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Disefio de un corpus de datos de aguas residuales del proceso de extraccion

hidrometaludrgica de litio en baterias para su uso en algoritmos de prediccion

Ing. Daniela Del Angel Pérez

Resumen

El uso exponencial del Litio en la industria global ha llevado al aumento de los impactos
ambientales, ecoldgicos y de salud que su extraccién ocasiona. Debido a esto, la
preocupacion por recuperar este valioso material ha tomado relevancia en los ultimos afos,

dando paso al estudio de los métodos de reciclaje de litio en baterias de desecho.

Es aqui donde la hidrometalurgia aparece como una alternativa de recuperacion, siendo uno
de los métodos menos costos para llevar a cabo la tarea de recuperacion. Sin embargo, el
reciclaje de Litio por hidrometalurgia nos lleva a otra problematica ambiental, la generacion
de aguas residuales que, de no ser tratadas previo a su desecho, representan un riesgo

ecoldgico.

A partir de esta preocupacion surge el presente trabajo de investigacion, cuyo objetivo es
disefiar un corpus de datos de caracterizacion de dichas aguas residuales, con el fin de ser

utilizado en algoritmos de prediccion.



Design of a wastewater data corpus from the lithium hydrometallurgical extraction

process in batteries for use in prediction algorithms

Ing. Daniela Del Angel Pérez

Abstract

The exponential use of lithium in global industry has led to an increase in the
environmental, ecological, and health impacts associated with its extraction. As a result,
concern over recovering this valuable material has gained relevance in recent years,

driving research into lithium recycling methods from waste batteries.

This is where hydrometallurgy emerges as a recovery alternative, being one of the least
costly methods to carry out the process. However, lithium recycling through
hydrometallurgy presents a new environmental issue: the generation of wastewater,

which, if not properly treated before final disposal, poses an ecological risk.

In response to this issue, this research aims to design a characterization data corpus of

such wastewater for use in prediction algorithms.
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Capitulo

1 Introduccién

En los ultimos afios, el litio ha experimentado un crecimiento exponencial en su demanda
debido a su importancia en la fabricacion de baterias para dispositivos electrénicos, vehiculos
eléctricos y sistemas de almacenamiento de energia renovable. Sin embargo, este incremento
ha generado una problematica dual: por un lado, la preocupacion por la disponibilidad futura

del recurso y, por otro, los impactos ambientales asociados a su extraccion y procesamiento.

Ante este escenario, el reciclaje de baterias de litio se ha posicionado como una solucién
indispensable para recuperar materiales valiosos (como litio, cobalto y niquel), reducir la
dependencia de la mineria y minimizar los residuos electronicos. Entre las técnicas de
reciclaje méas empleadas destaca el proceso hidrometallrgico, el cual disuelve los
componentes de las baterias en soluciones acuosas para recuperar los metales. No obstante,
este método genera aguas residuales con contaminantes como sulfatos y el aumento en la

acidez del agua, lo que plantea un nuevo desafio ambiental.

La caracterizacion de estas aguas residuales es fundamental para evaluar su impacto y disefiar
tratamientos eficaces que cumplan con la normativa vigente. En México, el marco legal
ambiental, incluyendo la Ley General del Equilibrio Ecoldgico y la Proteccion al Ambiente
(LGEEPA), la Ley de Aguas Nacionales (LAN) y la NOM-127-SSA1-1994, establece limites
méaximos permisibles para contaminantes en descargas de aguas, exigiendo su tratamiento

previo a la disposicién final.



En este contexto, resulta crucial integrar toda esta informacién en un corpus de datos que
formalice la relacion entre el proceso de reciclaje de baterias con la caracterizacion de las
aguas residuales. Dicha base de conocimiento adquiere relevancia al permitir el uso de
modelos basados en aprendizaje supervisado, facilitando la prediccion de las variables del
proceso de reciclaje, la composicion de las aguas residuales y transformando los datos en

herramientas para clasificacion y toma de decisiones.

Demanda de litio
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Figura 1 Vinculacion de ideas generales.
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1.1 Planteamiento del problema

El litio es un metal altamente reactivo que, al entrar en contacto con agua, genera reacciones
violentas capaces de provocar incendios o explosiones. Asimismo, su exposicion prolongada
a ambientes himedos favorece la formacion de nitruros, compuestos que incrementan su

potencial inflamable. Aunque su capacidad de bioacumulacién en organismos vivos es



limitada, estudios recientes sefialan que concentraciones elevadas de litio pueden ser nocivas
para la salud humana, ya que se absorbe principalmente por via gastrointestinal y se excreta

a través del sistema renal.

En México, la ausencia de normativas especificas para la extraccién minera de litio o su
recuperacion a partir de baterias de ion-litio (LIBs) usadas ha derivado en que estos residuos
sean depositados en vertederos municipales sin tratamiento alguno. Ante este escenario, se
han explorado tres métodos principales para su reciclaje: hidrometalurgia, pirometalurgia y

reciclaje directo (mecanico) [1].

Entre estas técnicas, la hidrometalurgia destaca por su eficiencia en la recuperaciéon de
metales, su bajo consumo energético y su menor generacion de emisiones gaseosas en
comparacién con la pirometalurgia. No obstante, su principal limitacion ambiental radica en
la produccion de aguas residuales acidas [2], un aspecto poco estudiado a pesar de su

relevancia [2].

Estos efluentes contienen residuos de agentes lixiviantes (como H2SOs, HCI o HNOs),
sulfatos, cloruros, nitratos y iones metalicos disueltos. Si no son tratados adecuadamente,
pueden contaminar cuerpos de agua, alterar ecosistemas acuaticos y afectar la salud publica.
Por ejemplo, altas concentraciones de cloruros y sulfatos provocan salinizacion, dafios a la
flora y fauna, y riesgos para la agricultura o el consumo humano. Por ello, es crucial
caracterizar estas aguas residuales para disefiar estrategias de mitigacion que minimicen su

impacto.

1.1.1. Impacto social por la extraccién de minerales

La actividad extractiva de litio puede ocasionar transformaciones notables en las
comunidades cercanas. Por un lado, la obtencion de este recurso podria provocar el
desplazamiento de habitantes originarios y alterar sus formas de vida tradicionales, como la
pesca o el cultivo. Asimismo, el procesamiento del litio implica riesgos sanitarios, dado que

la manipulacion de sustancias quimicas peligrosas durante su extraccion y refinamiento



puede desencadenar afecciones respiratorias y otras complicaciones médicas. No obstante,
este mineral también representa una oportunidad para impulsar energias renovables y elevar

el bienestar global [3].

La explotacion de litio puede generar consecuencias notables en el &mbito social de las
poblaciones cercanas, particularmente en aspectos vinculados a la inclusién y la autonomia
de los habitantes. Asimismo, la obtencidn de este recurso podria alterar practicas ancestrales,
como el cultivo y la cria de animales, poniendo en riesgo no solo su economia, sino también

su identidad cultural.

Resulta fundamental considerar estas implicaciones al definir politicas y estrategias sobre la
extraccion y aprovechamiento del litio, con el objetivo de potenciar sus ventajas y atenuar
sus efectos adversos [3].

1.1.2. Impactos en el medio ambiente por la extraccion de minerales

La explotacion de minerales ha experimentado una evolucion significativa desde sus
origenes, que se remontan a hace unos 43.000 afios. No obstante, la mineria a gran escala, tal
como se conoce hoy, se desarroll6 principalmente en los ultimos tres siglos, impulsada por
el crecimiento demogréfico e industrial acelerado, lo que incremento la demanda global de
recursos [4]. Este incremento ha generado una creciente preocupacion por la sostenibilidad
en la explotacion de dichos recursos, impulsando la blasqueda de alternativas como el
reciclaje de minerales, entre ellos el litio. La implementacion de procesos de reciclaje,
especificamente la extraccion con lixiviacion, y la posterior caracterizacion de las aguas
residuales generadas, son actividades que producen un flujo de datos importantes. Por lo
tanto, comprender la informacion aportada por estos datos es fundamental para la
construccion y consolidacion de un corpus de datos, permitiendo definir atributos especificos
relacionados con la eficiencia de los procesos de recuperacion y el impacto ambiental

generado.



Si bien se han buscado alternativas de reciclaje para disminuir el impacto ambiental, la

extraccion directa en yacimientos de minerales genera efectos adversos en los ecosistemas:

Modificacion del relieve: Las explotaciones sobre la superficie de la tierra provocan
grandes cavidades en el terreno, acompafiadas de deforestacion masiva. Esto
desencadena procesos erosivos, destruccion de habitats naturales, reduccion de la
biodiversidad y alteracion de ciclos ecoldgicos fundamentales, como el ciclo
hidrolégico.

Emisiones atmosféricas: Durante la extraccion de minerales, se liberan particulas en
suspension y gases nocivos originados en las explosiones para romper rocas, que no
solo afectan la salud respiratoria de las poblaciones y fauna aledafias, sino que
también contribuyen al calentamiento global al intensificar el efecto invernadero.
Afectacion de cuerpos de agua superficiales: Derrames accidentales de sustancias
quimicas utilizadas en la mineria pueden llegar a rios y lagos, generando toxicidad en
los organismos acuéticos y bioacumulacion de contaminantes a lo largo de las
cadenas troficas.

Polucion de acuiferos: Los residuos mineros, arrastrados por las precipitaciones,
pueden infiltrarse en las capas freaticas, degradando reservas de agua subterranea de
vital importancia.

Pérdida de biodiversidad: La combinacién de estos factores conduce a la disminucion
de poblaciones de flora y fauna, asi como a la fragmentacion y destruccion de sus

entornos naturales.

1.1.3. Impactos en la salud por la extraccion de minerales

La explotacion de recursos minerales conlleva diversos riesgos para la salud de los

trabajadores y poblaciones aledafias, manifestandose en mdultiples afecciones como

dermatitis, alteraciones en la pigmentacion cutanea, hipoacusia, trastornos neurologicos,

entre otras patologias.



Los minerales se clasifican en diversas categorias segin su composicion quimica: elementos
nativos, compuestos sulfurados, haluros, 6xidos, hidroxidos y carbonatos, entre otros. Esta
diversidad mineralogica incluye sustancias con distintos grados de toxicidad para el
organismo humano, ya sea por ingestion, inhalacion o contacto dérmico. Durante los
procesos extractivos, los operarios estan particularmente expuestos a estos riesgos,

presentando frecuentemente malestares y sintomas agudos.

Estudios epidemioldgicos han demostrado una correlacion significativa entre la
intensificacion de la actividad minera y el deterioro de la salud pablica. Las comunidades
expuestas muestran mayor incidencia de patologias cardiopulmonares, enfermedad pulmonar
obstructiva cronica, hipertension, enfermedad pulmonar y enfermedad renal. Esta situacion
se agrava en regiones con altos indices de produccién minera, donde los indicadores de

morbilidad superan considerablemente los promedios nacionales.

La exposicién prolongada a metales pesados y particulas en suspension constituye uno de los
principales factores de riesgo, afectando tanto a los trabajadores directamente expuestos
como a las poblaciones cercanas a las zonas de explotacion [4].

Estos elementos de riesgo pueden ser considerados como informacidn de partida fundamental
en la construcciéon del corpus de datos, sirviendo para definir atributos clave que lo
conformen. En este sentido, identificar el tipo de metal extraido permite establecer una
correlacion directa con las caracteristicas especificas de las aguas residuales generadas
durante su proceso de obtencidn. Esta relacion, a su vez, sirve como base dentro del corpus
para vincular tanto las propiedades del mineral como con el tipo de bateria de litio producida
junto a los elementos que la componen y su respectiva caracterizacion de aguas residuales,
facilitando mediante algoritmos de prediccion un andlisis general partiendo desde la

extraccién minera hasta la fabricacion de baterias lon-Li y su reciclaje.



1.2 Objetivo General

Disefiar un corpus de datos de caracterizacion de aguas residuales del proceso de reciclaje

hidrometalurgico de litio en baterias usadas con H,SO4 como agente lixiviante para su uso

en algoritmos de prediccion.

1.3 Objetivos Especificos

Obtener datos experimentales del proceso de extraccion de litio y caracterizacion de
aguas residuales.
Definir los atributos del corpus para caracterizacion de aguas residuales.

Usar algoritmos de prediccion para comprobar la eficiencia del corpus.

1.4 Preguntas de investigacion

¢Se puede crear un corpus de datos que permita caracterizar el agua residual del
proceso de extraccion hidrometaldrgica de litio en baterias?

¢Los atributos del corpus de datos son precisos y confiables para su funcionamiento
en algoritmos de prediccion?

¢Cuales son los atributos que aportan mayor peso al corpus de datos?

¢ Todos los atributos son fundamentales para la obtencion de informacidn o se pueden
reducir en nimero?

¢El corpus de datos permitira realizar predicciones del tratamiento del agua residual
adecuado cuando se introduzcan datos nuevos como atributos?

¢El corpus de datos permitira la prediccion de atributos diferentes al tratamiento de

agua residual?



1.5 Hipotesis

Es posible disefiar un corpus de datos que caracterice la extraccion hidrometalUrgica de Litio
en baterias y las aguas residuales del proceso para su uso en algoritmos de aprendizaje

supervisado.

1.6 Justificacion y beneficios del estudio

Las baterias de iones de litio (LIBs) han experimentado un crecimiento sostenido en su
demanda durante las ultimas tres décadas, impulsado principalmente por la expansion del
sector electronico. Estas baterias se han posicionado como la principal opcidn energeética para
dispositivos mdviles debido a su disefio compacto y su notable eficiencia en almacenamiento,

con rangos de voltaje que oscilan entre 3.2y 4 V [5].

Segun datos de 2017, aproximadamente un tercio de la produccion global de litio estaba
destinada a la manufactura de LIBs [6]. Expertos advierten que, de no implementarse
sistemas efectivos de reciclaje, podriamos enfrentar un déficit critico de este material en los
proximos afos. Este escenario se agrava considerando su creciente aplicacion en los sectores
tecnologico y automotriz, junto con un ciclo de vida promedio que no supera los 36 meses,
lo que genera un volumen considerable de desechos. EI manejo inadecuado de las LIBs
usadas conlleva graves impactos ecoldgicos, ya que contienen componentes peligrosos y
combustibles, ademas de representar un proceso de fabricacion con elevados costos
energéticos [7]. La recuperacion y reutilizacion de estos componentes permite disminuir la

explotacion de materias primas y optimizar el gasto energético.

Ante esta situacion, se han desarrollado diversos métodos para la recuperacion de materiales
en LIBs. Los principales enfoques actuales incluyen: procesos pirometallrgicos, que generan
emisiones contaminantes a la atmosfera, demandan gran cantidad de energia y presentan baja
eficiencia en la recuperacion metalica; técnicas hidrometalurgicas, que, aunque efectivas,

emplean sustancias quimicas contaminantes durante la lixiviacion; y la biolixiviacion, que



aprovecha microorganismos para la extracciéon metalica con menor impacto ambiental y
requerimientos operativos [7]. No obstante, los métodos basados en biolixiviacién muestran
menores tasas de recuperacion. Comparando estas alternativas, solo la hidrometalurgia logra
porcentajes de extraccion superiores al 90% para metales como Li, Co, Mny Cu, alcanzando
en ciertos procedimientos hasta el 99% de eficiencia.

La caracterizacion de las aguas residuales generadas por la hidrometalurgia es un paso
esencial para comprender mejor la complejidad de este subproducto. Mediante el analisis
detallado de la composicion de estas aguas residuales, se pretende construir un corpus de
datos confiable. Este corpus contendrd atributos clave que reflejen las caracteristicas Unicas

de las aguas residuales de la hidrometalurgia cuando se utiliza H,SO4 como agente lixiviante.

La utilizacion de algoritmos de clasificacion ofrece una poderosa herramienta para el analisis
de estos datos. Al aplicar técnicas de aprendizaje automatico, se puede entrenar un sistema
capaz de identificar patrones y relaciones entre los diferentes atributos de las aguas residuales
y los tratamientos de agua mas efectivos para su potabilizacion. Este enfoque permite no solo
comprender mejor la naturaleza de las aguas residuales, sino también anticipar y planificar

estratégicamente el proceso de tratamiento de manera mas precisa.

Justificacion

La creacion del corpus de datos se fundamenta en la necesidad de formalizar una base sélida
de informacion que abarque diversos aspectos relacionados con el proceso de reciclaje de
baterias de litio mediante métodos hidrometalurgicos. Este enfoque integral parte desde la

caracterizacion detallada de las propias baterias de litio.

Ademaés de la caracterizacion de las baterias de litio, el corpus de datos también incluira
informacion detallada sobre las variables y pardmetros involucrados en el proceso de
reciclaje mediante métodos hidrometaldrgicos. Esto implica la identificacion de diversas

variables que intervienen en el proceso para lograr una extraccion eficiente de litio, como lo



son los tiempos y temperaturas de reaccidn, los agentes lixiviantes utilizados, las

concentraciones de las muestras y reactivos, entre otros.

Un aspecto crucial del proyecto es la caracterizacion del agua residual generada durante el
proceso de reciclaje de baterias de litio. Este analisis comprende la identificaciéon de los
contaminantes presentes en el agua residual, como metales pesados, compuestos secundarios
creados durante la reaccion de lixiviacion y otros productos de desecho resultantes del
proceso de reciclaje. Esta caracterizacion detallada del agua residual es fundamental para
comprender su composicion y evaluar su tratamiento antes de darle disposicion final, de

acuerdo con las leyes ambientales.

La integracion de todas estas caracteristicas en un Unico corpus de datos proporciona una
vision completa del proceso de reciclaje de baterias de litio mediante métodos
hidrometalUrgicos, asi como de los desafios asociados con la caracterizacién de las aguas
residuales generadas durante este proceso. Esta informacion es fundamental para desarrollar
predicciones precisas que permitan identificar el tratamiento de agua mas adecuado en

funcion de las caracteristicas especificas de cada caso.

Al utilizar algoritmos de clasificacion para analizar este corpus de datos, se pueden identificar
patrones y relaciones complejas entre las variables, lo que facilita la prediccion del
tratamiento de agua mas efectivo para mitigar los impactos ambientales y garantizar el
cumplimiento de las regulaciones. En ultima instancia, este enfoque integrado no solo
contribuye a optimizar el proceso de reciclaje de baterias de litio, sino que también promueve
una gestion mas sostenible y responsable de los recursos naturales y el medio ambiente.
Asimismo, los algoritmos no estan limitados al analisis y prediccion de un solo atributo del
corpus de datos, sino que también pueden ser usados para predecir nuevos valores de

cualquier atributo que forme parte de este.
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Beneficios

Ademas de la formalizacion de un corpus con los datos mencionados con anterioridad,
existen mas beneficios que pueden alcanzarse a futuro con la implementacion de la
informacion recabada en el corpus y sus predicciones para el tratamiento de aguas residuales
de este proceso en particular.

En primer lugar, la prediccion del tratamiento de agua conlleva una mejora a futuro en la
eficiencia operativa del reciclaje de baterias mediante métodos hidrometallrgicos, al
minimizar el consumo de recursos y reducir los costos asociados al tratamiento de aguas
residuales. Esta eficiencia operativa no solo se traduce en ahorros financieros, sino también
en una reduccion de la huella ambiental, al disminuir la cantidad de residuos generados y el

impacto en el medio ambiente.

Las descargas y el tratamiento de aguas residuales estan regulados por la Ley General del
Equilibrio Ecoldgico y Proteccion al Ambiente (LGEEPA) [8] y la Ley de Aguas Nacionales
(LAN) [9], las cuales son de caracter obligatorio para cualquier procedimiento que genere
aguas residuales. EIl uso de algoritmos de clasificacion para predecir el tratamiento de agua
adecuado contribuye a garantizar el conocimiento pertinente para el cumplimiento de los
estandares ambientales y regulatorios establecidos por las autoridades competentes. Esto

ayuda a mitigar el riesgo de multas y sanciones legales.

En dltima instancia, este proyecto promueve una gestién mas inteligente y proactiva de los
recursos hidricos, al fomentar la adopcidn de practicas de tratamiento de agua mas eficientes
y respetuosas con el medio ambiente. Al comprender mejor las caracteristicas y necesidades
especificas de las aguas residuales de la hidrometalurgia, se pueden disefiar a futuro
soluciones personalizadas y adaptadas a las condiciones particulares de cada proceso
industrial, maximizando asi el impacto positivo en términos de conservacion de recursos y

proteccion del medio ambiente.
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1.7 Alcancesy limitaciones

La hidrometalurgia, como metodologia para la extracciéon de metales mediante procesos de
lixiviacion con agentes acidos o basicos, ha sido objeto de numerosas investigaciones
cientificas a lo largo de las ultimas décadas. Los estudios existentes han evaluado de manera
exhaustiva el comportamiento de diversos agentes lixiviantes, destacando entre los acidos
inorganicos el &cido clorhidrico (HCI), el &cido sulfirico (H2SO4) y el &cido nitrico (HNO3),
asi como acidos organicos de origen natural como el acido citrico, malico, tartarico, oxalico
y ascorbico, entre otros compuestos de interés. Cada uno de estos agentes presenta un perfil
Unico en términos de eficiencia de lixiviacion, selectividad quimica, costos operativos y
aspectos ambientales, caracteristicas que estan directamente influenciadas no solo por la
naturaleza intrinseca del agente quimico empleado, sino también por variables operacionales
criticas como la concentracion molar, el rango de temperaturas de trabajo, los tiempos de
contacto y la posible inclusién de aditivos o catalizadores que puedan modificar la cinética

de las reacciones.

Limitaciones en la seleccidn del agente lixiviante

Para el desarrollo de esta investigacion, se ha establecido como criterio fundamental la
utilizacion exclusiva del &cido sulfurico (H2SO4) en su funcion como agente lixiviante
principal. Esta decision metodoldgica se sustenta en las siguientes consideraciones técnicas

y logisticas:

e Delimitacion temporal y de alcance: La incorporacidn de multiples agentes lixiviantes
en el estudio implicaria la necesidad de realizar caracterizaciones exhaustivas de los
residuos generados por cada variante quimica, lo que representaria una expansion
significativa en los requerimientos de tiempo, recursos materiales y capacidad
analitica, aspectos que exceden los limites establecidos para este proyecto.

e Control de variables operativas: El disefio experimental se ha estructurado para
examinar especificamente parametros operacionales susceptibles de modulacion

controlada, entre los cuales se han seleccionado como fundamentales:

12



e El rango de concentraciones molares del H2SOs,
e Laincorporacion o exclusion de agentes cataliticos,
e Laduracién del proceso de lixiviacion,

e Laimplementacion de sistemas de agitacion mecanica y su intensidad.

Esta focalizacidon permite realizar un analisis pormenorizado de los efectos particulares del

H2SO4en los procesos de lixiviacion, evitando interferencias metodologicas derivadas de la

inclusion de otros &cidos con mecanismos de accion diferentes.

Caracterizacion de las aguas residuales generadas

La etapa de lixiviacion, siendo fundamental para la recuperacion de metales valiosos, genera

inevitablemente corrientes residuales cuya composicion quimica estd directamente

determinada por la naturaleza del agente lixiviante empleado. En el contexto particular de

este estudio, al emplearse H.SO4 como reactivo principal, los constituyentes contaminantes

mas relevantes presentes en los efluentes incluiran:

Modificaciones del equilibrio acido-base: La utilizacion de H>SOs induce una
disminucion considerable del pH en las aguas residuales, alteracion que afecta
directamente tanto su capacidad de tratamiento posterior como su potencial impacto
ecologico.

Formacion de especies sulfatadas: Las reacciones quimicas caracteristicas del
proceso generan aniones sulfato (SO42) como subproductos, los cuales constituyen
indicadores fundamentales de contaminacion y cuyo monitoreo resulta esencial para
evaluaciones ambientales.

Contenido de solidos disueltos: La presencia de especies metalicas y otros
compuestos solubilizados durante las etapas de procesamiento contribuye

significativamente a la carga contaminante global del efluente.

Es crucial enfatizar que el esquema analitico no contemplara la evaluacién de otros

parametros incluidos en la NOM-127-SSA1-2021 (como metales pesados no vinculados al
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proceso especifico o compuestos organicos persistentes), dado que estos no son derivados
caracteristicos de los procesos de lixiviacion con H2SO4 bajo las condiciones operacionales
definidas. Esta exclusion deliberada optimiza la asignacion de recursos analiticos y garantiza

la relevancia directa de todos los datos incluidos en el corpus de investigacion.

Limitaciones en los algoritmos de prediccién empleados
El marco computacional de este estudio se circunscribe especificamente al empleo de
algoritmos pertenecientes al aprendizaje supervisado, con especial énfasis en las siguientes
técnicas:

e Modelos de regresion lineal maltiple,

e Arboles de decision con poda de complejidad,

e Algoritmos K-Nearest Neighbors (KNN) con optimizacién de parametros,

e Andlisis discriminante lineal con validacion cruzada,

e (Gaussian,

e Magquinas de soporte vectorial (SVM).

Consideraciones sobre el tratamiento de aguas residuales

Es imperativo sefialar que el presente estudio no contempla la realizacién de experimentacion
practica directa en sistemas de tratamiento de aguas residuales. La base de datos se construira
mediante la integracion de informacidn proveniente de fuentes bibliogréaficas rigurosamente
seleccionadas y estudios previos debidamente validados, lo que permite desarrollar un
analisis tedrico-empirico robusto sin incurrir en los costos y plazos asociados a camparias
experimentales exhaustivas. Si bien los algoritmos de prediccion desarrollados podran
generar recomendaciones sobre posibles estrategias de tratamiento basadas en los patrones
identificados, estas sugerencias no seran sometidas a validacion experimental directa,
limitacion inherente al enfoque computacional adoptado pero que no invalida el potencial

heuristico de los resultados obtenidos.
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Capitulo

2 Marco Tebdrico

En la busqueda de fuentes de energia sostenibles y tecnologias limpias, el litio ha emergido
como un recurso invaluable debido a su papel crucial en la alimentacion de baterias
recargables y sistemas de almacenamiento de energia. Este elemento, clasificado como metal
alcalino, destaca por su alta conductividad eléctrica y su capacidad para almacenar energia

de manera eficiente.

La extraccion de litio es un proceso esencial para abastecer esta creciente demanda. Uno de
los enfoques mas relevantes en la hidrometalurgia es su uso para extraccion de metales no
solo en reservas mineras, sino a partir de baterias ion-Li de desecho. Este método se ha
convertido en una alternativa atractiva frente a métodos tradicionales, debido a su menor

huella ambiental.

A pesar de los beneficios de la hidrometalurgia, se debe prestar atencion a la gestion de las
aguas residuales generadas en este proceso. Estas aguas residuales, que pueden contener
contaminantes y subproductos quimicos, representan un desafio ambiental que debe
abordarse de manera responsable. El tratamiento adecuado de las aguas residuales del
proceso de extraccion es esencial para evitar la contaminacion de cuerpos de agua y para

mantener la integridad de los ecosistemas acuaticos.
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Estos métodos de tratamiento pueden incorporar procesos fisicos, quimicos y bioldgicos,
disefiados para eliminar, reducir o recuperar los contaminantes presentes en las aguas

residuales.

Adicionalmente, este capitulo aborda conceptos fundamentales de algoritmos de aprendizaje
supervisado, herramientas esenciales para el analisis y optimizacién de procesos complejos

como los aqui descritos.

El marco tedrico hace una revision de los conceptos mas relevantes que ayuden a entender
los procesos de extracciéon de litio, el tratamiento de aguas residuales y el uso de los
algoritmos de aprendizaje supervisado para el manejo de los datos. La comprension integral
de todo este conjunto de conceptos proporciona las bases necesarias para la adecuada
comprensién general de la propuesta de elaboracidn del corpus de datos, que constituye el
objetivo central de la investigacion.

2.1. Conceptos referentes a las baterias lon-Litio
Litio
El litio destaca por ser el metal mas ligero conocido, ademas de presentar el mayor potencial
electroquimico y la mayor capacidad de almacenamiento energético. Cuando se emplea como
electrodo negativo en baterias recargables, permite alcanzar voltajes elevados y una notable

capacidad, lo que se traduce en una densidad energética excepcionalmente alta.

Este elemento ocupa la segunda posicién dentro del Grupo 1 de la Tabla Periddica, siendo el
tercer elemento mas ligero que se conoce. Se caracteriza por tener un radio atbmico reducido
y una baja energia de ionizacion. Estas propiedades particulares influyen positivamente en el

rendimiento de los sistemas de acumulacion de energia que lo incorporan [10].

En la actualidad, el litio ha emergido como una alternativa clave para reducir la dependencia

de los hidrocarburos. Aunque se trata de un recurso no renovable, sus cualidades

16



excepcionales le han valido el apodo de "oro blanco". Entre sus multiples usos industriales,
destaca especialmente su aplicacién en sistemas de acumulacion energética y produccion de
baterias, impulsando asi la transicion hacia energias mas limpias. Pese a ser abundante en la

corteza terrestre, su extraccion resulta compleja debido a su elevada reactividad quimica.

Baterias lon-Li
En la Gltima década, las baterias lon-Li han captado gran interés como uno de los sistemas
de almacenamiento de energia mas eficientes y recargables. Hoy en dia, son la principal

fuente de alimentacion para la mayoria de los dispositivos electronicos portatiles.

Consideradas el pilar de la revolucion digital desde hace mas de veinte afios, su popularidad
coincidio con su introduccion comercial. Desde entonces, su demanda ha crecido
exponencialmente, especialmente por el auge de los vehiculos eléctricos (EVSs). Segun
estimaciones, se requeriran cerca de 100 GWh de baterias lon-Li para satisfacer las
necesidades del mercado, donde los EVs podrian absorber hasta el 50% de la produccion

global.

Ademas de su uso en electrénica y movilidad, estas baterias desempefian un papel crucial en
la estabilizacién de redes eléctricas, compensando la intermitencia de fuentes renovables
como la energia solar y edlica. Por ejemplo, el excedente generado por paneles solares
durante el dia puede almacenarse en baterias lon-Li y utilizarse por la noche, cuando la

generacion fotovoltaica es nula [11].

Composicion y Funcionamiento
Las baterias lon-Li emplean un anodo de grafito y un catodo compuesto por 6xido de cobalto
(LiCo0y), fosfato de hierro y litio (LiFePO4) u 6xido de manganeso (LiMn204). A diferencia
de tecnologias mas antiguas, ofrecen una alta densidad energética [11], pero presentan
limitaciones:

e No toleran descargas profundas, por lo que incluyen circuitos de proteccion para

evitar sobrecargas o descargas completas, las cuales degradan su vida util.
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e Carecen de efecto memoria, permitiendo cargas parciales sin afectar su capacidad.

e Son sensibles a temperaturas extremas, lo que puede reducir su eficiencia.

Ventajas y Desafios

Su disefio ligero, potente y recargable ha impulsado el desarrollo de dispositivos como
smartphones, laptops, vehiculos eléctricos e incluso marcapasos. Asimismo, son
fundamentales para almacenar energia renovable, facilitando la transicién hacia un modelo

energético libre de combustibles fosiles.

Gracias a la reversibilidad de sus reacciones electroquimicas, logran una alta conductividad
i6nica y soportan cientos de ciclos de carga/descarga. Sin embargo, materiales como el
LiCoO- presentan inconvenientes: elevado costo, escasez y toxicidad del cobalto, lo que ha

motivado la basqueda de alternativas mas sostenibles.

Reacciones Quimicas (Carga/Descarga)
A continuacion, se detallan las semirreacciones en cada electrodo y la ecuacion global,

asumiendo una oxidacion total:

Catodo: Co0, + Lit + e~ descarga LiCo0? (s)
Anodo: LiC,4 (s) descarga 6C (grafito) + Li* + e LiCqz (s) +
Co0, (s) descarga LiCo0, (s) + 6C (grafito)

Proceso de Carga en Baterias de lon-Li

Durante la carga, los cationes de Co** presentes en el catodo (LiCo®*"0;) se oxidan a Co**
(Co*0), liberando electrones que circulan a través del circuito externo hacia el anodo. Alli,
reducen el carbono grafitico a un estado formal de C®. Simultaneamente, los iones Li* migran
desde el catodo a través del electrolito, incorporandose entre las capas del anodo para

compensar la carga negativa y formando el compuesto LiCe.
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Ventajas y Desventajas de las Baterias de lon-Li

Ventajas:

Alta densidad energética: mayor capacidad de almacenamiento por unidad de peso.
Ligereza y perfil delgado: ideales para dispositivos portatiles.

Ausencia de efecto memoria: no requieren descarga completa antes de recargar.
Descarga lineal: voltaje estable durante su uso.

Baja autodescarga: conservan carga por mas tiempo en reposo.

Desventajas:

Vida util limitada: degradacion progresiva tras ciclos de carga.

Numero finito de recargas: generalmente entre 300 y 500 ciclos completos.
Costo elevado: mayor inversion inicial comparado con otras tecnologias.
Riesgo de sobrecalentamiento: sensibilidad a temperaturas altas.

Bajo rendimiento en frio: reduccion de eficiencia en ambientes gélidos.

Fundamentos de las baterias de iones de litio

Estructura Basica de una Celda de lon-Li

Cada celda consta de:

Un céatodo (electrodo positivo) y un &nodo (electrodo negativo), sumergidos en un
electrolito conductor de iones de litio.

Un separador, tipicamente una membrana micro porosa de material polimérico, que
evita el contacto fisico entre los electrodos, pero permite el paso de los iones de litio,

bloqueando el flujo de electrones.

Ademas de los electrolitos liquidos convencionales, se han investigado alternativas como

electrolitos poliméricos, geles electroliticos y electrolitos ceramicos para optimizar el

rendimiento en diferentes aplicaciones. La Figura 2 muestra el esquema operativo de una
celda estandar de lon-Li [12].
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Evolucion y Fabricacion
El disefio fundamental de estas baterias se mantiene similar al introducido por Sony hace
veinte afios, aunque se han desarrollado numerosas variantes en:

e Materiales para electrodos

e Composicion de electrolitos

e Tipos de separadores

En el proceso industrial, las celdas suelen ensamblarse en estado descargado, ya que los
materiales catddicos (como LiCoO2 o LiFePO.) y anddicos (como el carbono) presentan

estabilidad atmosférica, facilitando su manipulacion segura durante la produccion.

Separador

Carga

Lit >
<€ Lit

Descarga

Catodo Anodo

Figura 2 Funcionamiento basico de una bateria lon-Li.

Materiales catddicos en baterias de iones de litio
En el &mbito de las baterias recargables de litio, los compuestos LiCoO2 (6xido de cobalto y

litio) y LiFePOs (fosfato de hierro y litio) destacan como los materiales catddicos mas
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empleados en aplicaciones comerciales, principalmente por su larga vida util (superior a 500

ciclos de carga/descarga) [13].

LiCoO,: Caracteristicas y limitaciones

Este material ofrece varias ventajas clave:
e Sencilla produccion a escala industrial
e Estabilidad en condiciones ambientales
e Alta capacidad tedrica (274 mAh/qg)

Sin embargo, su capacidad practica se sitta alrededor de 140 mAh/g, lo que representa solo
el 51% de su potencial tedrico. Otras desventajas significativas incluyen:

e Elevado costo debido al uso de cobalto

e Toxicidad ambiental asociada a este metal

e Limitaciones en aplicaciones de alta potencia

LiFePOs: Alternativa prometedora
En contraste, el fosfato de hierro y litio ha ganado relevancia en los Gltimos afios por sus
caracteristicas distintivas:

e Menor impacto ambiental.

e Reducido costo de produccion.

e Excepcional estabilidad térmica (funcionamiento entre -20°C y 70°C).

e Vida util extendida.

No obstante, presenta ciertas limitaciones técnicas:
e Baja conductividad electrénica e idnica intrinseca.
e Difusion limitada de iones litio (canales unidimensionales).

e Densidad energética inferior comparada con LiCoO:..
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Comparativa de Materiales

La Tabla 1 presenta un andlisis detallado de los materiales catddicos mas utilizados,

incluyendo:

e Tipo de compuesto en el catodo.

e Aplicaciones tipicas para cada compuesto.

e Ventajas operativas especificas.

Tabla 1 Principales Aplicaciones y caracteristicas de los principales tipos de catodos.

Tipo de catodo

Aplicaciones

Caracteristicas

Oxido de Cobalto Litio (LCO)

Teléfonos moviles, laptops,

camaras

Ventajas:

-Alta energia especifica y
rendimiento

Desventajas:

-Baja resistencia y estabilidad
en altas temperaturas

-Precios de cobalto fluctuantes
-Impactos ambientales
negativos si la bateria no es

reciclada adecuadamente

Oxido de Manganeso L.itio
(LMO)

Dispositivos médicos,

herramientas de trabajo

Ventajas:

-Alto rendimiento y
resistencia al calor
Desventajas:

-Deficiente en ciclos de carga-

descarga

Oxido de Niguel Manganeso
Cobalto Litio (NMC)

Bicicletas eléctricas, equipos

médicos, vehiculos eléctricos

Ventajas:

-Alta capacidad energética
-Procesos continuos de carga-
descarga

-Bajo costo

Desventajas:
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-Seguridad

Fosfato de Hierro Litio (LFP)

Herramientas portatiles,

vehiculos eléctricos

Ventajas:

-Estabilidad térmica y baja
probabilidad de sobrecarga
Desventajas:

-Menor densidad energética
-Alto costo en relacion con la

potencia

Oxido de Niguel Cobalto
Aluminio Litio (NCA)

Equipos médicos, industriales,

vehiculos eléctricos

Ventajas:

-Alta densidad energética
-Alta resistencia térmica
Desventajas:

-Mayor costo de produccion

Principios de operacion y caracteristicas de las baterias de iones de litio

Las baterias de iones de litio operan mediante reacciones electroguimicas de oxidacion-

reduccion (redox), donde se produce un intercambio electronico entre los electrodos que

permite la conversién y almacenamiento de energia quimica en energia eléctrica. Este

proceso fundamental implica la oxidacion controlada de los materiales activos en los

electrodos [14].

Mecanismo Basico de Operacion

Como se ilustra en la Figura 3, estos dispositivos almacenan y liberan energia mediante:

e Flujo electrénico externo: Los electrones circulan desde el anodo (electrodo negativo)

hacia el catodo (electrodo positivo) durante la descarga

e Movimiento i0nico interno: Los iones Li* se desplazan a través del electrolito para

mantener el balance de carga

e Reversibilidad del proceso: Durante la recarga, se aplica energia externa para revertir

las reacciones y restaurar el estado inicial de los electrodos
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Figura 3 Flujo de electrones en una bateria lon-L.i.

Caracteristicas Clave

e Almacenamiento eficiente: Conversion directa entre energia quimica y eléctrica
e Ciclicidad: Capacidad de repetir numerosos ciclos de carga/descarga

e Autodescarga minima: Perdida gradual de carga reducida en comparacion con otras
tecnologias

e Densidad energética superior: Mayor capacidad de almacenamiento por unidad de
peso/volumen

El proceso completo implica:
e Descarga: Oxidacion en el &nodo y reduccion en el catodo
e Carga: Aplicacion de potencial externo para invertir las reacciones

e Equilibrio electroquimico: Mantenido por el movimiento coordinado de electrones
(circuito externo) e iones (electrolito)
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2.2.Proceso hidrometallrgico

Hidrometalurgia
Las técnicas hidrometalUrgicas aprovechan la solubilidad en medios acidos o béasicos de los
componentes presentes en los materiales activos (tanto organicos como inorganicos) para

facilitar su recuperacion mediante disolucion selectiva [15].

En este tipo de procesos, se emplea la lixiviacion quimica como etapa principal para tratar
los materiales. Esta técnica se aplica especificamente a los electrodos activos, permitiendo la
extraccién de metales como litio, cobalto, niquel y manganeso en forma de soluciones
acuosas. Los metales de transicion, en particular, pueden ser extraidos eficientemente

utilizando agentes acidos.

El procedimiento hidrometallrgico consta de una fase inicial de lixiviacion (ya sea &cida o
alcalina) dirigida a los metales contenidos en los componentes del catodo y &nodo de las
baterias, lo que resulta en su disolucion controlada. Posteriormente, los metales objetivo se
recuperan mediante técnicas como precipitacion (ajustando el pH de la solucion), electrélisis
0 el uso de reactivos especificos. Para optimizar el proceso, a menudo se requieren etapas de
pretratamiento, como molienda o trituracion, que incrementan la accesibilidad de los metales

y mejoran la eficiencia de extraccion.

Considerado uno de los metodos més eficaces para la recuperacion de metales a partir de
residuos de baterias, la hidrometalurgia ha demostrado especial relevancia en el reciclaje de
baterias de ion-litio. Segun investigaciones citadas por Chinyama [16], este enfoque presenta

ventajas significativas frente a otros métodos, entre las que destacan:

e Alta eficiencia en la recuperacion de metales con niveles de pureza elevados.
e Bajo consumo energético en comparacion con procesos alternativos.

e Minimizacién de emisiones gaseosas contaminantes.
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e Capacidad para recuperar litio, a diferencia de los tratamientos pirometalUrgicos.

No obstante, el proceso genera efluentes liquidos que requieren un manejo ambientalmente

responsable, incluyendo tratamientos adecuados para evitar impactos ecolégicos.

Lixiviacion

El tratamiento hidrometalGrgico inicia con la lixiviacién, un proceso en el que un solvente
liquido disuelve y extrae componentes metalicos solubles a partir de un material sélido, como
los electrodos de las baterias. Este método no solo permite la transferencia de metales a una
fase acuosa, sino que también puede ser selectivo, favoreciendo la extraccion de elementos

especificos segun las condiciones aplicadas.

Entre los agentes lixiviantes mas empleados destaca el acido sulfurico (H2SOs4), seleccionado
por su accesibilidad, bajo costo y menor impacto ambiental en comparacion con alternativas
como el acido nitrico (HNO:s) o el clorhidrico (HCI). No obstante, el uso de estos ultimos
genera subproductos contaminantes y complica las etapas posteriores de purificacion y

separacion debido a la formacién de compuestos secundarios no deseados.

La eficiencia de la lixiviacion depende de multiples factores, incluyendo:

e Tipo de solvente (medio &cido o bésico).
e Condiciones operativas, como temperatura y tiempo de reaccion.
e Adicion de agentes reductores (en lixiviacion acida), que facilitan la disolucién de

iones metéalicos al modificar su estado de oxidacion.

Estos pardmetros deben optimizarse para maximizar la recuperacion de metales y minimizar

la generacion de residuos.

26



Recuperacion de metales

El proceso posterior a la lixiviacion es la recuperacion de los metales valiosos que se
encuentran en la solucion, en este proceso se suelen emplear distintas técnicas,
principalmente cuatro: extraccion por solvente, precipitacion selectiva, método
electroquimico y resinas de intercambio ionico.

Tras la etapa de lixiviacion, el siguiente paso consiste en recuperar los metales de valor
disueltos en la solucion acuosa. Para ello, se emplean diversas técnicas, entre las cuales se

encuentran:

e Extraccion por solvente:
e Ultiliza compuestos orgénicos para separar y concentrar metales especificos
de la solucién.
e Ideal para sistemas con multiples iones metélicos debido a su alta
selectividad.
e Precipitacion selectiva:
e Basada en ajustes de pH o adicion de reactivos quimicos para inducir la
formacion de compuestos insolubles.
e Permite la recuperacion individualizada de metales como cobalto, niquel o
litio.
e Meétodos electroquimicos:
e Aprovecha corriente eléctrica para reducir iones metalicos y depositarlos en
forma pura sobre electrodos.
e Destaca por su capacidad de obtener metales con alta pureza sin requerir
reactivos adicionales.
e Resinas de intercambio i6nico:
e Emplea polimeros que capturan selectivamente iones metélicos de la
solucion.
e Ventajoso en tratamientos de soluciones diluidas o con baja concentracion

de metales.
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Rendimiento quimico
El rendimiento quimico es la cantidad de producto obtenido en una reaccion a partir de los

reactivos, se usa para conocer la eficiencia de la reaccion y es expresado en porcentaje.

El rendimiento tedrico es la cantidad de producto que se deberia obtener a partir de los
reactivos si las condiciones de reaccion fueran constantes, la recuperacion de productos se

diera al 100% y no existieran reacciones secundarias que intervengan.

El rendimiento real o experimental es la cantidad real de producto obtenido de la reaccién en

el proceso practico [17].

El porcentaje de rendimiento se define como la relacion entre el rendimiento real y el
rendimiento tedrico, calculado por la siguiente formula:

Porcentaje de rendimiento = (Rendimiento real) / (Rendimiento tedrico) * 100 (6)

2.3. Conceptos referentes al tratamiento de aguas

Aguas residuales

Segun la NOM-001-SEMARNAT-1996 [18] se definen como las aguas de composicién
variada provenientes de las descargas de usos municipales, industriales, comerciales, de
servicios, agricolas, pecuarios, domesticos, incluyendo fraccionamientos y en general de

cualquier otro uso, asi como la mezcla de ellas.

La LGEEPA define las aguas residuales como las aguas de composicion variada provenientes
de las descargas de usos publico urbano, doméstico, industrial, comercial, de servicios,
agricola, pecuario, de las plantas de tratamiento y en general, de cualquier uso, asi como la

mezcla de ellas.
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Normas Oficiales Mexicanas

Aquellas expedidas por la SEMARNAT, en los términos de la Ley Federal sobre Metrologia
y Normalizacion referidas a la conservacion, seguridad y calidad en la explotacion, uso,
aprovechamiento y administracion de las aguas nacionales y de los bienes nacionales a los

que se refiere el Articulo 113 de la Ley de Aguas Nacionales.

Descarga

La accién de verter, infiltrar, depositar o inyectar aguas residuales a un cuerpo receptor.

Permisos de Descarga

Titulo que otorga el Ejecutivo Federal a través de la CONAGUA o del Organismo de Cuenca
que corresponda, conforme a sus respectivas competencias, para la descarga de aguas
residuales a cuerpos receptores de propiedad nacional, a las personas fisicas 0 morales de

caracter publico y privado.

Gestion del Agua

Proceso sustentado en el conjunto de principios, politicas, actos, recursos, instrumentos,
normas formales y no formales, bienes, recursos, derechos, atribuciones y responsabilidades,
mediante el cual coordinadamente el Estado, los usuarios del agua y las organizaciones de la
sociedad, promueven e instrumentan para lograr el desarrollo sustentable en beneficio de los
seres humanos y su medio social, econdmico y ambiental, (1) el control y manejo del agua y
las cuencas hidroldgicas, incluyendo los acuiferos, por ende su distribucion y administracion,
(2) la regulacion de la explotacion, uso o aprovechamiento del agua, y (3) la preservacion y

sustentabilidad de los recursos hidricos en cantidad y calidad.

Gestion Integrada de los Recursos Hidricos
Proceso que promueve la gestion y desarrollo coordinado del agua, la tierra, los recursos
relacionados con éstos y el ambiente, con el fin de maximizar el bienestar social y econémico

equitativamente sin comprometer la sustentabilidad de los ecosistemas vitales.
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Carga contaminante
Cantidad de un contaminante expresada en unidades de masa por unidad de tiempo, aportada
en una descarga de aguas residuales. (NOM-001-SEMARNAT-1996).

Limite permisible

Concentracién o contenido maximo o intervalo de valores de un componente, que garantiza
que el agua serd agradable a los sentidos y no causard efectos nocivos a la salud del
consumidor, segin la NOM-127-SSA1-1994 [19].

Caracterizacion de aguas residuales

Los contaminantes de las aguas residuales normalmente son una mezcla compleja de
compuestos organicos e inorganicos, por lo que no es posible obtener un analisis completo
en la mayoria de las aguas residuales. Por dichas razones se han desarrollado metodos
empiricos para evaluar la concentracion de contaminantes, cuya aplicacion no requiere de un
conocimiento completo de la composicion quimica especifica de las aguas residuales a

considerar [20].

Tratamiento de aguas residuales

El tratamiento de aguas residuales es un servicio que consiste en la separacion de la carga
organica que contienen las aguas residuales, eliminando al maximo la cantidad de residuos y
contaminantes, cumpliendo con la Normas Oficiales Mexicanas establecidas (FONATUR,
2018).

Tratamiento primario
Se emplea para la eliminacion de los solidos en suspension y los materiales flotantes,
impuesta por los limites de descarga al medio receptor y por los limites para poder llevar el

efluente a un tratamiento secundario [21].
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Tratamiento secundario

Comprende tratamientos bioldgicos convencionales. El tratamiento secundario de aguas

residuales se refiere a un conjunto de procesos y tecnologias disefiados para remover los

contaminantes biodegradables presentes en las aguas residuales después del tratamiento

primario [21].

Tratamiento terciario

Su objetivo fundamental es la eliminacion de contaminantes que no son removidos en los

tratamientos secundarios [21].

La tabla 2 contiene los tratamientos de agua residual convencionales segun su clasificacion.

Tabla 2. Tipos de tratamientos de aguas residuales segun su clasificacion.

Tratamiento primario

Tratamiento secundario

Tratamiento terciario

e Cribado o desbrozo

e Sedimentacion

e Flotacion

e Separacion de
aceites

e Homogeneizacion

e Neutralizacion

e Lodos activados
e Aireacion

e Filtros biol6gicos
e Tratamientos

anaerobios

e Micro tamizado

e Filtracién

e Precipitaciony
coagulacién

e Adsorcion

e Intercambio ionico

e Osmosis inversa

e Electrodialisis

e Cloraciény
0zonizacion

e Reduccion de

nutrientes

Fuente: Sette, R. [21]
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Principales contaminantes en el agua residual de la extraccion por hidrometalurgia

Acido sulfurico

El acido sulfurico reacciona con el agua generando calor. Ataca a los metales, desprendiendo
hidrégeno (gas inflamable entre 4 y 75% en volumen en aire). Cuando se calienta, emite
gases irritantes de 6xido de azufre. Puede reaccionar con agua o vapor produciendo humos

toxicos y corrosivos. Reacciona con carbonatos generando diéxido de carbono.

Movilidad en el suelo del &cido sulfdrico

Producto muy soluble en agua. Puede penetrar en el suelo hasta alcanzar acuiferos. El &cido
sulfurico es un acido mineral fuerte que se disocia rapidamente en agua para dar iones
hidrogeno y sulfato (a valores de pH medioambientalmente relevantes) y es totalmente

miscible con el agua [22].

Sulfatos

Los sulfatos son sales formadas por &cido sulfirico y se encuentran en casi todas las aguas
que son naturales. La Unién Europea recomienda que el consumo humano no sobrepase 1os
250mg/L, de ser asi el agua bebida podria presentar un sabor muy amargo y causar un efecto

laxante en la persona que la ingiere.

Acido clorhidrico

El &cido clorhidrico es una disolucion acuosa de cloruro de hidrégeno. EI nombre de &cido
muriatico, con el que también se le conoce, le fue dado por Lavoisier, basado en el hecho de
que “muriato” indicaba la presencia de cloro en los compuestos inorganicos. Es un liquido
de color amarillo (por presencia de trazas de fierro, cloro o materia organica) o incoloro con

un olor penetrante.
Esta presente en el sistema digestivo de muchos mamiferos y una deficiencia de éste, provoca

problemas en la digestion, especialmente, de carbohidratos y proteinas; un exceso provoca

Ulceras gastricas.
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La disolucién acuosa grado reactivo contiene aproximadamente 38 % de HCI. Es utilizado
en la refinacion de minerales, en la extraccion de estafio y tantalo, para limpiar metales, como
reactivo quimico, en la hidrolisis de almidén y proteinas para obtener otros productos

alimenticios y como catalizador y disolvente en sintesis organica.

Sus vapores son irritantes a los 0jos y membranas mucosas. Es soluble en agua,
desprendiéndose calor. Es corrosivo de metales y tejidos. Para su obtencion se tienen
diferentes procesos industriales, entre los cuales se encuentran: la reaccion entre cloruro de
sodio o potasio con &cido sulfarico; la reaccion de bisulfuro de sodio con cloruro de sodio,
conocido como proceso Meyer; el proceso Hargreaves, en el cual se usa 6xido de azufre, sal

y vapor [23].

Cloruros
Los cloruros inorganicos contienen el anion CI™t y por lo tanto son sales del acido clorhidrico

(HCI). Se suele tratar de sustancias solidas incoloras con elevado punto de fusion.

En la naturaleza existen pocos cloruros organicos. Por lo tanto, los cloruros organicos suelen
tener mala biodegradabilidad y permanecer durante afios en el medio ambiente. Debido a su
caracter hidrofébico se acumulan en las grasas, especialmente en los ultimos eslabones de la

cadena alimenticia y pueden provocar alli problemas de salud.

2.4 Corpus de datos y algoritmos de prediccion

Un corpus de datos es una coleccion de texto o audio organizado en conjuntos de datos puede
estar compuesto por todo tipo de informacion, desde periddicos, novelas, recetas, emisiones
de radio, entre otros, dependiendo del tipo de informacidn que recopile y pueden utilizarse
para entrenar sistemas de inteligencia artificial, agentes artificiales o algoritmos de

aprendizaje supervisado [24].
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Entre las caracteristicas que debe tener un corpus de datos para garantizar que sea bueno se
encuentran:

e Gran tamafo: cuanto mas grandes sean los conjuntos de datos, mejor serd el
entrenamiento de los algoritmos disefiados para su analisis.

e Alta calidad: debido al gran volumen de datos requerido para un corpus los datos
deben ser libres de errores, ya que un pequefio error en ellos puede significar errores
a gran escala en los resultados del aprendizaje automatico.

e Datos limpios: la limpieza de datos en fundamental para crear y mantener un corpus
de buena calidad. En esta etapa se debe buscar la eliminacion de datos no
concordantes con el resto y la duplicidad de valores.

e Equilibrio: se debe buscar optimizar y elegir bien la estructura en el proceso de
recopilacion, de lo contrario esto podria crear sesgos y desequilibrar la relevancia del

conjunto de datos.

El aprendizaje supervisado es una técnica de machine learning que utiliza conjuntos de datos
con entradas y salidas para entrenar modelos de inteligencia artificial. Los modelos
entrenados permiten predecir las salidas correctas basadas en nuevas entradas no etiquetadas.
Los datos etiquetados son ejemplos de salidas con las respuestas correctas y a medida que
los datos de entrada se introducen el algoritmo reajusta sus ponderaciones hasta ensefiar al
explicitamente al modelo a identificar las relaciones entre las caracteristicas y las etiquetas

de datos.

Entre los tipos de aprendizaje supervisado se encuentran las redes neuronales que manejan
problemas complejos de clasificacion, las regresiones que incluyen regresion lineal y
regresion logistica, maquina de soporte vectorial (SVM), K vecinos mas cercanos (KNN) y

arboles de decision [25].

La fundamentacion para la seleccion de los algoritmos a utilizar se basa en los siguientes

aspectos clave:
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e Efectividad documentada: Estas metodologias han demostrado consistentemente su
robustez en tareas predictivas con conjuntos de datos andlogos al que serd generado
en esta investigacion.

e Adecuacion a la estructura de datos: El corpus de informacion ha sido disefiado con
una arquitectura que permite la clara identificacion de variables independientes y
dependientes, facilitando asi los procesos de entrenamiento y validacion de modelos
supervisados.

e Control de complejidad computacional: Los enfoques no supervisados, pese a su
potencial tedrico, introducirian elementos de incertidumbre interpretativa vy
requeririan protocolos adicionales de validacion que trascienden los objetivos

establecidos para este proyecto.

Flexibilidad y potencial expansivo del corpus de datos
Uno de los aspectos mas innovadores de este trabajo reside en la concepcion del corpus de
datos, el cual ha sido estructurado con las siguientes capacidades distintivas:

e Imputacion de datos incompletos: La arquitectura del modelo permite la estimacién
confiable de valores ausentes dentro de la matriz de datos, proporcionando asi
soluciones elegantes al problema comun de informacion fragmentaria.

e Polivalencia en la seleccion de variables objetivo: Cualquier atributo contenido en el
corpus puede ser designado como variable de salida, caracteristica que ofrece una
notable versatilidad para abordar diversas cuestiones de investigacion sin necesidad
de modificaciones estructurales en la base de datos.

e Escalabilidad conceptual: ElI marco metodoldgico desarrollado establece los
fundamentos para la creacién de corpus analogos en otros dominios de investigacion,
permitiendo la transferencia de los principios organizativos y analiticos a nuevos

contextos cientificos.
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Capitulo

3 Estado del Arte

En la basqueda constante de soluciones sostenibles y eficientes en la industria del litio y las
baterias, la extraccion de litio de baterias de desecho mediante hidrometalurgia se ha
destacado en el area de investigacion. La extraccién de litio por este método ha surgido como

una respuesta prometedora a la creciente demanda de este metal.

A medida que las fuentes tradicionales de litio se vuelven mas escasas y se toma consciencia
de los desafios ambientales que representan la extraccion minera, la hidrometalurgia se
presenta como una alternativa que involucra el uso de agentes lixiviantes para recuperar el
litio contenido en las baterias desechadas, asi como otros metales de interés. Esta técnica ha
demostrado notables avances en términos de eficiencia y reduccion de impacto ambiental, lo

que la ha convertido en un area de interés y estudio.

El tratamiento de las aguas residuales generadas por el proceso hidrometaldrgico es un tema
que se ha dejado de lado, sin embargo, es una importante preocupacion para garantizar la
viabilidad a largo plazo de esta técnica de extraccion. Al extraer litio de las baterias usadas,
se generan subproductos quimicos que deben ser gestionados de manera responsable para
evitar contaminacion del entorno y asi cumplir con el proposito de reciclaje de baterias. Las
investigaciones en esta area se centran en el estudio de métodos eficientes de tratamiento

para minimizar los impactos ambientales en el recurso hidrico.

Esta seccion explora la evolucion en los avances més recientes de estas tres areas. El objetivo

es comprender como la extraccién hidrometalurgica de litio en baterias y la caracterizacién
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y tratamiento de las aguas residuales del proceso estan asociados para moldear el panorama
de la industria del litio y contribuyendo al enfoque de la reduccion de los impactos

ambientales.

3.1.Avances en la extraccion de litio en baterias de desecho por
hidrometalurgia

Extraccion de litio de baterias usadas por hidrometalurgia

El proceso de recuperacion de litio por hidrometalurgia se realiza durante la etapa de
lixiviacion de los metales presentes en el catodo de las baterias. En la tabla 3 se resume las
reacciones quimicas involucradas en este proceso al emplear distintos agentes lixiviantes de

tipo acido.

Tabla 3 Reacciones de extraccion de Litio en LIBs con distintos agentes lixiviantes.

Producto
Autor Lixiviante | Muestra | Catalizador | Ajuste | Producto Otros Subproducto
pH Li productos

Salazar, | H2SO4 LiCoO; H20; - Li2SO4 CoS04 H.O + O,
2022
Salazar, | HCI LiCoO, H20; - LiCl, CoCl; H.0 + O,
2022
Salazar, | HNOs; LiCoO; | H202 - LiNOs Co(NOs), H,0 + O,
2022
He, 2017 | H2SO4 LiMnO; | H.0; - Li,SO4 MnSOQO4 H.O + Oy
Nayl, H2SO, Solucién | H20; NaOH | Li»CO3 MnCOs, H,0 + O,
2014 de Co, NiCOs,

Mn, Co(OH);

Li, Ni
Salazar, | 6CsHgO7 LiCoO- H.0- - Li 2Co, + | H0 + O,
2022 6CsH-O7
Salazar, | C4HeOs LiCoO> H20; - LI 2Co; + | H:O0+ O
2022 3C40405

Fuente: elaborado por el autor.
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Lixiviacion con acidos inorganicos y organicos

Acido sulfurico

El H2SO4 es el agente lixiviante mas empleado en estudios de recuperacion de metales de
baterias de iones de litio (LIB), generalmente combinado con H.O, como catalizador. Segun
Wang et al [26], las reacciones de lixiviacion del LiCoO2 con H2SOs y H20; son las

siguientes [27]:

2LiC00: + 3H2S04 + H202 — Li2SO4 + 2C0S04 + 4H20 + O2 Q)

En este proceso, el H,0; actlia como agente reductor, transformando el Co®* en Co?*, el cual
presenta mayor solubilidad en medios acidos Tshipeng [28]. Esta reduccion facilita la
degradacion de la capa de 6xido de cobalto, liberando los iones de litio (Li™) de la estructura
del LiCoO: y permitiendo su disolucion en la fase liquida.

Acido clorhidrico

De manera similar a la lixiviacion con acido sulfarico, el LiCoO; reacciona con HCI en
presencia de H20-, segin Takacova et al. [29], mediante la siguiente ecuacion:

2LiCo0O; + 6HCI + H20, — 2LiCl + 2CoCl; + 4H20 + O2 (2

La tabla 4 representa la comparativa en la extraccion de litio respecto al H.SO4 y HCI como
lixiviantes.

Acido nitrico

Al igual que con H2SOsy HCI, la lixiviacién de LiCoO2 con HNO3z y H20: sigue un
mecanismo analogo, representado por la reaccion:

2 LiCoO3 + 6 HNO3 + H202 — 2LiNOs + 2Co(NO3), + 4H,0 + O2 (3)

Acidos organicos
Como alternativa mas sostenible a los acidos minerales, se han investigado diversos acidos
organicos. Park et al. [27] demostraron que el acido citrico y el acido malico permiten altos

rendimientos de extraccion en el tratamiento de LIBs. Las reacciones correspondientes son:
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2LiCo0; + 6CHsO7 + H202 — 2Li* + 2Co2" + 6CsH707 + 4H20 + O3 4)
2LiC00; + 3C4He0s + H202 — 2Li* + 2Coz + 3C40405°” + 4H20 + O (5)

Li et al. [30] evaluaron la lixiviacién de LiCoO2 con &cido citrico y &cido ascorbico,
obteniendo rendimientos superiores al 80% para ambos metales. Las condiciones dptimas
incluyeron:

e 1.25 M de &cido citrico

e 1% en volumen de H20>

e Densidad de pulpa: 20 g/L

e Tiempo de lixiviacién: 30 min

No obstante, al incrementar la densidad de pulpa manteniendo las mismas condiciones, l0s

rendimientos disminuyeron aproximadamente un 60%.

Tabla 4 Porcentajes de extraccion de Litio en LIBs con HCl y H2SO4 como agentes
lixiviantes.

. _ Eficiencia de
Acido Materiales L )
lixiviacion (% Li)
LIBs gastadas 100
LIBs gastadas (LiCo0>) 93.1
LiFePO4 y LiMn,04 74.1
HCI LIBs gastadas 89
LIBs gastadas (Celulares y computadores) ~100
LIBs gastadas 99.9
Desechos industriales de LIBs 94
Componentes con LiNix Mny CozO -
LIBs gastadas 96.7
H2SO4 - —
LIBs provenientes de portatiles 99.1
LIBs gastadas (celulares) 98.8
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LIBs gastadas (automotriz) 98.6
LIBs gastadas (automotriz) 95
LIBs gastadas 93.4
LIBs gastadas 99.7
H2SO4 i i
Desechos industriales con LIBs 95.7

Fuente: Guevara, A.; Vargas, S.

Analisis del proceso hidrometallrgico para reciclaje de baterias y su caracterizacion
Como parte del proceso de analisis para determinar los atributos que seran incluidos en el
corpus de datos, se llevo a cabo una exhaustiva revision del estado actual del proceso de
reciclaje de baterias de litio utilizando la técnica de hidrometalurgia.

Ademas de explorar el estado actual del arte en cuanto al reciclaje de baterias de litio por
hidrometalurgia, se realizd una revision detallada de investigaciones dedicadas a la
caracterizacion de baterias ion-Li. Esto es fundamental para comprender mejor las
propiedades fisicas, quimicas y estructurales de las baterias de litio, lo que a su vez ayuda a
identificar posibles relaciones entre estas caracteristicas y el proceso hidrometaldrgico

requerido para su eficiente reciclaje.

El anélisis de estas investigaciones proporcioné una vision integral de los diversos factores
que influyen en el proceso de reciclaje de baterias de litio, desde la composicion de las

baterias hasta las condiciones optimas de tratamiento hidrometaldrgico.

Este andlisis ayuda a sentar las bases para la seleccion de atributos pertinentes que

alimentaran el corpus de datos usado en la prediccion.

Parametros y variables del proceso de reciclaje de LIBs por hidrometalurgia
En este apartado se da un resumen de un analisis mas profundo de varios trabajos que abordan
el proceso de lixiviacion utilizando &cido clorhidrico y sulfirico como agentes lixiviantes,

asi como los diferentes parametros que influyen en este proceso.
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Uno de los aspectos evaluados en los estudios revisados fue el tipo de pretratamiento aplicado
a las baterias antes de la lixiviacion. Este pretratamiento puede implicar el desmantelamiento
de las baterias para acceder a los materiales internos y la descarga completa de la energia
residual. Estas etapas, en especial la descarga de baterias, son importantes para evitar

accidentes como explosiones, ignicion de los materiales o liberacion de gases toxicos.

Ademas, se examinaron detalladamente los agentes lixiviantes utilizados en el proceso, asi
como la concentracion molar de los mismos. Tanto el acido clorhidrico como el sulfurico han
demostrado ser efectivos para disolver el litio de las baterias de desecho, y la concentracion

Optima de estos agentes varia segun las condiciones especificas de cada estudio.

Otro aspecto analizado fue la influencia de diferentes variables de reaccion, como el tiempo
y la temperatura de reaccion. Asimismo, se evaluaron factores como la proporcion de la
disolucién de la muestra, la velocidad de agitacion y la presencia de catalizadores. Estos
elementos pueden influir en la velocidad y la completitud de la lixiviacién, asi como en la
calidad de los productos finales. Estos parametros son determinantes para la cinética de la
lixiviacion y pueden afectar significativamente la eficiencia del proceso y la calidad de los

productos obtenidos.

En dltima instancia, se examino el porcentaje final de extraccion de litio alcanzado en cada
estudio, lo que proporciona una medida crucial de la eficacia del proceso de lixiviacion. Este
parametro es fundamental para evaluar la viabilidad en la recuperacién de litio a partir de
baterias de desecho y puede variar considerablemente segun las condiciones de operacién y

los métodos empleados.
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Tabla 5 Resumen de procesos hidrometallrgicos, se incluye la etapa de pretratamiento y los parametros mas relevantes durante la

Pretratamiento

lixiviacion.
Referencia
[31] Desmantelado
[32] Desmantelado
[33] Desmantelado
[34] Desmantelado
[35] Trituracion
[36] Desmantelado
Fusion con
[37] KHSO4
Calcinacion
(6]
Descarga

Fuente: elaborado por el autor.

Nitrdgeno
liquido

Nitrogeno
liquido

Secado

Raspado

Tamizado

Desmantelado

Lixiviante Concentracion Catalizador Concentracion

H2S04

HCI

H2S04

HCI

H2S04

H2S04

H2S04

H2S04

HCI

1M H202
4 M -
4-8 %viv H20:2
12M H2S03
NH20H-HCI
2M H-20>
4 M -
3M -
9 mol H20:
2M H20:
5 mol/L -

4% viv

0,2-4% viv

2M

6 M

15% vol

5% vol

Agitacion Temperatura Tiempo Proporcion

(rpm)

420

Si

Si

300

°C)

20-80

80

50-80

100

75

90
70

90-100
75

(min)

60

60

60

240

10-60

240
360

60-80

30

(g/mL)

1/10 - 1/50

1/10

1/30 - 1/50

50 g/L

1:5S/L
1:5S/L

100 g/L

%
Extraccion
Li

10-20

5+-6 wt%
100

95
97
100

98
98

99 wt%

35 wt%
94

42



Analisis de caracterizacién de LIBs

Se llevd a cabo una revision de estudios relacionados con la caracterizacion de baterias de
ion de litio (L1Bs) con objetivo principal de comprender como las distintas caracteristicas de
estas baterias podrian influir en su proceso de reciclaje. Ademas, se busco identificar
atributos especificos que podrian ser incluidos en el corpus de datos a desarrollar.

Durante este analisis, se examinaron una variedad de trabajos de investigacion que abordaban
la caracterizacion de LIBs desde diferentes perspectivas. Se consideraron aspectos como la
composicion quimica de los materiales utilizados en las baterias, las propiedades fisicas y

eléctricas, asi como también el rendimiento y la vida util de las baterias.

La recopilacion de esta informacidn proporcioné una vision mas amplia y detallada sobre las
posibles variables que podrian afectar el proceso de reciclaje de las baterias de ion de litio.
Ademas, permiti¢ identificar ciertos atributos que pueden ser importantes en la construccion
del corpus de datos, asegurando asi que abarque una gama completa de caracteristicas
relevantes para el analisis del reciclaje de LIBs y la caracterizacion del agua residual del
proceso.
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Tabla 6 Analisis de caracteristicas de baterias ion-Li presentadas por diversos autores.

5 5 - - - o o 3 S
@) Q | 3 L g | <3 <3 ©) o S o o) o 18
3 S c | Q] = & c | © O 3 o § |o| 3 | & |2
5 = = =z = g =) P Z = - o - - Z
.| 1 | — o
4
3,75 (13.3%) 1,25 1,25 3,6 3,65 3,6 3,3
1(3,3%)
Voltaje (V) 1 (3,3%)
2 (6,7%)
22
(73,4%)
Hierro 0,01
% Masa . 0,04 0,041 3,2
Tamizado
0,05 0,062 2,7
Hierro 68
Conc. lixiviado ) 210 120 390
Tamizado
260 170 1100
Hierro 150
Conc. SO, 2 _ 1400 | 1400 1600
Tamizado
1300 1600 1100




s | 8| s |s|lz|3|3] 8] 8|8 g
2 ct | 2|18 | =s| 2|2 8| 8| s|&| E|18] 2 |a]¢g
O = g L - g g = = e = S L
Sl 2| 5 |=z| 2| &8 |58|z |z |¢& s | 2| 1 =
- - 3 J - o
_ 9
< .Q
gz 700+ | 391+
é'; % 27,5 0.9 11 <0.01
£
% Masa =] 11
0
2 03
g 1,3
'_
2,7
mg/L en 4870
lixiviado
Forma Prisma Prisma | Cilindro | Cilindro | Prisma
Masa 0,103 0094 | 0048 | 0076 | 0126
Capacidad 48 5,3 2,9 2,5 6,3
(Ah)
Energia (Wh) 18 193 | 11,06 | 825 | 2331 | 30-50
E. especifica 175 45-80 | 60-120 | 110-160 207 225 108 185 155 | 100-200 | 160 | 200
(Whikg)
Densidad 423 490 620 242 402
energ. (Wh/l)
Tempoecrat”ra 50-60 40-60 | 20-60 | 20-60 40-70 | 2060 | 30-55 | 20-60 | 20-60
o 1000- | 1000-
Vida ciclica 1500 | 300-500 |500-1000 200-300 | 500 |500-1000 Hoih | DO
38 39 40 41
Referencia [38] [39] [40] [41] [42] [43]
[42] \ [43]

Fuente: elaborado por el autor.
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Variables 6ptimas en el proceso de lixiviacion

Diversos trabajos de investigacion fueron analizados con el propdsito de identificar los
posibles valores a tomar de las variables de interés en el proceso. Jung [44] presenta pruebas
de lixiviacion de catodo usando concentracion 2 M de H2SOs, con 5 vol.% de H2O; afiadido
como catalizador, con una proporcion de 50 g/L a 80 °C y tiempo de reaccién variando entre

60 a 90 minutos resultando en eficiencias de extraccion de litio mayores al 90%.

Chen [45] también presenta concentracion 2 M de H2SOas, temperatura y tiempo iguales al
experimento anterior, variando en este caso la concentracion de H2O; al 2 vol.% y una

relacion sélido-liquido de 20 g/L.

Vieceli [46] expone un punto diferente, 80% de eficiencia de extraccion fue confirmada a los
10 minutos de reaccion, afirmando que con la concentracion adecuada de acido la eficiencia
aumenta entre 90% hasta 100% requiriendo extender el proceso maximo 60 minutos sin uso

de catalizador.

Fan [47] realiz6 pruebas con H>SO4 entre 2 a 18.4 M. Con el 4cido concentrado la eficiencia
de litio subié al 100%, sin embargo, la extraccién de demas metales valiosos presentes en el
catodo tuvo un decremento significativo bajo estas condiciones. Con la regulacién de la
molaridad del &cido, temperatura a 80 °C y proporcion entre 15 a 800 g/L, la extraccion fue
satisfactoria a los 30 minutos sin reportar mayor beneficio al extender el proceso por mas de

60 minutos.

Por otro lado, D. Chen [48] encontro sus condiciones 6ptimas con 1.5 M de H2SOs, sin uso
de catalizador y proporcion de 15 g/L a 60 °C por 60 minutos con una eficiencia de

recuperacion de litio del 99%.
Segun el estudio de Shin [35], los experimentos fueron realizados a 75°C incorporando

agitacion a 300 rpm como un factor adicional. La concentracion utilizada en sus ensayos fue

de 2 M para H2SQO4, mientras que variaron la concentracion de H.O; entre 0 y 25 vol.%. Las
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muestras empleadas no superaron la proporcién de 50 g/L, ya que se determind que una
proporcion mayor interferia negativamente con los porcentajes de litio final. Bajo estas
condiciones, se logré una extraccion de litio del 99% a partir de los 15 a 30 minutos de
reaccion. Transcurrido este tiempo, el litio lixiviado no se vio afectado y se mantuvo

constante.

En contraste, las experimentaciones de Contestabile [32] y Zhang [34] fueron llevadas a cabo
con HCl a 4 y 12 M respectivamente, sin embargo, ambos recomiendan en comdn con los

estudios anteriores fijar la temperatura a 80 °C para mejorar los resultados

3.2. Avances en el tratamiento de aguas residuales

Adsorcidn de sulfato de cobre usando céscaras de huevo para purificar agua potable [49]

Las reacciones de lixiviacion de los metales en LIBs con agentes lixiviantes &cidos (HCI y
H2SO4) tienen como consecuencia la contaminacion del agua usada en el proceso con
cloruros y compuestos sulfatados. En esta seccion se abordaran las diferentes técnicas de
remocion de dichos contaminantes aplicados en diversos &mbitos de la industria, las cuales
representan una aportacion en la potabilizacion de agua con cargas contaminantes de cloruros

y sulfatos.

Revelo et al [49], plantean el usar la cascara de huevo por contener hasta un 94% de carbonato
de calcio (CaCOs), compuesto que tiene propiedades de adsorcion y se ha utilizado en
diversas aplicaciones industriales y quimicas. Enfocan este método a la eliminacion de altos
niveles de sulfatos y otros compuestos azufrados en agua volcanica asociados con

enfermedades gastrointestinales y Ulceras estomacales.

Los métodos de filtracion convencionales tienen limitaciones en términos de flujo y

capacidad de retencidén de compuestos especificos. Por lo tanto, plantean la generacion y
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evaluacion de un filtro a base de céscaras de huevo facilmente reemplazable, lo que lo haria

mas eficiente y sostenible para la purificacion de sulfatos en agua potable.

Debido a que existen gran variedad de compuestos azufrados en la naturaleza, el estudio toma
en cuenta el sulfato de cobre (CuSOs). Para cuantificar la variacion del contenido de
moléculas azufradas, se tomaron muestras de 20 mL de forma continua. El objetivo era
determinar la velocidad de adsorcion y la maxima capacidad de adsorcion del filtro. Se utilizo
un sistema de analisis indirecto por espectrofotometria y se realizé una calibracion con

estandares de concentracion conocida.

El estudio demostrd que las cascaras de huevo tratadas y reducidas en tamafio de particula
fueron efectivas para la adsorcion de sulfato de cobre, mediante la construccion de filtros
lineales utilizando particulas de 200 micrometros de diametro. Siguiendo estas condiciones
se demostrd una alta capacidad de adsorcion, equivalente a purificar 804 litros de agua hasta
la saturacion del filtro y se recomendé utilizar este modelo de filtro para un volumen de agua
de 402 litros (50% de saturacion) para garantizar una reduccion efectiva de compuestos
azufrados en el flujo de agua tratada.

Remocion de sulfatos por coagulacion/floculacion [50]

Para lograr la remocion de sulfatos, es necesario desestabilizar el medio mediante reacciones
fisicoquimicas. Esto se logra mediante la adicion de un coagulante, que provoca la formacién
de floculos insolubles, es decir, aglomeraciones de particulas suspendidas en el agua. La
floculacion, por otro lado, implica la adicion de un polimero con carga idnica que facilita la
aglomeracién de los floculos formados durante la coagulacion. Estas particulas aglomeradas

incrementan la masa del coloide y promueven la sedimentacion mas rapida.

En la industria, es comdn utilizar sales de aluminio como coagulantes, las cuales contienen
alimina y operan mejor en un rango de pH de 5 a 8. Al agregar estas sales a las aguas
residuales, se forma un floculante de hidréxido de aluminio que es insoluble en un amplio

rango de pH. Estos floculos sedimentan y se separan del agua tratada, formando un lodo.
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Las sales de aluminio siguen una formula especifica (AIn(OH)MClsn—m)x y presentan una
estructura polimérica soluble en agua. Los coagulantes altamente polimerizados mas
comunes son el policloruro de aluminio (PACI), el cloruro de aluminio hidratado (ACH) y el

policloruro de aluminio hidratado (PACH), similar en composicion al ACH.

Entre ellos, el policloruro de aluminio (PAC) es ampliamente utilizado en el tratamiento de
aguas residuales debido a que deja menos residuos de aluminio en el agua tratada. Funciona
eficientemente a temperaturas normales y bajas para la floculacion, genera menos lodo en
comparacién con el uso directo de alumina y puede almacenarse de manera estable por 4-6
meses a temperaturas inferiores a 50°C. Ademas, es mas econdmico que otras sales de
aluminio y presenta una mayor eficiencia en la remocién de sulfatos. También se requiere

una dosificacién menor en comparacion con la dosificacion directa de alumina.

Adsorcion de sulfatos con carbén activado
La adsorcion es una técnica ampliamente utilizada en el tratamiento de aguas residuales para
eliminar contaminantes disueltos. Se emplean diferentes tipos de adsorbentes a nivel

industrial, entre ellos el carbon activado, las zeolitas y los polimeros.

La adsorcion ocurre cuando la energia de atraccion entre una sustancia y la superficie del
material poroso es mayor que la energia cohesiva de la sustancia. Si la adsorcién se produce
debido a fuerzas de Van der Waals, se conoce como adsorcion fisica o fisisorcion. Por otro

lado, si la interaccion se debe a enlaces quimicos, se denomina quimisorcion.

En el caso especifico del carbdn activado, es ampliamente utilizado en la industria textil para
reducir la carga organica, los tintes y la turbidez de las aguas residuales. El carbon activado
tiene una superficie altamente porosa, con areas que oscilan entre 800 y 1400 m?/g, lo que
favorece los procesos de fisisorcion. Ademas, es ligeramente mas econémico y presenta una
alta capacidad de remocién de los contaminantes mencionados. Dado su alto poder de

adsorcion, se ha investigado su eficacia en la remocién de sulfatos.
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Biomineralizacion con Chlorella [51]

La chlorella, definicion dada por la empresa Surcoreana Green Mineral Inc., es un alga verde
unicelular sin flagelos. Las células son esféricas y tienen entre 2 y 10 um de didmetro. Sélo
necesitan dioxido de carbono, agua y luz solar para hacer la fotosintesis, como las plantas.

Son muy seguras, ya que incluso se utilizan como suplemento dietético en los alimentos.

La biomineralizacién es una caracteristica interesante de la Chlorella es que puede precipitar
en su entorno muchos tipos de iones metalicos, incluidos los metales pesados y el litio, y
convertirlos en formas carbonatadas (Li — Li CO). Un posible tratamiento del agua
utilizando esta alga podria maximizar la extraccion de litio incluso a partir de aguas

residuales.

La funcién de biomineralizacion del litio se examind por primera vez en miles de subespecies
diferentes de Chlorella. Esta funcién innata de la Chlorella se mejora aun mas mediante
ingenieria genética. El sistema especial de vectores y el método transgénico patentado
utilizado por Green Mineral Inc. Produjeron la linea GMCM-L1 (Green Mineral Chlorella
Miner for Lithium v1) de Chlorella.

Hasta el 90% del litio contenido en el mineral de litio puede ser recuperado, pero el restante
10% se desecha. De manera similar, al reciclar las pilas, se recuperan todos los metales
pesados y el litio, pero queda litio residual en los desechos generados. Este exceso de litio en
los residuos resultantes de ambos procesos se extrae y se convierte en carbonato de litio

mediante un sistema de reciclaje especifico para el litio.

La Chlorella, reconocida como un alimento funcional, tiene la capacidad Unica de
transformar iones metalicos como el litio en carbonatos. Segun Jung Kwang-Hwan (2023),
“su funcionamiento se asemeja al proceso de formacion de conchas en los moluscos”.
Cuando el calcio ingresa a la membrana celular del marisco y reacciona con el dioxido de

carbono, se convierte en carbonato célcico, que se solidifica y se libera. De manera anéloga,
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la Chlorella experimenta una reaccion similar con el litio, lo que resulta en biomineralizacion,

donde las células generan minerales.

La principal ventaja de la Chlorella radica en su sostenibilidad ambiental. EI método
convencional de reciclaje de baterias genera aguas residuales disueltas en acido sulfurico y
otras sustancias y carecen de una forma efectiva de reciclaje siendo generalmente
descartadas. El reciclaje de las baterias resulta mas costoso que su eliminacién. Sin embargo,
mediante el uso de Chlorella, incluso el litio puede recuperarse de las aguas residuales.
Ademas, la Chlorella absorbe didxido de carbono, contribuyendo a la neutralidad de carbono.

Biorremediacion como alternativa para el tratamiento de metales pesados (MP) en aguas
[52]

La biorremediacién se puede definir como el proceso de emplear organismos vivos para
cambiar contaminantes peligrosos que se encuentran en un estado reactivo en el entorno en
productos residuales donde los contaminantes estan inactivos [53]. La principal ventaja de
usar material biolégico es su eficacia en el tratamiento de soluciones diluidas de
contaminantes en residuos liquidos, y su origen natural permite llevar a cabo los procesos de
descontaminacion sin necesidad de utilizar productos quimicos o sintéticos [54]. Hay cuatro
tipos de material bioldgico que se pueden utilizar como base para el proceso de

biorremediacion:

Biomasa inerte, como lignina, exoesqueletos de organismos marinos, conchas, etc.

Biomasa algal, que incluye micro y macroalgas.

Biomasa vegetal.

Biomasa microbiana, como bacterias, hongos y levaduras.

En téerminos de biomasa, las microalgas constituyen el grupo mas extenso de productores
primarios en todo el mundo. Esto las hace especialmente atractivas debido a su disponibilidad

en todas las regiones del planeta y su capacidad para crecer en agua dulce y salada, en
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diversas condiciones climaticas [55]. En comparacion con otros tipos de biomasa, las
microalgas se destacan por sus caracteristicas, como una alta capacidad de adsorcién de
metales, facilidad de manipulacion, posibilidad de reciclaje y reutilizacion de la biomasa,
rapido crecimiento, alta eficiencia, elevada area superficial en funcion del volumen, alta
selectividad y ausencia de generacién de compuestos toxicos. Son Utiles tanto en sistemas

batch como continuos [56].

Las microalgas poseen mecanismos de defensa contra los contaminantes metélicos, lo que
les permite retener una variedad de sustancias contaminantes y, por lo tanto, detoxificar y
remediar los medios acuosos en los que se encuentran [57]. Para llevar a cabo esta tarea, las
microalgas utilizan grupos funcionales presentes en las paredes celulares, los cuales se
pueden clasificar en tres tipos de ligandos segln su afinidad para unirse a los contaminantes
metalicos (Tabla 5) [58]:

e Tipo I: Preferencia por captar iones metalicos de clase A segun la clasificacion de
acido de Lewis mediante el uso de oxigeno como enlace.

e Tipo Il: Capacidad de unirse a cualquier tipo de ligando, aunque con diferentes
preferencias segun la naturaleza del ligando.

e Tipo Ill: Mayor afinidad por los metales de clase B segun la clasificacion de acido de

Lewis.

Tabla 7 Principales clases de ligandos presentes en la pared celular de las microalgas y su
afinidad a distintos tipos de clases de metales

Tipo Clases de ligando Ligandos Clase de metal

Ligando afin a Clase A

F, 0% OH, H0,
C03?, S04, ROSO3',
NOs-, HPO4'2, PO4'3,
ROH, RCOO-,
C=0, ROR

Clase A: Li, Be, Na,
Mg, K, Ca, Sc, Rb,
Sr, Y, Cs, Ba, La, Fr,
Ra, Ac, Al, Grupo de
lantanidos y
actinidos
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Ligandos intermedios

Cl-, Br-, Ns-, NO2-,
SOs?, NHs, Nq,
RNH2, R:NH, R3N,
=N-, -CO-N-R, O,
0;-, 02-2

lones limite: Ti, V,
Cr, Mn, Fe, Co, Ni,
Cu, Zn, Ga, Cd, In,
Sn, Sh, As

Ligando afin a Clase B

H-, I-, R-, CN-, CO,
S-2, RS-, RS, R3As

Clase B: Rh, Pd, Ag,
Lr, Pt, Au, Hg, TI,

Pb, Bi

Fuente: Saavedra [52].

Estos mecanismos permiten a las microalgas mantener la homeostasis celular frente a los
metales y prevenir el dafio celular y la toxicidad de las sustancias contaminantes metalicas
presentes en el entorno. Dependiendo de la dependencia metabdlica del organismo, se puede

hablar de procesos de biosorcién o bioacumulacion.

Normas técnicas mexicanas para caracterizacion de aguas

NMX-AA-074-SCF1-2014 [59]

Andlisis de agua — medicion del ion sulfato en aguas naturales, residuales y residuales
tratadas. Esta norma mexicana es de aplicacion nacional y establece el método turbidimétrico

para la medicion del ion sulfato en aguas naturales, potables, residuales y residuales tratadas.

NMX-AA-073-SCFI1-2001 [60]

Andlisis de agua — determinacion de cloruros totales en aguas naturales, residuales y
residuales tratadas. La determinacion de cloruros por este método se basa en una valoracion
con nitrato de plata utilizando como indicador cromato de potasio. La plata reacciona con los
cloruros para formar un precipitado de cloruro de plata de color blanco. En las inmediaciones
del punto de equivalencia al agotarse el ion cloruro, empieza la precipitacion del cromato. La
formacion de cromato de plata puede identificarse por el cambio de color de la disolucién a
anaranjado-rojizo, asi como en la forma del precipitado. En este momento se da por

terminada la valoracién.
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Tabla 8 Resumen y comparacion de trabajos del estado del arte.

Extraccion ST Porcentaje Tipo de Caracterizacion DIEErD
Autor Agentes lixiviantes . de otros i€ PO . corpus de
de Li . de extraccién | contaminante del agua residual
minerales datos
HCI H2SO4
Salazar
! v - v v - - -
2022 Cloruros, MP
Barik, 2016 v - v - v Cloruros, MP - -
Zhang, 1998 v - v - v Cloruros, MP - -
Huang, 2016 v - v - v Cloruros, MP - -
Hossaini
' v - v - v - -
2013 Cloruros, MP
Takacova
' v - v - v - -
2016 Cloruros, MP
Wang, 2009 - v - v Cloruros, MP - -
Gratz, 2014 - v v v - Sulfatos, MP - -
Salazar
! - v v v v - -
2022 Sulfatos, MP
He, 2017 - v v v v Sulfatos, MP - -
Nayl, 2014 - v v - v Sulfatos, MP - -
Meshram
! - v v - v - -
2015 Sulfatos, MP
Jha, 2013 - v v - v Sulfatos, MP - -
Nayl, 2014 - v v - v Sulfatos, MP - -
Wang, 2015 - v v - v Sulfatos, MP - -
Wang, 2011 - v v - v Sulfatos, MP - -
Wang, 2011 - v v - v Sulfatos, MP - -
Meshram
' - v v - v - -
2015 Sulfatos, MP
He, 2017 - v v - v Sulfatos, MP - -
Peng, 2018 - v v - v Sulfatos, MP - -
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Revelo et

al.. 2020 Sulfatos
Criollo,
2020 - Sulfatos
Green i Acidos, Cloruros,
mineral Inc. Sulfatos, MP
Saavedra,
2020 - MP
I1bo, 2023 - MP
Barreto, i Acidos, Cloruros,
2016 Sulfatos, MP
_ v

Este trabajo

Fuente: elaborado por el autor.
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Capitulo

4. Propuesta de solucion

Para cumplir con el objetivo general del trabajo de investigacion, se identificaron tres
objetivos especificos, los cuales para ser alcanzados constaron de distintas actividades
llevadas a cabo como metodologia de solucion. Dichas actividades son descritas a

continuacion:

Objetivo especifico #1: Obtener datos experimentales del proceso de extraccion de litio y

caracterizacion de aguas residuales.

I.  Obtener muestras de agua residual del proceso de extraccién de litio a partir de
baterias usadas usando H2SO4 como agente lixiviante.

a. Investigar el proceso de extraccion de Li en LIBs por métodos
hidrometalUrgicos.

b. Definir la metodologia de extraccién de Li por hidrometalurgia.

c. Extraer Li usando H>SO4 como agente lixiviante (a nivel laboratorio) para
obtener datos que alimenten el corpus de datos, asi como muestras del agua
residual.

Il.  Caracterizar las muestras de agua residual del proceso de extraccion.
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a. Investigar diferentes técnicas y normatividad mexicana de caracterizacion de
aguas contaminadas por H2SOg4, sulfatos y metales pesados.

b. Caracterizar las muestras de agua residual del proceso haciendo uso de las
técnicas investigadas para obtener datos que alimenten el corpus.

Objetivo especifico #2: Definir los atributos del corpus para caracterizacién de aguas

residuales.

I1l.  Investigar técnicas de tratamientos de aguas residuales.
IV.  Crear el corpus de datos con los datos de extraccion de Li en LIBs y caracterizacion
de aguas residuales del proceso de hidrometalurgia.
a. Analizar los atributos del corpus que aportan mayor peso en su disefio para

garantizar la mas alta eficiencia en la prediccion.

Objetivo especifico #3: Usar algoritmos de prediccion para comprobar la eficiencia del
corpus.
V. Investigar algoritmos de prediccion existentes que puedan servir para el tema de
investigacion.
a. Investigar algoritmos de clasificacion de aprendizaje supervisado (prediccion)
para su uso con el corpus de datos disefiado.
b. Comprobar la eficiencia de cada algoritmo usando el corpus de datos como
informacion de alimentacion para definir con los que se va a trabajar.
c. Comprobar la eficiencia del corpus para saber si los atributos seleccionados
aportan la informacion necesaria para hacer predicciones.

d. Realizar los cambios pertinentes y definir el disefio final del corpus.

Como parte de la metodologia general se presentan los siguientes diagramas para ilustrar las
actividades que se realizaron durante el trabajo de investigacion. La figura 4 engloba el
proceso general de la propuesta de solucion para el cumplimiento de los tres objetivos

especificos y el objetivo general del proyecto.
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Investigacion proceso
de reciclaje de Li en

LIBs

Extraccion
hidrometalirgica de litio|
en LIBs

Agua residual del
proceso de extraccion

Caracterizacion de las
aguas residuales

Creacion del corpus de
datos

A 4

Obtencién de muestras
de aguas residuales

Investigacion técnicas
de caracterizacion de
aguas residuales

h 4

Informacién de los
atributos del corpus

Y

Y

Algoritmos de
prediccion

A 4

Validacion del corpus de

datos

3

Figura 4 Diagrama UML de actividades generales.
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La figura 5 representa las actividades necesarias para el cumplimiento del objetivo especifico

#1. El diagrama de la figura 6 describe en general la relacion entre los resultados obtenidos

de las actividades realizadas en los tres objetivos especificos, datos de extraccion de litio y

caracterizacion del agua residual, la creacidn del corpus con dichos datos y su validacion

final con los algoritmos de prediccion.

Extraccion
hidrometalirgica de litio|

l

Pretratamiento de las
baterias

l

Muestra catodo +
agente lixiviante +
catalizador

Lixiviacion de litio

Materiales reciclables
(componentes
electronicos, plasticos)

Lavados con
centrifugacion

l

/ Litio en solucion /

Figura 5 Diagrama general del proceso de extraccion de Li en baterias.

Extraccion
hidrometalurgica de litio|

Caracterizacion de
aguas residuales

Temperatura
Tiempo
Relacién s/l Creacion del corpus de Informacion del Algoritmos de
Agitacion datos corpus prediccion
Concentraciéon H,SO4 y HyO,
% de extraccion Li

pH
Acidez
Sulfatos
TDS

Figura 6 Diagrama de contexto que muestra la informacion de entrada y salida para el

disefio del corpus de datos.

59



4.1 Lixiviacion de LIBs

Las actividades a continuacion descritas refieren al proceso detallado requerido en el punto |

correspondiente al primer objetivo especifico.

1. Desmantelamiento de las baterias de litio.

a. Comprobar del estado de la bateria, verificar que la bateria no tenga aspecto
de haberse inflado o tenga derrame de liquidos.

b. Asegurarse de que la bateria esta totalmente descargada. Para esto se puede
probar la carga de la bateria conectandola a una lampara de LED, si la lampara
no se enciende, entonces sera seguro abrir la bateria.

c. Abrir la carcasa de la bateria para obtener el electrodo, este se encontrara en
forma de rollo o en laminas dependiendo del modelo de la bateria.

d. Separar manualmente el &nodo del catodo. Visualmente se puede identificar
el anodo por ser la placa de cobre, el electrodo esta cubierto de grafito, de ser
necesario se debe raspar un poco del grafito para revelar el color de las
l&minas.

2. Pesar la lamina de catodo de cada bateria abierta.

a. Preparacion del agente lixiviante H.SOs + H2O», a esta mezcla de &cido
sulfarico y perdxido de hidrogeno como catalizador se le Ilama comdnmente
solucion pirafia (SP).Preparar SP en una proporcion de 2:1 (2 partes de acido
sulfurico y 1 parte de perdxido de hidrdgeno). Se deben preparar al menos 30
ml de SP por cada 1g de catodo a tratar.

3. Proceso de lixiviacion.

a. Triturar el catodo hasta pulverizar y pesar muestras de 1g.

b. En 30 ml de SP afiadir la muestra de catodo por tiempo y temperatura basados
en la literatura para crear diversas variaciones de condiciones. Se puede
agregar otro parametro que es la agitacion.

4. Lavados para retirar SP.
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a. Para separar la muestra lixiviada de la SP se debe someter a lavados mediante
centrifugacion, se debera hacer una primera centrifugacion para retirar la
mayor cantidad posible de SP.

b. Posteriormente se debera lavar la muestra lixiviada con agua desmineralizada
y se centrifugard nuevamente. Este proceso ha de ser repetido al menos 3
veces para asegurar que la mayor cantidad de SP fue retirada.

c. Elagua residual de cada lavado sera apartada en un recipiente hermético y de
color &mbar para su posterior caracterizacion.

5. Caracterizacion de la muestra.

a. Pasar la muestra lavada a 50 ml Dimetil Sulfoxido (DMSO) y realizar prueba
de voltametria de barrido lineal (VBL) aplicando potencial eléctrico de 0 a —
4V.

4.2 Caracterizacion de aguas residuales

Los siguientes métodos de caracterizacion de agua residual corresponden a las actividades
especificas y detalladas para el cumplimiento del punto Il del primer objetivo especifico.
Todas las mediciones presentadas son procedimientos estandar para la evaluacion de calidad

de las aguas residuales.

Medicion de acidez
La siguiente metodologia para la medicion de acidez en aguas residuales se muestra de
manera grafica en la figura 7.

1. Preparacion de la muestra: Se transfirieron 100 mL de la muestra a un matraz
Erlenmeyer de 250 mL.

2. Adicién del indicador: Al matraz se le adicionaron 2 gotas de disolucién indicadora
de fenolftaleina al 1%, garantizando una distribuciéon homogénea mediante agitacion
constante.

3. Titulacién con NaOH: La muestra se titulé con una disolucion valorada de hidréxido
de sodio (NaOH) 0.2 N, agregada de forma gradual desde una bureta graduada. La
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titulacién se detuvo al alcanzar el punto de vire del indicador, caracterizado por un
cambio de coloracion de incoloro a rosa persistente (pH = 8.3).

4. Registro de datos: Se anot6 el volumen exacto de NaOH consumido durante la
titulacién, el cual corresponde a la acidez total de la muestra, expresada en

equivalentes de CaCOs mg/L).

YN

QFC‘/

Transferir 100 mL de
muestra a un matraz
Erlenmeyer de 250 mL

|

Afiadir 2 gotas de
disolucion indicadora
Fenolftaleina.

Iniciar agitacion v titular

con disolucion NaOH 02 N

lAnotar el volumen de NaOH
utilizado

Realizar calculos

h A

o Y
=

Figura 7 Método determinacion de acidez en aguas residuales. NMX-AA-036-SCFI-2001.
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Medicion de temperatura

1. Condiciones de medicion

Medicion in situ: Siempre que sea posible, las mediciones deben realizarse
directamente en el cuerpo de agua para evitar alteraciones en la temperatura.
Muestreo alternativo: En caso de que la medicion directa no sea factible, se debe

extraer una porcién representativa de la muestra.

2. Preparacion del instrumento

Limpieza previa: Antes de cada medicion, el termometro debe enjuagarse con
agua destilada para evitar cualquier contaminacion.
Estabilizacion: Se debe esperar el tiempo suficiente (aproximadamente 1 min)

hasta que las lecturas se mantengan constantes.

3. Procedimiento de medicién en muestras extraidas

Acondicionamiento de la muestra: Introducir el recipiente de muestreo en el agua
y moverlo en movimientos circulares durante 1 minuto para equilibrar su
temperatura con la del medio.

Retirar el recipiente con la muestra y proceder inmediatamente a la medicion.

4. Uso del termdémetro:

Sumergir el termémetro en el centro del recipiente hasta la marca de inmersién
parcial (o hasta una graduacion adecuada si es de inmersion total).

Mantener ligeros movimientos circulares durante al menos 1 minuto hasta que la
lectura se estabilice.

Registrar el valor una vez alcanzada la estabilidad.

Cada medicion debe realizarse por triplicado, reportandose el valor promedio.

El diagrama de la metodologia anteriormente descrita se muestra en la figura 8.

63



TN

Inicio

(Es posible realizar el analisis
en el cuerpo de agua?

Muestrear

A

Sumergir el termémetro en posicion
centrada hasta la marca de inmersi6n |,

apropiada o inmersion total si el
termdémetro lo requiere.

h

Aplicar ligeros movimientos
circulares por lo menos durante 1
min hasta que la lectura del
termometro se estabilice.

F
Repetir el
procedimiento 3
veces

.Se repitio el
procedimiento
3 veces?

Si

.

Calculo e interpretacion de
resultados

Figura 8 Medicion de temperatura en aguas residuales. NMX-AA-007-SCFI-2013.
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Medicion de pH en agua

La figura 9 describe la metodologia para medicion de pH en aguas residuales siguiendo los

pasos siguientes:

1. Condiciones previas

Calibracion y verificacion del equipo: Antes de realizar las mediciones, se debe
asegurar que el potenciometro esté correctamente calibrado.

Medicion preferencial in situ: Siempre que sea posible, las mediciones deben
realizarse directamente en el cuerpo de agua para evitar alteraciones en el pH.
Muestreo alternativo: Si la medicion in situ no es factible, se debe extraer una alicuota

representativa y realizar las mediciones en el menor tiempo posible.

2. Procedimiento de medicion

Enjuagar el electrodo de pH con agua destilada o desionizada y secar suavemente con
papel absorbente.

Sumergir el electrodo en la muestra problema, asegurando una inmersion adecuada
segun las especificaciones del fabricante.

Agitar levemente y esperar hasta que la lectura se estabilice.

Obtener al menos tres lecturas sucesivas independientes.

Entre cada medicion, enjuagar el electrodo con agua destilada o desionizada y secar
con papel absorbente.

3. Criterios de aceptacion

Precision: Las tres lecturas no deben presentar una desviacion mayor a 0,03
unidades de pH. En caso de superar este limite, repetir el proceso.
Temperatura: Si el equipo no cuenta con compensacion automatica de temperatura,

registrar el valor de temperatura durante la medicion.

4. Reporte de resultados

Valor final: Reportar el promedio de las tres lecturas, redondeado a una cifra decimal.
Si la medicion no se realizé al momento del muestreo, indicar el tiempo transcurrido

(no debe exceder 6 horas desde la colecta).
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Realizar el mantenimiento, limpieza v
verificacion periédica, de acuerdo a
las instrucciones del fabricante.

]

Atemperar las muestras control a £3
°C de la muestra problema.

l

La seleccidon de las muestras control, estara en
funcién del pH esperado en la muestra
problema, mediante un analisis rapido por
medio de una tira indicadora de pH.

:Es postble realizar el analisis
en el cuerpo de agua?

No

v

Muestrear

|

¥

h

Sumergir el electrodo en la muestra problema,
agitar levemente, esperar que la lectura de pH se
estabilice, obtener v registrar.

l—

Repetir el
procedimiento con otra
muestra diferente.

[ No

|

Entre cada medicidn enjuagar el
electrodo de pH con agua destilada y secar.

2Se repitio el
procedimiento
3 veces?

Si

;Las tres lecturas
consecutivas difieren en
mas de 0,03 unidades
de pH?

Si

¥

Calculo e interpretacion de
resultados

N

Figura 9 NMX-AA-008-SCFI-2016 para medicion de pH en aguas residuales.
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Medicion de sdlidos disueltos totales
El procedimiento para la medicion de solidos en aguas residuales se representa en el diagrama

de flujo de la figura 10, asi como en la metodologia descrita a continuacion:

1. Encender el medidor TDS y sumergir el electrodo en la muestra.

2. Revisar que no haya formacion de burbujas alrededor del electrodo, eliminar de ser
necesario.
Esperar la estabilizacion de la lectura por unos segundos.

4. Tomar la lectura estable.

Retirar el medidor de la muestra y limpiar el electrodo.
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y

Retirar la tapa protectora
de los electrodos

A

Encender el dispositivo
TDS pulsando el botdon
ON/OFF

A

Sumergir la cabeza del
dispositivo hasta el nivel
maximo de los electrodos.

L J

Golpear v mover

ligeramente el dispositivo

para eliminar burbujas
entre los electrodos.

L

Esperar 10 segundos para
estabilizar la lectura v
tomarla.

Retirar el dispositivo y
secar con un pafio limpio.

A

RN
™=

Figura 10 Medicion de solidos disueltos totales con dispositivo medidor TDS.
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4.3 Disefo del corpus de datos

Para los fines de esta investigacion, se disefié una metodologia especifica para el desarrollo
del corpus de datos descrita a continuacion, estas actividades formaron parte de la ejecucion

de los objetivos especificos #2 y #3:

1. Revision de literatura
Se realiz6 una investigacion de literatura cientifica y técnica sobre el reciclaje de baterias de
ion-litio usadas, con el fin de recopilar informacién relevante acerca de los procesos, las

técnicas y las variables involucrados en su tratamiento.

2. Seleccion de la técnica de reciclaje
Con base en la revision bibliografica, se identificaron las técnicas mas utilizadas en el
reciclaje de litio, de las cuales se encontraron las tres mas relevantes: hidrometalurgia,
pirometalurgia y separacion mecanica de los componentes de la bateria, seleccionando la

hidrometalurgia como la técnica que mejor se adapto a los objetivos del proyecto.

3. Identificacion de elementos clave del proceso para el disefio del corpus
1. A partir de la literatura analizada, se determinaron las categorias de las variables
esenciales para el proceso de reciclaje, incluyendo:
e Materia prima: baterias ion-litio usadas y reactivos quimicos empleados.
e Reactivos quimicos empleados.
e Condiciones operativas: tiempo de reaccion, temperatura, concentracion de
los reactivos y las muestras, entre otros.
ii.  Definicion del tipo de datos del corpus. Se clasificaron los datos que conformarian el
corpus en dos categorias:
e Datos numéricos: Valores cuantitativos (ej. concentraciones, temperaturas,

eficiencias de extraccion).
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11l.

1v.

Datos nominales: Variables cualitativas (ej. tipo de reactivo, método de

separacion, tipo de bateria).

Recopilacion de informacion. La informacion para alimentar el corpus se obtuvo

mediante tres enfoques posibles:

Fuentes tedricas: Extraccion de datos de articulos cientificos y reportes
técnicos.

Enfoque practico: Realizacion de experimentos controlados en laboratorio
para generar datos empiricos.

Combinacion de ambos métodos.

Identificar los valores para cada atributo.

Construccion del corpus basado en la informacion recopilada y el disefio de los pasos

anteriores. La estructura final del corpus se detalla en el anexo D.

Implementacion en Python para procesamiento de datos para la clasificacion de los

atributos del reciclaje de litio en baterias por hidrometalurgia.

Seleccion de librerias especializadas segun las necesidades del corpus
(pandas, scikit-learn, numpy), con las siguientes funciones:

Lectura del corpus.

Division de los datos en conjuntos de entrenamiento y prueba.

Evaluacion de la exactitud mediante algoritmos de aprendizaje supervisado

(KNN, SVM, Regresion Logistica, entre otros).

Optimizacion de variables. Mediante seleccion de caracteristicas, se generaron

distintas combinaciones de variables para identificar aquellas con mayor peso

estadistico en los resultados (ver estructura final del corpus en anexo D). Esto

permitio:

Eliminar variables redundantes o poco significativas.
Mejorar la precision de los modelos predictivos.

Clasificacion de nuevos datos.
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6. Finalmente, se implementd un mddulo en el codigo para ingresar nuevos datos y
asignarles una clasificacion automatica, basada en los patrones identificados por el

corpus y validados por los algoritmos de aprendizaje.

El codigo fuente completo de las implementaciones en Python descritas en los puntos 4, 5 'y

6 se encuentra documentado en el Anexo C.
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Capitulo

5. Productos y resultados

Este capitulo tiene como objetivo presentar los resultados obtenidos en la investigacién. En
primer lugar, se exponen los resultados relacionados con la fase inicial de pretratamiento y

caracterizacion electroquimica de las baterias lon-L.i.

A continuacion, se detallan los resultados del proceso de lixiviacion de litio basado en la
metodologia hidrometalurgica. Se presentan los datos clave sobre la eficiencia de extraccion
del litio. De forma paralela, se incluye la caracterizacién de las aguas residuales generadas

en esta etapa, con sus respectivos datos e interpretacion.

La parte central del capitulo se enfoca en el disefio y la construccion del corpus de datos, que
es el producto final de este trabajo. Aqui se explica codmo toda la informacion recogida en las
fases anteriores se integré para definir los atributos del corpus. También se muestra el proceso

de evaluacion que se siguid para decidir su estructura definitiva.
Para validar la calidad y utilidad de este corpus, se utilizaron algoritmos de aprendizaje
supervisado. En esta seccion se presentan los resultados de la eficiencia de estos modelos,

los cuales confirman que el corpus es consistente y funcional.

Para finalizar, el capitulo recoge las conclusiones finales del estudio, se discute su relevancia

y se proponen recomendaciones y posibles lineas de investigacion futuras.
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5.1 Pretratamiento de las baterias

Se desmantelaron tres baterias de litio: dos correspondian a celulares Samsung y Motorola,

y la tercera a una laptop Acer. Sus caracteristicas se detallan en la Tabla 9.

Tabla 9 Caracteristicas de las baterias utilizadas para la extraccion de litio.

Etiqueta Marca Forma Voltaje (V) SZE;; 1((331(11(3;3 P(E%evlisla
A Samsung Prisma 3.85 3100 Desconocida
B Motorola Prisma 3.8 1735 -1785 6.8
C Acer Cilindro 11.1 2120 25

Fuente: elaborado por el autor.

El desmantelamiento se realiz6 siguiendo las medidas de seguridad pertinentes. Previo a la

apertura, se verificd que las baterias no tuvieran carga residual conectandolas a una lampara

de LED, lo cual garantiz6 que fuera seguro manipularlas.

Una vez confirmado lo anterior, se procedié a romper las carcasas de plastico con pinzas,

evitando danar los rollos de electrodos en el proceso (Figuras 11y 12). Esta etapa requiri6 el

uso constante de equipo de seguridad, ya que la apertura de las baterias libera gases

potencialmente nocivos para la salud. Por ello, se emplearon guantes anticorte, lentes de

seguridad, mascarilla y bata de laboratorio.
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Figura 12 Obtencion del electrodo en rollo de la bateria.

Los materiales plasticos, asi como los desechos metélicos y electronicos menores, fueron
separados del resto de los componentes para su posible reciclaje en otros procesos.
Posteriormente, el rollo del electrodo se dividio en dos recipientes tras identificar las placas
del anodo y el catodo (Figuras 13 y 14). El litio se encontraba en forma de polvo mezclado
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con un material conductor de carbono (grafito). Esta mezcla se adhiere a las placas de
aluminio del catodo mediante un solvente y un aglutinante (binder). El &nodo se construye
de manera similar, con la diferencia de que el litio y el carbono se adhieren a una placa de
cobre [61].

Figura 13 Separacion de la placa del anodo, es facilmente identificable debido al color
caracteristico del cobre.

Figura 14 Separacion de la placa del catodo, el aluminio al que el componente de litio esta
adherido ayuda a identificarla.
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Ademas de las placas del &nodo y el catodo, las baterias contienen un electrolito compuesto
por una mezcla de solventes y sales organicas de litio, entre las que destacan el
hexafluorofosfato de litio (LiPFs), el perclorato de litio (LiClO4) y el hexafluoroarsenato de
litio (LiAsFs). Los solventes organicos mas comunes son el etil-metil-carbonato, el dimetil-
carbonato, el dietil-carbonato, el propileno-carbonato y el etileno-carbonato.

Finalizada la separacion de las placas, el &nodo se reservd, ya que el foco del estudio era el
catodo. Este ultimo se triturd hasta pulverizarlo para su posterior procesamiento en la etapa
de lixiviacion (Figura 15).

Figura 15 Catodo pulverizado.

5.2 Curva de calibracion de caracterizacion litio

Previo al analisis de resultados, se elabor6 una curva de calibracién utilizando perclorato de
litio (LiCIO4) y cloruro de potasio (KCI) para la preparacion de soluciones estandar. Estas
soluciones sirvieron como referencia para la construccion de la curva, permitiendo establecer

la relacion entre la corriente eléctrica generada por el litio y su concentracion en la solucion.
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Se prepararon diez soluciones estdndar con concentraciones conocidas, en un rango de
0.003125 M hasta 1 M, utilizando dimetil sulféxido (DMSO) como medio. Cada solucion se
analizé mediante voltametria de barrido lineal (VBL), aplicando un potencial eléctrico de 0
a -4 V para obtener su curva caracteristica. En la Tabla 10 se detallan las concentraciones de

las soluciones estandar empleadas en el estudio.

Tabla 10 Concentraciones de las soluciones estandar.

Medio Compuesto Concentracién (M)
0.003125
0.00625
0.0125
0.025
0.05
0.1
0.2
0.4
0.8

1

DMSO LiClO4 - KCl1

Fuente: elaborado por el autor.

Durante cada prueba de VBL, se registraron las sefiales caracteristicas del perclorato de litio
en el rango de potencial de -0 V a -4 V. Estas sefiales se graficaron para obtener una curva,
como se ilustra en la Figura 16. Adicionalmente, en la Tabla 11 se especifican las sefiales de

respuesta (corriente) obtenidas para cada solucion estandar de concentracion conocida [62].

Tabla 11 Sefiales de respuesta (corriente) para cada solucién estandar.

Concentracion molar (Y) | Corriente (X)
0.003135 8.09E®
0.00625 -3.04E*
0.0125 -3.16E™
0.025 -5.39%
0.05 -5.45E%
0.1 -5.45E™
0.2 -5.59E™
0.4 -6.13E*
0.8 -0.0016
1 -0.00146

Fuente: elaborado por el autor.
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Para generar la curva de calibracion (Figura 16), se implementé un modelo de regresion
polinémica en Python utilizando las bibliotecas numpy, matplotlib y scikit-learn. El codigo
proceso los datos experimentales de concentracion (X) y corriente (Y) de las soluciones
estandar de LiClIO4/KCI, ajustandolos a un polinomio de quinto grado mediante el método

de minimos cuadrados.

—— Corriente

0.0002 -
0.0000 —
-0.0002 —
-0.0004 —

-0.0006

Corriente

-0.0008-
-0.0010—-
-0.0012—-
-0.0014—-

-0.0016 -

: . . : . :
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
Concentracion

Figura 16 Curva de calibracion obtenida por las sefiales de corriente de las soluciones
estandar de LiClO4 y KCI.

5.3 Resultados de lixiviacion

Veintisiete muestras de catodo previamente triturado fueron lixiviadas utilizando &cido
sulfarico como agente lixiviante y peréxido de hidrégeno como catalizador. Durante el
proceso, se variaron parametros como las concentraciones del &cido y el catalizador, el
tiempo de reaccion, la temperatura, la relacion sélido-liquido y la aplicacidn de agitacion,

con el fin de evaluar su influencia en la eficiencia del proceso.
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La metodologia empleada en las pruebas de lixiviacion siguio los mismos pasos basicos para
cada muestra, modificando Gnicamente los parametros mencionados para analizar sus efectos

en la extraccion final de litio.

Preparacion de la muestra
Para iniciar una prueba de lixiviacion, fue necesario preparar la muestra de acuerdo con la
relacion solido-liquido establecida. Esto implicé pesar la masa de catodo requerida y preparar

el volumen correspondiente de soluciédn pirafia (proporcion 2:1).

Caracteristicas de la solucion pirafia

La solucion pirafia consiste en una mezcla de H2SO4 y H202, cominmente en una proporcion
de 3:1, utilizada para separar compuestos organicos unidos a un sustrato. Se trata de una
solucion altamente reactiva, acida y oxidante, por lo que su manipulacion requiere precaucion
[63]. Aunqgue en algunos casos se emplean proporciones de 4:1 e incluso 7:1, en este estudio
se utilizo exclusivamente una proporcién de 2:1 para todas las muestras. Cabe destacar que
la concentracion maxima de catalizador (H202) nunca debe superar el 50% debido a riesgos

de descomposicion violenta.

Proceso de lixiviacion
El procedimiento se realiz6 en un matraz Erlenmeyer de 250 mL, el cual se colocé sobre una
parrilla eléctrica con agitacion magnética. El sistema se mantuvo cerrado y se monitored la

temperatura mediante un termometro durante todo el tiempo de reaccion.

Post-lixiviacién y caracterizacion

Una vez finalizada la lixiviacién, la muestra se lavo tres veces mediante centrifugacion para
eliminar el exceso de solucion pirafia. Posteriormente, se caracterizd6 mediante voltametria
de barrido lineal (VBL), utilizando dimetil sulfoxido (DMSO) como medio debido a sus
propiedades como solvente.
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Segun lo reportado en la literatura, la sefial esperada para un compuesto de litio (LiCIO4) se
ubicaen -1.5 V. Por ello, la caracterizacion con VBL se llevo a cabo en un rango de potencial

eléctrico de 0 a -4 V, garantizando asi la deteccion de la sefial correspondiente al litio [62].

La muestra 1 consistié en una solucion con una proporcion de 33 g/L de catodo pulverizado
y agua desmineralizada. Las condiciones de lixiviacion aplicadas fueron las siguientes:
H2S04 4M, H0> al 30%, con un control de temperatura entre 70°C y 80°C. La temperatura
se registro al inicio, a la mitad y al final del proceso para finalmente obtener una temperatura
promedio durante todo el proceso. El tiempo de reaccion fue de 30 minutos. Casi
inmediatamente después de iniciada la reaccion, se observo una coloracion rojiza en la
solucion, fendomeno documentado previamente por Zhang [34] en procesos de lixiviacion con
HCI. La reaccion se llevo a cabo en un matraz sellado para evitar pérdidas de agua por
evaporacion durante el calentamiento, lo cual podria alterar las concentraciones de acido y
perdxido. Cabe destacar que este procedimiento se repitio 27 veces para el resto de las

muestras, ajustando diferentes condiciones experimentales para cada una de ellas.

Los resultados de la VBL para la muestra 1 se presentan en la Figura 17. Mediante el software
Origin 2018 (version 9.5), se realiz6 un analisis automatico de sefiales. El anlisis de sefiales
reveld sefiales de litio no detectables visualmente, considerando aquellos cercanos a -1.5 V
segun lo reportado en la literatura [62]. La Figura 18 ilustra un ejemplo de las sefiales
obtenidas para la muestra 1, identificando una respuesta de corriente de -6.93e-04 mAh en el
eje X. Con este dato, se interpol6 la informacion utilizando un codigo de Python (ver Anexo
B) basado en regresion lineal, lo que permitio resolver la ecuacion polinémica de la curva de
calibracion mencionada en la seccion anterior. Como resultado, se determiné una
concentracion de litio en la muestra lixiviada equivalente a un porcentaje de extraccion del
84.65%.
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Figura 17 Respuesta de la corriente en la muestra 1 caracterizada por VBL con un potencial
eléctrico de 0 a -4V.
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Figura 18 Ejemplo de las sefiales obtenidas en Origin con el analisis de picos (muestra 1).
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En la Tabla 12 se resumen las condiciones de lixiviacion aplicadas a cada muestra, junto con

los resultados finales de la caracterizacion de litio.

Tabla 12 Condiciones de lixiviacion de LIBs para muestras de catodo.

Concentracion

Relacion | Tiempo ° Agitacion i
Muestra (g/L) (mirf)) Temperatura (°C) 10S0: | 1O, %rpm) % Litio
M) | vol.%
1 33 30 77 4 30 0 84.65
2 33 60 102 4 30 0 23
3 33 60 100 4 30 300 88.62
4 33 60 105 4 30 300 23.66
5 33 30 77 2 20 300 88.06
6 33 30 84 2 20 0 66.75
7 33 60 80 1 30 300 20.31
8 25 60 24 18.75 50 0 40.08
9 120 30 79 1 30 300 12.9
10 30 30 79 2 2 300 98.23
11 30 60 82 2 6 300 27.18
12 50 30 65 3 5 300 14.24
13 50 60 63 3 5 300 13.9
14 60 60 60 1.5 2 300 14.4
15 30 60 68 2 2 300 25.76
16 33 30 80 4 30 0 84.5
17 33 60 67 4 30 0 23
18 33 60 67 4 30 300 88.2
19 33 60 90 4 30 0 233
20 33 30 83 2 20 0 88.9
21 33 30 92 2 20 0 66.5
22 33 60 93 1 30 0 20.6
23 33 30 94 2 20 0 66.75
24 30 30 80 2 2 300 99.9
25 30 60 90 2 6 300 52.6
26 50 30 70 3 5 300 14.24
27 50 60 70 3 5 300 13.9

Fuente: Elaborado por el autor.

Discusion de resultados

Las concentraciones de H>SOs y H.O> son las variables determinantes del estudio.

Considerando las muestras 1, 3, 5y 10, que resultaron en las mayores concentraciones de

litio, se concluye que el rango 6ptimo para el H2SO4 se encuentra entre 2 a 4 M. En el caso
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de la concentracion de H>O. varia ampliamente, reportando buenos resultados a
concentraciones bajas entre 2 a 6 vol.% como mencionan Jung [44] y Chen [45], esto se
observa en la muestra D10. Sin embargo, las muestras 1, 3, 5 y 10 evidencian que es
preferible usar concentraciones mayores a partir de 15 hasta 30 vol.%, tal como lo
recomiendan Fan [47] y Shin [35].

No obstante, es crucial seguir las recomendaciones de seguridad y evitar concentraciones
superiores al 50 vol.% debido al riesgo de reacciones violentas y peligrosas al mezclarse con
H>SOa.

En cuanto al tiempo, la eficiencia de extraccion de litio alcanza niveles elevados a partir de
los 10 a 30 minutos de reaccién como reportan las investigaciones de Shin [35] y Fan [47].
Con los resultados de este estudio, no se observa un aumento en la concentracion de litio al
extender el tiempo de reaccion, como en las muestras 2, 7, 11, 17, 19, 22 y 27 por mencionar
algunos ejemplos. Tomando lo dicho en consideracion, el exceder 30 minutos de lixiviacion
no garantiza mayor concentracion de litio, sino que, la eficiencia de extraccion depende de

la combinacidn de los valores dptimos de todas las variables.

Contrario al tiempo, la temperatura si influye significativamente en la eficiencia. Se propone
que la temperatura varie entre 60 a 80 °C. Sin embargo, los resultados de las muestras 1, 3,
5, 6, 10, 16, 20 y 24 sugieren que la lixiviacion tiene mejor desempefio a temperaturas
cercanas a 80 °C, lo que es confirmado con los resultados de las muestras 12, 13, 14, 15, 17,
26y 27 que con temperaturas cercanas a 60 °C presentaron las concentraciones mas bajas de
litio. En cuanto a la muestra 7 a pesar de que la temperatura fue de 80 °C, se concluye que la

eleccion de baja concentracion de H2SO4 fue el factor limitante en la extraccion.

Vieceli [46] menciona que la relacion sélido-liquido (S/L) debe mantenerse entre 15y 800
g/L, Shin [35] recomienda que la relacion S/L no debe ser mayor a 50 g/L, de lo contrario, la
eficiencia podria decaer. No obstante, no concluyen que sea un factor que afecte
significativamente en el resultado final. El andlisis global de este estudio afirma lo
mencionado con anterioridad, ya que esta variable no muestra impacto positivo o negativo

en los resultados mientras se encuentre dentro de los valores dichos.
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Por otra parte, los trabajos de investigacion no mencionan los efectos de la agitacion en el
proceso, e igual que en este estudio, no se reporta efecto alguno en los resultados. Si bien
podria ayudar a mejorar el contacto entre el catodo y el agente lixiviante durante la reaccion,

no es una variable esencial y puede ser omitida sin afectar la eficiencia de extraccion.

Simplificando el andlisis de resultados, se encontr6 que las condiciones 6ptimas para mejorar
la extraccion de litio son las siguientes: concentracion 2 a 4 M de H2SOa, concentracién 15
a 30 vol.% de H202, 30 min de tiempo, temperatura a 80 °C, relacion S/L entre 15 a 50 g/L
y 300 rpm en caso de elegir agregar agitacion. Con la combinacion de estas variables se

garantiza un mejor desempefio del proceso.

5.4 Caracterizacion de aguas residuales

Cada una de las muestras utilizadas para la extraccion de litio gener6 agua residual, la cual
fue caracterizada segun la metodologia descrita en el capitulo anterior. Los resultados

correspondientes a cada muestra se presentan en la Tabla 13.

Tabla 13 Resultados de la caracterizacion de las aguas residuales obtenidas en el proceso de
extraccion de litio por muestra.

M | o Acidez TDS Sulfatos Propiedades organolépticas

(CaCOs3 mg/L) (mg/L) (mg/L) Color Olor Turbidez

1 137 470 393 >100

2 2.59 180 655 >100

3 137 190 752 >100

4 227 780 972 >100

5 3.02 150 514 ~100 Leve

6 2.44 910 137 100 | coloracion . Con

7 | 497 80 397 >100 roa Imitante y 1 ticulas

8 2.44 910 137 45 penetrante | g tantes

9 4.84 475 184 45

10 2 400 184 45

11 533 500 184 85

12 3 900 145 >100 Incoloro

13 3 900 145 >100
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14 5 900 145 >100
15 900 145 >100

16 1 470 391 ~100

17 25 180 655 >100

18 25 180 655 >100

19 | 227 780 972 >100

20 | 3.02 150 514 >100 Leve
21 2.4 910 137 >100 COI‘ER.‘;IO“
2 49 30 397 ~100 <

23 2.44 910 137 >100

24 2 400 184 45

25 3 500 184 85 Incoloro
26 3 900 145 ~100

27 3 900 145 ~100

Fuente: Elaborado por el autor.

Discusion de resultados de la caracterizacion de aguas residuales

De acuerdo con la NOM-127-SSA1-2021, entre las variables analizadas, existen valores que
exceden los limites maximos permisibles establecidos por la norma. ElI pH de las aguas
residuales debe encontrarse entre 6.5 y 8.5 unidades; sin embargo, ninguna de las muestras
cumple con este requisito, ya que todas presentan valores de pH acido, lo que indica la

necesidad de un tratamiento de neutralizacion previo a su disposicion final.

En cuanto a la acidez, expresada en unidades de CaCOs mg/L equivalentes, los valores
oscilan entre 80 y 910 mg/L. La NOM-127-SSA1-2021 establece un limite maximo
permisible de 500 mg/L para cumplir con el criterio minimo de desecho, por lo que algunas

muestras superan este parémetro.

Respecto a los solidos totales disueltos (TDS), el limite maximo permisible segun la norma
oficial es de 1000 mg/L. En este caso, todas las muestras cumplen con el criterio establecido.
No obstante, este factor debe considerarse con atencion, ya que un aumento en la relacion
solido-liquido durante el proceso de extraccion de litio podria alterar directamente la
concentracion de TDS en el agua residual. De ser necesario, se sugeriria un tratamiento de

sedimentacion o filtracion para eliminarlos antes de su disposicion final.
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Para los sulfatos, la norma establece un limite maximo de 400 mg/L. En las muestras
analizadas, la mayoria supera los 100 mg/L, pero no fue posible determinar los valores
exactos debido a que la escala de medicion del kit de sulfatos era inferior a la requerida. Se
recomienda realizar un nuevo analisis con un kit de medicion adecuado al rango necesario o
emplear un método de dilucion para obtener mediciones precisas. Esto permitiria determinar

si el agua residual requiere un tratamiento adicional para la remocion de sulfatos.

En lo que se refiere a las propiedades organolépticas, la NOM-127-SSA1-2021 no establece
estandares especificos. Sin embargo, se sabe que el agua potable debe ser inodora, incolora,
insipida y sin turbidez. En este estudio experimental, se evaluaron tres de estas propiedades:
color, olor y turbidez. Se omitio el sabor debido al conocimiento de la presencia de
contaminantes derivados del proceso de lixiviacion de metales, en el que se utilizo &cido

como agente lixiviante.

En las muestras analizadas, se detectd un olor irritante y penetrante, producto de la reaccién
del &cido sulfurico con otros elementos. En cuanto al color, este vario desde incoloro hasta
una leve tonalidad rojiza, posiblemente causada por reacciones de oxidacion-reduccion de

los metales presentes en el catodo de las baterias.

Midiendo la turbidez de las muestras de agua residual como propiedad organoléptica, se
observan particulas flotantes en el agua que evitan que el agua sea cristalina como deberia
serlo en agua potable, asi como turbidez causada por la misma coloracion rojiza antes descrita
que impide el paso libre de la luz a través del agua.

En cuanto a la turbidez, se observaron particulas suspendidas en el agua, lo que impide que
esta sea cristalina, como deberia ser en el caso de agua potable. Asimismo, la coloracion
rojiza mencionada limita el paso de la luz a través de la muestra, lo que contribuye al aumento

de la turbidez.
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5.5 Disefo del corpus de datos

Los resultados obtenidos en la etapa de lixiviacion demuestran que las configuraciones de
los parametros de lixiviacion aplicados han sido efectivos para la extraccion de litio a partir
de baterias usadas, lo cual representa un avance significativo en el aprovechamiento de estos
residuos. Los datos recopilados constituyen la base fundamental para el disefio y construccion

del corpus de datos, producto final de esta investigacion.

Seleccion y validacion de atributos
Para la creacion del corpus de datos, se seleccionaron todos los atributos utilizados en el
proceso de extraccion de litio, junto con aquellos correspondientes a la caracterizacion de las
aguas residuales, resultando en un total de once atributos. En la etapa de extraccion de litio
los siguientes fueron los atributos seleccionados para ser incorporados como parte del corpus
de datos:

e Relacion solido-liquido

e Tiempo

e Temperatura

e Concentracion del agente lixiviante (H2SO4)

e Concentracion del catalizador (H202)

e Agitacion

e Porcentaje de extraccion de litio

Como se menciono, el proceso de extraccion de litio genera aguas residuales, las cuales
fueron analizadas conforme a la normatividad mexicana (NOM-127-SSA1-2021). Los
analisis se basaron en la generacion de contaminantes derivados de los reactivos utilizados,
definiendo asi los siguientes atributos para la caracterizacion de las aguas residuales:

e Sulfatos

° pH

e Solidos totales disueltos

o Acidez

e Color
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e Olor
e Turbidez

La tabla 14 resume las descripciones breves de los once atributos mencionados para la

conformacién del corpus de datos, asi como el rango aproximado de valores esperados para

cada uno de ellos. La estructura final del corpus con todos los datos obtenidos por

experimentacion y literatura se encuentran en el anexo D.

Tabla 14 Descripcion de los atributos que conforman el corpus de datos y los rangos de

valores que pueden tomar.

Atributo

Descripcion

Relacion solido-liquido

Proporcion entre la cantidad de masa del solido y
volumen del liquido.
Rango recomen: 25 — 120 g/L

Tiempo

Tiempo de reaccidn en el proceso de lixiviacion.
Rango: 30 — 60 min

Temperatura

Temperatura controlada en el proceso de lixiviacion.
Rango: 70 — 100 °C

Concentracion de H2SOg4

Concentracion molar del agente lixiviante.
Rango:1-4M

Concentracion de H,0»

Concentracion porcentaje volumen del catalizador.
Rango: 2 — 30 vol.%

Agitacion

Agitacion magnética.
Rango: 0 — 300 rpm

Porcentaje de extraccion de Li

Porcentaje final del litio extraido en el proceso de
lixiviacion. Depende de la combinacién de valores de los
atributos anteriores.

Rango recomendado: > 80%

Sulfatos

Concentracion de iones sulfato SO4% en el agua residual.
Rango: 45 — >100 mg/L

pH

Medida de acidez o alcalinidad de una sustancia.
Rango: <7

Sélidos totales disueltos

Cantidad total de sales, minerales y metales disueltos en
una disolucion. Es un indicador de la carga contaminante.
Rango: 100 — 900 mg/L

Acidez

Capacidad de una solucion para donar protones (iones de
hidrégeno).
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Rango: 80 — 900 CaCOs mg/L

Propiedad organoléptica visual.

Color ., ..
Rango: Incoloro a coloracion rojiza.

Propiedad organoléptica sensorial.

Olor e
Rango: Olor acido, irritante y/o penetrante.

Grado de transparencia del agua, afectado por la
Turbidez presencia de particulas solidas en suspension.
Rango: Sin particulas a presencia de particulas flotantes.

Fuente: Elaborado por el autor.

Fuentes de datos y algoritmos aplicados

La estructura final del corpus permitira no solo evaluar los datos experimentales, sino
también validar algoritmos de aprendizaje supervisado. Estos algoritmos facilitaran el
analisis de los datos generados y permitiran realizar predicciones sobre nuevos conjuntos de
datos o interpolar informacién faltante dentro del mismo corpus, optimizando asi el

aprovechamiento de la informacién recolectada.

En el Anexo C se incluye el codigo en Python de los algoritmos de aprendizaje supervisado
implementados, asi como el proceso de lectura del corpus de datos. Esta implementacion
permitird verificar la eficiencia y precision de cada algoritmo en funcién de los atributos
definidos, asegurando que el corpus sea una herramienta robusta para futuras investigaciones
en el ambito de la recuperacién de litio y el tratamiento de aguas residuales asociadas.

Este enfoque busca contribuir al desarrollo de métodos mas eficientes y precisos para la

extraccion de litio, ademas de promover la sostenibilidad en el reciclaje de baterias usadas.

Analisis de correlacion entre atributos

Para descartar redundancias, se realizé un analisis de correlacion entre los atributos. Este
andlisis identifica si existen atributos cuyos datos aporten informacién similar al utilizar el
corpus para clasificacién con algoritmos de aprendizaje supervisado. Tedricamente, un
resultado >0.9 indica redundancia, lo que sugiere la eliminacién de uno de los atributos

involucrados, mientras que valores cercanos a 0 indican ausencia de correlacion.
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El analisis se ejecutd en dos etapas: una para los atributos del proceso de extraccion de litio

y otra para los de caracterizacion de aguas residuales. Los resultados se presentan en las

Figuras 19 y 20, respectivamente.

Correlacion entre atributos

1.0
Relacién S/L 0.075 0.029 0.27
0.8
Tiempo
P - 0.6
Temperatura - 0.4
Acido 0.2
sulfurico
Perdxido de
hidrégeno
Agitacion 0.11

Relacién S/L -
Tiempo
Temperatura
Acido
sulfurico
Perdxido de
hidrégeno
Agitacion

Figura 19 Resultados del anlisis de correlacion entre los atributos del proceso de

lixiviacion de litio.
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Correlacion entre features
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Figura 20 Resultados del analisis de correlacion entre los atributos de la caracterizacién de
aguas residuales.

En ninguno de los casos las correlaciones superaron el umbral de 0.9, lo que confirma que
no es necesario eliminar atributos y que cada uno aporta informacién relevante al corpus.

Esto mejora la eficiencia en la clasificacion con algoritmos de aprendizaje supervisado.

Cabe destacar que, en la Figura 19, los atributos con mayor correlacion (0.45) fueron el
tiempo y la concentracion de H>SO4. Aunque este valor es bajo, en caso de confusion, se
aclara que, segun los resultados experimentales y la literatura, ambas variables estan
directamente relacionadas y se complementan para optimizar la eficiencia en la extraccion

de litio.

Resultados de los algoritmos aplicados
La tabla 14 muestra los resultados de eficiencia obtenidos al entrenar con el corpus de datos
los siguientes algoritmos de aprendizaje supervisado:

e Regresion logistica

e Arbol de decision

e Vecinos mas cercanos KNN
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e Andlisis discriminante lineal
e (Gaussian

e Maquina de soporte vectorial

Tabla 15 Resultados de eficiencia de los algoritmos de aprendizaje supervisado entrenados

con el corpus de datos.

Eficiencia del conjunto

Eficiencia del conjunto

Algotime de entrenamiento (%) de prueba (%)
Regresion logistica 80 79
Arbol de decision 100 92
K vecinos més cercanos 84 81
Analisis discriminante lineal 84 80
Gaussian 83 79
Magquina de soporte vectorial 86 79

Fuente: elaborado por el autor.

Validacion de resultados

Los resultados del conjunto de prueba son los utilizados para medir la eficiencia predictiva

de los algoritmos. Con el fin de validar dichos resultados, se ejecutd una prueba empleando

el algoritmo de arbol de decision (Anexo C), seleccionado por presentar el mayor porcentaje

de eficiencia.

Como caso ilustrativo, se utilizaron los datos de la muestra 18, tomando el porcentaje de

extraccion de litio como la clase a predecir y el resto de los atributos como variables de

clasificacion. Segun los resultados asociados a esta muestra, el valor esperado de extraccion

era del 88%. Al introducir los datos en el modelo, se obtuvo el siguiente resultado (figura

21):
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Ingrese los valores para clasificacion (deje vacio para NaN):
relacion_sl: 33

tiempo: 60

temperatura: 67

conc_acido: 4

conc_hidrox: 30

agitacion: 300
ph_agua: 2.5
acidez: 180
solidos: 655
sulfatos: 100

Valor estimado de litio: 85.00

Figura 21 Resultado de prueba de validacion usando el algoritmo &rbol de decision para
prediccion del porcentaje de extraccion de litio en muestra 18.

Como puede observarse, el valor estimado por el algoritmo de arbol de decision fue del 85%,
el cual resulta muy proximo al 88% esperado. Esto demuestra que el corpus de datos
empleado es robusto y relevante para el entrenamiento adecuado de algoritmos de

aprendizaje supervisado, lo que permite realizar predicciones confiables con nuevos datos.
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Capitulo

6 Conclusiones, recomendaciones y trabajos futuros

6.1 Conclusiones

Se logro el cumplimiento del objetivo general de este proyecto al disefiar exitosamente un
corpus de datos que integra variables clave del proceso de reciclaje hidrometalurgico de litio
en baterias, utilizando &cido sulfrico como agente lixiviante, asi como variables de la

caracterizacion de las aguas residuales generadas por este método.

El disefio del corpus de datos permitio seleccionar los atributos adecuados para el
entrenamiento de modelos de aprendizaje supervisado, lo que facilita su uso en la prediccion
de variables con nuevos datos. Ademas, el corpus no solo posibilitd la prediccidn de variables
futuras, sino también de datos faltantes dentro de la informacion que lo conforma. Asimismo,

ofrece la flexibilidad necesaria para que cualquier atributo pueda ser la clase a predecir.

También se cumplieron los objetivos especificos:

e Objetivo 1. Se obtuvieron datos experimentales representativos del proceso de
extraccién de litio mediante experimentacion en laboratorio, complementados con
informacion de la literatura referenciada. De igual forma, se recopilaron datos
experimentales de la caracterizacién del agua residual generada en el proceso, lo que

permitio formalizar la relacion entre ambos aspectos.
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e Objetivo 2: Se definieron los atributos criticos del corpus de datos (once en total),
seleccionados mediante el andlisis de la literatura y confirmados mediante un andlisis
estadistico (correlacion de atributos).

e Objetivo 3: Se implementaron con éxito seis algoritmos de aprendizaje supervisado

para validar la utilidad del corpus, obteniendo resultados predictivos aceptables.

Dado que el corpus de datos demostrd ser adecuado para su uso con los seis algoritmos de
aprendizaje supervisado evaluados, se confirma el cumplimiento de la hipotesis de esta
investigacion. Esto se debe a que el corpus contiene informacion robusta que caracteriza tanto

el proceso de reciclaje de litio por hidrometalurgia como las aguas residuales generadas.

Relevancia del estudio

Este trabajo contribuye a formalizar la relacion entre dos aspectos criticos, pero poco
explorados en la literatura: el reciclaje hidrometaltrgico de litio y la caracterizacion
sistematica de sus aguas residuales. Si bien la hidrometalurgia se promueve como una
alternativa sostenible para recuperar litio de baterias usadas, evitando su disposicion final y
reduciendo la demanda de mineria primaria, su impacto ambiental secundario, asociado a la
generacion de efluentes contaminados (con metales pesados, &cidos residuales o sales), ha
sido subestimado en estudios previos. La falta de protocolos estandarizados para analizar
estos residuos liquidos representa un vacio técnico y normativo, ya que su manejo inadecuado
puede derivar en no conformidades con regulaciones ambientales. Al disefiar un corpus de
datos que integra ambos temas, esta investigacion no solo optimiza la eficiencia del reciclaje,
sino que también propone un marco cuantificable para evaluar y mitigar riesgos ambientales,
alinedndose con los principios de la economia circular y la responsabilidad legal en la gestion

de residuos industriales.

95



6.2 Recomendacionesy trabajos futuros

Se recomienda continuar ampliando la informacién del corpus de datos, tanto con nuevos
datos experimentales como con aquellos disponibles en la literatura, para robustecer ain mas

su estructura y mejorar la etapa de entrenamiento de los algoritmos de aprendizaje.

El disefio del corpus de datos deja abierta la posibilidad de incorporar nuevas variables, como
el uso de diferentes agentes lixiviantes, mencionados en el marco tedrico del trabajo.
Actualmente, el corpus se limita al &cido sulfurico, pero podria modificarse para incluir otros

acidos organicos e inorganicos en la extraccion de litio.

Asimismo, el disefio es escalable para recopilar informacion del proceso primario de
extraccion de litio, es decir, la mineria. Esto permitiria contar con una herramienta técnica

integral para este proceso.
Sin embargo, la metodologia del disefio del corpus no se limita exclusivamente al reciclaje
de litio y la caracterizacion de sus aguas residuales, sino que puede aplicarse al desarrollo de

corpus de datos en otras areas de investigacion.

Finalmente, también se sugiere explorar el uso del corpus en técnicas de aprendizaje

automatico no supervisado, con el fin de identificar patrones implicitos en los datos.
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Anexo A

Marco legal ambiental

Ley General del Equilibrio Ecoldgico y Proteccion al Ambiente

ARTICULO 92.- Con el propésito de asegurar la disponibilidad del agua y abatir los niveles
de desperdicio, las autoridades competentes promoveran el ahorro y uso eficiente del agua,
el tratamiento de aguas residuales y su reuso.

Articulo reformado DOF 13-12-1996

ARTICULO 121.- No podran descargarse o infiltrarse en cualquier cuerpo o corriente de agua
0 en el suelo o subsuelo, aguas residuales que contengan contaminantes, sin previo
tratamiento y el permiso o autorizacion de la autoridad federal, o de la autoridad local en los
casos de descargas en aguas de jurisdiccion local o a los sistemas de drenaje y alcantarillado

de los centros de poblacion.

ARTICULO 122.- Las aguas residuales provenientes de usos publicos urbanos y las de usos
industriales o agropecuarios que se descarguen en los sistemas de drenaje y alcantarillado de
las poblaciones o en las cuencas rios, cauces, vasos y demas dep0sitos o corrientes de agua,
asi como las que por cualquier medio se infiltren en el subsuelo, y en general, las que se
derramen en los suelos, deberan reunir las condiciones necesarias para prevenir;

Pérrafo reformado DOF 13-12-1996

I.  Contaminacidon de los cuerpos receptores;
Il.  Interferencias en los procesos de depuracion de las aguas; y
I1l.  Trastornos, impedimentos o alteraciones en los correctos aprovechamientos, o en el

funcionamiento adecuado de los sistemas, y en la capacidad hidraulica en las cuencas,
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cauces, vasos, mantos acuiferos y demas depdsitos de propiedad nacional, asi como

de los sistemas de alcantarillado.

Ley de Aguas Nacionales

ARTICULO 1. La presente Ley es reglamentaria del Articulo 27 de la Constitucion Politica
de los Estados Unidos Mexicanos en materia de aguas nacionales; es de observancia general
en todo el territorio nacional, sus disposiciones son de orden publico e interés social y tiene
por objeto regular la explotacion, uso o aprovechamiento de dichas aguas, su distribucién y
control, asi como la preservacion de su cantidad y calidad para lograr su desarrollo integral

sustentable.

ARTICULO 96 BIS 1. Las personas fisicas 0 morales que descarguen aguas residuales, en
violacion a las disposiciones legales aplicables, y que causen contaminacion en un cuerpo
receptor, asumiran la responsabilidad de reparar o compensar el dafio ambiental causado en
términos de la Ley de Aguas Nacionales y su Reglamento, sin perjuicio de la aplicacion de
las sanciones administrativas, penales o civiles que procedan, mediante la remocién de los
contaminantes del cuerpo receptor afectado y restituirlo al estado que guardaba antes de
producirse el dafio.

Parrafo reformado DOF 07-06-2013

ARTICULO 118 BIS 2. En caso de existir riesgo inminente, dafio, deterioro a la salud, a las
aguas nacionales, a los bienes a que se refiere el articulo 113 de esta ley, a la biodiversidad
0 a los ecosistemas vinculados con el agua, la autoridad del agua o la Procuraduria en el
ambito de sus respectivas competencias, podran realizar de manera inmediata alguna o

algunas de las siguientes medidas:

I.  Clausura temporal del aprovechamiento de aguas nacionales.
Il.  Suspension de las actividades que dan origen al proceso generador de las descargas

de aguas residuales.
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I1l.  Promover ante las autoridades de proteccién civil y seguridad publica de los
gobiernos Federal, de los estados, del Distrito Federal y de los municipios, la
adopcion de medidas urgentes incluidas el aseguramiento de bienes, remocién o
demolicién de infraestructura, con el objeto de proteger la vida y los bienes de las

personas.
Las medidas establecidas en las fracciones | y Il se mantendran hasta el momento en que

cesen las condiciones que dieron motivo al establecimiento de las mismas.
Articulo adicionado DOF 08-06-2012
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Anexo B

Cddigo en Python: curva de caracterizacion y concentracion de

litio

g w N

~J O

11
12

13
14
15

16
17

18
19

20
21
22

23
24
25
26
27

28
29
30

import numpy as np

import matplotlib.pyplot as plt

from sklearn.preprocessing import PolynomialFeatures
from sklearn.linear model import LinearRegression
from sklearn.metrics import r2 score

Datos originales

np.array([0.00313, 0.00625, 0.0125, 0.025, 0.05, 0.1,

, 0.4, 0.8, 1]1).reshape(-1, 1)

np.array([8.0928E-5, 5.3197E-5, 5.3197E-5, -2.4335E-4, -
615E-4, -6.6355E-4, -0.0013, -0.0015, -0.00154, -0.001511)

w <K O X =

.2
.9

# Crear caracteristicas polinomicas

grado _polinomio = 5 # Puedes cambiar este valor a 3, 4, etc.
para aumentar el grado del polinomio

poly = PolynomialFeatures (degree=grado polinomio)

X poly = poly.fit transform(X)

# Crear y entrenar el modelo de regresion polinomica
model = LinearRegression ()
model.fit (X poly, Y)

# Predecir valores Y utilizando el modelo polinomico
Y pred = model.predict (X poly)

# Calcular el error cuadratico R"2
r2 = r2 score (Y, Y pred)

# Graficar los datos y la curva de regresion polinomica
plt.scatter (X, Y, color='blue', label='Corriente')
plt.plot (X, Y pred, color='red', label=f'Modelo de
regresion')

plt.xlabel ('Concentracion (M) ")

plt.ylabel ('Corriente (A)"')

plt.title('Curva de calibracion de Litio'")

plt.legend()

# plt.show()

# Imprimir la ecuacion del polinomio y el R"2

coeficientes = model.coef
intercepto = model.intercept
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31

32

33

34
35

36

37

38

39

40
41

42

43

print (f'Ecuacion del polinomio: Y = {" + ".join([f"{coef} *
X {i}" for i, coef in enumerate (coeficientes)])} +
{intercepto} ")

print (f'Error cuadratico R"2: {r2}'")

# Funcion para predecir la concentracion dado un valor de
corriente
def predecir concentracion(corriente):
# Esta funcion necesita resolver la ecuacion polinomica
inversa
# Aqui se utiliza un método numerico para encontrar la raiz
de la ecuacion polinomica
from scipy.optimize import fsolve
def polinomio inverso (X) :
a. return sum(coef * X**i for i, coef in
enumerate (coeficientes)) + intercepto - corriente
return fsolve (polinomio inverso, 0) [0]

# Ejemplo de prediccion
corriente nueva = float (input('Ingresa el valor de X:'))

concentracion predicha =
predecir concentracion (corriente nueva)
print (f'La concentracion es: {concentracion predicha}')
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Anexo C

Cddigo en Python: clasificadores de aprendizaje supervisado

para prediccion usando corpus de datos

Moédulo Graficar
1 import pandas as pd
2 from sklearn.model selection import train test split
3 from sklearn.preprocessing import MinMaxScaler
4 from sklearn.linear model import LogisticRegression
5 from sklearn.tree import DecisionTreeClassifier
6 from sklearn.neighbors import KNeighborsClassifier
7 from sklearn.discriminant analysis import

LinearDiscriminantAnalysis

8 from sklearn.naive bayes import GaussianNB
9 from sklearn.svm import SVC
10 from sklearn.impute import SimplelImputer
11 from sklearn.ensemble import HistGradientBoostingClassifier
12 import numpy as np
13 class MisGraficas:
14 pass
15 def  init (self):
16 self.data=None
17 def read csv espacios(self, path):
18 self.read csv(path, " ")
19 def read csv tab(self, path):
20 self.read csv(path, "\t")
21 def read csv(self, path, delimiter):
22 self.data=pd.read csv(path, delimiter=delimiter)
23 class ProcesadorDatos:
24 def  init (self, data, atributo, feature names):
25 self.data=data
26 self.atributo = atributo
27 self.feature names = feature names
28 self.X = None
29 self.y = None
27 def dividir(self):

28 self.X

self.data[self.feature names]
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29 self.y = self.data[self.atributo]
30 self.X train, self.X test, self.y train, self.y test =
train test split(
1 self.X, self.y, random state=0
31)

32 class Clasificador:
33 pass
34 def  init (self):
35 self.data=None
36 self.X train normalizado = None
37 self.X test normalizado = None
38 self.y train = None
39 self.y test = None
40 self.imputer X = SimplelImputer (strategy="mean")
41 self.imputer y = SimplelImputer (strategy="most frequent")
42 self.modelo = None
43 self.modelo = None # Almacenar el modelo seleccionado
44 self.scaler = None # Almacenar escalador para normalizar
datos

45 def normalizar(self, X train, X test, y train, y test):
46 # Imputar valores faltantes en X
47 X train = self.imputer X.fit transform(X train)
48 X test = self.imputer X.transform(X test)

49 # Convertir y train e y test a arrays de numpy antes de
reshape

50 y train array = y train.values if hasattr(y train,
'values') else np.array(y train)

51 y test array = y test.values if hasattr(y test,
'values') else np.array(y test)

52 # Imputar valores faltantes en y
53 y train imputed =
self.imputer y.fit transform(y train array.reshape (-1,
1)) .ravel ()
54 y test imputed =
self.imputer y.transform(y test array.reshape (-1,
1)) .ravel()

55 # Normalizar X
56 self.scaler = MinMaxScaler ()
57 self.X train normalizado =
self.scaler.fit transform(X train)
58 self.X test normalizado = self.scaler.transform(X test)
59 self.y train = y train imputed
60 self.y test = y test imputed
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61 def clasificar(self, algoritmo) :
62 1if "Regression" in algoritmo:

63
64

65

66
67

68

69

logreg = LogisticRegression ()
logreg.fit(self.X train normalizado,
self.y train)
logreg.fit(self.X train normalizado,
self.y train)
self.modelo = logreg
print ('Accuracy of Logistic regression classifier
on training set: {:.2f}'
a. .format (logreg.score(self.X train norma
lizado, self.y train)))
print ('Accuracy of Logistic regression classifier
on test set: {:.2f}'
a. .format (logreg.score(self.X test normal
izado, self.y test)))
print ()

70 elif "DecisionTree" in algoritmo:

71

72
73
74

75

76

clf =
DecisionTreeClassifier().fit(self.X train normali
zado, self.y train)
clf.fit(self.X train normalizado, self.y train)
self.modelo = clf
print ("Accuracy of Decision Tree classifier on
training set: {:.2f}"
a. .format(clf.score(self.X train normaliz
ado, self.y train)))
print ("Accuracy of Decision Tree classifier on
test set: {:.2f}'
a. .format (clf.score(self.X test normaliza
do, self.y test)))
print ()

77 elif "KNeighbors" in algoritmo:

78
79
80
81
82

83

84

knn = KNeighborsClassifier ()
knn.fit (self.X train normalizado, self.y train)
knn.fit (self.X train normalizado, self.y train)
self.modelo = knn
print ("Accuracy of K-NN classifier on training
set: {:.2f}"
a. .format (knn.score(self.X train normaliz
ado, self.y train)))
print ("Accuracy of K-NN classifier on test set:
{:.2f}"
a. .format (knn.score(self.X test normaliza
do, self.y test)))
print ()

85 elif "LinearDiscriminant" in algoritmo:
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93 elif

101

86 lda = LinearDiscriminantAnalysis ()
87 lda.fit (self.X train normalizado, self.y train)
88 lda.fit (self.X train normalizado, self.y train)
89 self.modelo = lda
90 print ("Accuracy of LDA classifier on training
set: {:.2f}"
a. .format(lda.score(self.X train normaliz
ado, self.y train)))
91 print ('Accuracy of LDA classifier on test set:
{:.2f}"
a. .format(lda.score(self.X test normaliza
do, self.y test)))
92 print ()

"Gaussian" in algoritmo:
94 gnb = GaussianNB ()
95 gnb.fit(self.X train normalizado, self.y train)
96 gnb.fit (self.X train normalizado, self.y train)
97 self.modelo = gnb
98 print ('"Accuracy of GNB classifier on training
set: {:.2f}"
a. .format (gnb.score(self.X train normaliz
ado, self.y train)))
99 print ("Accuracy of GNB classifier on test set:
{:.2f£}"
a. .format (gnb.score(self.X test normaliza
do, self.y test)))
100 print ()

elif "SVM" in algoritmo:
102 svm = SVC ()

103 svm.fit (self.X train normalizado,
self.y train)
104 self.modelo = svm
105 self.scaler = MinMaxScaler ()
106 print ('"Accuracy of SVM classifier on training

set: {:.2f}"
a. .format (svm.score(self.X train normaliz
ado, self.y train)))
107 print ("Accuracy of SVM classifier on test
set: {:.2f}"
a. .format (svm.score(self.X test normaliza
do, self.y test)))
108 print ()

class Predictor:
def init (self, clasificador, features, discretizer,

self.clasificador = clasificador

109
110
y_ imputer) :
111
112

self.features = features

110



113 self.discretizer = discretizer
114 self.y imputer = y imputer
115 def ingresar datos manual (self):
116 print ("\nIngrese los valores para clasificacion
(deje vacio para NaN) :")
117 datos = {}
118 for feature in self.features:
1 wvalor = input (f"{feature}: ")
2 datos[feature] = [float(valor) 1if wvalor else
np.nan]
119 return pd.DataFrame (datos)
120 def predecir nuevos datos(self, nuevos datos):
121 # Normalizar los nuevos datos como se hizo con los
datos de entrenamiento
122 nuevos_datos_ imputados =
self.clasificador.imputer X.transform(nuevos datos)
123 nuevos datos normalizados =
self.clasificador.scaler.transform(nuevos datos imputado
s)
124 # Predecir la categoria
125 categoria predicha =
self.clasificador.modelo.predict (nuevos datos normalizad
0s)
126 # Convertir la categoria predicha a un valor real
(inversa de la discretizacion)
127 # Primero necesitamos la forma correcta (2D array)
128 categoria 2d =
np.array (categoria predicha) .reshape (-1, 1)
129 # Invertir la discretizacion (esto dara el centro
del bin)
130 valor real =
self.discretizer.inverse transform(categoria 2d)
131 return valor real.flatten() [0] # Devuelve el valor
real estimado
Moédulo Proyecto
1 from Graficar import MisGraficas
2 from Graficar import ProcesadorDatos
3 from Graficar import Clasificador
4 from Graficar import Predictor
5 from sklearn.impute import Simplelmputer
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12
13

14

15

16

17

18

19

20
21
22
23

24

25

26
27
28
29
30

31
32

from sklearn.preprocessing import KBinsDiscretizer
import numpy as np

import matplotlib.pyplot as plt

import seaborn as sns

# Acceder al entorno de clases y definiciones
mg = MisGraficas/()

# Lectura del archivo
mg.read csv _tab("C:/Users/dkiml/Desktop/corpus.csv")

# Asignacion de atributos y clase

feature names = ['relacion sl', 'tiempo',6 'temperatura',
'conc_acido', 'conc hidrox', 'agitacion', 'ph agua',
'acidez', 'solidos', 'sulfatos']

clase = 'litio'

# Analisis de correlacion de datos para saber la importancia
de cada atributo en el dataset. Variables con correlacion
>.90 son redundantes, por lo que se pueden eliminar.
correlation = mg.data[feature names +

[clase]].corr () [clase].sort values (ascending=False)
print ("Correlacion con", clase, ":\n", correlation)
corr matrix = mg.data[feature names].corr()

sns.heatmap (corr matrix, annot=True, cmap='coolwarm')
plt.title("Correlacion entre features")
plt.show ()

procesador = ProcesadorDatos (mg.data, clase , feature names)

# Division de los datos en conjuntos de entrenamiento y
prueba

procesador.dividir ()

X train = procesador.X train

X test = procesador.X test

y train = procesador.y train

y test = procesador.y test

#Pre procesamiento de datos faltantes
def discretizar etiquetas(y, n bins=3):
33 y _array = np.array(y) .reshape(-1, 1)
34 imputer = Simplelmputer (strategy='mean')
35 y imputado = imputer.fit transform(y array)

36 discretizer = KBinsDiscretizer (n bins=n bins,
encode='ordinal', strategy='uniform')

37 y discretizado =
discretizer.fit transform(y imputado).ravel ()
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39

40

41

42

43

44

45

46

47

48

49
50

38 return y discretizado, discretizer, imputer # Devuelve
tambien los objetos para inversidn

#Convertir y train y y test si son continuos y tienen valores
NaN

y _train discreto, discretizer, y imputer =

discretizar etiquetas(y train)

y test discreto =

discretizer.transform(y imputer.transform(np.array(y test).re
shape (-1, 1))) .ravel ()

# Normalizacion de datos y ejecucion del algoritmo
clasificador

mg = Clasificador ()

mg.normalizar (X train, X test, y train discreto,

y test discreto)

# Eleccion del algoritmo de prediccion a usar

mg.clasificar ("KNeighbors™)

predictor = Predictor(mg, feature names, discretizer,

y lmputer)

nuevos datos = predictor.ingresar datos manual ()
predicciones = predictor.predecir nuevos datos (nuevos datos)
print (f"\nValor estimado de {clase}: {predicciones:.2f}")
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Anexo D

Corpus de datos: estructura y datos

Muestra Relsabilon Tiempo | Temperatura Cor(;c;e;lctirgglon (Ci;)r;c:::ltirza::l(())rrl Agitacion % Litio pH | Acidez | TDS | Sulfatos
1 33 30 | 76.6666667 4 30 0 | 84.6504717 | 1.37 470 | 393 100
2 33 60 102 4 30 0 | 23.0065869 | 2.59 180 | 655 100
3 33 60 | 100.833333 4 30 300 | 88.6234597 | 1.37 190 | 752 100
4 33 60 | 104.666667 4 30 300 | 23.663454 | 2.27 780 | 972 100
5 33 30 77 2 20 300 | 88.0693976 | 3.02 150 | 514 100
6 33 30 | 83.6666667 2 20 0 | 66.7590955 | 2.44 910 | 137 100
7 33 60 | 80.3333333 1 30 300 | 20.3106028 | 4.97 80 | 397 100
8 25 60 24 18.75 50 0 | 40.0846355 | 2.44 910 | 137 45
9 120 30 | 78.6666667 2 2 300 | 12.9791955 | 4.84 475 | 184 45
10 30 30 | 78.8333333 2 2 300 | 98.239691 2 400 | 184 45
11 30 60 | 81.6666667 2 6 300 | 27.1887717 | 5.33 500 | 184 85
12 50 30 | 65.3333333 3 5 300 | 14.2438547 3 900 | 145 100
13 50 60 63 3 5 300 | 13.9010492 3 900 | 145 100
14 60 60 60 1.5 2 300 | 14.4162785 5 900 | 145 100
15 30 60 68 2 2 300 | 25.7647237 5 900 | 145 100
16 33 30 | 80.6666667 4 30 0 84.5 1 470 | 391 100
17 33 60 | 67.5333333 4 30 0 23 2.5 180 | 655 100
18 33 60 | 67.5333333 4 30 300 88.2 2.5 180 | 655 100
19 33 60 | 90.3333333 4 30 0 233 | 227 780 | 972 100
20 33 30 | 83.6666667 2 20 0 88.9 | 3.02 150 | 514 100
21 33 30 | 92.6666667 2 20 0 66.5 2.4 910 | 137 100
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22 33 60 | 93.3333333 1 30 0 20.6 4.9 80 | 397 100
23 33 30| 94.3333333 2 20 0 66.75 | 2.44 910 137 100
24 30 30 80 2 2 300 | 99.999999 2 400 184 45
25 30 60 90 2 6 300 52.6 3 500 184 85
26 50 30 70 3 5 300 | 14.2438547 3 900 145 100
27 50 60 70 3 5 300 | 13.9010492 3 900 145 100
L1 120 60 80 2 0 0 29.6
L1 120 60 80 4 0 0 54.4
L1 120 60 80 8 0 0 62.4
L1 120 60 80 16 0 0 80
L1 120 60 80 18.4 0 0 99.4
L2 50 10 50 0.5 0 300 80
L2 50 10 50 1 0 300 90
L2 50 10 50 1.5 0 300 96
L2 50 10 50 2.5 0 300 95
L2 50 30 50 0.5 0 300 90
L2 50 30 50 1 0 300 92
L2 50 30 50 1.5 0 300 88
L2 50 30 50 0.5 0 300 82
L2 50 30 50 1 0 300 96
L2 50 30 50 1.5 0 300 98
L2 50 30 50 2.5 0 300 100
L2 5 180 85 3.5 0 0 84
L2 10 120 25 2 0 0 93
L2 10 30 90 4 0 0 90
L2 10 30 90 4 0 0 93
L2 10 30 80 2.25 0 0 100
L3 15 60 59.85 0.5 0 300 70
L3 15 60 59.85 1 0 300 80
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L3 15 60 59.85 1.25 0 300 83
L3 15 60 59.85 1.5 0 300 100
L3 15 60 59.85 1.75 0 300 100
L3 5 60 59.85 1.5 0 300 57
L3 10 60 59.85 1.5 0 300 89
L3 15 60 59.85 1.5 0 300 99
L3 20 60 59.85 1.5 0 300 99
L3 25 60 59.85 1.5 0 300 99
L4 80 2 5 0 99
L4 70 3 0 0 98
L4 85 4 10 0 96
L4 60 2 6 0 99
L4 75 2 15 0 100
L4 60 2 2 0 88
L4 75 2 5 0 94
L4 70 3 3 0 100
L4 70 2 10 0

L4 80 3 3 0 98
L4 240 85 0.28 0 0 98.46
L4 100 240 60 2.5 0 0 97
L4 80 2 0 0

L4 120 60 0.3 0 0

L4 60 4 2 0

L4 100 120 80 0 0 92
L5 20 60 80 2 2 0 81
L6 10 60 70 2 40 0 59.7
L6 10 30 70 2 4 0 35
L6 10 80 70 2 4 0 75
L6 10 100 70 2 4 0 &9
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