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1. Introduccidn y objetivos del proyecto

El proyecto RECILION surge como respuesta a la creciente demanda de baterias de ion-
litio y a la presion que esto genera sobre la disponibilidad de materias primas criticas. A
ello se suma la necesidad de gestionar adecuadamente los residuos asociados y de
cumplir con las exigencias europeas, que impulsan hacia modelos de reciclado mas
eficientes y sostenibles. Esta situacién exige alternativas que reduzcan la dependencia
de materias primas exteriores y que permitan minimizar el impacto ambiental de los
procesos existentes.

Los métodos convencionales de reciclaje, basados en tecnologias pirometalurgicas e
hidrometalurgicas, presentan importantes limitaciones debido a su elevado consumo
energético y la generacion de residuos. Frente a ello, el proyecto plantea un enfoque
integral que introduce tratamientos previos optimizados, procedimientos de separacién
menos contaminantes y técnicas electroquimicas para recuperar metales de manera
selectiva, reduciendo el uso de reactivos peligrosos y disminuyendo las emisiones.
Ademas, incorpora soluciones innovadoras, como disolventes eutécticos y CO,
supercritico para eliminar aglutinantes, asi como la reutilizacién de lixiviados en la
formulacién de nuevos materiales catddicos.

El proyecto se llevd a cabo conjuntamente entre el ITE y AIDIMME. El ITE se
responsabiliza principalmente de las fases de descarga, desmontaje de las celdas y
recuperacién de los materiales criticos procedentes del danodo. AIDIMME, por su parte,
concentra su labor en la recuperacion de los metales estratégicos del catodo, aplicando
procesos avanzados para su extraccidn y posterior valorizacidn. Esta colaboracion
permite abordar el reciclaje de las baterias de forma integral y coordinada, aplicando el
conocimiento especializado de cada centro en su respectiva area.

El objetivo general del proyecto RECILION es desarrollar un proceso completo vy
sostenible para el reciclado de baterias de ion-litio que permita maximizar la
recuperacién de materiales criticos y demostrar la viabilidad técnica y ambiental de los
materiales obtenidos para su posible reintroduccién en nuevas baterias. Para el alcance
del objetivo principal se requieren los siguientes objetivos especificos:

e Desactivar las celdas garantizando la seguridad en su manipulacion, evitando
riesgos eléctricos y quimicos.

e Separar de manera eficiente los componentes en fracciones identificables, como
metales, plasticos y electrodos, para facilitar su posterior tratamiento.

e Recuperar los electrodos y obtener la denominada “black mass” donde se
encuentra la mayor parte de los materiales criticos de una bateria.
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e Definir y validar un proceso electro-hidrometallrgico para la extraccion vy
recuperacién de metales criticos (litio, cobalto, niquel y manganeso) presentes
en el material catddico.

e Adaptar los lixiviados obtenidos para su valorizacion mediante la reformulacién
de precursores catddicos, permitiendo la reintroduccién de los metales
recuperados en nuevas baterias.

e Finalmente, evaluar el comportamiento electroquimico del grafito reciclado y del
material catddico reformulado, comprobando su viabilidad para aplicaciones en
baterias de ion-litio

1.1. Empresas colaboradoras

El proyecto conté con 5 entidades identificadas por jugar un papel critico en la cadena
de valor del proceso investigado y desarrollado, ya sea por la actividad principal que
realizan, interés mostrado en la idea de proyecto, analisis de sus necesidades y/o valor
afadido que se les puede aportar con el desarrollo del mismo.

Las empresas que colaboraron y/o mostraron interés por parte de AIDIMME fueron:

e GITICSA SERVICIOS TECNICOS

SERVICIOS TECNICOS INDUSTRIALES —

e SUCESORES DE LEONARDO GARCIA S.L.

leoncrdo

e JOSE JARENO, S.A.

‘I’JQSE JARENO S.A.
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Las empresas que colaboraron por parte de ITE

& GDES

GDES Energy Services S.A.U.

L NESRIES

DESGUACE CORTES S.L.

I TERA s

TERA BATTERIES RECYCLING, S.L

AIDIMME  §cenerau U CE -

onselleria de Inno
Industria, Comercio y Turism

>
) 5 qi VALENCIANA
Instituto Tecnologico \\\ e

Financiado por
la Unién Europea
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2. Actividades realizadas, desarrollo del proyecto

El plan de trabajo para el Proyecto RECILION se establecié en ocho paquetes de trabajo.
De los ocho paquetes de trabajo tres de ellos son horizontales; gestion-coordinacién,
difusién vy, transferencia y promocién de los resultados. Los cinco paquetes restantes
son técnicos y en funcién del objeto de éste fueron desarrollados por AIDIMME, ITE o
en estrecha colaboracion.

PT.1. Definicion de las especificaciones y parametros del proceso de reciclado

PT.2. Pretratamiento de celdas en fin de vida:
desactivacién, desensamblado,

acondicionamientoy separacion de las
fracciones PT.4. Desarrollo de proceso sostenible
para la recuperacién de metales del

material activo (catodo). Reciclado
hidrometalurgico del catodo.

Colaboracion con
PT.6. Difusion
PT.7 Transferencia tecnolégica

-
PT.3. Desarrollo de proceso sostenible para la
separacion y recuperacion del grafito

PT.5. Validacion del proceso de reciclado desarrollado

Figura 1. refleja la metodologia de trabajo a seguir y estructura del proyecto RECILION. Contempla cinco
paquetes de trabajo de tipo técnico: PT.1, PT.2, PT.3, PT.4y PT.5

e En PT1 se centra en la definicién de la quimica, el tipo de celda, las especificaciones
y los parametros del proceso de reciclado, priorizando la viabilidad técnica,
econdmica y ambiental. Las empresas colaboran en la identificacién y seleccidon de
los residuos de interés para testeo.

e EnPT2 se centra en el desarrollo del proceso de pretratamiento de las celdas al final
de su vida util, que incluye desactivacién, desensamblado, acondicionamiento y
separacidon de componentes.

e En PT3 se centra en crear un proceso de recuperacion y reciclado del grafito y otros
componentes no activos de los electrodos anddicos.

e En PT4 se desarrolla un proceso de extraccion, recuperacién y reciclado de los
metales contenidos en el material activo del catodo, primero con materiales
comerciales modelo y luego con los cdtodos reales suministrados por empresas

AIDIMME }%GENERAUTAT vAacCe-,

. . L ‘m
Instituto Tecnoldgico Q YA_LENCMTA

Financiado por
la Unién Europea
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colaboradoras para su testeado.

e EnPT5 se validan los procesos de reciclado desarrollados en el PT3 y PT4, incluyendo
el testeo electroquimico de los materiales recuperados. Por ultimo, se revalorizan
los metales extraidos mediante la reformulacion de un nuevo material catédico.

A continuacion, se detallan los paquetes técnicos del proyecto RECILION, especificando
el centro responsable de su desarrollo (individual o conjunto).

2.1 Paquete de trabajo 1: Definiciéon de las especificaciones y parametros del proceso de
reciclado. (ITE_AIDIMME)

El objeto del paquete de trabajo era la definicion de las bases de trabajo, especificaciones
y pardmetros de proceso para el reciclado de baterias de iones de litio, en concreto para
la recuperacién de grafito del anodo y metales presentes en el material catddico. La linea
base de trabajo se fue definida para trabajar con celdas tipo pouch y quimica NMC. Las
tareas realizadas en el marco del PT1 y recogidas en los entregables E1.1 y E1.2 fueron:

Tarea 1.1. Determinacion de especificaciones y parametros del proceso de recuperacion
de grafito del anodo

Durante esta tarea se establecieron las bases técnicas necesarias para disefar el proceso
de recuperacion de grafito procedente del dnodo. En primer lugar, se llevd a cabo una
revision del estado del arte y de las tecnologias disponibles para la separacién y
purificacion del grafito, analizando sus limitaciones y su impacto ambiental, con el fin de
seleccionar alternativas mas sostenibles y compatibles con los objetivos del proyecto
(E1.2).

A partir de este andlisis se identificaron las alternativas de mayor interés para el
proyecto y se definieron los criterios para seleccionar tecnologias viables en etapas
posteriores. Entre los pardmetros definidos en esta fase se encuentran las condiciones
preliminares de operacién (temperatura, tiempo de reaccion, tipo de reactivo, relacion
sélido/liquido o presidon en el caso de fluidos supercriticos) asi como los requisitos de
seguridad y sostenibilidad asociados al uso de disolventes o tratamientos térmicos. Esta
informacién permitié establecer una primera matriz comparativa de rutas potenciales,
que posteriormente fue utilizada para priorizar las tecnologias que se evaluarian
experimentalmente en PT3.
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Tabla 1. Rutas de recuperacion consideradas y pardmetros preliminares definidos en T1.1. ITE

Tecnologia Finalidad principal Parametros definidos en T1,1
Disolventes Eliminacion selectiva del|Tipo de disolvente, temperatura de
sostenibles (DES, | binder operacion, tiempo de reaccién, proporcion
Cyrene, TEP, etc.) sélido/disolvente, agitacion y flujo de

disolvente, secado posterior
Fluidos Eliminacion de organicos y | Tipo de fluido, presidon y temperatura,
supercriticos deslaminacion tiempo de exposicién, uso de co-solventes,

numero de ciclos, tasa de flujo de fluido,
recirculacién del fluido

Tratamientos Eliminacion del polimero y|Tipo de sales fundidas, ventana de
térmicos limpieza del grafito temperatura, tiempo de residencia,
(incluyendo sales condiciones de calentamiento, proporcién
fundidas) sal/electrodo, atmdsfera del proceso

Paralelamente, se recopilaron las especificaciones asociadas a los componentes del
anodo y a los factores que condicionan su procesado, incluyendo la naturaleza del
aglutinante, la presencia de electrolito y los requerimientos de limpieza y secado previos
al tratamiento. Esta informacion permitié establecer una primera definicion de las
especificaciones de entrada al proceso, identificando elementos clave que afectan a la
eficiencia de separacién y a la calidad del grafito resultante (E1.1, secc. 3.4.2).

Finalmente, se fijaron los criterios que se emplearian posteriormente para evaluar la
eficacia de las rutas seleccionadas. Estos criterios incluyen la eficiencia de eliminacién
del binder, el rendimiento de recuperacién de grafito, la pureza del grafito, la
conservacion de la estructura grafitica, la ausencia de contaminacidn metdlica, la
sostenibilidad del proceso y su potencial de escalabilidad. Los indicadores técnicos
definidos en esta tarea sentaron las bases para la comparacién sistematica entre
procesos que se desarrollé mas adelante en PT3 y PT5.

Toda la informacion generada en esta tarea se consolidé en el entregable E1.1 -
Especificaciones y parametros del proceso de recuperacion de grafito.

Tarea 1.2. Determinacion de especificaciones y parametros del proceso. Material
catodico.

Tarea 1.2.1. Actualizacidn e Investigacion de Desarrollos Sostenibles

Se actualizaron las referencias sobre tecnologias y procesos sostenibles contempladas
en el proyecto, como los procesos hidrometallrgicos y electrometaludrgicos, para la
extraccién de metales a partir de residuos de material catddico.
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e Objetivo: Identificar requerimientos, condiciones de trabajo y pardmetros de
operacion que han proporcionado mejores rendimientos en trabajos previos sobre
diferentes formatos (lamina catddica, black mass).

e Metodologia: Busqueda, andlisis y seleccidn de informaciéon en fuentes bibliograficas
(RSC/ Science Direct/Nature reviews) y patentes (Espacenet/Google Patents),
Informes CAS.

Finalmente, se identificaron protocolos y condiciones de operacion en procesos
electroquimicos (material de electrodos, configuraciones, densidades de corriente) con
rendimientos comparables a las lixiviaciones quimicas.

Tarea 1.2.2. Objetivos Especificos para la Extraccion de Metales (Li, Co, Ni, Mn)

Se priorizé la quimica NMC (Oxido de Litio, Niquel, Manganeso y Cobalto) debido a su
posicién dominante en el mercado desde 2022 (60% de participaciéon en mercado).

En funcidn de la presentacion del material catddico (ldmina y black mass), se
propusieron los siguientes objetivos de extraccién de metales por electro lixiviacién:

Tabla 2. Eficiencia extraccién metal en procesos de electro lixiviacion propuestos, Tabla 2 en E1.2. AIDIMME

Eficiencia metal/ proceso de lixiviacion (% metal
i/proceso lixiviacion)

Tipo de Masa _ MA | Relacién S/L Ni Co Mn Li
material (g) (g/L)
Lamina (1) 10-20 >80 >80 > 60 >90
BMC (1) 10-20 >80 > 60 > 20 >90

Tarea 1.2.3. Seleccion de Técnicas de Acondicionamiento, Extraccidon y Recuperacion

El protocolo de trabajo establecido se basé en priorizar la separacién semi-selectiva de
metales en la secuencia de extraccién. La metodologia global de tratamiento contempla
3 etapas:

1. Acondicionamiento / Pretratamiento
2. Extraccion de metales por Electro-lixiviacién
3. Valorizacién y/o Recuperacién de los metales extraidos

El formato de presentacidn del material catédico es esencial para el disefio del proceso
de reciclaje. Se proponen dos alternativas de acondicionamiento:
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Formato del Material | Acondicionamiento / Pretratamiento

Cataodico
Lamina Ultrasonidos (US) para mejorar la separacién semi-selectiva
Black Mass Tratamiento Térmico para eliminar binder favoreciendo |Ia

extraccion posterior de metales

Figura 3. Black mass catddico
Figura 2. Ldmina catddica tipo NMC bateria tipo NMC 361

e Esquema Basico (Ldmina): Inicia con Ultrasonidos (US) para separar el Al, seguido
de Electro-lixiviacién para extraer el Li y posteriormente el Ni, Co, Mn.
e Diagramas de Proceso: Se definieron diagramas de flujo detallados para el

reciclaje, diferenciados por el formato de entrada (ldmina o black mass).

Tarea 1.2.4. Diseiio Basico del Proceso de Extraccion y Recuperacion de Metales

Se indicaron las tecnologias, equipos y condiciones operacionales en funcién del
formato de presentacion del material para el proceso de extraccidén y recuperacion. Ver
pagina 11, E1.2

El proceso difiere entre black mass y el de lamina en el acondicionamiento (solo requiere
tratamiento térmico) y en la configuracion de la celda electrolitica.

Configuracién de Celda: La celda debe estar adaptada para el procesado de polvo. Se
prevén dos posibilidades: celda abierta rectangular con electrodos en paralelo, o celda
cilindrica con electrodos concéntricos. La configuracion idonea se determinard en
ensayos de laboratorio

Conclusiones: Se definieron las etapas y especificaciones basicas para la extraccién de
metales presentes en el material catédico de baterias de ion litio.
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Tarea 1.3. Seleccién de tipo de celda y quimica para el reciclado.

Esta tarea se centré en el andlisis y la seleccidn de la celda y la quimica de bateria mas
adecuadas para el proyecto.

Se realizé una revisidbn comparativa de las tecnologias de baterias disponibles
(cilindricas, prismaticas, pouch) y sus quimicas principales (LFP, NMC, LCO).

La evaluacion se basd en criterios técnicos, econdmicos y de sostenibilidad, prestando
especial atencién a (Ver Tabla 3 y Tabla 4):

Potencial de reciclado y el valor de los materiales recuperables.
Compatibilidad con las técnicas de recuperacion planificadas.

Facilidad de desensamblado y la cantidad de material activo recuperable.

El contenido en metales de valor critico y el riesgo de subproductos.

La disponibilidad de residuos de cada tipologia.

La capacidad de suministro de celdas por parte de las empresas colaboradoras
para las etapas posteriores del proyecto.

Tabla 3. Criterios para la seleccion del formato de celda.

- Contenido . Tamaiio Coste de | Disponibilidad
. .. Facilidad de . Eficiencia de . Impacto
Configuracion .| materiales .. y produccion | yvolumen de .
desensamblaje . recuperacion . , ambiental
criticos volumen | vy reciclaje baterias EolL
Cilindrica
Pouch
Prismatica
Tabla 4. Criterios para la seleccién de la quimica de la celda.
Demanda futura
- . I Costo de
Facilidad Recuperacion de reciclaje y - ..
. .. ., . Impacto reciclaje y Aplicaciones
Configuraciéon | separacion materiales . mercado de ..
. . ambiental . eficiencia comunes
materiales valiosos materiales L.
econémica
recuperados

NMC

LFP
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El estudio comparativo realizado permitid evaluar las ventajas y desventajas de las
distintas opciones de baterias, discutiendo sus implicaciones en el disefo del proceso de
reciclado.

El resultado final fue la seleccion de celdas tipo pouch con quimica NMC debido a cuatro
razones principales:

Alto contenido de materiales de interés (Niquel, Cobalto, Manganeso).
Buena compatibilidad con las rutas de tratamiento definidas en T1.1y T1.2.
Formato adecuado para las operaciones de pretratamiento del PT2.
Disponibilidad para testeo por parte de las empresas colaboradoras.

PwnNnpE

PT2. Paquete de trabajo 2: Pretratamiento de las celdas en fin de vida: desactivacidn,
desensamblado, acondicionamiento y separacién de las fracciones. (ITE)

Tarea 2.1. Desactivacion de las celdas

El objetivo de la tarea era garantizar la seguridad antes del desensamblado eliminando
la energia residual.

Se evaluaron varios métodos de desactivacion:

e Descarga resistiva - descartado por poco control térmico.

e Inmersidn en salmuera - descartado por riesgo de corrosion y liberacién
de electrolito.

e (Carga activa controlada - descartado por coste del equipo.

e Equipos especificos de testeo de baterias - seleccionado por control total
y monitorizacion.

Protocolo final elegido fue el siguiente:

e Descarga controlada con equipo de testeo.
e Cortocircuito externo supervisado para alcanzar estado seguro (<0.5 V).
e Monitorizacion de tension y temperatura en tiempo real.

11
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Tarea 2.2. Desensamblado y apertura de las celdas

La tarea al igual que las conclusiones de esta condujeron a una rutina optimizada para
el desensamblado que consiste en:

e Tras la desactivacién, se cortd parcialmente la envolvente pouch usando
herramientas ceramicas no conductoras.

e Se retira la carcasa externa para exponer la pila interna de electrodos.

e Se separaran cuidadosamente las lengletas metdlicas sin provocar
cortocircuitos.

e Se realiza la inspeccidn visual y realiza el registro fotografico para mayor
trazabilidad.

Figura 3. Apertura y retirada de la envolvente externa de la
celda pouch .Ref. ITE

Tarea 2.3. Extraccidn, acondicionamiento de los componentes de la celda y separacion
de las diferentes fracciones de materiales

En esta tarea se realizé el desensamblado completo del paquete interno y separacion
fisica de las [dminas de anodo, catodo y separador.

e Separacion progresiva del separador y de las ldminas de anodo (grafito/Cu) y
catodo (NMC/AI).

Por otra parte, se obtuvieron fracciones limpias y diferenciadas y cuantificé cada
componente recuperado:

Componente | Peso (g) %
Carcasa 29,8 3,5%
Separador 51,1 6,0%
Anodo 330,8 | 38,8%
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| Catodo | 4411 [ 51,7% |

Como resultado de la tarea se obtuvieron fracciones limpias y diferenciadas listas para
procesos de recuperacion posteriores.

PT3. Desarrollo de proceso sostenible para la separacion y recuperacion de grafito.
(ITE).

Tarea 3.1. Separacidn y recuperacion del grafito

En esta tarea se trabajaron tres rutas para eliminar el aglutinante PVDF del dnodo vy
recuperar grafito:

1. Ruta con disolvente sostenible TEP
e Ruta de referencia por sostenibilidad.
e Optimizacion de: temperatura, tiempo, relacion sélido/liquido.
e Eliminacién de PVDF: 8-32%
e Recuperacion de grafito: *<98%
e Estructura bien preservada.
2. Tratamiento en sales fundidas
e Permite operar a menor temperatura (160 °C vs 400 °C).
e Eliminacién de PVDF: =55%
e Recuperacion: =96%
e Genera fraccién MS-SP.

3. CO; supercritico

e Sin uso de disolventes adicionales.
e Eliminacién de PVDF: 39-56%

Material recuperado limitado, pero proceso validado como viable en fase preliminar.
Tarea 3.2. Caracterizacion fisicoquimica del grafito reciclado

Se caracterizacidn fisicoquimica las fracciones obtenidas por TEP y sales fundidas
DRX

e Fracciones TEP: estructura grafitica preservada (d002 = 3,36 A; Lc = 26—-32 nm).
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e MS-SP: menor orden estructural.
e MS-SC: estructura incluso mas ordenada que la del grafito comercial.

Raman

e Fracciones TEP: bajo desorden (ID/IG < 0,6).

e MS-SP: mayor desorden.
e MS-SC: orden elevado.

Granulometria (DL)

e TEP: distribuciones estrechas (Dv50 = 10—12 um).
e Sales fundidas: distribucidn mas amplia y mayor proporcién de finos.

Densidad en volumen (%)

16

14

12

10

0,01

0,1

10

Tamafio (um)

100

1000

10000

Figura 4. Distribucion granulométrica representativa del grafito recuperado. Re. ITE

ICP-OES

e TEP: muy bajas impurezas, salvo algo de Cu.

e Sales fundidas: niveles mas altos de Na y Al por residuos de sales.

Conclusidn: todas las rutas permiten obtener grafito reciclado con caracteristicas
adecuadas para reutilizacion en &nodos, con diferencias coherentes segin el

tratamiento.

14



ENTREGABLE

PROYECTOS —

2024-2025

INFORME PUBLICABLE RECILION

Tarea 3.3. Andlisis de viabilidad técnica y econdmica de las técnicas de separacion quimica
estudiadas

En esta tarea se evalud la viabilidad técnica y econémica del proceso de eliminacion del
aglutinante mediante CO, supercritico (CO, SC), tal como se recoge en el entregable
E3.2. Partiendo de las condiciones optimizadas en T3.1, se estudid la operatividad,
estabilidad y reproducibilidad del proceso a escala piloto, asi como su potencial de
escalabilidad industrial

Respecto a la viabilidad técnica:

Funcionamiento estable en laboratorio (0,5 L) y piloto (5 L).
Eliminacion de PVDF: 49-59%.

Sin generacion de efluentes liquidos.

Incidencia menor: solidificacion puntual de DMSO en el condensador.

O O O O

Respecto a Viabilidad econémica:

o Coste estimado: =8 €/kg de material tratado.
o Escenario: planta de 500 kg/dia.
o Costes criticos:
= DMSO (25-50 €/kg) y su recuperacion.
* Energia y compresion (250-350 bar).

Conclusidn: proceso técnicamente viable con potencial industrial, pero requiere
optimizar eficiencia y costes del co-solvente

PT4. Desarrollo de proceso sostenible para la recuperacion de metales del material
activo (catodo). Reciclado hidrometaltrgico del catodo. (AIDIMME)

El Paquete de Trabajo 4 (PT4) tuvo como objetivo principal el disefio y desarrollo de un
proceso integral de extraccion y para posterior recuperacién de los metales criticos (Li,
Ni, Co, Mn) del material activo (catodo) de baterias de ion-litio en fin de vida, bajo
criterios de sostenibilidad (minimizacién de consumo energético y reduccién de
residuos).

Se caracterizaron los materiales de trabajo, prepararon y acondicionaron segun
protocolos de trabajo establecidos en PT1 y, se trabajaron atendiendo al formato de
presentacion del material y la optimizacién de condiciones, resultado de ensayos.
Finalmente se evaltan los rendimientos de extraccidon de metales conseguidos a partir de
materiales tipo NMC proporcionados por ITE y material catddico procedente del
desmantelado de médulos instalados en una bateria eléctrica de un automavil eléctrico
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(LCO_1). Las tareas realizadas en el marco del PT4 y recogidas en el entregable E4.1
fueron:

Tarea 4.1. Caracterizacion de la quimica del material catodico. Traccion de metales de los
catodos de baterias.

En esta tarea se caracterizo la quimica de los materiales catddicos seleccionados (NMC
361, 622, 811 y LCO_1). La caracterizacidén se realizé mediante espectrometria de
fluorescencia de rayos X (FRX), espectrometria de emisién por plasma acoplado
inductivamente (ICP) y microscopia electrénica de barrido con dispersién de energia de
rayos X (SEM-EDX).

Composicion Quimica del Material Activo (Formato Lamina)

La siguiente tabla muestra la composicién de metales en porcentaje en peso del material
activo (separado del colector por rascado), donde se observa la alta pureza de los
metales de transicidn y una reduccidn drastica del Al respecto al material sin tratar.

Tabla 5. Caracterizacion del % en metales en laminas que no incluyen colector, por IICP. Tabla3 en el informe
original, E4.1. El material activo se separo del colector de aluminio por rascado.

Muestra(1) | Li(%) Mn (%) Co (%) Ni (%) AL (%) total (%)
811 NMC 5,64 2,30 6,06 38,65 0,15 52,80
622 NMC 7,11 11,85 12,34 35,70 0,98 67,98
361 NMC 6,49 29,34 8,50 20,40 4,00 68,73

LCO_1 1,99 32,85 2,57 9,47 3,37 50,25

Composicion Quimica del Material Activo (Formato Black mass catddico)

Tabla 6. Caracterizacion del contenido y % en metales en BMC, por ICP. Tabla5 en el informe original, E4.1

Muestra Li (%) Mn (%) Co (%) Ni (%) Al (%) total (%)
361 NMC 4,96 24,12 6,67 16,54 0,35 0,01
LCO_1 2,82 41,50 2,70 9,82 0,82 0,01
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Figura 5. Imagenes por SEM _EDX de Black mass catddica NMC 361. Figura 4 en el informe originalE4.1

Tarea 4.2. Preparacion y acondicionamiento del material catddico en funcién de la
presentacion del material

Se realizo la preparacién y el acondicionamiento del material (aplicando tratamientos
fisicos y térmicos) para optimizar la eficiencia del posterior proceso de electro-
lixiviacion.

e Formato Ldmina: La combinacién de ultrasonidos (US) y un tratamiento térmico
demostré ser muy efectiva para separar el material activo del colector de aluminio
(Al). El ultrasonido también fue crucial para reducir significativamente el tiempo de
sonicacién necesario.

e Formato Black Mass (BMC): Se determind que el black mass (BMC 361) utilizado ya
estaba casi libre de aglutinante PVDF, por lo que el pretratamiento fue menos critico
en este aspecto.
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Pretratamiento- acondicionamiento

_ (Cus ) Fuwacion | [ secaso |-o Tomizedo |

Figura 6. Esquema de tecnologias de pretratamiento aplicadas en funcion presentacion del material. Figura 6
en elinforme original, E4.1

Figura 7. Imagen de las Iaminas de material NMC (811, 362, 622) antes y después de US

Tarea 43,
Electro-lixiviacion de metales de los catodos de baterias

Se desarrollaron y optimizaron protocolos de electro-lixiviacion para conseguir una
extraccién quasi selectiva de metales criticos, utilizando soluciones salinas y acidas, con
el objetivo de minimizar el consumo de energia, reactivos y generacion de residuos.

Los procesos se aplicaron en una o dos etapas secuenciales sobre los diferentes
materiales y formatos. La configuracién optima buscaba maximizar la calidad de los
lixiviados para la posterior recuperacion, purificacion y finalmente valorizacion como
precursores reciclados.
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Figura 8. Esquema de proceso y secuencia para la extraccion de metales del material activo en funcién de la
presentacion del material. Figura 15 en el informe original, E4.1

Figura 9. . Imdgenes a y b) ensayo de eletrolixiviacion en 2 etapas, c) ensayo electrolixiviacion,
escala semi V=1 L, etapa anddica con separador membrana.
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Tarea 4.4. Evaluacion de los rendimientos de recuperacién de metales

Se evaluaron los rendimientos de extraccién alcanzados y se compararon con los
objetivos propuestos en funcidn del formato de presentacién del material planteados

en entregable E1.2 (Figura 29 en entregable original E.1.2).

Resumen de las Eficiencias Obtenidas en Extraccion (Extraccion Total %)

Tabla 7. Tabla de eficiencias adaptada de la Tabla11 en el informe original E4.1, pagina 39.

ENSAYO | MATERIAL TRATAMIENTOS Y SECUENCIAS Ni Li Co Mn
(%) | (%) | (%) [ (%)
4,10, 11, BMC 361 1 ETAPA, LIXIVIACION QUIMICA 44- 98- 45- 35-
13 60 100 60 39
34,35 BMLCO_1 2 ETAPAS, ANODICA_CATODICA TOTAL 81- 70- 49- 4-6
83 77 60

28a32 BMC 361 2 ETAPAS, ANODICA_CATODICA TOTAL 43- 83- 45- 27-
70 98 70 55

ENS 33 Lamina 361 2 ETAPAS, ANODICA_CATODICA TOTAL 69,56 | 92,38 | 50,31 | 51,22

Conclusiones Clave de los Rendimientos:

e Litio (Li): El Li mostrd los mejores resultados, alcanzando consistentemente el
objetivo del >90% de extraccidn en los procesos de 2 etapas para el formato lamina
y en la lixiviacion quimica de black mass.
e Niquel (Ni) y Cobalto (Co): Los mejores rendimientos para Niy Co se obtuvieron en
el proceso de 2 etapas (Anddica\Catddica) para las laminas. En el black mass, los
procesos de 1 etapa o 2 etapas resultaron efectivos, con extracciones del 43-83%
para el Niy 45-71% para el Co.
e Manganeso (Mn): El Mn se confirmdé como el metal limitante en posteriores

procesos de recuperacién y preparacion de precursores.

Finalmente, el proyecto identificd la necesidad de aplicar etapas de concentracion,
precipitacion y eliminacién de impurezas para acondicionar los lixiviados, buscando
obtener 6xidos de metales de transicion y carbonato de Li como precursores reciclados
para la reformulacién de nuevos materiales catédicos.
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PT5. Validacidn del proceso de reciclado desarrollado. (ITE_AIDIMME)

Tarea 5.1. Valorizacion del grafito reciclado y del catodo reformulado como materiales
anddico y catddico

En esta tarea se llevd a cabo la evaluacion del grafito recuperado procedente de
distintas fuentes (scrap de produccién, scrap de celda y celdas en fin de vida). Para ello,
se realizaron técnicas de caracterizacion estructural (DRX), vibracional (Raman),
composicion elemental (ICP-OES) y distribucidon de tamafio de particula, con el fin de
determinar el grado de orden, pureza y morfologia del material obtenido (
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Tabla 88).

La caracterizacion estructural se realizé mediante difraccién de rayos X, observandose
en todos los casos el pico caracteristico (002) del grafito y confirmandose la
conservacién de la estructura laminar tras el proceso de recuperacion.

Posteriormente, se realizd la identificacién de defectos estructurales mediante
espectroscopia Raman. Se obtuvieron las bandas D y G caracteristicas, evidenciandose
distintos niveles de desorden en funcién del origen del grafito.

Asimismo, se llevo a cabo la determinacion del tamafio de particula mediante difraccion
laser. Se observaron distribuciones en el rango adecuado para grafitos de anodo y se
identificaron diferencias asociadas al grado de degradacién del material.

A partir de los grafitos recuperados, se prepararon los electrodos anddicos mediante
slurry acuoso y se depositaron sobre colector de cobre. Tras el secado, se obtuvieron
electrodos con espesores entre 47 y 54 um y densidades dependientes del tipo de
grafito recuperado.

Una vez preparados los electrodos, se ensamblaron semiceldas tipo pouch frente a litio
metalico, sobre las que se realizé la evaluacién electroquimica. Se midié la impedancia
inicial, obteniéndose valores crecientes segln el estado del grafito de origen. También
se registraron las curvas de formacidn, destacando la eficiencia couldmbica inicial de las
fracciones procedentes de celda.

Finalmente, se evalud el comportamiento bajo distintos C-rate y la ciclabilidad a C/2. Se
observé que todas las fracciones recuperadas presentaron un comportamiento
electroquimico funcional y reversible, confirmandose la validez del material para su
reutilizacidn en nuevas formulaciones de anodo.
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Tabla 8: Evaluacion comparativa de las fracciones de grafito recuperado (propiedades fisicoquimicas y
electroquimicas).
rden
.. Orde Defectos , Pureza quimicg Rendimiento -
Fraccion estructural Granulometria .. Aplicabilidad
(Raman) (ICcP) electroquimico
(DRX)
TEP-SP v v v v A\ v
TEP-SC v v A A v v
TEP-Eol A A A A v A

Tarea 5.2. Validacion del proceso hidrometallrgico

La Tarea 5.2 del PT5 busca completar y validar un proceso sostenible para la
recuperacién de metales criticos del material catédico de baterias de ion litio.

El trabajo de AIDIMME profundizd en los procesos de acondicionamiento y recuperacion
selectiva (precipitacion, cristalizacion y secado) de metales criticos (Li) y de transicién
(Ni, Mn, Co). La meta es la valorizacién de estos metales para preparar precursores
reciclados, que ITE utilizard en la reformulacién de material catédico y su posterior
evaluacidn electroquimica en nuevas celdas de bateria.

Este trabajo valida los procesos de reciclado electroquimico e hidrometaldrgico al
comprobar la eficacia de la recuperacién de metales criticos (Li, Ni, Mn, Co) de la black
mass (NMC 361) y material activo presente en otros materiales catédicos (LCO_1).

Las principales acciones llevadas a cabo fueron:

e Disefio de equipamiento a escala de laboratorio (celdas) para aumentar la eficiencia
en la extraccion de metales de la black mass mediante electro-lixiviacion.

e Disefio y aplicaciéon de un proceso de recuperacion sostenible que minimiza el
consumo de energia, recursos y residuos.

e Recuperacidon de metales criticos en composiciones valorizables y evaluacién de los
rendimientos para su uso como precursores.

Tarea 5.2.1 Validacion proceso hidrometalurgico. Procesado Black mass

El objetivo de esta subtarea es el disefio de celdas para proceso de electrolixiviacion
black mass. Se disefid y construyd un reactor (celdas de reaccion) para mejorar la
eficiencia de extraccion de metales en los procesos de electro-lixiviacion.

e Fabricacion y capacidades: El proceso de disefio incluyé modelado 3D con
SolidWorks y fabricacion combinando tecnologias como Multi Jet Fusion (MJF) y
FDM. Las celdas disefiadas tuvieron capacidades de trabajo de 150 ml y 1000 ml.
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Resultados: Los ensayos realizados con este equipamiento y la black mass (NMC 361
y LCO_1) se presentan en el entregable del paquete PT4. Los lixiviados obtenidos
fueron acondicionados en la siguiente tarea (5.2.2) para recuperar metales
valorizables como precursores.

Lo

Figura 10 a) bocetos de los macos de separacion/contencion, b) 1os disefios realizados con SOLIDWORS

Figura 11 Montaje marco separador celda 150 ml
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Figura 13. Preparacion ensayo electrolixiviacion en celda 1L. imagen durante
ensayo electrolixiviacion en celda 1L, etapa anddica

Tarea 5.2.2. Metodologia para la recuperacion de metales extraidos.

El objetivo de esta tarea fue recuperar los metales de los lixiviados para usarlos como
precursores en la sintesis de nuevos materiales catddicos tipo NMC.

Adaptacidn y acondicionamiento de las soluciones metalicas electro lixiviadas:

e Las soluciones lixiviadas inicialmente tenian concentraciones metalicas
promedio de unos 4 g/L.

e Para optimizar la eficiencia de la precipitacion posterior, se incrementd el
contenido metalico mediante la mezcla de diferentes soluciones y un proceso de
concentracion por evaporacion.

e Se prepararon cuatro muestras concentradas (LR1 a LR4), variando la
concentracion final de litio y metales de transicion (Ni, Co, Mn).
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Recuperacion selectiva de los metales lixiviados (Ni, Co y Mn):

Se implementd un protocolo de precipitacién selectiva con NaOH? y se establecié un
esquema de precipitacion en dos etapas para garantizar la pureza:

1. Etapa 1: Se incrementa el pH hasta que precipitan y se eliminan las
impurezas (Fe y Al).

2. Etapa 2: Se incrementa el pH hasta 12 para obtener un precipitado
compuesto por los metales de transicion (Ni, Mn y Co).

3. Resultado final: Una disolucidn final compuesta principalmente por Li.

e Escalado: Se verificd la viabilidad y reproducibilidad del proceso, escalandolo
exitosamente desde 10 mL hasta 200 mL de concentrado sin diferencias
aparentes en el rendimiento de los metales recuperados.

e Purificacion Se estudiaron diferentes tratamientos térmicos y de purificaciéon

con el fin de maximizar el rendimiento y la pureza del sélido recuperado.

e Uso como precursores: Los materiales recuperados y purificados se emplearon
como precursores clave en la sintesis de nuevos materiales catédicos de tipo

NMC.

(A)

M"*] (M)

10° Fe®* | Fe(OH),
10 AP* [ AI(OH),
102 Cu?* | Cu(OH),
19 Ni2* / Ni(OH),
L Co?* 1 Co(OH),
10°¢ Mn?* / Mn(OH),
1041| - é -

Figura 14. Solubilidad de los hidroxidos metdlicos a diferentes pH

LT, Gourley SW, Kaliyappan K, Yu A, Chen Z. Recycling of mixed cathode lithium-ion batteries for electric vehicles:
Current status and future outlook. Carbon Energy. 2020; 2: 6—43. https://doi.org/10.1002/cey2.29
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Figura 15. Imagen del disefio experimental utilizado para la precipitacion de los
metales y curva de pH obtenida durante la precipitacion de los metales de transicion.
Condiciones de tratamiento: 10 mL de concentrado LR1, adicion de NaOH y NH3

Recuperacion selectiva del litio lixiviado

e Tras la precipitacién selectiva de los metales se optimizd un protocolo de
precipitacion selectiva de Li con Na2COs.

e Purificacidn: Se estudiaron diferentes tratamientos de purificacion con el fin de
maximizar el rendimiento y la pureza del sélido recuperado.

e Uso como precursor: Los materiales recuperados y purificados se emplearon
como precursores clave en la sintesis de nuevos materiales catédicos de tipo

NMC.
C
(C) o0
101
= 107
g 10 == NiZ* /NICO,
= 104 -+ Co’*/CoCO;,
& Mn’* /MnCO
10+ 4
& Li"/ Li;CO,
10
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
A pH
Figura 16. Dependencia de la solubilidad del Li,COs con el pH (2)
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(2) T, Gourley SW, Kaliyappan K, Yu A, Chen Z. Recycling of mixed cathode lithium-ion batteries for electric vehicles:
Current status and future outlook. Carbon Energy. 2020; 2: 6—43. https://doi.org/10.1002/cey2.29.
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Figura 17. Difracto grama de Li precipitado con Na,COs tras el lavado

Tabla 9. Rendimientos y porcentaje de recuperacion del Li utilizado como material reciclado para la fabricacion de
nuevos cdtodos.

Material
b Concentrado my; (g) My, (8) | Mugrica (8) | % Recuperado
1 LR2 18.8 2.2 4.5 49.2

Recuperacion Li

Li (%) Li,CO, (%)

16.4 88.1
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Conclusiones de la Tarea 5.2.

e Se definieron las etapas y especificaciones bdsicas para la recuperacién de
metales en los lixiviados obtenidos por electro-lixiviacién del material catédico.

e Se disefid equipamiento (celdas) para el proceso de electrolixiviacién del
material activo en formato black mass.

e AIDIMME desarrollé6 y ensayd un proceso integral para la recuperacién de
metales criticos (Ni, Co, Mn, Li) presentes en el material catédico como
precursores reciclados para la reformulacién de nuevo material catédico.

e Los rendimientos de extraccién del material black mass (trabajando con
relaciones S/L hasta 100 g/L) se acercan a los objetivos propuestos para Ni y Li,
mientras que el Mn se habria alcanzado y el Co se sitia un 10% por debajo del
objetivo.

e Losrendimientos globales de recuperacion de metales, considerando las etapas
de acondicionamiento, precipitacion y purificacion del material catédico
recuperado de las baterias de ion-litio, han alcanzado valores cercanos al 80 %
para los metales de transicion (Ni, Co y Mn), con una pureza superior al 90 %.
En cambio, para el litio se obtuvieron rendimientos en torno al 50 %, con una
pureza aproximada del 88 % en su forma salina como carbonato de litio (Li.COs).

El desarrollo del trabajo realizado en la tarea 5.2 puede verse en el informe original E5.2
Informe de validacion del proceso hidrometalurgico.

Tarea 5.3. Valorizacion de metales extraidos. Reformulacidn de material catddico

En esta tarea se llevé a cabo la resintesis de materiales catddicos NMC811 empleando
diferentes fracciones de precursores reciclados. Se trabajé con mezclas de éxidos (REC-
1), hidréxidos (REC-2) y carbonato de litio reciclado (REC-Li), ajustando la estequiometria
en funcidén de la fraccidn reciclada utilizada.

Para cada formulacién se prepararon las mezclas sélidas, se homogenizaron y
posteriormente se sometieron a calcinacion con el fin de obtener la fase laminar tipo R-
3m. Se obtuvieron tres catodos resintetizado: CAT-R1, CAT-R2 y CAT-R3, con distinto
grado de pureza y homogeneidad segun el precursor empleado.

La caracterizacidn estructural mediante DRX permitié determinar el grado de orden de
la fase laminar sintetizada. Se observé que CAT-R2 presentd la mayor cristalinidad y el
menor cation mixing, mientras que CAT-R3 mostré sefiales ensanchadas y desorden
estructural asociado a la variabilidad del precursor.

A través del analisis por difraccion laser se evalud la distribucion de tamafio de particula.
Se observaron distribuciones homogéneas en CAT-R1, bimodales compactas en CAT-R2
y mas amplias y heterogéneas en CAT-R3.
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La microestructura superficial se analizd mediante SEM—EDS, identificdndose superficies
mas compactas en CAT-R2 y mas irregulares y con impurezas detectables en CAT-R3.

Tras la caracterizacién del polvo, se prepararon electrodos catédicos mediante slurry
con PVDF y se recubrieron sobre aluminio. Se obtuvieron recubrimientos con diversas
densidades, evidenciando el efecto del precursor reciclado en la compactaciéon del
electrodo.

Posteriormente se ensamblaron semiceldas tipo pouch y se midieron sus resistencias
internas. Se observé que CAT-R1 presentd la impedancia mas baja, seguida de CAT-R2,
mientras que CAT-R3 no pudo ciclarse debido a su alta resistencia inicial.

Finalmente, se realizaron ciclos de formacion y ensayos C-rate. Se obtuvo la mayor
eficiencia inicial (90 %) y la mejor recuperacion de capacidad en CAT-R2, confirmando
que el empleo de precursores reciclados de mayor pureza y estabilidad permite obtener
materiales con rendimiento comparable a los comerciales.

ICE (%)

Densidad (g

B)/1(104)

Homogeneidad Tl

Pureza superficial

Figura 18: Representacion global normalizada de las propiedades fisicoquimicas y electroquimicas de los catodos
resintetizado (CAT-R1, CAT-R2 y CAT-R3), incluyendo cristalinidad (1(003)/1(104)), eficiencia coulémbica inicial (ICE),
densidad del electrodo, homogeneidad granulométrica y pureza superficial evaluada por SEM—EDS.

El desarrollo del trabajo realizado en la tarea 5.3 puede verse en el informe original E5.3
Informe de evaluacidn de valorizacion de los metales recuperados del material
catodico.
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3. VALIDACION LAS EMPRESAS COLABORADORAS

Con los resultados obtenidos y las capacidades desarrolladas en el marco del proyecto
RECILION se han llevado a cabo reuniones bilaterales con las empresas colaboradoras y
otras entidades potencialmente interesadas, con el objetivo de presentar los avances
tecnoldgicos y explorar su aplicacion en procesos industriales relacionados con el
reciclaje de baterias de ion-litio. Estas acciones han permitido transferir conocimiento
cientifico-técnico al tejido empresarial vinculado a la gestion de residuos y la
recuperacién de materiales criticos, generando interés en soluciones innovadoras que
contribuyen a la economia circular y a la sostenibilidad del sector energético.

Empresas de la

Accidn de transferencia y promocion de Fecha Comun.ltat
C ., Valenciana
resultados realizacién .
beneficiarias de la
accion
Reunidn individual — presentacion avances 20/02/2025 GITICSA
SUCESORES DE
R i6n individual — tacié 21/02/2025
eunién individual — presentacidn avances /02/ LEONARDO GARCIA
Reunion individual — presentacion avances 25/06/2025 GITICSA
Reunion individual — Entrega muestras 30/07/2025 GITICSA
Reunidn individual — Acuerdo de Entrega de SUCESORES DE
30/07/2025
muestras /07/ LEONARDO GARCIA
José Jarefio (empresa
Reunidn individual — Presentacion resultados 06/10/2025 interesada no

participante en el
proyecto)
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GITICSA
20/02/2025

Visita a las instalaciones de AIDIMME vy
presentacion de los avances del proyecto. La
empresa confirma su participacién en los
paquetes de trabajo PT1 ‘Identificacidon vy
seleccion de residuos de interés para la
empresa en el marco del proyecto’, PT4
‘Suministro de material para ser testeado en el
proyecto’ y PT7 ‘Evaluacion de viabilidad de
implantacion de los resultados obtenidos.

25/06/2025

GITICSA SERVICIOS INDUSTRIALES
Y AIDIMME mantuvieron wuna
reunién en las instalaciones de la
empresa en Pol.Ind Masia de
Conde. Técnicos de AIDIMME,
entidad que desarrolla el proyecto
en colaboracion con el Instituto
Tecnoldgico de la Energia (ITE), se
desplazaron para presentar los
avances alcanzados y compartir los
resultados obtenidos hasta el
momento en las distintas etapas
del proceso de extraccion vy
recuperacion de metales
contenidos en baterias de ion litio, correspondientes con los paquetes PT4 y PT5.

Durante la sesidn se expusieron los progresos técnicos logrados, destacando la eficiente
recuperacién de metales estratégicos como litio, cobalto y niquel. La empresa muestra
interés en la marcha del proyecto, la optimizacidn de los procesos y en el andlisis del
potencial de valorizacion de los materiales recuperados.
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30/07/2025

En la reunidn, en las instalaciones de la empresa, se muestra una presentacion del
estado de las fases ya finalizadas, de las que estdn en curso y de las programadas. Se
propone a la empresa la aportacién de informacién de cantidades y procedencia
(equipos) de los residuos que gestiona, de determinado LER, para concretar cual es el
mejor recurso para aportarlo a la investigacion.

De comun acuerdo, GITICSA STl aporta un residuo de bateria de ion Litio procedente de
ordenador para posible identificacidon y evaluacién en el proyecto, asi como los datos
requeridos en la documentacion suministrada por AIDIMME. También se acuerda
mantener una nueva reunién para actualizar informacién cuando el estado del proyecto
pueda aportar conclusiones sobre la consecuciéon de los objetivos previstos, y eficiencias
alcanzadas.

amesal

- BULTOS w
2207245

Imdgenes trabajo con muestras de GITICSA
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Sucesores de Leonardo Garcia S.L.

21/02/2025

Visita a las instalaciones de la empresa en Silla y
presentacion de los avances del proyecto. La empresa
confirma su participacion en los paquetes de trabajo PT1
‘Identificacion y seleccién de residuos de interés para la
empresa en el marco del proyecto’, PT4 ‘Suministro de
material para ser testeado en el proyecto’ y PT7
‘Evaluacion de viabilidad de implantacién de los
resultados obtenidos.

30/07/2025

Sucesores de Leonardo Garcia, S.L. y AIDIMME mantienen una reunién on line con la
finalidad de actualizar la informacion sobre los progresos realizados hasta la fecha, asi
como de informar, difundir y transferir los conocimientos derivados de los avances
obtenidos en el proceso de separacidn, extraccidon y recuperacién de metales planteados
en el proyecto RECILION.

En la reunidn se realiza la presentacion del estado del proyecto. Se propone a la empresa
la aportacidon de datos sobre la naturaleza y materiales de los residuos que contienen
litio que gestiona y su procedencia (equipo), para determinar cual es el mejor recurso
para aportarlo a la investigacién.

De comun acuerdo, Sucesores de Leonardo Garcia, S.L. aportard un residuo de bateria
de ion Litio procedente de ordenador para posible identificacién y evaluacion en el
proyecto, asi como los datos requeridos en la documentaciéon suministrada por
AIDIMME. También se acuerda mantener una nueva reunién para actualizar informacion
cuando el estado del proyecto pueda aportar conclusiones sobre la consecucién de los
objetivos previstos, y eficiencias alcanzadas.
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s BULTOS 11

“SUGEBORES DE LEONAR DO GARCIA, 8 L
ANAUSIS CUIMICS

[

—_—

Imdgenes trabajo con muestras de Sucesores de Leonardo

José Jareno (empresa interesada no colaboradora)

La responsable de calidad de la empresa José Jarefio S.A. y AIDIMME se retnen en las
instalaciones de la empresa, en el Puig. La empresa se encuentra en linea, por su
actividad, con los objetivos del proyecto, y muestra su interés en el alcance del presente
proyecto RECILION. Se trata de una empresa que apuesta por la economia circular y la
gestion responsable de los residuos, disponiendo de la autorizacidn para almacenaje de
diferentes residuos entre los que se encuentran las baterias de ion Litio.

R N 3 B

El propdsito de la reunion es informar de los objetivos planteados, estado actual de
desarrollo del proyecto y su liason con el proyecto CIMERAI, en el que la empresa
participé como empresa colaboradora e interesada en las tecnologias y posible
valorizacién de residuos de placas de circuitos electrdnicos

La empresa no estd en el listado de empresas colaboradoras en el proyecto RECILION.
Se acuerda mantenerla informada de los avances y resultados del proyecto, lo que
supone participar en el paguete de trabajo PT7 ‘Evaluacién de viabilidad de implantacién
de los resultados obtenidos para su encajen en la actividad de la empresa’. También se
informa que se trata de un proyecto subvencionado con fondos FEDER, a través del

Instituto Valenciano de Competitividad Empresarial (IVACE + i).
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4. Conclusiones

Los resultados obtenidos suponen un avance en el desarrollo de un proceso integral y
sostenible para el reciclado de baterias de ion-litio (Li-ion), validando la viabilidad
técnica y electroquimica de la recuperaciéon de grafito de dnodo y la obtencién de
precursores de catodo de alta pureza a partir del material activo del catodo.

Estos resultados abren una puerta para que en futuros estudios se continltien
analizando |la optimizacion de los rendimientos de extraccidn de litio y la escalabilidad
de la tecnologia electro-hidrometallrgica a nivel semi-industrial, incorporando distintas
quimicas y formatos de bateria.

Se ha de continuar con la aplicabilidad en la integracién de estos materiales reciclados
en cadenas de suministro reales para la fabricaciéon de nuevas celdas, cerrando el ciclo
de vida de las baterias de manera eficiente.

1. Conclusiones sobre el Trabajo Realizado por AIDIMME

AIDIMME se centré en la recuperacidn y valorizacidon de los metales estratégicos del
catodo (material activo), siendo el responsable principal del Paquete de Trabajo 4 (PT4:
Reciclado hidrometalurgico del cdtodo) y un colaborador clave en el Paquete de Trabajo
5 (PT5: Validacion del proceso).

Las principales conclusiones relacionadas con su labor son:

e Proceso Integral Validado: AIDIMME desarrollé y ensayd un proceso integral
electro-hidrometalurgico sostenible para la extraccion y recuperacién de los
metales criticos (Ni, Co, Mn, Li) presentes en el material catddico (principalmente
quimica NMC).

e Recuperacion como Precursores: El trabajo se orienté a larecuperacion
selectiva de metales (mediante acondicionamiento, precipitacion, cristalizacién
y secado) para obtener precursores reciclados.

e Altos Rendimientos de Metales de Transicion: Los rendimientos globales de
recuperaciéon de metales, considerando todas las etapas del proceso, alcanzaron
valores cercanos al 80% para los metales de transicion (Ni, Co y Mn), con
una pureza superior al 90%.

e Rendimiento del Litio: Para el Litio (Li), se obtuvieron rendimientos en torno
al 50%, alcanzando una pureza aproximada del 88% en su forma salina como
carbonato de litio ().
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e Validacidon de Material: Se demostré que el uso de precursores reciclados, una
vez reformulados en nuevo material catédico (CAT-R2), ofrece un rendimiento
electroquimico comparable al de los materiales comerciales, confirmando Ila
viabilidad del proceso.

Respecto al proceso aplicado al Material Catédico

El proceso desarrollado por AIDIMME para el material catédico (centrado en la quimica
NMC) priorizo la separacidon semi-selectiva de metales y se estructurd en tres etapas
principales:

1. Acondicionamiento / Pretratamiento: Esta etapa se adaptd al formato del
material catddico:

o Para lamina catddica, se utilizd la aplicaciéon de ultrasonidos (US) para
mejorar la separacién semi-selectiva.

o Para la black mass (BM), se propuso un tratamiento térmico para
eliminar el aglutinante (binder) y facilitar la extraccidn posterior de los
metales.

2. Extraccion de Metales: Se empleé la técnica de Electro-lixiviacion como método
principal para extraer metales criticos (Li, Co, Ni, Mn).

3. Valorizacion y/o Recuperacion: Los lixiviados obtenidos fueron tratados
mediante procesos de precipitacion, cristalizacion y secado para recuperar los
metales criticos en composiciones valorizables, listos para la reformulacién de
precursores catédicos.

La validacién de este proceso se realizd con black mass (NMC 361), donde los
rendimientos de extraccidn se acercaron a los objetivos propuestos para Niquel (Ni) y
Litio (Li), el Manganeso (Mn) fue alcanzado, y el Cobalto (Co) se situd ligeramente por
debajo del objetivo.
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