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DESCRIPCION

Pared de separacion de electrolitos para la transferencia selectiva de cationes a través de la pared y procedimiento
de fabricacién de dicha pared

Campo técnico

La invencion se refiere a un procedimiento de fabricacion de una pared de separacién de electrolitos para la
transferencia selectiva de cationes a través de dicha pared.

Técnica antecedente

Ya es conocida una pared formada de calcogenuros clister de molibdeno, particularmente las fases MogXg llamadas
fases de Chevrel, descrita en la solicitud de patente internacional WO 2009/007598, utilizada para la transferencia
de cationes a través de dicha pared.

Este documento expone que pueden transportarse unos cationes a través de la pared de materiales de férmula
MosXs (siendo X = S, Se o Te) denominados fases de Chevrel, en la que se producen unos sistemas de 6xido-
reduccion reversibles del tipo:

MoeXs + XM™ + xn e & MxMogXs

En la que n es un nimero entero y M™ es un catién metalico. Estos sistemas se diversifican por la naturaleza del
cation M™, del calcogeno X y de la estequiometria x del ternario M™.

En un montaje experimental que pone en practica el procedimiento de transferencia selectivo, la pared de
transferencia se coloca entre dos compartimentos que incluyen respectivamente un electrodo de titanio platinado
que funciona como anodo y un electrodo metdlico (en inoxidable, aluminio, cobre o titanio platinado) o en carbono
vitreo que funciona como catodo. El primer compartimiento contiene un primer electrolito que contiene diferentes
cationes de un efluente a tratar. El segundo compartimento contiene un segundo electrolito destinado a recibir los
cationes seleccionados.

Se establece una corriente eléctrica continua entre el anodo y el catodo. En el funcionamiento electroquimico global
del conjunto de los dos compartimentos, se produce la intercalacion del catién en la interfaz MxMosSg / primer
electrolito (efluente a tratar, mezcla de los cationes M™, M'™, M"™ por ejemplo), segin:

MogeXs + XM™ + xn € => MxMogXg

La desintercalacion de este mismo cation M™ en la interfaz MxMosSs / segundo electrolito (solucién de valoracién de
M™ por ejemplo) se efectlia reciprocamente segun

MXMO@Xa => MOeXg +Xne + XMn+

La movilidad del catién metdlico en la fase de Chevrel permite de ese modo la transferencia del catién M™
desolvatado de un medio a otro sin transferencia de ninguna otra especie quimica de uno u otro de los
compartimentos.

Se obtiene una pared de transferencia bajo la forma de pastilla por sinterizado en caliente de una mezcla de polvo
de composicion adaptada a la estequiometria del material deseado. Se obtienen de ese modo unos discos de
material activo de un grosor de 2 a 5 milimetros.

Unos ensayos con unas paredes compuestas de fases selenizadas y sulfuradas han mostrado que en particular los
cationes de los metales siguientes pueden transferirse de un electrolito a otro: hierro, manganeso, cobalto, niquel,
cobre, cinc, cadmio. Los limites de las densidades de corriente obtenidas estan comprendidos entre 10 y 20 A/m?,
con unos rendimientos faradicos superiores al 90 %, incluso superiores al 98 %, y una muy buena selectividad.

Los ensayos han demostrado también que la velocidad de transferencia aumenta con la disminucién del grosor de la
pared. Sin embargo, la necesaria resistencia mecanica de la pared limita la disminucién de su grosor.

En el documento WO 2012/010766 A1, se ha propuesto realizar una pared de transferencia que incluye dos capas.

Se realiza una capa de soporte por ejemplo de material ceramico poroso y se deposita una segunda capa
denominada activa sobre el soporte. El depoésito de la segunda capa se realiza por recubrimiento con una
composicién que comprende el material activo en forma de polvo, un aglutinante y un disolvente. A continuacion se
evapora el disolvente. La capa activa asi realizada tiene un grosor del orden de 50 a 100 um y es estanca. Por el
contrario, el soporte es permeable y permite a un electrolito contenido en el lado del soporte alcanzar la capa activa.
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Pueden desarrollarse las reacciones expuestas anteriormente. La utilizacién de una pared de ese tipo conserva los
resultados anteriores en términos de rendimientos faradicos, pero permitiendo alcanzar unas densidades de
corriente multiplicadas por cinco o mas.

Este documento expone igualmente que la red huésped de la capa activa puede elegirse igualmente entre los
calcogenuros metalicos o los componentes de litio y un metal en forma de 6xido, de fosfato o de fluoruro, eligiéndose
el metal entre el niquel, el cobalto, el hierro, el manganeso, el vanadio o el titanio. Dichas redes huéspedes son
igualmente adecuadas para transferir unos cationes metalicos, y en particular litio.

La fabricacién de los soportes de ceramica es facil sobre pequerias muestras, pero es dificil aumentar grandemente
las dimensiones de estos soportes, lo que limita las posibilidades de explotacién industrial del procedimiento.

La invencion se dirige a proporcionar una pared de separacion de electrolitos con una capa activa de un material
adecuado para desarrollar unas reacciones de intercalacion y de desintercalacién para la transferencia selectiva de
cationes a través de la pared, que pueda fabricarse con grandes dimensiones.

Descripcion de la invencién

Con estos objetivos a la vista, la invencion tiene por objeto un procedimiento de fabricacién de una pared que incluye
un soporte constituido por un material poroso y permeable y una capa activa de un material adecuado para
desarrollar unas reacciones de intercalacién y de desintercalacion para la transferencia selectiva de cationes a
través de la pared, depositandose la capa activa sobre la capa de soporte y siendo estanca, caracterizado por que el
soporte es de material sintético termoplastico y de un grosor superior a 0,8 mm.

Utilizando un material sintético para el soporte, se superan los problemas de fabricacién a gran tamafo de los
soportes de ceramica. Se constata que se pueden fabricar dichos soportes con grandes dimensiones mientras se
conservan los rendimientos de transferencia a través de la capa activa. En particular, se constata que la capa activa
puede implementarse sobre el soporte sintético de la misma manera que sobre el soporte ceramico. La naturaleza
del soporte es compatible con la mayor parte de los electrolitos susceptibles de ser utilizados en unas aplicaciones
de transferencia selectiva de cationes, tales como unas soluciones de &cido o de sales.

Segun unas caracteristicas particulares:

- la porosidad del soporte esta comprendida entre el 20 y el 60 % de la fracciéon en volumen; las muestras con una
porosidad en este intervalo han permitido probar el funcionamiento del procedimiento de transferencia selectivo;

- el material sintético se elige en un grupo que incluye la poliamida, unos copolimeros de amida, unos poliacetatos,
unos polietilenos y poliéter-éter-cetona; estos materiales termoplasticos son suficientemente resistentes en
términos mecanicos y en términos quimicos en unidén con la naturaleza de los electrolitos utilizados; estan
igualmente adaptados a un procedimiento de fabricacién tal como se expone en el presente documento a
continuacion;

- el material de la capa activa es un calcogenuro metalico;

- mas particularmente, el calcogenuro metdlico es por ejemplo un calcogenuro cluster de molibdeno (MonXn.2 0
MxMonXn.2) en los que M es un metal y X es un calcégeno elegido entre el grupo S, Sey Te;

- alternativamente, el material de la capa activa es un compuesto de litio y de un metal en la forma de éxido, de
fosfato o de fluoruro o de una combinacion de estas formas, eligiéndose el metal entre un grupo que incluye el
niquel, el cobalto, el hierro, el manganeso, el vanadio, el titanio y el tungsteno;

- la capa activa tiene un grosor superior a 50 um; las condiciones de estanquidad de la capa activa se alcanzan a
partir de este grosor.

La invencién tiene por tanto por objeto un procedimiento de fabricacién de una pared tal como se ha descrito
anteriormente, segun el que se prepara una solucién que comprende un material activo en la forma de polvo, un
aglutinante y un disolvente, posteriormente se recubre la superficie del soporte de material poroso con dicha
solucién y se hace evaporar el disolvente para formar una capa activa estanca sobre soporte, caracterizado por que
el soporte es de material sintético termoplastico.

Dicho soporte de material poroso se obtiene previamente por fabricacién aditiva de capas y sinterizado selectivo por
laser del polimero en polvo. Esta tecnologia es conocida por su parte en el estado de la técnica (Stéphane Dupin, 5
de julio de 2012, extraido de Internet http://theses.insa-lyon.fr/publicatin/2012ISAL0062/these.pdf), por el contrario su
implementacion en el marco muy especifico de la presente invenciéon no se ha divulgado ni sugerido jamas. Se
extienden unas capas sucesivas de material polimérico en polvo y se calientan ciertas zonas selectivamente con el
fin de fundir parcialmente los granos de polvo de tal manera que se aglomeren. La potencia de calefaccion se ajusta
para que la fusién de los granos no sea completa de tal manera que permanezcan unos espacios dosificados entre
los granos. Estos espacios forman entonces los poros del soporte que asi se construye. Ciertos poros permanecen
abiertos y confieren la permeabilidad al soporte. La superficie del soporte asi obtenido no es lisa y la capa activa que
se deposita en ella por recubrimiento se agarra bien al soporte.
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Segun otras caracteristicas, el polimero en polvo tiene una granulometria comprendida entre 1 y 120 pm,
preferentemente entre 10 y 80 um, incluso entre 40 y 75 um. El tamafo de los granos determina también el tamafno
de los poros del soporte que deben ser preferentemente proximos al tamafo de los granos del polvo del material
activo. Es en efecto de esta manera como se obtiene mas facilmente la estanquidad de la capa activa, es decir con
el grosor minimo para la capa activa. La obtencién de un espesor reducido permite preservar la densidad de
corriente que es posible obtener.

Se describe igualmente un procedimiento de extraccién selectiva de cationes por transferencia electroquimica segun
el que se separan un primer electrolito que contiene unos cationes y un segundo electrolito por una pared de
separacion, caracterizado por que se utiliza como pared de separacion de estos electrolitos, una pared de
transferencia tal como se ha definido anteriormente, y se asegura la transferencia de los cationes a través de dicha
pared de transferencia generando una diferencia de potencial (AE) entre o bien un anodo en el primer electrolito y un
catodo en el segundo electrolito, o bien entre un anodo en el primer electrolito y dicha pared de transferencia, de
manera que se provoque una intercalacién de los cationes en la capa activa de la pared de transferencia en el lado
del primer electrolito, una difusion de los cationes en la capa activa, y posteriormente su desintercalacion en el
segundo electrolito.

Breve descripcién de las figuras

La invencién se comprendera mejor y surgiran otras particularidades y ventajas con la lectura de la descripcién que
sigue a continuacion, haciendo referencia la descripcion a los dibujos adjuntos entre los que:

- lafigura 1 es una vista en seccion de una pared de transferencia obtenida mediante el procedimiento de acuerdo
con la invencion;

- lafigura 2 es una vista de una instalaciéon de construccién de una pared obtenida mediante el procedimiento de
acuerdo con la invencién por sinterizado selectivo por laser;

- las figuras 3 y 4 son unas vistas esquematicas de un montaje de ensayo para verificar la porosidad o la
estanquidad de la pared de la figura 1;

- lafigura 5 es un esquema de principio de un dispositivo de transferencia selectiva entre dos electrolitos.

Descripcion detallada

Se forma una pared de transferencia 2 obtenida mediante el procedimiento de acuerdo con la invencién en un
soporte 21 poroso de material sintético sobre el que se deposita una fina capa activa 22. La fabricacién de la pared 2
estanca se efectla en una primera fase de fabricacion del soporte 21, y una segunda fase de aplicacion de la capa
activa 22 sobre el soporte 21. Se entiende por estanca la ausencia de transferencia detectable de una solucién
acuosa de un lado a otro de la capa activa expuesta a la solucion, haciendo la pared las veces de contenedor de la
solucion.

Elaboracién del soporte poroso

De soporte 21 se fabrica, en este modo de realizacién de la invencién, por sinterizado selectivo por laser del polvo
de polimero termoplastico.

Se han utilizado unos polvos que tienen una granulometria comprendida entre 1 y 120 um, pero en los que lo
esencial de la granulometria se centra entre 10 y 80 um, incluso entre 40 y 75 um. Los principales ensayos se han
realizado con poliamida 6, poliamida 11 o poliamida 12.

El dispositivo 5 de sinterizado selectivo por laser comprende un depésito 52 de alimentacién de polvo en el que se
coloca el polimero en polvo, un rodillo 53 de aporte y de reparto de polvo, asi como un laser 54. El laser es por
ejemplo un laser de radiacion infrarroja de potencia variable (10 a 60 W). El haz laser se dirige a través de un espejo
55 hacia la zona del polvo que se desea sinterizar, en una atmdsfera preferentemente neutra, por ejemplo bajo una
atmosfera de nitrégeno.

El procedimiento utiliza una plataforma 56 de fabricacién calentada a una temperatura préxima a la temperatura de
fusion del polimero elegido. En un modo de realizacion particular, la mezcla de polvo se calienta hasta una
temperatura inferior en algunos grados Celsius a la temperatura de fusiéon del polimero, por ejemplo hasta una
temperatura inferior en 1 a 10 °C a la temperatura de fusién del polimero considerado. La energia necesaria para la
fusion se aporta a continuacion por el laser 54.

En laser 54 traza la forma de la pared capa por capa y proporciona localmente, en cada estrato sucesivo de polvo, la
energia térmica suficiente para llevar al polimero a una temperatura que implica su fusién al menos parcial, en la
superficie de los granos. Los polvos no sinterizados aseguran naturalmente el soporte de las capas siguientes. La
plataforma 56 de fabricacion es movil y desciende en el grosor de una capa (100 um), asegurandose el
desplazamiento de la pieza vertical por un piston. Se extiende a continuacién una nueva capa de polvo mediante el
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rodillo 53 y el ciclo vuelve a comenzar para construir el soporte poroso capa por capa de abajo arriba. En lugar del
rodillo 53, se podria utilizar igualmente otro sistema mecéanico como por ejemplo un rascador.

Realizando la fusiéon de los polvos de manera parcial, los granos se aglomeran permaneciendo en la forma de
granos y dejando unos poros entre ellos antes de solidificarse de nuevo. La densidad aparente de las muestras asi
realizadas, medida por la masa en volumen aparente sobre la base en volumen tedrico de la materia de los poros,
esta comprendida entre el 40 y el 80 %. La tasa de porosidad corresponde esta por tanto comprendida entre el 20 y
el 60 %, teniendo la mayoria de las muestras una tasa de porosidad comprendida entre el 30 y el 50 %. Una
inmersion del soporte en agua durante 15 minutos muestra que el soporte 21 absorbe agua y por tanto una parte de
los poros estan abiertos.

El grosor del soporte puede elegirse en funcion de las solicitaciones mecanicas que debe resistir la pared, pero se
han realizado con éxito unas muestras de 1 mm de grosor.

La validacion de la permeabilidad del soporte se ha realizado con ayuda de papel de pH y del trazador OH de una
solucion de sosa a 0,05 mol/l es decir 2g/l en 50 % en volumen de agua y 50 % en volumen de etanol de la manera
siguiente representada en el esquema de la figura 3: el soporte se deposita sobre el papel de pH; se vierte el
trazador sobre el soporte; el viraje del papel de pH después de algunas segundos ha permitido confirmar una buena
porosidad y permeabilidad del soporte porque el trazador ha atravesado el soporte.

Elaboracion de la capa activa

La segunda fase de la fabricacion de la pared consiste en el recubrimiento fisico de una cara del soporte poroso 21.
En el ejemplo que se muestra, el recubrimiento se realiza con una suspension de fase de Chevrel, de férmula MogXs,
siendo X un calcégeno, en un disolvente volatil. La capa activa se prepara a partir de compuestos en polvo de MosSs
0 MoesSes que constituyen la masa activa. Una adicién de poli(cloruro de vinilideno), denominado PVDF en la
nomenclatura internacional y en el presente documento a continuacion, juega el papel de aglutinante.

Las fases MogSgs y MosgSes son resultado de una sintesis ceramica tal como se describe por ejemplo en el
documento WO 2012/010766, en las paginas 10 y 11 de la descripcién.

Elaboracioén de la capa activa por recubrimiento
Caso de la matriz en fase de Chevrel

Se forma una suspension constituida por el 95 % de fases de Chevrel en polvo y 5 % de PVDF en la 1-metil-2-
pirrolidona, denominada NMP en lo que sigue, a razén de 0,95 g de la fase MogSs 0 MosSes sdlida, 0,05 g de PVDF
disperso en 2 ml de NMP. El conjunto se somete a una agitacién durante 2 horas.

El recubrimiento del soporte se efectia aplicando la suspensién de MosSs 0 MosSes NMP-PVDF sobre la superficie
del soporte poroso con ayuda de un pincel para recubrirlo mas uniformemente en toda la superficie. A continuacion
el conjunto se pone en torno durante 1 h para eliminar el disolvente NMP. En estas condiciones, la pelicula de MosSs
0 MosSes resultante se adhiere a la superficie del soporte 21 con unos grosores del orden de 80 um. Ademas los
ensayos de estanquidad se realizan de acuerdo con la figura 4, aplicando un ribete 6 a la muestra 2 alrededor de la
capa activa 22 y vertiendo una solucion de sosa de 2 g/l en agua/etanol en el deposito asi constituido. La pared de
transferencia 2 se deposita sobre el papel de pH, estando la capa activa 22 en la parte superior. Los ensayos
confirman la buena oclusion de los poros del soporte poroso, debido a que el papel de pH no vira, incluso después
de 6 horas. Unos ensayos de conductancia eléctrica demostraron un buen contacto eléctrico entre los granos.

Los diferentes ensayos han mostrado que la estanquidad se alcanza cuando el grosor de la capa activa es del orden
de 80 pm.

Caso de la matriz de 6xido de tipo LixM,0,

Segun otro ejemplo, la pared se fabrica teniendo como material activo una matriz de LixCoOz, LiMn2QO4, LiV3Os,
LiNiO2, LIWO3 o LiMnO, designados genéricamente por la férmula LixM,O,. El principio de elaboracion continta
siendo un recubrimiento del soporte poroso por una suspension de LixM,O,.

La solucién de recubrimiento se prepara a partir de una mezcla pulverulenta de LixM,O, que constituye el material
activo en el 80 % en masa, de PVDF en el 10 % que juega el papel de aglutinante y de carbono en el 10 % que
asegura la conductividad eléctrica. La mezcla se homogeniza intimamente en un mortero

Se realiza una suspension en la 1-metil-2-pirrolidona con una agitacién durante 2 horas a razén de 1 gramo de
mezcla de polvo para 2 ml de NMP.
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El recubrimiento del soporte se efectlia aplicando sobre toda la superficie la suspensién de LixM,0./PVDF/grafito en
la NMP con ayuda de un pincel para recubrir lo mas uniformemente toda la superficie. A continuacién el conjunto se
pone en el horno durante 1 h para eliminar el disolvente NMP. En estas condiciones la pelicula de éxido resultante
se adhiere a la superficie de soporte con unos grosores del orden de 80 um. Ademas, los ensayos de estanquidad
confirman la buena oclusién de los poros del soporte poroso. Unos ensayos de conductancia eléctrica demuestran
un buen comportamiento eléctrico de la pelicula.

Cualquiera que sea el tipo de matriz, para seguir los potenciales de la interfaz, es necesario implementar un contacto
eléctrico alrededor de la pared con ayuda de laca de grafito 23. Se embadurna el contorno de la pared y se
sobrepasa sobre la cara de la capa activa 22.

Procedimiento de transferencia selectivo

El esquema de la figura 5 muestra un dispositivo para implementar un procedimiento de transferencia selectivo
utilizando unas paredes de transferencia obtenidas mediante el procedimiento segun la invencion. El dispositivo
incluye un recipiente 1 que incluye dos compartimentos 11 y 12, adaptados para recibir un electrolito y separados
por un tabique de separaciéon 13 en el que se coloca una pared de transferencia 2, montada en el tabique 13 de
manera estanca.

El dispositivo incluye también un anodo A1 colocado en el primer compartimento 11 y un catodo C2 colocado en el
segundo compartimento 12. Se puede aplicar una diferencia de potencial AE entre el anodo A1 y el catodo C2
mediante unos medios conocidos en si mismos, con el fin de imponer y de controlar una corriente i entre los
electrolitos E1 y E2. El anodo A1 es por ejemplo un electrodo de titanio platinado y el catodo C2 es por ejemplo un
electrodo metalico (en inoxidable, aluminio, cobre o titanio platinado) o en carbono vitreo.

La capa activa 22 se coloca en el lado del primer compartimento 11, aunque el sistema funciona también cuando
esta en el lado del segundo compartimento 12. Un sistema de contacto mévil de resorte 44 asegura una conexion
eléctrica con el contorno de la pared 2 recubierta de laca de grafito, y permite conectar ésta a un aparato de control,
adaptado principalmente para medir el potencial de interfaz Ei1, Ei2 de la pared de transferencia 2 con relacién a los
electrodos de referencia 33, 34 dispuestos respectivamente en cada compartimento 11, 12 del recipiente 1, como se
ilustra en la figura 5.

La implementaciéon del dispositivo se efectlia tipicamente de la manera siguiente:

se rellenan los compartimentos 11 y 12 con el electrolito deseado, por ejemplo, y de manera en ningin caso
limitativa, una solucién de mezcla de cationes M en concentracion al menos igual a 10" mol/l como primer
electrolito E1 en el primer compartimento 11, y 100 ml de Na,SO4 0,5 M como segundo electrolito E2 en el
segundo compartimento 12, siendo M) uno o varios cationes metélicos, que se desea separar y designados
respectivamente por M™, M"™, M""*. Se coloca el &nodo A1 en el primer compartimento 11 y el catodo C2 en el
segundo compartimento 12, y se conecta el contacto 44 de la pared con unos medios de control
potenciométricos, conectados a los electrodos de referencia 33, 34 sumergidos en los electrolitos E1 y E2. De
ese modo se pueden controlar los potenciales de interfaz y ajustar en consecuencia la intensidad entre el anodo
A1y el catodo C2 de manera que se obtenga una densidad de corriente que retorna a la superficie operacional
de la pared de transferencia 2, o del conjunto de las paredes de transferencia dispuestas en paralelo,
comprendida por ejemplo entre 2 y 200 A/m?.

Se establece un régimen de intensidad estatica global entre el anodo A1 y el catodo C2. Se denomina RH, por red
huésped, el material de la capa activa 22. En el funcionamiento electroquimico global del conjunto de los dos
compartimentos, siendo el electrolito E1 una solucion de origen a procesar que incluye una mezcla de los cationes
de diferentes metales y de cargas idénticas o diferentes, M™, M™, M”"* por ejemplo, y siendo el electrolito E2 una
solucion de valoracion del metal M, se produce:
- laintercalacién del cation M"™ en la interfaz de la capa activa 22 con el electrolito E1, segdn:

RH + x M™ + xn e => M;RH

- la desintercalaciéon de este mismo catién en la interfaz de la capa activa 22 con el electrolito E2 (solucién de
valoracién de M™ por ejemplo), que se efectia reciprocamente segun:

MxRH => RH + xn e + x M™*

La movilidad del cation metalico en la red huésped permite de ese modo la transferencia del cation M™ desolvatado
de un medio a otro sin transferencia de ninguna otra especie quimica del uno o del otro de los compartimentos.

Se observara también de manera general que los electrolitos colocados en los dos compartimentos 11, 12 que
incluyen el anodo A1 y el catodo C2 pueden ser diferentes, principalmente por la naturaleza de las sales de fondo,
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por el nivel de acidez, por la presencia de complejantes, por la naturaleza de los disolventes, principalmente
disolventes no acuosos organicos o minerales (DMSO, DMF, liquidos i6nicos, electrolitos sélidos, etc.). Se puede
efectuar de ese modo por ejemplo una transferencia iénica de un medio de sulfato a un medio de cloruro sin difusién
de dicho medio.

Ejemplo 1

El soporte se realiza en poliamida 12, en varias muestras cuya porosidad esta comprendida entre el 30 y el 50 % y el
grosor es de 0,920,1 mm. La capa activa se basa en LiMn>O4 y tiene un grosor del orden de 80 um.

El primer electrolito E1 es una solucién acuosa de sulfato de litio a 0,5 mol/l es decir 7 g/l de litio y de sulfato de
sodio a 0,5 mol/l es decir 11,5 g/l de sodio.

El segundo electrolito es una solucion de sulfato de sodio a 0,05 mol/l, es decir 7,8 g/l de potasio.

Se establece una corriente estable en intensidad a 110 A/m? Se transfieren de ese modo selectivamente
28 g-h'1-m'2 de litio del primer al segundo electrolito con un rendimiento faradico del 94 %.

Ejemplo 2

El soporte se realiza en poliamida 12, en varias muestras cuya porosidad esta comprendida entre el 30 y el 50 %. La
capa activa se basa en MogSs y tiene un grosor del orden de 80 um.

El primer electrolito E1 es una solucién acuosa de sulfato de cobalto 0,1 mol/l es decir 5,9 g/l de cobalto y de sulfato
de niquel a 0,1 mol/l es decir 5,8 g/l de niquel.

El segundo electrolito es una solucion acuosa de sulfato de sodio a 0,05 mol/l, es decir 2,3 g/l de sodio.

Se establece una corriente estable en intensidad a 70 A/m?. Se transfieren de ese modo 154 g-h™'-m™ de cobalto del
primer al segundo electrolito con un rendimiento faradico del 98 %. El niquel no se transfiere.

Ejemplo 3

El soporte se realiza en poliamida 12, en varias muestras cuya porosidad esta comprendida entre el 30 y el 50 %. La
capa activa se basa en fases de Chevrel de MogSes y tiene un grosor del orden de 80 um.

El primer electrolito E1 es una soluciéon acuosa de sulfato de cadmio a 1 mol/l es decir 1,12 g/l de cadmio y de
sulfato de niquel a 1 mol/l es decir 59 g/l de niquel.

El segundo electrolito es una solucion de sulfato de sodio a 0,05 mol/l, es decir 2,3 g/l de sodio.
Se establece una corriente estable en intensidad a 70 A/m?. Se transfieren de ese modo selectivamente

293 g-h™*m™ de cadmio del primer al segundo electrolito con un rendimiento faradico del 99 %. El niquel no se
transfiere.
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REIVINDICACIONES
1. Procedimiento de fabricacién de una pared de separacion de electrolitos, segun el que:

- se prepara una solucién que comprende un material activo bajo la forma de polvo y adecuada para desarrollar
unas reacciones de intercalacion y de desintercalacion para la transferencia selectiva de cationes a través de la
pared (2), un aglutinante y un disolvente, y posteriormente

- se fabrica un soporte (21) de material poroso, siendo dicho soporte (21) de un grosor superior a 0,8 mm,

- se recubre la superficie de dicho soporte (21) con dicha solucién, y

- se hace evaporar dicho disolvente para formar una capa activa (22) estanca sobre dicho soporte, siendo
evaluada la estanquidad por la ausencia de transferencia detectable de una solucién acuosa de un lado al otro
de dicha capa activa expuesta a la solucién durante una duracién superior a 6 horas, haciendo la pared las veces
de contenedor de la solucion,

caracterizado por que el soporte se fabrica de material sintético termoplastico por fabricacién aditiva de capas y
sinterizado por laser selectivo de polimero en polvo.

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, segin el que el polimero en polvo tiene una granulometria comprendida
entre 1y 120 pm.

3. Procedimiento segun la reivindicacion 2, seglin el que el polimero en polvo tiene una granulometria comprendida
entre 10 y 80 pm.

4. Procedimiento segun la reivindicacion 3, segun el que el polimero en polvo tiene una granulometria comprendida
entre 40 y 75 um.
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