimizacién de los recursos.

Para obtener la masa negra de catodo a tratar y analizar, se utiliz6 una pila totalmente
descargada (0.01 V), siguiendo la secuencia observada en la Figura 4.4a para la obtencion del

catodo, registrando el peso de cada uno de los materiales residuales.

Figura 4.3. Estado de carga de dos pilas que formaban parte de una bateria de desecho.
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En la Tabla 4.1 se muestra la cantidad en peso de materiales recuperados durante el
desmantelamiento y separacion de electrodos de una pila: la cantidad en peso de material de
catodo fue de 11.53 g (ver Figura 4.4b). Esta informacién puede tomarse como referencia para
estimar la cantidad de cada producto a recuperarse para un volumen especifico de baterias del

mismo tipo y realizar proyecciones a macro escala.

RETIRO DE CUBIERTA PLASTICA

SEPARACION DE ELECTRODOS

1/

CATODO TIPO NMC

a)

Figura 4.4 a) Secuencia del desmantelamiento y separacion de electrodos de una pila de

iones de litio, b) Cantidad en gramos del catodo obtenido.

Tabla 4.1. Cantidad en gramos de materiales recuperados de una pila de iones de litio tipo

NMC-18650.
Material recuperado Peso (g8) (%)
Plasticos (cubierta plasticay aislantes) 1 2.3
Acero niquelado (cubierta metalica) 7.5 17.3
Anodo (incluye separador y restos de electrolito) 23.4 53.9
Catodo (incluye restos de electrolito) 11.53 26.5
Total (Masa de la pila) 43.43 100.0
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Una vez realizada la separacion manual entre anodo y catodo, este ultimo se llevo a reaccion

quimica con una soluciéon NaOH, con el objeto de disolver el aluminio y obtener aluminato de

sodio, procediendo como se indica a continuacion.

Se colocaron 11.53 g de catodo en el reactor experimental.

Se adiciond lentamente a la botella de reaccion 100 ml de una solucion de NaOH al 10%
bajo agitacion constante hasta la desaparicion visible del aluminio metalico, y al verificar
la ausencia de burbujeo (por liberacion de H,) se dejé reposar por 2 horas (Figura 4.5).
Durante este procedimiento, se hizo circular agua por el entre capa de la botella de

reaccion con la finalidad de proporcionar enfriamiento y brindar seguridad al proceso

exotérmico.

Figura 4.5. Disolucion del aluminio con una solucién de NaOH.

El aluminio se transformé en aluminato de sodio soluble Na[Al(OH),], mientras que el
material activo permanecié como fase sdlida suspendida. La suspension resultante se
filtr6 al vacio (Figura 4.6) y el sdélido retenido se lavo repetidamente con agua destilada
hasta alcanzar un pH cercano a la neutralidad, obteniéndose 12.06 g de masa negra
hameda libre de aluminio (Figura 4.7), la cual se coloc6 en una capsula de porcelana y
se calentd en una estufa hasta que dejé de salir humo blanco. Posteriormente, se calentd

en la mufla a por 4 horas a 600° C (Figura 4.8).
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Figura 4.7. Masa negra de catodo libre de aluminio.
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Figura 4.8. Tratamiento térmico de la masa negra de catodo en mufla.

iv. La masa negra resultante libre de solventes organicos, restos de electrolito y aglutinante
pesd 9.24 g, la cual se pulverizd en un mortero de porcelana con pistilo; de ella se
tomaron 2 g y se agregaron al reactor experimental; el resto se almacen6 en un
desecador.

v. Enun vaso de precipitado, se preparo una solucion 1M de acido citrico + 0.6M de acido
oxalico, obteniéndose como resultado un pH de 2 en la solucién acida, (Figura 4.9) la
cual se utilizé como agente lixiviante. Se fijo la temperatura en el reactor experimental a
50°C, adicionandose 25 ml del agente lixiviante preparado a los 2 g de masa negra de
catodo, obteniéndose con ello una relacion sélido/liquido de 40 g/L, iniciando con ello el
proceso de lixiviacion con agitacion constante a 500 rpm. Las condiciones se

mantuvieron asi durante 120 min (Figura 4.10).
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Vi.

Vii.

Figura 4.10. Proceso de lixiviacién acida verde, en ejecucion.

La solucion lixiviada se filtr6 al vacio y con membrana de 0.45 ym para finalmente
aforarla en un matraz de 100 ml con agua desionizada.

Se realiz6 el andlisis de concentracidn de metales por la técnica de Espectrofotometria
de Absorcion Atémica, preparandose 5 estandares de cada elemento a medir para
obtener las correspondientes curvas de calibracion; estas curvas de calibracion se
muestran en las Figuras 4.11,4.12, 4.13 y 4.14 para el litio, niquel, manganeso y cobalto,
respectivamente, y en la Tabla 4.2 se presentan los resultados, incluyendo la ecuacién

gue modela las respuestas correspondientes.
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Figura 4.11. Curva de calibracion del litio.
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Figura 4.12. Curva de calibracién del niquel.
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Figura 4.13. Curva de calibraciéon del manganeso.
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Figura 4.14. Curva de calibracién del cobalto.
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Tabla 4.2. Resultados de las curvas de calibracion para EAA.

Rango de
GEI ) calibracion Ecuacion LOD (ppm) LOQ (ppm)
(ppm)
Litio 0.035-2 y = 0.0156x + 0.00007 0.9943 0.0148 0.0449
Niquel 0.1-5 y = 0.0412x + 0.2673 0.9955 04 1.213
Manganeso 0.1-5 y = 0.0973x + 0.1927 0.991 0.1696 0.5139
Cobalto 0.2-7 y = 0.0407x + 0.2399 0.9968 0.405 1.228

Asi mismo, se prepararon dos blancos, uno correspondiente al agente lixiviante y otro
con HNO; para compensar posibles efectos de matriz. Se realizé una primera mediciéon
de concentracién de litio en la muestra sin diluir (Muestra s/dil), arrojando una lectura con
posible saturacién, muy superior a la curva de calibracién (Figura 4.15), por lo que se
diluyo al factor 1:10 (Muestra dil 1). Se realizé la medicidn de la muestra a la primera
dilucion y continuo por encima de la curva de calibracion, por lo que la muestra diluida
se vuelve a diluir al factor 1:333 (Muestra dil 2). Para la medicion de concentracion de
los metales de transicion, bastd usar la dilucion de la Muestra dil 1. Los resultados de
masa recuperada (g/kg) de litio, niquel, manganeso y cobalto se pueden observar en las
Tablas 4.3, 4.4, 4.5 y 4.6, respectivamente.

Figura 4.15. Midiendo la concentracion de litio por EAA.
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Tabla 4.3. Resultados de lixiviacion de litio.

RESULTADOS LITIO
Etiquetadela | Resultado EAA Relacion
FD Conc. (g/L vol. sol. (L masa i (%
muestra Abs | (mg/L) (e/l) (L) (®) (8/kg) Dudrh
Muestra dil 2 0.004 | 0.252 | 3,333 0.840 0.1 0.084 42.0 58.36
Tabla 4.4. Resultados de lixiviacion de niquel.
RESULTADOS NiQUEL
i EAA .z
Etiquetadela | Resultado FD | Conc.(g/L) | volsol(L) | masa(g) | Recion | o o)
muestra Abs | (mg/L) (8/kg)
Muestra dil 1 0.268 | 0.017 | 3,333 0.057 0.1 0.006 2.8 1.40

Tabla 4.5. Resultados de lixiviacion de manganeso.

RESULTADOS MANGANESO
Etiquetadela | ResultadoEAA | .y |0 e or) | volsolL (L) | masa(g) | Reacion | o )
muestra Abs | (mg/L) (g/kg)
Muestradil2 | 0.2025 | 0.101 | 3,333 | 0.336 0.1 0.034 16.8 8.84

Tabla 4.6. Resultados de lixiviacion de cobalto.

RESULTADOS COBALTO
i Resultado EAA i
Etiquetadela | Resultado FD | Conc.(g/L)| vol.solL(L) | masa(g) | Retacion | . o)
muestra Abs (mg/L) (g/kg)
Muestradill | 0.242 | 0.052 | 3,333 | 0.172 0.1 0.017 8.6 4.22

La fraccion masica tedrica de litio, niquel, manganeso y cobalto de la masa negra llevada a
lixiviacion es la correspondiente al tipo de bateria NMC111 conforme lo indicado en la Tabla 2.3
y el porcentaje de masa disuelta recuperada en el licor es el indicado en las columnas nui (%),
nNi (%), Nvn (%) ¥ Nco (%) de las tablas de resultados. Se deja para un trabajo futuro la

cuantificaciéon de metales remanentes en el sélido no disuelto.

Finalmente, se aplico la Ecuacion 3.8 para obtener el porcentaje de selectividad con la que se

recupero el litio con respecto a los metales de transicion:
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0.144 g
Li = 0.406 g 0380 g 0407g ]+
L40% | 1956 g/mot| T 884 % | 1831 g/mol| * 442 " |19.62 g /mol

Los resultados obtenidos muestran que se logré la lixiviacion del litio con un porcentaje de
eficiencia calculada de 58.36%, con una selectividad de cuatro veces mayor que la recuperacién
de niquel, manganeso y cobalto, lo que representa una ventaja para el tratamiento posterior de
purificacion de la muestra hasta obtener carbonato de litio, que es uno de los productos
principales en los que se comercializa este mineral estratégico. En la Tabla 4.7 se muestran las
condiciones bajo las cuales se llevo a cabo la validacién preliminar (prueba de concepto) de la
metodologia propuesta en el capitulo 3, dejando para un trabajo futuro, completar las 80
pruebas del disefio experimental completo y se pueda establecer el modelo matematico

correspondiente que permita su optimizacion.

Tabla 4.7. Condiciones establecidas para la prueba experimental No. 1 de 81 (prueba de

concepto).
Parametros variables del disefio experimental
Temperatura 50°C
Tiempo de reaccién 120 min
Concentracion de acido citrico 1M
Concentracion de acido oxalico 0.6 M
Parametros fijos del disefio experimental
Agitacion 500 rpm
Relacion S/L 40 g/L

En la Tabla 4.8 se comparan los resultados de la prueba de validacion preliminar con los
resultados reportados en una publicacion donde se aplicaron condiciones experimentales
similares; cabe sefialar que en la publicacion referida se mantuvieron constantes la agitacion a

300 rpm vy la relacion sélido/liquido a 50 g/L.

54



UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL
ESTADO DE MORELOS

DOCTORADO EN INGENIERIA AMBIENTAL Y TECNOLOGIAS SUSTENTABLES

Facultad de Ciencias
Quimicas e Ingenieria

Tabla 4.8. Comparacion de resultados con publicacion cientifica [60].

Método de Conc.de Conc.de Tiempo . .
Resultados en obtenciénde @ 4acido acido Temp. de Mu | Aw A Moo
. - (%) | (%) (%) (%)
la masanegra | citrico oxalico reaccion
e 20| catos
P , separados iM 0.6M 50°C | 120min |58.4| 1.4 |8.84 |4.22
metodologia propuesta
. manualmente
en esta tesis
Mayor recuperacion de Bateria no
litio reportada en la . - 0.6 M 50°C | 105min [97.9| 0 22| 04
S triturada utilizado
publicacion
Menor recuperacion de Bateria no
litio reportada en la . - 0.3M 35°C 15min |39.6| 3 5.1 1
L triturada utilizado
publicacion

La comparacion de resultados de la Tabla 4.8 pone en evidencia que los factores de

concentracion, temperatura, tiempo de reaccion, relacion S/L y agitacion influyen en la eficiencia

y selectividad con la que se recuperan los metales contenidos en la masa negra que se lleva a

lixiviacion, requiriéndose completar el disefio experimental propuesto en la metodologia para

que, con lo resultados obtenidos se pueda evaluar la consistencia estadistica y confiabilidad

experimental, permitiendo asi la optimizacion del proceso.
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CAPITULO 5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

El presente trabajo de tesis doctoral aporta una alternativa tecnoldgica viable, eficiente y
sostenible para la recuperacion de litio desde residuos de baterias tipo NMC, contribuyendo al
desarrollo de estrategias de reciclaje avanzadas y al fortalecimiento de la economia circular en

el sector energético y tecnoldgico.

Se logré disefiar, implementar y validar de forma preliminar una metodologia desde un enfoque
sostenible para la recuperacion selectiva y eficiente de litio contenido en catodos de baterias
de iones de litio tipo NMC que han llegado al final de su vida util. La metodologia demostré ser
técnica y ambientalmente viable, integrando etapas mecanicas, fisicoquimicas y analiticas bajo

un enfoque de quimica verde.

El reactor experimental disefiado permitié controlar y monitorear adecuadamente variables
criticas del proceso de lixiviacidn (temperatura, agitacion, concentracion del agente lixiviante y
tiempo de reaccion), garantizando reproducibilidad y condiciones operativas seguras. Su
desempeno confirmd la factibilidad de aplicar procesos de lixiviacion acida verde a escala

experimental con potencial de escalamiento.

El procedimiento de desmantelamiento de la bateria NMC permitié la recuperacién individual
de las pilas y la separacion efectiva de los catodos de forma segura. La etapa de separaciéon
del material activo (6xido metalico) del colector de corriente de aluminio resultdé fundamental

para evitar interferencias durante la lixiviacion y mejorar la selectividad del proceso.

La preparacién adecuada de la masa negra de catodo permiti6 homogenizar el material y
optimizar el area superficial disponible para la reaccién de lixiviacion. Esta etapa influyo
directamente en la eficiencia de recuperacion del litio, demostrando la importancia del

pretratamiento fisico en procesos de lixiviacion.

Los procesos de lixiviacion con agentes organicos mostraron buena eficiencia en la disolucion
selectiva del litio respecto a otros metales presentes en el 6xido metalico del catodo. Se
comprobd que el uso de acidos organicos reduce el impacto ambiental frente a acidos minerales

tradicionales, alineandose con los principios de sostenibilidad y economia circular.

56



UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL Facultad de Ciencias

ESTADO DE MORELOS DOCTORADO EN INGENIERIA AMBIENTAL Y TECNOLOGIAS SUSTENTABLES  Quimicas e Ingenieria

La caracterizacién del licor lixiviado, mediante la técnica de Espectrofotometria de Absorcion
Atomica, permitioé cuantificar con precision la concentracion de litio recuperado, confirmando la
eficiencia selectiva del proceso. Los resultados ponen en evidencia un desempefio consistente
con la prueba de concepto realizada, confirmando la factibilidad experimental del enfoque
propuesto, quedando para un trabajo futuro evaluar la consistencia estadistica y confiabilidad

experimental llevando a cabo la totalidad de pruebas del disefio experimental.

La presente tesis aporta un modelo metodolégico replicable para la recuperacion selectiva de
litio desde residuos de baterias, contribuyendo al desarrollo de tecnologias limpias para el
reciclaje del mineral estratégico y materiales criticos. Asimismo, fortalece la transicion hacia

esquemas de mineria urbana y economia circular en el sector energético.

De acuerdo con los resultados obtenidos, se proponen las siguientes recomendaciones y

trabajos futuros:

- Realizar estudios a escala piloto para evaluar el comportamiento cinético y
termodinamico del proceso bajo condiciones industriales, considerando balances de
masa y energia mas complejos.

- Implementar disefios experimentales estadisticos (por ejemplo, metodologia de
superficie de respuesta) para optimizar simultdneamente parametros como
concentracion del acido organico, relacién S/L, temperatura y tiempo de reaccion.

- Desarrollar un Analisis de Ciclo de Vida (ACV) que permita cuantificar el impacto
ambiental del proceso en comparacion con métodos tradicionales de recuperacion de
litio, consolidando su caracter sostenible.

- Extender la metodologia para la recuperacion secuencial o selectiva de niquel,
manganeso y cobalto presentes en el residuo solido posterior a la lixiviacién del litio,
aumentando la valorizacién total del material.

- Investigar métodos posteriores de purificacion (precipitacién selectiva, cristalizaciéon o
electroobtencion) que permitan obtener compuestos de litio con grado bateria.

- Realizar un analisis técnico-econdmico que determine la viabilidad financiera del proceso

en contextos industriales y su competitividad frente a procesos convencionales.
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- Profundizar en estudios relacionados con normativas ambientales y protocolos de

seguridad para el manejo de residuos de baterias, fortaleciendo la aplicabilidad industrial
del método propuesto.

En sintesis, la investigacion desarrollada demuestra que es posible recuperar litio de baterias
de desecho mediante un proceso hidrometalurgico basado en lixiviacion acida verde,
combinando eficiencia, selectividad y sostenibilidad ambiental, y constituyendo una base sélida

para futuras investigaciones y aplicaciones industriales en el ambito del reciclaje de materiales

criticos.

58



UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL Facultad de Ciencias

ESTADO DE MORELOS DOCTORADO EN INGENIERIA AMBIENTAL Y TECNOLOGIAS SUSTENTABLES  Quimicas e Ingenieria

REFERENCIAS

[1]

[2]

[3]

[4]

[3]

[6]

[7]

[8]

Nathan Lenssen, Gavin A. Schmidt, Michael Hendrickson, Peter Jacobs, Matthew J.
Menne y Reto Ruedy, «A NASA GISTEMPv4 Observational Uncertainty Ensemble,» JGR
Atmospheres, vol. 129, n° 17, pp. 1-18, 2024, https://doi.org/10.1029/2023JD040179.

Francisco Junior Freires, Vanessa do Nascimento Damasceno, Ana Lucia Soares
Machado, Gilbert Breves Martins, Luana Monteiro da Silva, Mauro Célio da Silveira Pio,
Luiz Henrique Claro Junior y Diego Camara Sales, «Advantages and disadvantages of
renewable energy: a review of the scientific literature,» GeSec, n° 11, pp. 20221-20240,
2023, DOI: http://doi.org/10.7769/gesec.v14i11.3174.

Gobierno de México, «Centro Nacional de Control de Energia,» [En linea]. Available:

https://www.cenace.gob.mx/graficademanda.aspx. [Ultimo acceso: 2025].

Growatt, «Servidor Growatt,» [En linea]. Available: https:/latam.growatt.com/. [Ultimo
acceso: 2025].

Sina Kalweit, Elisabeth Zeyen y Marta Victoria, «Endogenous transformation of land
transport in Europe for different climate targets,» eprint arXiv:2501.16460, 2025,
https://doi.org/10.48550/arXiv.2501.16460.

Yufeng Wu, Qingbin Yuan, Ming Yang, Mengyu Zhai, Guangwen Hu y Yifan Gu, «Impact
of circular economy on the longterm allocation structure of primary and secondary lithium,»
communications earth & environment, 2024, https://doi.org/10.1038/s43247-024-01667-2.

P. Busch, Y. Chen, P. Ogbonna y A. Kendall, «Effects of demand and recycling on the when
and where of lithium extraction,» Nature Sustainability, n° 8, pp. 773-783, 2025,
https://doi.org/10.1038/s41893-025-01561-5.

Vilas G. Pol, «Lithium-lon Battery Critical Materials Sustainability,» ACS Energy Letters, n°
10, p. 2553-2558, 2025, https://doi.org/10.1021/acsenergylett.5c01018.

59



UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL

ESTADO DE MORELOS DOCTORADO EN INGENIERIA AMBIENTAL Y TECNOLOGIAS SUSTENTABLES  Guimicas e ingenerts

[9] W. Ly, Z. Wang, X. Zheng, H. Cao, M. He, Y. Zhang, H. Yu y Z. Sun, «Selective Recovery
of Lithium from Spent Lithium-lon Batteries by Coupling Advanced Oxidation Processes
and Chemical Leaching Processes,» ACS Sustainable Chem. Eng., n° 8, pp. 5165-5174,
2020, https://dx.doi.org/10.1021/acssuschemeng.9b07515.

[10] Q. Cheng, W. M. Chirdon, M. Lin, K. Mishra y X. Zhou, «Characterization, modeling, and
optimization of a single-step process for leaching metallic ions from LiNi1/3C01/3Mn1/302
cathodes for the recycling of spent lithium-ion batteries,» Hydrometallurgy, n°® 185, pp. 1-
11, 2019, https://doi.org/10.1016/j.hydromet.2019.01.003.

[11] J. Jayamuthunagai, R. Mary Nancy Flora, K. Senthilkumar y B. Bharathiraja, «Review on
sustainable strategies for lithium recovery from spent lithium-ion batteries,» Future
Batteries, vol. 7, 2025, https://doi.org/10.1016/j.fub.2025.100105.

[12] Yousef Ghorbani, Steven E. Zhang, Julie E. Bourdeau, Nelson S. Chipangamate, Derek H.
Rose, Imraan Valodia y Glen T. Nwaila, «The strategic role of lithium in the green energy
transition: Towards an OPEC-style framework for green energy-mineral exporting countries
(GEMEC),» Resources Policy, n° 90, 2024,
https://doi.org/10.1016/j.resourpol.2024.104737.

[13] Nguyen Doan, Huong Doan, Canh Phuc Nguyen y Binh Quang Nguyen, «From Kyoto to
Paris and beyond: A deep dive into the green shift,» Renewable Energy, vol. 228, 2024,
https://doi.org/10.1016/j.renene.2024.120675.

[14] Asad Ali, Sadia Afrin, Abdul Hannan Asif, Yasir Arafat y Muhammad Rizwan Azhar, «A
comprehensive review on the recovery of lithium from lithium-ion batteries and
spodumene,»  Journal of Environmental @ Management, vol. 391, 2025,
https://doi.org/10.1016/j.jenvman.2025.126512.

[15] J. C. Guido D’Angelo, «¢Como es el mercado mundial del litio?,» Bolsa de Comercio de

Rosario, Rosario, Argentina, ANO XLI - Edicion N° 2083 - 06 de Enero de 2023, ISSN
2796-7824.

60



UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL
ESTADO DE MORELOS

DOCTORADO EN INGENIERIA AMBIENTAL Y TECNOLOGIAS SUSTENTABLES

Facultad de Ciencias

Quimicas e Ingenieria
[16] V. Balaram et al., «“Recursos y reservas mundiales de litio: distribucion por tipo de depdsito
(salmueras, magmaticos y sedimentarios) basada en datos del Servicio Geoldgico de

Estados Unidos (USGS),”,» Editorial RN, Litio Panorama global del mercado del litio, 2024.

[17] Maxwell Fleming, Sangita Gayatri Kannan y Roderick Eggert, «Long-run availability of
mineral resources: The dynamic case of lithium,» Resources Policy, vol. 97, 2024,
https://doi.org/10.1016/j.resourpol.2024.105226.

[18] E. P. Minero, «Litio Panorama global del mercado del litio Serie de estudios sobre
mercados minero (continuacion),» Editorial RN, 2025.

Ore

[19] Kesler, S.E., Gruber, PW., Medina, P.A., Keoleian, G.A., Everson, M.P. y Wallington, T.J.,
«Global lithium resources: Relative importance of pegmatite, brine and other deposits,»
Geology

Reviews, n° 48, pp. 55-69, 2012,

https://doi.org/10.1016/j.oregeorev.2012.05.007.

[20] Flexer, V., Baspineiro, C.F. y Galli, C.I., «Lithium recovery from brines: A vital raw material
for green energies with a potential environmental impact in its mining and processing,»
Science of The Total Environment, n° 639, pp.
https://doi.org/10.1016/j.scitotenv.2018.05.223.

1188-1204, 2018,

[21] Song, J., Kim, D. y Han, J., «Lithium extraction from clay deposits: A review,» Minerals
Engineering, vol. 153, 2020, https://doi.org/10.1016/j.mineng.2020.106400.

[22] Maria L. Vera, Walter R. Torres, Claudia I. Galli, Alexandre Chagnes y Victoria Flexer,
«Environmental impact of direct lithium extraction from brines,» Nature Reviews Earth &
Environment, n° 4, p. 149-165, 2023, https://doi.org/10.1038/s43017-022-00387-5.
[23] Olukayode Fatoki, Habeeb Mohammed, Santosh Kumar Parupelli, Alex Mathew, Manpreet
Kaur, Amir Rehmat, Sahil Muhammed, Bishnu P. Bastakoti y Salil Desai, «Review of

Recent Advances in Lithium-lon Batteries: Sources, Extraction Methods, and Industrial

Uses,» Batteries, vol. 11, n° 433, 2025, https://doi.org/10.3390/batteries11120433.

61



UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL Facultad de Ciencias

ESTADO DE MORELOS DOCTORADO EN INGENIERIA AMBIENTAL Y TECNOLOGIAS SUSTENTABLES  Quimicas e Ingenieria

[24] Charles Vicku, Emmanuel Offei Asiamah, Henritta Meakoa Barfi-Mensah y Robert
Amoanyi, «Assessing the societal impact of clay resource exploitation: Challenges and
opportunities for sustainable pottery development,» Societal Impacts, n° 6, 2025,
https://doi.org/10.1016/j.socimp.2025.100150.

[25] Yufeng Wu, Qingbin Yuan, Ming Yang, Mengyu Zhai, Guangwen Hu y Yifan Gu, «Impact
of circular economy on the longterm allocation structure of primary and,» communications
earth & environment, vol. 5, n® 503, 2024, https://doi.org/10.1038/s43247-024-01667-2.

[26] Xochitl Virginia Bello-Ya™nez, Maria-Concepci’on Martinez-Rodriguez, S.B. Suijitha, L.E.
Campos-Villegas, Diego Dominguez-Solis, H’ector Guadalupe Ramirez-Escamilla, Ana
Laura Cervantes-Najera y M.P. Jonathan, «Bedrock geochemical baseline and pre-mining
risk assessment of heavy metals in a potential lithium deposit in Sonora, Mexico:
Implications for sustainable resource management,» Environmental and Sustainability
Indicators, vol. 30, 2026, https://doi.org/10.1016/j.indic.2026.101138.

[27] Pronob Das, Kasun Hewage, Ravihari Kotagodahetti, Sandun Wanniarachchi y Rehan
Sadiq, «Lithium-ion battery recycling: a critical review of techno-economical and,»
Separation and Purification Technology socio-environmental impacts, vol. 382, 2026,
https://doi.org/10.1016/j.seppur.2025.135847.

[28] Francesco Sciatti, Paolo Tamburrano, Elia Distaso, Riccardo Amirante, Antonio V.
Radogna, Arianna Morciano y Giuseppe Grassi, «A comprehensive overview of lithium-ion
batteries for electric vehicles: Materials, performance, safety, recycling, and emerging
technologies,» Journal of Energy Storage, vol. 144, 2026,
https://doi.org/10.1016/j.est.2025.119694.

[29] Kitalu Ricin Ngoy, Valantine Takwa Lukong, Kelvin O. Yoro, John Beya Makambo, Nonso
Christopher Chukwuati, Chinedu Ibegbulam, Orevaoghene Eterigho-lkelegbe, Kingsley
Ukoba y Tien-Chien Jen, «Renewable and Sustainable Energy Reviews,» Lithium-ion
batteries and the future of sustainable energy: A comprehensive review, vol. 223, 2025,
https://doi.org/10.1016/j.rser.2025.115971.

62



UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL

ESTADO DE MORELOS DOCTORADO EN INGENIERIA AMBIENTAL Y TECNOLOGIAS SUSTENTABLES  Quimicas e Ingenieria

Facultad de Ciencias

[30] J.-M. Tarascon y M. Armand , «lssues and challenges facing rechargeable lithium
batteries,» Nature, n® 414, pp. 359-367, 2001, .

[31] John B. Goodenough y Youngsik Kim, «Challenges for Rechargeable Li Batteries,»
Chemistry of Materials, vol. 22(3), p. 587—603, 2009.

[32] Kang Xu, «Electrolytes and Interphases in Li-lon Batteries and Beyond,» Chemical
Reviews, vol. 114(23), p. 11503-11618, 2014.

[33] M. Stanley Whittingham, «Lithium Batteries and Cathode Materials,» Chemical Reviews,
n° 104, pp. 4271-4301, 2004.

[34] Naoki Nitta, Feixiang Wu, Jung Tae Lee y Gleb Yushin, «Li-ion battery materials: present
and future,» Materials Today, vol. 18, n° 5, pp. 252-264, 2015.

[35] Alex K. Koech, Gershom Mwandila, Francis Mulolani y Phenny Mwaanga, «Lithium-ion
battery fundamentals and exploration of cathode materials: A review,» South African
Journal of Chemical Engineering, n° 50, pp. 321-339, 2024,
https://doi.org/10.1016/j.sajce.2024.09.008.

[36] Monu Malik, Ka Ho Chan y Gisele Azimi, «Review on the synthesis of LiNixMnyCo1-x-yO2
(NMC) cathodes for lithium-ion batteries,» Materials Today Energy, vol. 28, 2022,
https://doi.org/10.1016/j.mtener.2022.101066.

[37] Raj Bridgelall, «Scientometric Insights into Rechargeable Solid-State Battery
Developments,» World Electric Vehicle Journal, vol. 15, n° 555, 2024,
https://doi.org/10.3390/wevj15120555.

[38] Hammad Farooq y Sulalit Bandyopadhyay, «Material characterization of NMC black mass
from end-of-life lithium-ion batteries for enhanced recycling strategies,» Materials
Advances, n° 6, p. 7866—7883, 2025, DOI: 10.1039/d5ma00545k.

[39] Panpan Wu, Qingxin Zheng, Tian Meng, Xiangyu Zhong y Masaru Watanabe, «Evaluation
of the Corrosion Behavior of Various Metallic Materials for Material Selection of Citric Acid

63



UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL Facultad de Ciencias

ESTADO DE MORELOS DOCTORADO EN INGENIERIA AMBIENTAL Y TECNOLOGIAS SUSTENTABLES  Quimicas e Ingenieria

Hydrothermal Leaching Apparatus for Lithium-lon Battery Recycling,» ACS Sustainable
Chemistry & Engineering, n° 13, p. 11485-11502, 2025.

[40] M. Lisinska, B. Gajda, M. Saternus, S. Brozova, T. Wojtal y M. Rzelewska-Piekut, «The
effect of organic acids as leaching agents for hydrometallurgical recovery of metals from
PCBs,» Metalurgija, Vols. %1 de %261(3-4), p. 609 — 612, 2022, ISSN 0543-5846.

[41] Heyan Geng, Lei Huang, Aijuan Tan, Jinkang Liu y Guili Yang, «The effect of low molecular
weight organic acids on the growth, antioxidant capacity, and lead enrichment of duckweed
(Landoltia punctata) under Pb stress,» Journal of Environmental Chemical Engineering,
vol. 13(3), 2025, https://doi.org/10.1016/j.jece.2025.116563.

[42] Nianyin Li, Yanan Hu, Gang Xiong, Pingli Liu, Yin Xiong, Zhifeng Luo, Qian Zhang, Yue Li,
Shijie Zhu, Wentao Feng y Jiajie Yu, «Research and application of eco-friendly chelating
agents in plugging removal systems: A review,» Geoenergy Science and Engineering, vol.
229, 2023, https://doi.org/10.1016/j.geoen.2023.212135.

[43] Chih Min Chang y Wei Fan Kuan, «Selective metal recovery from ternary lithium-ion battery
cathodes via potential-controlled electrodeposition in deep eutectic solvents,» Separation
and Purification Technology, vol. 377, 2025, https://doi.org/10.1016/j.seppur.2025.134284.

[44] Wei Ding, Shenxu Bao, Yimin Zhang, Zhanhao Wang, Hongwei Zhang, Chunfu Xin, Jia Li,
Xiaochuan Hou y Buxiao Kuang, «A green cycle strategy for selective leach and recovery
of critical metals from spent lithium-ion batteries: Experimental and new mechanistic
insights,» Journal of Hazardous Materials, vol. 488, 2025,
https://doi.org/10.1016/j.jhazmat.2025.137368.

[45] Bo Li, Chengping Li, Jinsong Wang, Rundong Wan, Jiangzhao Chen, Ying Liu, Zhengfu
Zhang, Yuejing Bin, Xiaoping Yang, Chongjun Bao y Shaohua Ju, «High-efficiency leaching

of valuable metals from waste lithium-ion ternary batteries under mild conditions using

64



UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL

ESTADO DE MORELOS DOCTORADO EN INGENIERIA AMBIENTAL Y TECNOLOGIAS SUSTENTABLES  Quimicas e Ingenieria

Facultad de Ciencias

green deep eutectic solvents,» Green Chemistry, vol. 27(1), pp. 163-178, 2025,
https://doi.org/10.1039/d4gc04 37 3a.

[46] Weiguang Lv, Xiaohong Zheng, Hongbin Cao, Yue Wang, Pengge Ning, Yi Zhang y Zhi
Sun, «A green recycling process for spent lithium-ion batteries with extremely low chemical
consumption,»  Fundamental Research, vol. 5(6), pp. 2815-2823, 2025,
https://doi.org/10.1016/j.fmre.2024.03.016.

[47] Shoaib Raza Khan, Md Muzahid Khan, Kartika Srivastava, Hongyue Jin, Luke Plante,
Joseph J. Lee, Buz Barstow, David W. Reed y Reyes Sierra Alvarez, «Sustainable recovery
of critical metals from spent lithium-ion batteries through gluconic acid-based bioleaching:
Techno-economic analysis, life cycle assessment and process optimization,» Chemical
Engineering Journal, vol. 516, 2025, https://doi.org/10.1016/j.cej.2025.163714.

[48] Supriya Rana, Krishna K. Yadav, Sapna Devi, Surinder Kumar Mehta y Menaka Jha,
«Oxalate-mediated synthesis of hybrid nickel cobalt-based nanostructures for boosting
water and urea electrooxidation efficiency,» Journal of Alloys and Compounds, vol. 990,
2024, https://doi.org/10.1016/j.jallcom.2024.174241.

[49] P. Zhang, T. Yokoyama, O. Itabashi, T. Suzuki y K. Inoue, «Hydrometallurgical process for
recovery of metal values from spent lithium-ion secondary batteries,» Hydrometallurgy, n°
47, p. 259-271, 2018, https://doi.org/10.1016/S0304-386X(97)00050-9.

[50] X. Chen, H. Ma, C. Luo y T. Zhou, «Recovery of valuable metals from spent lithium-ion
batteries by an environmentally friendly leaching process,» Journal of Power Sources, n°
295, p. 1-8, 2015.

[511A. A. Nayl, R. A. Elkhashab , S. M. Badawy y M. A. El-Khateeb, «Acid leaching of mixed
spent lithium-ion  batteries,» Arabian Journal of Chemistry, 2014, doi:
http://dx.doi.org/10.1016/j.arabjc.2014.04.001.

65



UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL
ESTADO DE MORELOS

DOCTORADO EN INGENIERIA AMBIENTAL Y TECNOLOGIAS SUSTENTABLES

Facultad de Ciencias

Quimicas e Ingenieria
[52] L. Li, J. B. Dunn, X. Zhang, L. Gaines, R. Chen, F. Wu y K. Amine, «Recovery of metals

from spent lithium-ion batteries with organic acids as leaching reagents,» Journal of Power
Sources, n° 233, p. 180-189, 2013.

Waste

[53] R. Golmohammadzadeh, F. Rashchi y E. Vahidi, «Recovery of lithium and cobalt from
spent lithium-ion batteries using organic acids: Process optimization and kinetic aspects,»

Management, vol.

64, pp. 244-254, 2017,
https://doi.org/10.1016/j.wasman.2017.03.037.

[54] L. Li, J. Lu, L. Zhai, X. Zhang, L. Curtiss, Y. Jin, F. Wu, R. Chen y K. Amine, «A Facile

Recovery Process for Cathodes from Spent Lithium lron Phosphate Batteries by Using

Oxalic Acid,» CSEE JOURNAL OF POWER AND ENERGY SYSTEMS, vol. 4, n° 2, pp.
219-225, 2018, DOI: 10.17775/CSEEJPES.2016.01880.

[55] Wojciech Mrozik, Mohammad Ali Rajaeifar,

Oliver Heidrich y Paul Christensen,
«Environmental impacts, pollution sources and pathways of spent lithium-ion batteries,»

Energy & Environmental Science , n® 14, p. 6099-6121, 2021, DOI: 10.1039/d1ee00691f.

[56] Daniel Hsing Po Kang, Mengjun Chen y Oladele A. Ogunseitan, «Potential Environmental

and Human Health Impacts of Rechargeable Lithium Batteries in Electronic Waste,»
Environmental

Science & Technology,

vol. 47(10),
https://doi.org/10.1021/es400614y.

p. 5495-5503, 2013,

Science

[57] Rahul Rautela, Shashi Arya, Shilpa Vishwakarma, Jechan Lee, Ki-Hyun Kim y Sunil N.
Kumar, «E-waste management and its effects on the environment and human health,»
of

The Total

Environment, vol. 773, 2021,
https://doi.org/10.1016/j.scitotenv.2021.145623.

[58] Bin Zhang, Qingyao Xin, Siyuan Chen, BoWang, Hao Li, Zhaohua Wang y Prateek Bansal,

ambitions,» Nature

«Lithium-ion battery recycling relieves the threat to material scarcity amid China’s electric
vehicle Communications,
https://doi.org/10.1038/s41467-025-61481-y.

n° 6661, 2025,

66



UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL Facultad de Ciencias

ESTADO DE MORELOS DOCTORADO EN INGENIERIA AMBIENTAL Y TECNOLOGIAS SUSTENTABLES  Quimicas e Ingenieria

[59] Herrera-Gutiérrez, Hugo, Cisneros-Villalobos, Luis, Torres-Islas, Alvaro y Saldarriaga-
Norefia, Hugo Albeiro, «Design of an experimental reactor for the selective and efficient
recovery of lithium from waste battery cathode leaching processes,» Journal of Technology
and Innovation, vol. 12(30), 2025, DOI: 10.35429/JT1.2025.12.30.4.1.6.

[60] Léa M.J. Rouquette, Martina Petranikova y Nathalia Vieceli, «Complete and selective
recovery of lithium from EV lithium-ion batteries: Modeling and optimization using oxalic
acid as a leaching agent,» Separation and Purification Technology, vol. 320, 2023,
https://doi.org/10.1016/j.seppur.2023.124143.

Declaracion de uso de IA
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Sustentables, se empled inteligencia artificial (IA) como herramienta de apoyo para la
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elaboracion de graficos y tablas. La IA facilitd la organizacion, sintesis y visualizacién de los

datos, contribuyendo a presentar de manera clara y estructurada los resultados obtenidos.

Se enfatiza que todas las interpretaciones, analisis criticos y conclusiones derivadas de los
datos son responsabilidad del autor, y que la IA se utilizé unicamente como soporte en la
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Anexo 1. Ficha técnica de la pila investigada.
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