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RESUMEN

El proyecto contempla la recuperacion de platiredagio y rodio, impregnados en la
estructura de los convertidores cataliticos, losnms que estan instalados a la salida de
los gases de combustién de los respectivos moteresl tubo de escape antes del
silenciador. Los gases originados de la combustiderna de los motores estan
constituidos principalmente por compuestos nocigasa los seres vivos y el medio
ambiente (CO, HC, NOx).

Para modificar los gases de salida de los vehiaddsstala los convertidores cataliticos
constituido basicamente por una estructura cerapuoasa similar a un panal de abejas en
la cual se encuentran impregnados por los metasogos paladio, platino, rodio que
actlan como sitios activos para iniciar y acelémarreacciones que ocurren dentro del
convertidor catalitico con el fin de transformachtis gases en (GOH,O, N,), los
mMismos que son menos perjudiciales para los seres. v

Esta investigacion comprende la recoleccion dectmsvertidores cataliticos usados en
varias mecanicas de las ciudades de Quito y La@a,cdracterizacion quimica vy
mineraldgica realizadas mediante AAS (Absorcionmitta) y DRX (Difraccion por rayos
X) respectivamente, se determino que el contedelfos metales preciosos se encuentra
alrededor de 853,6 g Pt/ton, 635,6 g Pd/ton y 356 Rh/ton, estos resultados
determinaron que el material usado en esta inaxsfig es idoneo para someterse a un
proceso de recuperaciéon por via pirometalurgica.

En el proceso pirometallirgico, se realizd un pratngento secado y tostacion que
beneficiando al proceso de fundicion.

Para optimizar el proceso de fundicion se vari@alga fundente con el fin de obtener una
alta recuperaciéon de la aleacién de platino, palgdrodio empleando el plomo como
metal colector, el proceso se realiza en dos tif@okornos: horno eléctrico y un horno a
gas, con el fin de obtener dos fases bien definidagase escoria y la fase metélica
conformada por los metales preciosos y el met&ctot (plomo). Para obtener la aleacion
de platino, paladio y rodio la parte metéalica sedmete al proceso se copelacién.

Para obtener los metales precioso por separadedaaron varios métodos de disolucion,
dando resultados satisfactorios la utilizacion gielantes (HNQ y Agua regia) alcanzo

una disolucion significativa.
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Seguido de la optimizacién del proceso de predidia selectiva donde se varia la
concentracién cloruro de amonio para la precipitadel platino y la concentracion del
clorato de sodio para la precipitacion del paladom la finalidad de determinar la

concentracion optima en la cual se recupere la naytidad de metales preciosos.



Xii

INTRODUCCION

En el presente estudio se analizan una técnicaaegestion y tratamiento de los
catalizadores de tres vias agotados que formae paitsistema de combustion de los
automoviles

Los vehiculos a motor son considerados actualmemefuente movil de contaminacion
atmosférica por las caracteristicas de los gasesape que emiten.

Prueba de ello es la aparicién en los ultimos aféodisposiciones legales cada vez mas

estrictas que tratan de controlarlos (Castillo,5)99

Los principales componentes de estas emisionesigégeno molecular (), diéxido de
carbono (CQ y agua (HO). Sin embargo, como el proceso de combustion anasc
perfecto, en los motores de los automoviles tamis@&nproducen algunas cantidades
menores de otros compuestos mas nocivos, como naand& carbono (CO), compuestos
organicos volatiles (COV), 6xidos de nitrégeno (MR O,, denominados conjuntamente
“NOy"), Oxidos de azufre, compuestos de plomo y humegras (constituidos
principalmente por particulas de carbon e hidragadbno quemados).

Para reducir este tipo de emisiones existen una deralternativas técnicas, entre las que
se encuentran el uso de gasolinas sin plomo, thoantes o catalizadores de tres vias. El
catalizador de tres vias es un receptaculo quelseacen medio del tubo de escape y que
consta esencialmente de un soporte (silicato deimio y magnesio) sobre el cual se
apoya una capa de alumina altamente porosa. Eptégmado por metales nobles, como
platino, rodio o paladio, cuya funcion es propomeiolos sitios activos para eliminar los
gases contaminantes. Estos metales reducen siewité@mte tres tipos de contaminantes:
hidrocarburos no quemados, CO y N@ por ello se les conoce con el nombre de

“catalizadores de tres vias” (Castillo, 1995).

Los catalizadores de tres vias se introdujeronireipios de los afios 80 en los vehiculos
de gasolina por ser considerados una técnica mticgara cumplir con los estrictos limites
de emisién impuestos. En la actualidad, en la Unkuropea, las disposiciones
fundamentales sobre las emisiones de los vehiguassrelativas a la homologacion de los
dispositivos de control de la contaminacion (esttes los catalizadores de tres vias) estan
reguladas por el Reglamento (CE ) N° 715/2007 debmento Europeo y del Consejo.
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Este Reglamento esta actualmente en vigor y defdicarse a partir de enero del 2009
(Jeong, 2002).

El primer paso para su procesamiento es la redoledel convertidor catalitico usado, en
las grandes ciudades se recogen toneladas del misago se somete a un secado y a una
tostacion del catalizador para eliminarla humedalbsy residuos de aceite. Luego se
presenta una alternativa que es la pirometaluagiala cual al producto se lo somete a
fusion, con una carga fundente y metal colectoraceiplomo, con el fin de colectar los
metales preciosos en una sola fase metdlica inviesen la escoria y en dos tipos de
hornos: horno eléctrico que alcanza aproximadamiest©60°C y un horno a gas que
opera aproximadamente a 1100 °C.

Seguidamente la fase metalica o regulo de plomepssetida a una copelaciéon en una
mufla eléctrica a 960 °C, para eliminar el Pb coRtmO; de tal manera que en la
concavidad de la copela solamente queda una ateawgtalica de platino, paladio y rodio.
Para separar los metales preciosos platino, payadidio hay que solubilizar a la aleacion,
y se proceder a la precipitacion de cada uno ds esetales por separado. Finalmente a

los precipitados se seca y se calcina para obtemectada uno de los metales puro






1 PARTE TEORICA

1.1 COMPOSICION Y QUIMICA DE LOS CONVERTIDORES
CATALITICOS

1.1.1 CATALIZADOR

Un catalizador es una sustancia que aumenta ldeagie una reaccion quimica sin sufrir
ningin cambio permanente. La catéalisis es el poogesdiante el cual aumenta la

velocidad de las reacciones quimicas por medioadgerésencia de un catalizador. Un

catalizador interviene en una reaccion pero siallea formar parte de los resultados de
esta.

Los catalizadores se pueden clasificar en: cathlizs heterogéneos, de contacto, y los

catalizadores homogéneos (Floger, 2001).

1.1.1.1 Catalizadores heterogéneos

Una reaccion en la cual los reactivos y los cadlizes no estan en la misma fase se
conoce como reaccion heterogénea. El catalizadoesmondiente a esta reaccion se
conoce como catalizador heterogéneo. Este tipatizador tiene una superficie donde
las sustancias pueden reaccionar. El platino ysatretales finamente divididos, al igual
qgue los oOxidos metalicos, o ejemplos comunes de st de catalizador. Entre los
catalizadores a base de 6xidos metélicos se digimgps Oxidos estequiométricos y los
oxidos que ganan o pierden oxigeno de su superficiemayoria de los catalizadores
heterogéneos funcionan adsorbiendo uno de losiveact.aadsorcion es la adherencia
de una sustancia a la superficie de otra. Un ejerdpl catalizador heterogéneo es el
platino dividido que cataliza la reaccion del madoxde carbono con oxigeno para formar
diéxido de carbono. Esta reaccién es utilizadaagalizadores acoplados a los automoviles

para eliminar el monéxido de carbono de los gasessdape (Floger, 2001).



1.1.1.2 Catalizadores homogéneos

Un catalizador homogéneo existe en la misma fase Iqs reactivos. Este tipo de
catalizador si toma parte en la reaccién, perolgiere sin cambiar en un paso final del
mecanismo de la reaccién. Este forma un compuestonagpuestos intermedios que
reacciona mas facilmente que los reactivos sifizataporque requieren menos energia
de activacion. Los catalizadores se utilizan corchmaufrecuencia, tanto en la industria
como en los laboratorios quimicos. Los catalizaslaretélicos mas usuales son capaces de
producir reacciones reversibles de quimioadsoraémo en el caso del niquel, paladio,
platino y plata. Las sales mas destacadas pora&ateacatalizador son los sulfuros, que se
emplean en procesos de eliminacion de azufre, gltwaros, que son catalizadores de los

procesos de oxicloracién. (Fogler, 2001; Drogue€i90)

1.1.1.3 Caracteristicas del catalizador

Actividad: Puede definirse como la propiedad de aumentarlteidad de reaccion con
respecto a la manifestada sin catalizador, en lssnas condiciones de temperatura,
presion y concentracion. Es la capacidad de geeeramn tiempo razonable una cantidad
importante de producto por unidad de sélido cadtiz. La conversion de los reactivos
esta limitada por las caracteristicas termodinasriealas especies reaccionantes, definidas
por la constante de equilibrio de la reaccién, siwodificar las concentraciones
correspondientes al equilibrio (Droguett, 1990).

Selectividad: Es la propiedad del catalizador de favorecer el anagndimiento de
determinada especie entre un conjunto de los ptoslale la reaccidén. Algunos reactivos
de naturaleza organica dan origen a reaccionetefzrao sucesivas que permiten obtener
una mezcla de productos de la reaccion de prodecigs separacion siempre es facil y
econdmica. Un catalizador de alta selectividad nawen rendimiento de producto de

interés y reduce la formacién de especies secwasd@roguett, 1990).

Estabilidad: Es la propiedad de un catalizador de mantener salglades en especial la

actividad y la selectividad por un tiempo de usficente para aplicarlo industrialmente.



La estabilidad es el tiempo de vida util de unlezador. El catalizador pierde su eficacia

con el tiempo debido a los cambios fisicos y quasii®roguett, 1990).

1.1.1.4 Cinética de una reaccion heterogénea

Los procesos cataliticos heterogéneos de mayopriangia industrial son los que
emplean principalmente catalizadores soélidos. Apatel comportamiento catalitico
especifico, los sélidos tienen la ventaja de suomagtabilidad térmica y su facilidad de
separacion de los fluidos reactantes

El mecanismo de la catalisis de superficie es nmmypiejo. Se supone que las reacciones

de este tipo en fase fluida transcurren, al mesggg)n estas cinco etapas:

1. Difusién de las moléculas reaccionantes, de la flas#da, hasta la superficie del
catalizador.

Adsorcion de las moléculas, reaccionantes, endarficie del catalizador.
Reaccion en la superficie catalitica.

Desorcion de los productos de la superficie catalit

Difusion de los productos hacia la fase fluida @rett 1990).

a k0D

1.1.2 CATALIZADOR DE AUTOMOVILES

El catalizador tiene como misién disminuir los edgnos contaminantes contenidos en los
gases de escape de un vehiculo mediante la tédeida catalisis. Se trata de un
dispositivo instalado en un tubo de escape, ceztandtor, ya que ahi se encuentran los
gases a temperatura elevada. Esta energia calqudia al catalizador y eleva su propia
temperatura, circunstancia indispensable paradegtesitivo tenga un optimo rendimiento

que alcanza entre los 400 y 700 grados centigi@hsgillo, 1995).



1.1.2.1 Estructura del catalizador
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Figura 1.1: Estructura del catalizador @etomdvile.
(Castillo, 1995)

Exteriormente n catalizador es un recipierde acero inoxidable frecuentemente prov
de una carcagpantalla metalica antitérmica, igualmente inoxidaljue protege los baj
del vehiculo, de lagltas temperaturas alcanzadas. En su interior esmntun soport
cerdmico o monolito de forma ovalada o cilindrican una estructura de mudltipl
celdillas en forma de panal, con una densida®xapadamente de 450 celdillas por ci
pulgada cuadrad@nas 70 celdillas por centimetro cuadrado). Serdigge se encuentt
impregnada con una resina que contiene elementtdicos nobles, tales como Plati
(Pt), Paladio (Pd) que permite la funcién de oxidlag Rodio (Rh), que interviene en
reduccon. Estos metales preciosos actian como elos activos en los catalizadol es
decir inician y aceleran las reacciones quimicdeasiras sustancias con las cuales ¢
en contacto sin participar ellos mismos en estagkcrenes. Los gases de est
contaminantes generador por el motor, al entracagmacto con la superficie activa «
catalizador son transformos parcialmente en elementos dnos no polucionant
(Castillo, 1995).



1.1.2.2 Tipos de gases producidos en la combustion y susisecuencias

Inofensivos: Estan formados, principalmente por nitrégeno, exdg didoxido de carbono,
vapor de agua e hidrégen&l nitrégeno es un gas que se encuentra presergeaie en
una concentracion del 79%. Debido a las altas teatyr@as existentes en el motor, el
nitrogeno se oxida formando pequefias cantidadexides de nitrogeno, aunque el gas
sea inerte a temperatura ambiente. El oxigeno @sl@hos elementos indispensables para
la combustion y se encuentra en el aire en unaeotracion del 21% si su mezcla es
demasiado rica o demasiado pobre, el oxigeno neapaxidar a todos los enlaces de
hidrocarburos y sera expulsados con el resto dgdsss de escape.

El vapor de agua se produce como consecuencia amribustion, mediante la oxidacion
del hidrogeno, y se libera con los gases de esémkdxido de carbono producido por la
combustion completa del carbono no resulta nocava [os seres vivos y constituye una
fuente de alimentacion para las plantas verdesjagra la fotosintesis. Se produce como
consecuencia légica de la combustion, es decirtouanyor es la concentracion, mejor es
la combustion. Sin embargo el incremento desmesutada concentracion de didxido de
carbono en la atmésfera puede producir variacictiegticas a gran escala (llamado el

efecto invernadero).

Contaminantes: Estan formados, por mondxido de carbono, hidragady 6xidos de
nitrégeno y plomo. El monoxido de carbono en cotregiones altas y tiempos largos de
exposicion puede provocar en la sangre una tranafaén irreversible de la hemoglobina,
molécula encargada de transportar el oxigeno démlgulmones a las células del
organismo, en carboxihemoglobina, incapaz de cumpkta funcién. Por eso
concentraciones superiores de CO de 0.3% en valumesultan mortales. La falta de
oxigeno en la combustion hace que ésta no se pradcampletamente y se forme
monoxido de carbono en lugar de diéxido de carb&moun vehiculo, la aparicion de
mayores concentraciones en el escape de CO iladiesistencia de una mezcla inicial
rica o falta de oxigeno (Jeong 2002).



1.1.2.3 Proceso gqiimico interno del catalizador

La mayoria de los automoviles modernos eequipados con convertidores cataliticos
tres vias, es decse refieren a las tres emisiones reguladas queaayaddisminuir la
moléculas de NQCO y CVC (compuestos volatiles organicog)l convertidor utiliza do

tipos diferentes de catalizadoruno de reduccion y otro de oxidaci@eong 200:.

IR A

o |
NV e
A e [\ \

ZNO,+2XCO

g[ﬁcpn

Oadacin
Raduccidn

Figura 1.2: Proceso quimico interno del catalizador.
(Castillo, 1995)

1.1.2.3.1 Catalizador dereduccion

El catalizador de reduccidn esprimera etapa del convertidor ahtico. Utiliza el platinc
y rodio para ayudar a reducir las emisiones de. Cuando una molécula de NO o ;
entra en contacto con el catalizador, este arran@omo de nitrdgeno de la molécula \
retiene liberandel oxigeno en forma de,. El atomo de nitrégeno se  a otros atomos

de nitrdgen@dheridos al catalizador y forrN, (Castillo 1995).



1.1.2.3.2 Catalizador de oxidacion
El catalizador de oxidacion es la segunda etapacalelertidor catalitico. Reduce los
hidrocarburos y el monoxido de carbono no quemanikigandolos sobre un catalizador

de platino y paladio. Este catalizador colaboraleareaccion del CO y los hidrocarburos

con el oxigeno restante en el gas de escape (€ak8D5).

1.2 COMPONENTES ACTIVOS DE LOS CATALIZADORES

Los principales componentes activos de estos rzathdres, son los metales nobles, el

platino, el paladio y el rodio, elementos del grdebplatino (Castillo, 1995).

1.2.1.1 Platino

1.2.1.1.1 Propiedades Técnicas

En la siguiente tabla se detallan las propiedadessté metal precioso.
Tabla 1.1 Caracteristicas técnicas del platino.

Simbolo quimico Pt

NUmero atémico 78

Peso atémico 195,09
Densidad 21,45 glcrm
Punto de fusion 1769°C
Punto de ebullicion 3827°C
Resistencia eléctrica 9,85 microhnm.cma 0° C
Conductividad térmica 73 W/m/°C
Fuerza de tension 14 kg/mni
Configuracién electrénica [Xe] 4f145deb5
Is6topos 6

*Perry 2000.



* Es uno de los metales mas densos y pesados.
* Altamente naleablt

e Suave y ductil.

» Extremadamenteesistente a loxidacion

* Resistente a laotrosion dealtas temperaturas

* Resistente a laotrosion deelementos quimicos.
» Buen onductor de lielectricidad.

« Poderoso agentatalizador

e Soluble en aguaengia.

» Color plata-tanquecino.

* No se deslustréHerrers, 2005)

1.2.1.1.2 Sectores de tilizacion

El platino se utiliza en multiples y esencialesagaiones, mientras que nuevos usos

el platino se desarrollan constanteme

Ele ctrotuca
Quimica b %% Widrio
4.9% L
Inwersicn
/" 0.0%

-overial
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Catalizadores
lpara wehiculos N
u IMcraloco
SU. A% S
Citras 3 fa
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Figura 1.3: Demanda de platino por aplicacione: 2006.
(Fuente:Elaboracién propia UNCTAD basado segun estadidiacdohnson Matthey Platinu



. Joyeria.- En 2006, la demanda de platino para joyeria reptésel 25% de la
demanda total de platino. Este metal preciosotaseahte valorado por su belleza
y pureza, junto con sus particulares propiedadesmgde en Europa y Estados
Unidos, la pureza normal es 95%, en ciertos péasagreza puede caer hasta 85%.
El color del platino, su fuerza y dureza, asi cauoresistencia al deslustre, son
algunas de las ventajas de este metal en joydrfdatiho proporciona un engaste
seguro para diamantes y otras piedras preciossiscdedo su brillantez. Ademas,
su flexibilidad es un elemento de gran importapeiea los disefiadores de joyeria.

La joyeria del platino se considera el metal psxidel "Nuevo Milenio".

. Catalizadores de vehiculos.El platino, junto con el paladio y el rodio, s@s |
principales componentes de los catalizadores gdecea en los vehiculos las
emisiones de gases como hidrocarburos, mondéxidocatbono u oxido de

nitrégeno.

. Eléctrica y electronica.-El platino se usa en la produccion de unidadesist® d
duro en ordenadores y en cables de fibra épticaudel cada vez mayor de
ordenadores personales seguira teniendo un efaot@ositivo en la demanda de
platino en el futuro. Otras aplicaciones del platimcluyen dispositivos
(termocuplas) que miden la temperatura en las industrias de oyideicero y
semiconductores, o detectores infra-rojo para aglnes militares y comerciales.

También se usa en capacitores ceramicos multi-gapasrisoles para cristal.

. Quimica.- El platino se usa en fertilizantes y explosivosmban se usa en la
fabricacion de siliconas para los sectores aerocegpaconstruccion. En el sector
de la gasolina es usado como aditivo de los canbesapara impulsar la
combustién y reducir las emisiones del motor. Aden#&s un catalizador en la

produccion de elementos biodegradables para lesgigttes domeésticos.

. Vidrio.- El platino se usa en equipos de fabricacion daovidambién se emplea
en la producciéon de plastico reforzado con fibravidieio y en los dispositivos de
cristal liquido (LCD). En este contexto, es impotéa mencionar los nuevos

desarrollos que se estan dando en la produccifwsdispositivos LCD y de tubos
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de rayos catddicos, utilizados ambos en la fabdoaade pantallas para
ordenadores.

. Inversion.- El platino se considera una atractiva inversiomg buena forma de
cobertura de activos contra la inflacion. La prefeia por el platino como
inversion se esta extendiendo por todo el munde, lyasa en la relativa escasez del
metal, la evolucion historica de su precio y susdlmentos Unicogl platino se

usa como un catalizador de refinado en la indud#igetroleo.

. Usos médicos.-El platino se usa en drogas anticancerigenas ymghamtes.
También es utilizado en aparatos de neurocirugieeny aleaciones para

restauraciones dentales.

. Bujias-La mayoria de los vehiculos en Ameérica del Norenusujias con filtro de
platino. En Europa, los mayores requisitos de dlidad han llevado a un

incremento en la cantidad de platino que se usasdnujias.

Baterias de Combustible.-Las baterias de combustible son dispositivos que
generan energia eléctrica y que se estan desadollan la actualidad como
alternativa a los motores de combustion internebgnehiculos. La mayor parte de
estos dispositivos aplican tecnologias de membrderasitercambio de protones
para producir energia a partir de hidrégeno y mdgetilizando catalizadores de
platino. El uso de baterias de combustible presamtajas tanto medioambientales

como economicas (Matthey, 2007).
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1.2.1.2 Paladio

1.2.1.2.1 Propiedades técnicas

Tabla 1.2: Caracteristicas técnicas del paladio

Simbolo quimico Pd
Numero atémico 46
Peso atbmico 106,4
Densidad 12,02 g/cm
Punto de fusién 1554°C
Punto de ebullicién 3140°C
Vickers Hardness No 41
Resistencia eléctrica 9,93 microhm.cma 0° C
Conductividad térmica 76 watts/meter/°C
Fuerza de tension 17 kg/mmi
Configuracién electrénica [Kr] 40sc
Is6topos 6
*Perry 2000.

» Color plata blanquecino.

e Suave y ductil.

* No se deslustra con el aire.

* En frio aumenta su fuerza y dureza.

» Soporta la corrosion de las altas temperaturas.

* Resistente a la oxidacion.

» Es atacado por los &cidos sulfarico y nitrico.

e Al paladio se le ha denominado como "extraordin@siaonja empapada” (amazing
soaking sponge) debido al hecho de que a temparatabiente presenta la rara
propiedad de absorber hasta 900 veces su propiomeol de hidrogeno. El
hidrogeno se difumina rapidamente en el paladitert& y asi proporciona un
medio para purificar el gas.

* El paladio es un buen catalizador y se usa parecimmges de hidrogenaciéon y
deshidrogenacion (Herrera, 2005)
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1.2.1.2.2 Sectores de tilizacion

Aunque el paladio se considera un merecioso, y también se utiliza en joyeria,

aplicaciones mas importantes del paladio son dealatza industrii

.oyeria /_L'tras
IClectrénica 16%% d i

15%%

Dreatal ™

154 Catalizadorc 3

40%;

Chimica
207,

Figura 1.4: Demanda de paladio por aplicaciones er6
(Fuente: Elaboracion propUNCTAD basado segun estadistica da Johnson MaRtaginum

A. Catalizadores para vehiculos El paladio, junto con el platino y el rodio, soms
principales componentes de los catalizadores qdecem en los vehiculos |
emisiones de gases conhidrocarluros, monoxido de carbono uxido de
nitrdgeno. Los catalizadores convierten la mayortepale estas emisiones
diéxido de carbono, nitrdgeno y vapor de agua, iseltan menos dafinos.
sector de catalizadores es el de mayor y mas otecdemanda de paladi
representando en 2006 el 49% de la demanda topeldéic.

B. Eléctrica y electronice.- El segundo sector de mayor demanda para el patada
electrénica, que supuso el 15% de la demandadetphladio en 2006. El palac
se usdundamentalmente en la produccidon de capacitadme@snicos mul-capas
(Multi-layer ceramic capacitors o MLCC). Estos MLCC se usan en
componentes eléctricos de teléfonos mdviles, odtmes personales y portétil

maquinas de fax y en electronicara el coche y la casa.
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C. Usos dentales.-El paladio se usa ampliamente en aleaciones dentéle
popularidad de estas aleaciones para usos destalesa en que dichas aleaciones

son adaptables y por tanto es facil trabajar das.ebon fuertes y no se deslustra.

D. Joyeria.- Puede usarse por si mismo o como elemento delblar@o". El "oro
blanco" se obtiene cuando el paladio se afladeoalEbrcolor amarillo del oro se

desvanece y la aleacion resultante es bastanteablan

E. Quimica.- Los catalizadores de proceso de paladio se usda produccion de
agentes quimicos como acido teleftalico purificgde se usa en la fabricacion de
fibras artificiales. El paladio se usa también @mbustria de fertilizantes, para la

produccion de acido nitrico en la produccion délieantes artificiales (Matthey,
2007).

1.2.1.3 Rodio

1.2.1.3.1 Propiedades técnicas

Tabla 1.3 Caracteristicas técnicas del rodio.

NUmero atémico 45
Valencia +2,+3,+4,+6
Estado de oxidacion +2
Electronegatividad 2,2

Radio covalente (A) 1,35
Radio i6nico (A) 0,86
Radio atémico (A) 1,34
Configuracion electronico [Kr]4d®5s'
Primer potencial de ionizacion (eV) | 7,76
Masa atomica (g/mol) 102,905
Densidad (g/mL) 12,4
Punto de ebullicion (°C) 4 500
Punto de fusion (°C) 1 966

* KIRK, OTHMER, 197
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» Considerablemente menos ductil que el platinopakddio, pero mucho mas ductil
que cualquier otro metal de este grupo.

* Es un excelente catalizador para la hidrogenaci@s wactivo en la reformacion
catalitica de hidrocarburos.

* Elrodio se emplea también en aplicaciones pamntactos eléctricos.

» Es galvanizado facilmente para formar superficiesl resistentes al desgaste y
de brillo permanente, utilizadas tanto en contaeléstricos estacionarios como
corredizos, en espejos y reflectores, y como acabadgoyeria.

* El rodio es resistente a la mayor parte de loso&cmbmunes, incluida el agua
regia, aun a temperaturas moderadas. Lo atacaidel gulfarico caliente, el acido
bromhidrico caliente, el hipoclorito de sodio y lealégenos libres a 200-600°C
(390-1110°F).

e EI tricloruro de rodio, RhCI3, es un compuesto rajsoluble en agua. El
trinidréxido de rodio es soluble en algunos acigioguede servir para producir
sales de rodio. El sulfato de rodio, Rh2 (SO4)32KHes rojo o amarillo y soluble
en agua (Berl, 1980).

1.3 PROCESOS PIROMETALURGICOS INDUSTRIALES

1.3.1 TRATAMIENTOS PIROMETALURGICOS

1.3.1.1 Calcinacion

Es la operacion por via seca en la que no se abtarfgsion ni evaporacion del metal
atil. Las calcinaciones pueden ser: sin modificacguimica o con modificacion
quimica, las calcinaciones sin modificaciones go@mison las que tienen por objeto
modificar las condiciones fisicas del producto geealcina, y pueden ser:

» Desecacion.

e Caldeo para posteriores tratamientos

» Caldeo para la separacién de dos 0 mas cuerpos.
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1.3.1.2 Desecacion

Es la operacion encargada de eliminar un compligstioo que impregna al mineral. Para
realizarlo es preciso suministrar el calor necesayiie es el calor latente de vaporizacion
del agua, y eliminar el vapor de agua formado, réirpde la humedad del sdélido, con
objeto de mantener en menor valor la tension dervde agua que rodea al soélido
hamedo. Si el gradiente calérico aumenta, mas aapette pasa el calor al agua y mayor
sera la cantidad de agua evaporada en un tiempo Bad ello es importante y ventajoso
realizar el secado a altas temperatura. La desecae efectia dentro de un horno por
intercambio caldrico entre gases calientes y laanilg@nmeda. Estos gases calientes pueden
ser gases de escape de otro proceso u originadda pombustion de un combustible
(Roveira, 1982).

1.3.1.3 Caldeo para posteriores tratamientos

Esta es una operacion previa para otros tratansieati los metales que han tomado
acritud, haciéndose mas duros y resistentes pordef@macion en frio, se pueden
ablandar mediante el recocido. El calentamiento agasb temperaturas reduce las
microtensiones, proceso al cual se le llama restéam. Al aumentar la temperatura del
recocido comienzan a formarse nuevos cristalegta da la matriz deformada mediante

el proceso llamado recristalizacion (Ballester,200

1.3.1.4 Caldeo para la separacion de dos 0 mas cuerpos.

Se considera como calcinacion sin descomposiaiémiga al tratamiento que se da a una
mena con objeto de que su parte util quede enestddio e inalterable, pero parte de la
ganga pase al estado al estado liquido o de va@pbes el tratamiento que reciben las

pizarras bituminosas cupriferas para separarléssdceites que poseen (Roveira, 1982).
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1.3.1.5 Tostaciéon

Generalmente la calcinacion con descomposicion igaise le conoce con el nombre de
tostacion y es calentamiento a elevada temperaiordusion o por lo menos con una
fusion insipiente de las menas, con el objeto ddiza una modificacion quimica

(Roveira, 1982).

1.3.1.6 Fusion

Es una operacion metallrgica a alta temperaturacaombio de estado de la carga y
concentracion del metal (M) dentro de las faseslifias formadas, que se separan por
decantacion. En la metalurgia extractiva, una ap@nade fusion se considera la
formacion al menos de dos fases fundidas. La fud®ros minerales puede producir

cuatro fases fundidas, esto es: Fases metélidasspeta, escoria (Ballester, 2001).

1.3.1.6.1 Fases de la Fusion

A. Fase metalica: Formadas por metales y aleaciorm@sgjpmplo: cobre blister,
plomo de obra, doré, arrabio, etc. Los metales iflosd disuelven semimetales
como Ga, Ge, Sb, Bi, As, y no metales como, H, O, %.

B. Fases Speiss: Esta compuesta por soluciones reasprde arseniuros y
antimoniuros de metales pesados principalmenteagsicion como Fe, Co, Ni.
Esta fase tiene apariencia metalica muy marcada,densidad es proxima a la de
los metales. Los metales preciosos se disuelveomiagilidad.

C. Fase Mata: Esta formada por soluciones reciprogaslfuros de metales pesados
como Fe, Co, Ni, Cu, Pb. En esta fase se disugjvam cantidad de los metales
precioso.

D. Fase escoria: Son soluciones reciprocas de 0xeloaldio, hierro, aluminio, silice,
tales como silicatos, boratos, fosfatos. Es la d@smenor densidad y normalmente
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E. mayor punto de fusion. Los equilibrios termodinémsic dados entre las fases
fundidas y la escoria condicionan la selectividald yecuperacion de los metales

de interés (Roveira, 1982).

1.4 DISOLUCION Y PRECIPITACION SELECTIVA DE LOS
METALES PRECIOSOS

1.4.1 DISOLUCION DE LAS MUESTRAS

Teniendo en cuenta la complejidad y variabilidace lds muestras que pueden
presentar las muestras a analizar, no es un palfijgener de un procedimiento Unico
para el atague de todas las muestras. La solubitiddas muestra debe determinarse
ensayando con pequefias porciones de material cos veactivos, generalmente en el
orden agua, acido clorhidrico diluido y concentradido nitrico diluido y
concentrado y agua regia. Es frecuente que desjguéstos ensayos queden residuos
gue hay que someter a fusion para volver atacabldés.muestra contiene una cantidad
relativamente grande que solo se disuelven pobriyss con frecuencia preferible
someter a fusiéon toda la muestra original.

Reactivos en disolucion para el ataque:

Agua: Muchas sales inorganicas son solubles en agua;nmeigales muy activos

reaccionan con el agua con desprendimiento dededim

Acido clorhidrico: Disuelve a los minerales 6xidos y carbonatos gsanetales mas

activos que el hidrégeno. El acido clorhidrico atcado es un reductor suave y
disuelve a los O0xidos superiores del plomo y deigaaeso.

Acido nitrico: se utiliza principalmente por su fuerte acciordaxite por lo que ataca
a sustancias o descompuestas por el acido clarbiditaca a metales situados un
poco por debajo del hidrégeno en la serie de idefiles (mercurio, plata, cobre,

antimonio);el estafio, antimonio y wolframio.
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Agua regia: Mezcla de &cidos clorhidrico y nitrico, ataca & daeros, sulfuros muy
insolubles, como HgS y los metales inactivos optayino.

Acido sulfarico: A cauda de su elevado punto de ebullicién, sezatpara desplazar
acidos mas volétiles cuando han de ser eliminaBesaplica para la disolucion de
minerales de 6xidos de aluminio y titanio. Es tagmhin buen agente deshidratante.

Acido perclérico: Es reactivo muy versatil. Cuando esta diluidopooentrado y frio,
es solamente un &cido fuerte. Es un reactivo exteefgara completar la oxidacioén de
la materia organica después de la oxidada e ermagarmarte por acido nitrico. Se lo

usa para el ataque de aceros al cromo (Skoog, 1997)

1.4.2 PRECIPITACION SELECTIVA

Aunque solo ocho de los elemento (oxigeno, siliaiominio, hierro, aluminio, hierro,
calcio, sodio, y magnesio) constituye aproximaddmeel 98% de la corteza terrestre
incluyendo mares y atmosfera y los mares, grare phatt resto de los elementos tienen
mayor importancia comercial; ademas algunos elemsentjue hace algunos afos
carecian de importancia, han alcanzado recientenwntsiderable valor técnico. El
hecho de que los elementos puedan combinarse sndie varias formas diferentes,
hacen aumentar enormemente de los materiales lestuyramanufacturados que es
necesario analizar.

La mayor parte de los minerales quedan clasificatosinos cuantos tipos; metales
nativos (plata, oro, elementos de la familia deltipb, mercurio, cobre), silicatos
carbonatos, oxidos y sulfuros, y en menor numelfatss, fosfatos y cloruros.

Las separaciones pueden llevarse a cabo de vaazad, como precipitacion,
volatizacién, extraccion, deposicion electroliticamplejacion y adsorcion.

En la mayor parte de estos métodos se forma unaarfase (gas, liquido, o sélido);
segun sea la naturaleza de la muestra, el corestiiypuscado puede quedar en la

nueva fase formada por ejemplo, en un precipitaeo la fase original.
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En los métodos de precipitacion gravimétrica elstituyente buscado se separa en
forma de sustancia insoluble, es pesada directanoese transforma cuantitativamente

en otra sustancia que se pesa (Harvey, 2002).

1.4.2.1 Propiedades de los precipitados y de los reactivpsecipitantes

De manera ideal, un agente precipitante deberiim®r especificamente, o al menos
selectivamente, con el analito. Los reactivos $gfex, son mas comunes, reaccionan con
un nuamero limitado de especies. Ademas de la dspead o selectividad, el reactivo

precipitante ideal reaccionaria con el analito plaraun producto tal que:

» Sea facilmente filtrable y lavable para quedaselithe contaminantes.

* Que tenga la solubilidad lo suficiente baja para kg pérdidas del analito durante
la filtracion y el lavado sean despreciables.

* No reaccionen con los componentes atmosféricos.

« Tenga una composicion conocida después de se@calanar, si fuera necesario
(Harvey, 2002)

1.4.2.2 Tamafos de particula y capacidad de filtracion deoks precipitados

En el trabajo gravimétrico se prefiere en geneval precipitados formados por las
particulas grandes, ya que estas son faciles tda fjl lavar para eliminar impurezas.
Ademas los precipitados generalmente son mas pumks precipitados divididos.
Los factores que determinan el tamafio de parttilas precipitados es la solubilidad
del precipitado, la temperatura y la concentracien los reactivos, asi como la
velocidad con que se mezclan (Harvey, 2002).
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1.4.2.3 Mecanismos de formacion de precipitados

El efecto de la sobresaturacion relativa sobrarabfio de la particula puede explicarse
a partir de que los precipitados se forman porulas distintas: por nucleacion y por
crecimiento de particulas.

En la nucleacion muy pocos iones muy pocos ionesn@ o moléculas (a lo sumo
cuatro o cinco) se juntan para formar particuldisia® estables. Con frecuencia, estos
nacleos se forman sobre la superficie de los cantartes solidos suspendidos, como
particulas de polvo. La precipitaciébn posterior licgp una competencia entre la
nucleacion adicional y el crecimiento de los nuslg@a existentes (crecimiento de
particulas). Si predomina la nucleacion, se formapuecipitado que consiste de
numerosos particulas pequefias; si predomina einmiesto, se producen particulas
grandes y menos numerosas. Cuando se forma urpipgdoi a una alta a una alta
sobresaturacion relativa, la nucleacion es el gratcmecanismo de precipitacion,
formandose un gran numero de pequefas particulas.ePotro lado, la baja
sobresaturacién relativa hace que predomine einciexato de particula al depositarse
el sélido sobre las particulas ya existentes, dgou@ohay mas nucleacion, formandose

una suspension cristalina (Ayres, 1980)

1.4.2.4 Secado y calcinacion de los precipitados

Después de la filtracion, el precipitado gravinoéirse calienta hasta que su masa se
haga constante. El calentamiento elimina el disdt/ey cualquier especie volatil
arrastrada con el precipitado. Algunos precipitadambién se calcinan para
descomponer el sélido y obtener un compuesto dgasicion definida. Este nuevo

compuesto se denomina con frecuencia forma pe&ajples, 1980).
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2 METODOLOGIA

Los convertidores cataliticos usados para estddiaecuperacion del platino, paladio y
rodio pertenecen a varias mecanicas de las ciudmd@siito y Loja. En estas mecanicas se
cambian los convertidores cataliticos por que disye la potencia del motor. El
convertidor es reemplazado por otro nuevo o simplgenno se coloca otro. Una vez
sustituidos los convertidores cataliticos agotastms tratados como fuente potencial de
metales nobles y se somete a tratamientos metabstgi

En nuestro pais anteriormente los convertidoregittaos agotados eran desecho, pero en
la actualidad los ciudadanos colombianos compras ¢onvertidores cataliticos
aproximadamente a 15- 20 dolares por cada kilopdtsesta razoén que se realiza un

trabajo a nivel laboratorio con el fin de recuperatales de alto valor.

Para la parte experimental se trabajé con 20 Kgatwertidores cataliticos usados de
automoviles, obtenidos de varias mecanicas deilakaes de Quito y Loja, en la que

realizan cambio de tubos de escape y de catalieador

En primer lugar se procedi6 a la caracterizacidmigerial, que consistié en reduccion de
tamano (trituracion, molienda) y homogenizacidnarapluego realizar los respectivos
analisis quimicos y mineraldgicos del convertidataditico.

Del convertidor catalitico reducido de tamafo, @& una muestra representativa de 1
gramo, que se la pulverizé y se analizé por diftatcde rayos X para saber la
composicion mineralégica del mismo. La determinaalé platino, paladio y rodio en el
convertidor catalitico se realiz6 mediante la téarde ensayo al fuego, disolucion acida y
analisis de la solucion por absorcion atomica.

Los ensayos de recuperacion de los metales pracéesios realizd por via pirometallirgica
que consiste en el siguiente proceso: calcinadismn y copelacion; una vez obtenido la
aleacion se procedi6 a disolver y separar loslegefaeciosos por precipitacion selectiva
y finalmente se calcind y se fundié los precipitagara obtenerlos en forma metalica. El

esquema del estudio se muestra en la Figura 2.1.
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Reciclado
Molienda
Caracterizacion Via
del mineral pirometallrgica
Disolucion
Anélisis Andlisis Separacion

Quimico Mineraldgico

Figura 2.1: Esquema del método empleado en los ensayos desracign

2.1 CARACTERIZACION QUIMICA Y MINERALOGICA DEL
MATERIAL

La caracterizacion del material se realiz6 parard@har los compuestos metalicos y no
metalicos que conforman los convertidores catalticon el que se va a trabajar, e
incluyen andlisis quimicos, tales como absorciGmata y ensayo al fuego, analisis
mineraldgicos y difractometria de rayos X.

El convertidor catalitico agotado fue preparadsmdamafo de particula menor a 2 mm.,
con un empleo de un circuito cerrado en seco Yfickasion que consté de un molino de
mandibulas (Marcy 4x6, 5hp), que fue alimentado wortamafo 5 a 10 cm. El producto
obtenido es heterogéneo y puesto que no es muy s#uto pasa directamente por el
clasificificador donde se obtiene un tamafio deigae de menor 0.5 cm., el mismo que
fue alimentado a un molino de rodillos de fabriéachacional de 3 hp y a un tamiz
vibratorio acoplado a un motor Leroy Somer tipo Q5B de 0,25 kW, que fue abastesido

con el mineral obtenido a la salida del molino aldilfos, como se indica la Figura 2.2.
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Convertidor catalitico
dp <10cm

Trituradora de
mandibulas

Clasificador
vibratorio

dp <5cm.

Molino de rodillos

Tamizado
dp >2000pm
dp <2000um

Ensayos
metallirgicos

Figura 2.2: Esquema del método de molienda en seco y clasdicael material

El material de tamafio inferior a 2 mm se empleara gdiversos ensayos.

2.1.1 DETERMINACION DE LA COMPOSICION QUIMICA

La valoracion del contenido de platino, paladioogdio fue realizado con el empleo del
método que se lo utiliza para los metales precosoy plata el ensayo al fuego. Para la
fundicion y copelacion fue utilizada la mufla el Sepor que posee una camara de
61x61x66 cm y que trabaja dentro de en un randdHE0°C.

El ensayo a fuego se realizé de la siguiente manera
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Pesar 30 g de convertidor catalitico usado, prestdencalcinado y homogenizar la
muestra con la carga fundente que consta en eloAhéizha N’1. Colocar en un
crisol de 270 g de capacidad. Los componentes dar¢m fundente la presentamos
en la Figura 2.3.

Fundir la muestra a 96C.

En la lingotera conica verter el contenido deladris

Esperar que la muestra se enffi® min, aproximadamente desmoldarla de la
lingotera, se obtiene un cono en el cual se obsetea fase la metalica y la fase
escoria.

Separar la fase metdlica de la fase escoria conautillo y colocar la fase metalica
en la copela caliente.

Copelar la fase metalica a 98D y pesar el metalico resultante.

Aplicar disgregacion 4cida al metalico resultante.

Leer en absorcion atémica utilizando un espectbofetro Perkin Elmer modelo
AAnalyst 300, el cual tiene un limite de detecai@0.01 ppm.

Litargirio

: W

~ Carbonato de
Sodio
L e

)
e

Muestra

-

Nitrato de Potasio

Figura 2.3: Muestra de catalizador y componentes de la cargiefue
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2.1.2 DETERMINACION DE LOS COMPUESTOS MINERALOGICOS

Para el andlisis de difractometria de rayos x #8zaitl00 g de convertidor catalitico
pulverizado en un pulverizador Rotary Cup Mill BEuMill a 1000 RPM, y luego se
tomo una cantidad de 1 g de material para ubiaarlain porta muestras y asi pasar al
difractdmetro de rayos X Siemens, modelo DBADVANEEprograma Diffrac Plus para
cualificacion y cuantificacion. El limite de deté&nt del equipo empleado es del 1% para

compuestos de cristalizacion definida.

2.1.3 ALTERNATIVA PIROMETALURGICA

2.1.3.1 Preparacion de la muestra

2.1.3.1.1 Operacion de reducciéon de tamafio

Se aplicé la reduccion de tamafio debido a que &balizadores de los automoviles
contiene un soporte metalico, su superficie se erica impregnada con una resina que
contiene los elementos metalico nobles, el cuaknapgroximadamente 280 cm. Como

el material es blando se utilizO un martillo paeducir el tamafio del catalizador
aproximadamente a-30 cm. De arista maxima. Para que el material apte para
mezclarlo con la carga fundente para pasar a larfusl diametro de particula debe ser

menor a 2mm. Este proceso consta de las siguietapss.

A. Trituracion Primaria . Se realiz6 en trituradora de mandibulas (Mardy, 4x 5
hp), como se observa en la Figura 2.4, a la ogaeso el material con un tamafio
de 10 cm de arista maxima. El producto obtenidoetsrogéneo, puesto que no es
un material muy duro se lo pasa a un clasificadidaratorio con abertura

correspondiente a 0.5 cm, en donde el produdenao pasa en el 100%.
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Figura 2.4: Trituradora de mandibulas

B. Clasificacion I. En tamiz vibratorio, Universal 24"x36”, una solalhla de (5 cm.
- ., opera con el material seco y divide la cargd@nproductos: un rechazo ¢

tamafio de particula mayc 0.5 cm. Y un pasante con tamafo inferiol.5 cm.

C. Molienda en SecoSe us6 un molino de rodillos de fadacion nacional, 10” x 6’
3 hp.,como se indica en la Figura , en este proceso se tral con el material
provenente del clasificador (C), la salida puede serlsestpentre (2.5- 5) mm.,
este producto se lo lleva a una segunda clasifinaen el tamiz vibratorio cc
tamafio de particula de 2 mrmalla N° 16), el cdaesta indicado en la Figura ,
el rechazo queorresponde a un tamafo de particuleerior a 2 mm se lo lley
nuevamente al molino de rodillo con el fin de queotel material pase la malla

16 (2mm) , lo cual se consigue por pasadas suceselagchazo del tamiz, por

molino de rodillos.

Figura 2.5: Molino de rodillosy clasificador vibratori
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2.1.3.2 Pretratamientos de secado y toscion del convertidor atalitico

Se utilizé una mufla eléctrica con un orificio palacontrol delingreso de aire a la misi,
marca Seporgomo se indica en la Figura , cuya cadmara tiene 68¥x66 cm. y puede
operar con temperaturas de— 960 °C.

Figura 2.6: Fundicion en un horno eléctrico

Al convertidor catalitico se sometiéun proceso de secado y tosta durante 1 hora a
600 °C, con el fin de elimin la humedad Yos residuos de aceite que son productos
combustion incompletalel motor contaminando el convertidor y por ernterfieren en el
proceso de recuperacidf. continuacion en la Figura 2.3e muestra la comparacion
convertidor catalitickostad y sin tostar.

CONVERTIDOR CATALITICO SIN CONVERTIDOR CATALITICO CON
PRETRATAMIENTO PRETRATAMIENTO

Figura 2.7: Convertidor catalitico sin pretratamientaon
pretratamiento
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Después del los pretratamientos de reduccién deftansecado y tostacion se tiene lista la
muestra para someterla a los diferentes ensayos.

2.2 OPTIMIZACION DE LAS VARIABLES DE FUNDICION

El objetivo de la optimizacion del proceso de fastdnsiste en determinar la cantidad de
carga fundente Optima que genere la mayor obterd®olvs metales preciosos: paladio,
platino y rodio.

Para optimizar el proceso de fundicidon se realiadag pruebas modificando la carga
fundente, asi como también variando la cantidacbdgertidor catalitico.

Estas pruebas se realizaron en dos tipos de homaita eléctrica que opera 960° C y el

horno a gas que alcanza 1100 °C.

2.2.1 OPTIMIZACION DE LA CARGA FUNDENTE

2.2.1.1 Pruebas inicial para definir la cantidad de muestraa utilizarse en la fusiéon

utilizando un horno eléctrico.

Para la determinacion de la cantidad de muestnavéctidor catalitico) adecuada en el
proceso de fusion. Se preparo la muestra redudedamario, secado y tostado, siguiendo
el procedimiento descrito en la alternativa pircahegica.
Procedimiento:

» Se realiz6 tres pruebas con diferente cantidad aestra: 20, 30 y 60 gramos,

variando la carga fundente con se observa endmPal.
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Tabla 2.1: Prueba inicial para definir la cantidad de mueg#ia el proceso de fusi

variando las cantidadde muestra y carga fundente ®#%96 por 1.

N° prueba
Carga fundente 2 3 4
Muestra (g) 20 30 60
Boérax (9) 45 50 75
NaCO;(9) 30 35 50
PbO (g) 70 80 90
KNO3(g) 3 5 7
C(g) 4 5 6

* Se introdujo la muestri previamente secada y tostada, carga fundent

experimentglen un crisol de arcill

 En la mufla &ctrica marca Sepor, se sometié al crisol a temperatura de

fundicion de 96 °C,durante una hora.

» Se procedi@l colado dl crisol en una lingotera conica, con loobtuvo un régulo

portador de los metales precoscon se muestra en la Figura.

» Se sometidal proceso de copelacion, dando como resultado atélico que
consiste emna aleaién de platino, paladio y rodio.

Figura 2.8: Colado en una lingotera conica
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2.2.1.2 Pruebas para optimizar la carga fundente usando uhorno eléctrico.

A. Variacion de las cantidades de boérax y carbonato desodio manteniendo
constantes los demas componentes de la carga funtierusando un horno

eléctrico.

Una vez establecida la cantidad de muestra ingoal la que se va a realizar las
pruebas con la carga fundente, se procedi6 a Vasacantidades de carbonato de
sodio y bérax.
Procedimiento:
» Se prepararon 3 diferentes cargas fundentes codb6@, 70 g de borax y 40,
45 y 50 g de carbonato de sodio , manteniendo a&woiestlos demas

componentes de la carga fundente como se presemianTabla 2.2.

Tabla 2.2:Variacion de las cantidades de bérax y carbonatsodio manteniendo

constantes los demas componentes de la carga teral®60°C por 1h

N° prueba
Carga fundente 5 6 7 8
Muestra (Q) 30 30 30 30
Borax (9) 60 65 70 70
NaCO;(g) 40 45 50 50
PbO (g) 80 80 80 80
KNO; (9) 5 5 5 3
C(9 5 5 5 5

e« Se introdujo la muestra previamente secada, tostamta la carga fundente

experimental, en un crisol de arcilla.

 En un horno eléctrico marca Sepor, se sometio iablca una temperatura de

fundiciéon de 960 °C, durante una hora.

* Se procedio al colado del crisol en una lingotémiaa, con lo se obtuvo un régulo

portador de los metales preciosos.

* Se sometié al proceso de copelacion, dando comdtade un metalico que

consiste en una aleacion de platino, paladio yorodi
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B. Variacion de la cantidad de carbonato de sodio maahiendo constantes los

demas componentes de la carga fundente en un horalegctrico

Procedimiento:

e Se realizd la variaciéon de la cantidad de carbomkgosodio, se aumenté la
cantidad de bérax a 75 g y se mantuvo constasteddmas componentes de la

carga fundente experimental variando, como se vasar la Tabla 2.3.

Tabla 2.3.Variacion de la cantidad de carbonato de sodiaen&ndo constantes los
demas componentes de la carga fundente a 900°@teur#.

N° prueba
Carga fundente 9 10 11
Muestra (g) 30 30 30
Borax (g) 75 75 75
NaCO; (9) 50 60 60
PbO (g) 80 80 80
KNO3 (9) 5 5 5
C(9) 5 5 5

* Se sigui6 el procediendo descrito en la item A.

C. Variacion de la cantidad de bdérax manteniendo conahte los demas

componentes de la carga fundente usando un horncéetrico

Una vez establecida la cantidad de muestra injdlcantidad 6ptima de carbonato de
sodio con la que se va a realizar las pruebasaccarga fundente, se procedié a variar

las cantidades de bdérax como se presenta en la Zdb
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Tabla 2.4: Variacion de la cantidad de bérax manteniendstemes los demas

componentes de la carga fundente a 960°C por 1h.

N° prueba
Carga fundente 8 9 13
Muestra (g) 30 30 30
Borax (g) 70 75 50
NaCoO; (g) 50 50 50
PbO (g) 80 80 50
KNO3 (9) 3 5 5
C (9 5 5 5

* Se sigui6 el procediendo descrito en la item A.
D. Pruebas para optimizar la carga fundente agregandcsilice como nuevo
componente la carga fundente usando un horno eléato
Se realizé otra prueba afiadiendo silice en la cargdente y suprimiendo el
nitrato de potasio, la carga fundente que se atéiz esta prueba se muestra en la

Tabla 2.5.

Tabla 2.5: Carga fundente con nuevo componente silice a®p6f 1h.

N° prueba

Carga fundente 15 16
Muestra (g) 30 30
Borax (9) 30 30
NaCOs(9) 90 90
PbO (g) 50 50
KNO3(9) - -
C(9) 3 3
SiO; (9) 50 50

* Se siguio el procediendo descrito en la item A.
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2.2.2 OPTIMIZACION DEL PROCESO DE FUNDICION USADO UN HORNO A
GAS.

Serealiz6 esta prueba usando un horno tipos que llegaproximadamen a 1100°C.

2.2.2.1 Variacion de la carga fundentten un horno a gas

2.2.2.2 Ensayo N°1

* Se determind la carga fundenexperimental varianden cantidad:(Muestra,
borax, carbonato de sodio, litargiricitrato de potasio y carb¢, como se muestra

en la Tabla 2.6durante 4 minutos, en un horno tipo gas a002C

Tabla 2.6:Carga fundente para el horno tipo aa 1100°C durante 45 m

Componente: Cantidad (g)
Muestre 100
Borax 167
Carbonato disodio 167
Litargirio 70
Nitrato de |otasio 17
Carbor 10

e Se introdujo lamuestri previamente secada y tostada dancarga fundente
experimental, en un crisol de grafito que es etadéo para el hno a gas como

se muestra en ladura 2.9.

Figura 2.9: Crisol de grafito y de urhorno tipo a ga



34

En el horno a gas, se sometio al crisol a una teatyra de fundicién de alrededor
de 1100 °C, durante 45 minutos.

Se procedio al colado del crisol en una lingotémgaa, con lo se obtuvo un régulo
portador de los metales preciosos.

Se sometié al proceso de copelacion en la mufigreda a 950 °C, dando como

resultado un metalico que es una aleacion de plgtedadio y rodio.

2.2.2.3 Ensayo N°2

Se aument6 la cantidad de muestra y de carga ftendebido a que la capacidad
del crisol es para una mayor cantidad de muestraleBerminé la carga fundente
experimental variando en cantidad: (Muestra, bécarponato de sodio, litargirio,
nitrato de potasio, carbon y silice), como se presen la Tabla 2.7, durante 45

minutos, en un horno tipo gas a 1100°C

Tabla 2.7:Carga fundente adecuada para el crisol de grafit0@°C

Componentes Cantidad (g)
Muestra 200
Borax 100
Carbonato de sodio 300
Litargirio 300
Nitrato de potasio 10
Carbon 5
Silice 200

Se sigui6 el procediendo descrito en el Ensayo N°1.
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2.2.2.4 Ensayo N°3
» Se determind la carga fundente experimental vao en cantidad:(Muestra,
bérax, carbonato de sodilitargirio, nitrato de potasiczarb6r y silice), como se

enlista en la Tabla 2, durante 45 minuto®n un horno tipo gas i100°C.

Tabla 2.8: Carga fundente adecuapara el crisol de grafi.

Componentes Cantidad (g)
Muestre 200
Borax 200
Carbonato ¢ sodio 400
Litargirio 100
Nitrato de |otasio 15
Carbot 10
Silice 50

» Se siguio el procediendo descrito en el Ensayo

Figura 2.10: Foto de la obtencién del reg en un horno a ge
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2.2.3 OPTIMIZACION DEL SECADO Y LA TOSTACION DEL CONVERTI DOR
CATALITICO EN EL PROCESO DE FUNDICION

En las pruebas anteriores a las muestras de cmlores cataliticos se las sometié a un
tratamiento previo de secado y tostado, para camp@ influencia de estos
pretratamientos en la recuperacion del metalicceakzaron algunas pruebas adicionales
con la muestra sin pretratamientos.
Procedimiento:
* Se us6 200g de muestra sin secar y tostar, lanfusedla realizé con la carga
fundente de la prueba N° 19 que es la 6ptima,cadhse la presenta en la Tabla

2.9, durante 60 minutos, en un horno tipo gastd%1

Tabla 2.9:Recuperacion del metélico con la muestra sin tostar

Componentes Cantidad (g)
Muestra sin tostar 200

Borax 200
Carbonato de sodio 400
Litargirio 100

Nitrato de potasio 15

Carboén 10

Silice 50

» Se siguio el procediendo descrito en el Ensayo N°1.
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2.3 OPTIMIZACION DE LOS PROCESOS DE DISOLUCION Y
PRECIPITACION SELECTIVA DE LOS METALES PRECIOSOS

2.3.1 OPTIMIZACION DEL PROCESO DE DISOLUCION

2.3.1.1 Tratamiento previo a la disolucion del metalico
1) Tratamiento con plata metalica previo a la disolu@n del metalico

Con la carga fundente 6ptima determinada de loayessanteriores, se varidé por tres

ocasiones la cantidad de plata empleada como oplecimo se muestra en la Tabla 2.10.

Tabla 2.10 Carga fundente con plata metélica a"@5por 1h.

Componentes P1 P2 P3
Muestra (Q) 30 30 30
Nitrato de potasio(g) 5 5 5
Borax(g) 75 75 75
Carbonato de sodio(g) 60 60 60
Litargirio(g) 80 80 80
Carbon(g) 5 5 5
Plata(g) 0,204 0,402 0,603

e« Se introdujo la muestra previamente secada y tastawh la carga fundente
experimental, en un crisol de arcilla.

 En la mufla eléctrica marca Sepor, se sometio i@blca una temperatura de
fundicion de 960 °C, durante una hora.

» Se procedio al colado del crisol en una lingotémiaa, con lo se obtuvo un régulo
portador de los metales preciosos.

* Se sometio al proceso de copelacién, dando coratiads una aleacion de platino,
paladio, rodio y plata, como se observa en la Bigut1.

» Se determino el peso del metélico de aleacionn@agaladio y rodio.

* Se disolvid el metalico con una soluciéon de acittioco.



Figura 2.11: Ensayo al fuego usando plata.
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2) Tratamiento con una solucion de nitrato de plata previo a la dblucion del

metdlico

Conla mejor carga fundente determinada de los ensay@siores, se var por tres

ocasiones la cantidad solucién de nitrato de plata empleadamo seobserva en la

Tabla 2.11.

Tabla 2.11.Carga undent con una solucién de nitrato de plat86(°C por 1 h.

Componente: N1 N2 N3
Muestra (g) 30 30 30
Nitrato de potasio(g 5 5 5
Borax(g) 75 75 75
Carbonato de sodio(g 60 60 60
Litargirio(g) 80 80 80
Carbon(g) 5 5 5
Nitrato de plata(mL) 20 40 60

Procedimiento

experimentglen un crisol de arcill

de 9® °C, durante una ho

Se introdujo lamuestri previamente secada y tostada clan carga fundente

En la mufla &ctrica marca Sepor, se sometio al crisol a temperatura de fundicic
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Figura 2.12: Ensayo al fuego usando con una solucion del nittatplate

» Se procedicl colado dlI crisol en una lingotera conica, con lo obtuvo un régulo
portador de los metales precos.

* Se sometié al proceso de copelacion, dando conuitade una aleacion cplatino,
paladio, rodio y [ata, omo se observa en la Figura 2.12.

» Se determino el peso del metalico de aleaciénnalagaladio y rodic

* Se disuelve el metalico en acido nitr

2.3.1.2 Métodos usados en la optimizacion del proceso desdlucién

Para la disolucion de la al€ién se realizo varios ensayos en los que se uoxidantes
tales como: acido nitricdgcido clorhidrico, agua regia, acidolf§irico, sales de yodo de

amonio, bromuro de amonio y fusion alcal

2.3.1.3 Disolucién con oxidantes: acido nitrico y agua reg

En la optimizacion del proceso de disolucidén sédvias concentraciones de acido nitr
y agua regia, con el fin de determinar la conceriradptima con el mayor porcentaje

platino, paladio y rodio en la solucio
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Procedimiento:

* Se lamino el metéalico en un mortero de pistilotaado la pérdida de los mismos.

* Se coloco en un tubo de ensayo el metalico lamiyagk® ataco con acido nitrico,
este proceso se realizé para tres muestras ardésreoncentraciones, como se
indica en la Tabla 2.12, se calenté a bafio mariae ydeterminé cual es la

concentracion optima en la que se obtuvo mayoidahtle paladio disuelto.

Tabla 2.12:Variacion de la concentracion de acido nitrico pamptimizacion del

método de oxidantes.

Muestras N° HNG; (%)
1 92
2 50
3 33

* Se separo el solido de la solucion mediante filbracobteniéndose una solucion
(Sy) la misma que se envia a analizar por absorcimia&, y un solido (P.

* Selavoy se secO el solido insolublg).(P

« El sdlido (R) se disolvidé con agua regiasjl-a diferentes concentraciones como

se indica en la Tabla 2.13. La cual se analizégsprcion atomica.

Tabla 2.13:Variacion de la concentracion de agua regia paoatianizacion del método

de oxidantes.

Muestras N° | Agua Regia (%)
1 92
2 46
3 31

» Se analiza el solido por difraccion de Rayos X.

1. Patente de extraccién de metales de platino, palaxdy rodio.

El objetivo de este método es la extraccion derletales como el platino, paladio

y rodio de los catalizadores de autos usados \izztares de refinacion de
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petrdleo, usando una solucion lixiviacion que o sales de amonio, sales

halogenadas, acido sulftrico. Tal como se explicarginuacion

a) Reactor cerrado

La nueva tecnologia para la extraccion de los meetdel grupo del platino esta

basada en sales halogenadas confinadas en uor reaxcado.

Procedimiento:

Se reduce el catalizador a un tamafo de particld® mm.

Se pesa tres diferentes muestras de catalizaddo:u3®; 1.0 y 1,5 gramos.
Colocar en un autoclave herméticamente cerradatalizador, yoduro de
amonio, bromuro de amonio y acido sulfurico comamestra en la Tabla
2.14. con las siguientes condiciones, a una pred& 87 psi, y con
agitacion constante de 400 rpm. El autoclave g@uenido llega a una

temperatura de 200°C por 1 hora.

Tabla 2.14: Componentes utilizadas para la dilucion de lasstnag en un reactor

cerrado a 200C por 1h.

COMPONENTES 1 2 3
Catalizador (g) 0,5 1 15
Agua(qg) 3,950 3,950 3,95(
Acido sulfarico(g) 0,167 0,167 0,167
Bromuro de amonio (g) 0,30Q 0,300 0,300
Yoduro de amonio (g) 0,010 0,300 0,010

Luego del tratamiento el autoclave es enfriadbigréo. El contenido del
autoclave esta a un PH de 0.8.

La solucion es separada del sélido por filtracidba recuperacion del
platino, paladio y rodio es evaluada por el codi@rde metales que se

encuentran en la solucién usando Absorcion Atémica.



b) Reactor abierto

Tabla 2.15: Componentes utilizadas para la dilucion de lasstnag en un reactor abierto

Este ensayo es para la recuperacion de los metaeissos usando fusién alcalina. El

Este ensayo es para la recuperacion de los metsd@sio una solucion lixiviacion

gue contiene sales de amonio, sales halogenadds,ratrico, acido clorhidrico y

acido fluorhidrico.
Procedimienta

» Se reduce el catalizador a un tamafio de partidala mm.

* Se coloca las cantidades de reactivos como se rawmsia Tabla 2.15. en

un vaso de precipitacion de 1 litro.

a 90°C a 1h.
Componentes Cantidad
Catalizador 50 ()
NH,4Br 20 (g9)
NH,l 10 (g9)
HF 5 (mL)
HNO; 5 (mL)
HCI 5 (mL)
H,O 400 (mL)

* La reaccion ocurre a 90°C durante 1 hora.

* La solucidn es separada del solido por filtracidma recuperacion del platino,
paladio y rodio es evaluada por el contenido dealegtque se y el sélido es

analizado por ensayo al fuego para confirmar lageracion final.

Fusion alcalina

tratamiento es el siguiente:

En un crisol de carbono, dentro del cual se colecdnetélico previamente
laminado y 1,5 g de hidroxido de sodio, a esta taesla fundié con un mechero.

Se enfria el crisol, y se pesa 3 g de peroxidoodasse funde hasta que el liquido

dentro del crisol tome una coloracion rojiza.
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» Se enfrieel crisol de carbono y se sumerge en unecion deécido clorhidrico de

concentracionl:1, se saca el crisol de la soluc
* Se aflade aciddtnico en calientc hasta que termine la readai

» Se afora la solucic y se analiza en absorcion atémicasultados obtenidos
reportan en ANEXCV ficha N°5.

* Se pesal residuo solidc

Figura 2.13: Fusién alcalina en un crisol de carb¢

2.3.2 OPTIMIZACIO N DE LOS PROCESC DE SEPARACION DEL PLATINO,
PALADIO Y RODIO

La optimizacion parda precipitacion selectiva de los metales precigsote de la mejc
dilucion obtenida experimentalmente. La primeratggrrocede hacer una serie
reacciones a modo de marcha analitica para aegdiar wno de los metales de la alea

Procedimiento

A. Separacion del paladi
» Se parte del proceso de dilucion 6ptimo del meialan acido nitrice
» Se precipita a la solucién opti con clorato de sodio.l Ensayo se repite tres ve«

variando la cantidad de reactivo precipitante camenlista en lTabla 2.16.
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Tabla 2.16:Variacion del peso del NaCl@para cada una de las muestras.

Muestra N° NaClO; (g)
1 0,524
2 0,695
3 1,051

» Se filtra a la solucion separando el precipitadditieado, se desecha el filtrado.
e Se seca el precipitado a 45°C.
e Se funde el precipitado usando como metal coledttplomo.

» Se pesa el metélico de paladio.

A continuacion se presenta el diagrama de bloqoésa éigura 2.14, que representa la

marcha analitica de dilucion y precipitacion ddada

2.3.2.1.1 Aislamiento

Paladio. La disolucion del paladio se realiza mediante acittdco concentrado con la

siguiente reaccion.

Pd + 6HNO; —» Pd(NO3), + 4NO, + 3H,0 + 1/20, [1]
HNO3
Aleacion
Sélido W Disolucién Pd - Pt-Pd-Rh
Insoluble Separacion W Pulverizacion
i6 Filtracion Solucion
HNO; (9) Evaporacion | Precipitacion Descartable
¢
HCl () ClOsNa Precipitado

Secado y
Calcinado

il

Figura 2.14: Diagrama de bloques de la disolucién y precipitacel paladio
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2.3.2.2 Separacion del platino y rodio

Al residuo sélido sobrante de la diluciébn con acidtiico, se le ataca con agua
regia, (mezcla de soluciones concentradas de &ciddhidrico y nitrico),
obteniéndose un residuo metalico y una disolucitie gontiene los acidos

complejos H[PtCls]y H2 [RhClg], que se representa en las ecuacioj2gg. [3].

Pt + 6HCl + 4HNO; — H,PtCls + 4NO, + 4H,0 [2]
Rh + 6HCL + 4HNOs; - H,RhCls + 4NO, + 4H,0 3]

A la solucién que contiene los acidos complejosvamora el HN@a sequedad en
una plancha de calentamiento a 80°C.

Se afiade HCI en exceso en proporcion de (1: 3agoa destilada.

Se diluye con suficiente cantidad de agua, y sertal sin llegar a hervir y se
agrega cloruro de amonio en cantidad suficienta pegcipitar el platino. Se repite
tres veces el ensayo variando la cantidad de vegutecipitante como se enlista en
la Tabla 2.17., el cual precipita como un comptigglatino llamado cloroplatinato
de amonio. El precipitado de platino es amaribordaccion que lo representa es la

siguiente:

H,PtClg + 2NH, - (NH,),PtClg + 2HCI [4]

Tabla 2.17.Variacion del peso del CINtHpara cada una de las muestras.

Muestra N° CINH,4 (9)
1 0,376
2 0,418
3 0,524

Se verifica que todo el platino ha precipitado &fadb a la solucion mas cloruro
de amonio.
Se filtra, se lava con una solucion de cloruro amah10%, hasta que las aguas de

lavado sean incoloras.
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El precipitado obtenido se seca y luego se cakii@0°C obteniendo el platino en

forma metalico como se expresa en la ecud&pn

(NH,),Pt Clgy » Pt + 2NHs + H, + 3CL, [5]

A la solucion filtrada, se evapora llevando a llsion casi a sequedad y luego se
agrega acido clorhidrico quimicamente puro, seteegsta operacion nuevamente
hasta consistencia de jarabe.

Se neutraliza el jarabe con una solucion de hidage sodio.

Se adiciona volumenes iguales de la solucién deirddade bario y carbonato de
sodio, conteniendo 90 y 36 gramos por litro, respamente (se forma una
suspension de carbonato de bario).

Rapidamente la solucion se calienta 'y se hierv&@o4 minutos.

El precipitado de hidroxido de rodio formado, s$ediy se lava repetidas veces con
una solucion de cloruro de sodio al 2%.

El residuo que ha quedado y el papel filtro sernet@l vaso original y se digesta
con acido clorhidrico hasta la disolucion completago se diluye Yy filtra.

Se calienta la solucion a 60°C por unos 30 minwdimsultaneamente se pasa una
corriente de hidrogeno sulfurado, para precipitan@&o como sulfuro de rodio.

Finalmente se filtra, lava, seca y calcina a 800°C.

A continuacién se presenta el diagrama de blogoeks é-igura 2.17 que representa la

marcha analitica de dilucién y precipitacion deitiplo y rodio.
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CINH. HCl Adua Reaia

§

Sélido
Insoluble

]

HNO:; (9)

CINH410%
NaOH(s)

BaCOs;
BaClz

Solucién descartable

HCI 25%

H.S

Solucién descartable

Rh

Figura 2.15: Diagrama de bloques de la disolucion y precipitaciél platino y rodio
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3 RESULTADOS Y DISCUSION

El presente estudio tiene como propésito la deteaaidn de las condiciones Optimas, a
nivel laboratorio, de la recuperacién de platinalagdio y rodio de los convertidores
cataliticos agotados de los automoviles.

A continuacion se presentan y se discuten los ltaelas obtenidos de la caracterizacion
quimica y mineraldgica, las recuperaciones, asi ocolwmgradas en la fase de
experimentacion de la fusién, disolucién y preeigibn de los metales preciosos.

3.1 CARACTERIZACION DEL MATERIAL

En esta investigacion, la composicidbn quimica y eratbgica son siempre aspectos
criticos, razon por la cual el presente trabajo ideestigacion empieza con la
caracterizacion del material. Esta informacion @gskencial importancia para establecer el

proceso de recuperaciéon de los metales preciosasmertidor catalitico.

3.1.1 DETERMINACION DE LA COMPOSICION QUIMICA

Del analisis quimico realizado para por ensayauayd, se destacé que el contenido de
platino, paladio y rodio es de: 853,6 ppm pardatinmo, 635,6 ppm para el paladio y 256,6

ppm para el rodio respectivamente, como se mukstabla 3.1. Estos resultados no son
similares a los datos bibliograficos: 900 ppm daipb, 300 ppm de paladio, 150 ppm de

rodio (Han, 2007).

Esto sucede debido a que es una muestra es f@teepgorque es mezcla de varios tipos

de convertidores cataliticos usados en diferentegsan de automoviles.
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Tabla 3.1: Resultado de la composicién quimica del convertiddalitico por ensayo al

fuego y absorcion atémica.

ELEMENTO CONTENIDO
[ppm] % en peso
Pt 853,6 48,6
Pd 635,6 36,2
Rh 256,5 14,6

3.1.2 IDENTIFICACION DE LOS COMPUESTOS MINERALOGICOS

El analisis por difraccion de Rayos X precisé ehteaido de los principales minerales
presentes en el convertidor catalitico, como liceth Tabla 3.2.

Tabla 3.2: Resultado de la composicion mineralogica del carmar catalitico establecida

mediante andlisis por difraccion de Rayos X.

MINERAL FORMULA CONTENIDO (%)
Cordierita MgAI ;SisO1g 64,0
Coesita SiQ 27,0
Annite KF%AISlgOlo(OH)z 9,0

Los resultados obtenidos revelaron que el compenemayoritario del convertidor
catalitico es basicamente un silicato, siendo bésote la coderita la que se encuentra en
mayor porcentaje.

El analisis reporta la ausencia de sulfuros, deogpdaita, pirrotita, pirita, arsenopirita
compuestos que pueden alterar la fusion, por talvoh@o es necesario tostar la muestra

antes de la fusion para que los sulfuros puedazodgsonerse en 0xidos o volatilizarse.
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3.2 OPTIMIZACION DE LAS VARIABLES DE FUSION

3.2.1 OPTIMIZACION DE LA CARGA FUNDENTE EN UN HORNO
ELECTRICO.

3.2.1.1 Pruebas iniciales para definir la cantidad de muésa a utilizarse en la fusion

Las primeras pruebas que se realizan son parairdicidantidad de muestra que se va
utilizar durante el proceso de fusion. Para estaesdiza tres pruebas con diferente
cantidad de muestra y carga fundente como se muastia Tabla 2.2, que se encuentran
en la seccion 2.2.1.1 en el capitulo anterior, @& duales se obtuvo los siguientes
resultados que estan presentados en la Tabla/h@xo |.

Tabla 3.3: Resultados de las pruebas iniciales para def@ingahtidad de muestra

para el proceso de fusion

No prueba
Resultados 2 3 4
Muestra (g) 20 30 60
Peso metdlico () 0,06048 0,09042 0,15779
g metalico/g catalizador| 0,00302 0,00301 0,00263
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0,0031
0,0031 -
0,0030 -+
0,0030 -
0,0029 -
0,0029 -
0,0028 -
0,0028 -

0,0027 -

g metalico/ g catalizador

0,0027 -

0,0026

0 10 20 30 40 50 60 70
Cantidad de muestra (g)

Figura 3.1: Pruebas iniciales para definir la cantidad de tnai@sra el proceso de fusion

Analizando la Figura 3.1 las pruebas con 20 y 3degconvertidor catalitico la
recuperacion que presentan dichas muestras dsleatasientras que para la prueba que
contiene 60g de muestra se observa claramentexigie ana pérdida en la recuperacion,
porque la carga fundente no es la adecuada y pos#isle aumentar la cantidad de carga
fundente porque excederia la capacidad del cfswllo tanto se escogi6 para las pruebas

subsiguientes se realizaran con la cantidad del8@gnvertidor catalitico.

3.2.1.2 Pruebas para optimizar la carga fundente variandods cantidades de borax y

carbonato de sodio

Una vez escogida la cantidad de la muestra inicial,determind la carga fundente,
variando las cantidades de bérax y carbonato de soednteniendo constante el resto de

elementos de la carga fundente litargirio, carbaitrato de potasio.
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Tabla 3.4: Resultados de las pruebas variando las cantidadedrex y carbonato de

sodia
No prueba
Componentes 5 6 7 8
Muestra(g) 30 30 30 30
Borax(g) 60 65 70 70
Peso metdlico (g) 0,09055 0,08516 0,10205 0,09717
g metalico/g catalizador| 0,00302 0,00284 0,0034d( 0,00324

0.0035 4
0.0034 -
0.0033 -
0.0032 -
0.0031 ~

0.003 -
0.00:28
00028 -

g metalico/g catalizador

0.0027 -
00026 -

B0-40

B5-45

70-50

70-50

0.00:25

6
ghdrax-gNaCQ;

7

Figura 3.2: Variacion de las cantidades de boérax y carbonasodm® de la carga fundente

En esta prueba variamos la cantidad de borax ynatb de sodio manteniendo constante
el resto de carga fundente. En la Figura 3.2 amalis las pruebas 5,6 y 7, donde se
aumento progresivamente las cantidades de béraxbpmrato de sodio. En la prueba 7 se
obtuvo la mejor recuperacién 0.00340 g metalicatglizador. Para confirmar se realiza la

prueba 8 con las mismas condiciones de la pruatmade se observa una recuperacion de

0.00324 g métalico/gcatalizador, con un porcendigeerror 4%, esto se debe a que la

muestra de catalizador es heterogénea.
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Tabla 3.5: Resultados de las pruebas variando las cantideaidsnato de sod

N° prueba
Componertes 9 10 11
Bérax (9) 75 75 75
NaCOs(9) 50 60 6C
Peso netélico (g) 0,10652 0,11167| 0,1044:
g metdlico/g catalizado 0,00355 0,00372 0034¢

0,00375 1

0,0037 -

0,00365 -

0,0036 -

g métalico/gcatalizador

0,00355 -

0,0035 -+

0,00345

48 50 52 54 56 58 60 62

Cantidad de carbonato de sodio (g)

Figura 3.3: Variacion de | cantidad carbonato de sodip la carga funden

En esta pruebaariamos la cantidad de carbonato de sodio, trafmgcon 75 g. de
bérax y se mantiene conste el resto delos componentes de la carga fundente
los resulados presentados entabla 3.5 Analizamos las pruebas 9 y 10 observa
qguela mayor recuperacitse obtuvo con 60 g. de carbonato de socin embargo en
la prueba en duplica se realiza para confirmat valor obtenido d recuperacion del
metalico,en la Figura 3.3 obsvamos que la recuperacion disminuye en un lo
que se puede interpretar preliminarm que las cantidades mayores a 50 g

carbonato de sodioo ayuda a mejorar la recuperac del metalicc
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Tabla 3.6: Resultados de las pruebas variando la cantidad rde

N° prueba
Componente: 13 8 9
Bérax (9) 50 70 75
NaCOs(9) 50 50 50
Peso netalico (g) 0,09595 0,09717 0065:
g metdlico/g catalizado | 0,00320 0,00324 0035¢

0,00360 -
0,00355 - v
0,00350 -
0,00345 -
0,00340 -
0,00335 -

0,00330 -

0,00325 - PN
0,00320 - 0

0,00315 T T T T T T 1
45 50 55 60 65 70 75 80

g métalico/g catalizador

Cantidad de bérax (g)

Figura 3.4: Variacion de la cantidaboraxen la carga funden

En estas pruebas variamos la cantidad de bérdajaraos con 50 g de carbonato
sodio y el resto de carga fundente se mantiendamesEn el Figura 3.4 se obse
gue cuando usamos 50 y 70 g de bdérax no hay unraanoensiderable en

recuperaciéon dehetalicc. Pero cuando se trabaja con 75 gd@hx se tiene una mej
apreciacion de la variacion de la recuperaciomushlico y observa que al aumer

la canidad de bérax aumento la recuperaciénmetalico.
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3.2.1.3 Pruebas para optimizar la carga fundente agregando silicecomo nuevo

componente de la carga funden

En estas pruebas se utiliza a la silice como nummaponente, para analizar

comportamientadentro de la carga funde. En las pruebas 15 y 16 existe un nu
componente en la carga fundente la silicelos resultados mostrados en labla 3.7. Se
compara la recuperacion del metalico de la prueldacBal obtuvo la mayor recuperaci
y compaamos con las pruebas 15 . En la Figura 3.5 se observa al aumentar los @&
silice existen perdidas en la recuperacion del me. Esta adicion del nuevo compone

no es beneficiosa para la recuperacion de los esepaecioso

Tabla 3.7:Resultados de las pruebas variando agregando cdlice nuevc

componente de la carga fundente

N° prueba
Componente: 9 15 16
KNO; 5 -
C 5 3 3
SiO, - 50 50
Peso netélico 0,10652 0,08989 0,09244
g metalico/g catalizado'| 0,00355 0,00300 0,00308

0,0036 - 0gSio,
0,0035 -
S 0,0034 -
k
§ 00033 -
T 0,0032 -
5 .
30,0031 - . >0 9 SIO;
] 50 g SIiO,
@ 0,003 -
(O]
£ 0,0029 -
(@]
0,0028 - - -
0,0027 .
9 15 16
N° de pruebas
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Figura 3.5.Comportamiento de la recuperacion del metélicafiadir silice como nuevo

componente de la carga fundente

No todos las pruebas realizadas se discuten esasten sin embargo se la incluyen en el

Anexo Il.

La carga fundente 6ptima fue determinada de maeeparimental y consistié de los
elementos descritos en la Tabla 3.8, que reportdtarcontenido de litargirio, el 6xido de
plomo al combinarse con el carbono tiene la prauede colectar a los metales preciosos
y raros, el nitrato de potasio se descompone &itonde potasio y libera oxigeno. El
carbonato de sodio es un componente muy imporpantgue al descomponerse en 0Oxido
de sodio y didxido de carbono, los mismos que baharmpunto de fusion, rompen
estructuras y ademas agita la reaccion debidopeotduccion de CQ el bérax tiene un
aporte de 75 g el mismo que actia como agenteddopide la fundicion por su exceso de
oxido de boro y ayuda a escorificar los Oxidos heed. La muestra fue previamente

calcinada.

Tabla 3.8:Carga fundente optima para el horno tipo muflangperatura
de 950°C por 1 hora.

Numero de prueba

Carga fundente 9
Muestra (g) 30
Borax (9) 75
NaCOs(g) 50
PbO (g) 80
KNOs (9) S

C (9 5
SiO,(9) -

Resultados

Peso metdlico (g) 0,10652
g metalico/g catalizador 0,00355
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3.2.2 OPTIMIZACION DE LA CARGA FUNDENTE USADO UN HORNO A
GAS.

Para la optimizacién de la carga fundente en umdher gas se realiza nuevas pruebas
aproximadamente a 1100°C. Se usa un crisol de@@die tiene la propiedad de resistir
altas temperaturas y la capacidad del crisol ed@eaqg, por lo que se trabaja con

cantidades de carga fundente superiores a lasgsaeiberiores.

3.2.2.1 Variacion de la carga fundente (horno a gas)
En esta seccion se prueba con dos cantidades derasudiferente para 100 y 200 g, las

cuales se van a fundir con diferentes cantidadesadga fundente. Las mismas que se

presentan en la Tabla 3.9.

Tabla 3.9: Carga fundente para el horno tipo a gas.

N° prueba

Componentes 17 18
Muestra (g) 100 200
Borax (9) 167 100
NaCO;(g) 167 300
PbO (g) 70 300
KNO3;(g) 17 10
C(9) 10 5
SiO; (9) - 50
Peso metalico (g) 0,28920| 0,35154
g metdlico/g catalizador |0,002892 0,00176
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0,0035 ~

0,003 -

0,0025 -

0,002 -

0,0015 -

0,001 -

g metdlico/g catalizador

0,0005 -

100 200

Cantidad de muestra (g)

Figura 3.6: Recuperacion del metalico con diferentes cantidddesuestra y carga
fundente a una temperatura de 1100°C

En la Figura 3.6, se observa que para 100 g detrauesrecuperacién es mayor, pero
debido a que la capacidad del crisol es para magmtidad de carga fundente se realizan

pruebas para optimizar la carga fundente para 2#0rguestra.

Tabla 3.10: Comparacion de la recuperacion del metalico eatpeueba KD
y las pruebas NL7 y18

N° prueba
Resultados 9 17 18
Peso metdlico (g) 0,10652 0,28920 0,35154
g metalico/g catalizador 0,00355 0,00289 0,00176




59

Se comparan las pruebaS8dN 17 y 18. La prueba™® (carga fundente 6ptima) se realiza
con 30g observamos en la Tabla 3.10, que tiene mragoperacion, la prueba’N7 se
trabajo con 100 g de muestra presenta una reatiperdel metalico que es de 0.28920 g
metalico/ g catalizador. Por lo cual aumentama=fdgidad de muestra y carga fundente, el
resultado de esta prueba no es satisfactorio perlajuecuperacién disminuye como se
muestra en la Figura 3.6, pero las siguientes prieb trabajara con 200 g de muestra de
convertidor catalitico porque esta cantidad esdiecaada para trabajar con el crisol de

grafito.

Las siguientes pruebas se las realiza con el fineder una mayor recuperacion del
metalico. Se trabaja variando la cantidad cargaldote y se mantiene constante la
cantidad de convertidor catalitico (200 g). Pasaplaiebas RL8, 19, 20 y 21 los resultados

son presentados en la Tabla 3.11.

Tabla 3.11:Optimizacion de la carga fundente para el honoo &i gas.

Numero de prueba
Resultados 17 18 19 20 21
Peso de metalico 0,28920 0,35154 0,74826 0,793440905
g metalico/g catalizador| 0,00289 0,001f6 0,0087400397 | 0,00355
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Figura 3.7: Recuperacion del metalico con 200g de muestraagurakentar la cantidad de

carga fundente y con una temperatura de 1100°C

En el ensayo N° 3 de la seccién 2.2.2.1 se opiitaiz cantidad de carga fundente para
200 g de muestra en el horno a gas. En la Figurae8puede apreciar claramente que en
las pruebas 19 y 20 hay mayor recuperacion obtéaian metalico de un peso 0.0037413
g de metalico/g de catalizador para la prueba g&rs la prueba 20 se obtuvo 0.0039672 g
de metdlico/g de catalizador

En la ensayos N° 2 y 3 desarrollados en la se@®@.1, se observa a la silice como un
nuevo componente en la carga fundente se utiliaqy@erar a altas temperaturas y donde
se requiera buena resistencia al calor, es un tefiexctario, a diferencia de la variacion de
la carga fundente en una mufla eléctrica se obsgpreda cantidad de catalizador, bérax,
carbonato de sodio, litargirio y nitrato de potas@incrementan en relacion del doble o
triple del valor de los componentes de la cargddate con el ensayo en un horno a gas, la
recuperacion del metalico es mayor. Se debe tomatuenta que la escoria presenta
oxidos generalmente de SiGsilicatos, boratos, fosfatos, arseniatos, carosnaxidos
covalentes que dan lugar en estado solido a redesdnsionales. En el caso de la silice
cada atomo de silicio esta ligado a cuatro atonro®©dy cada atomo de oxigeno esta
ligado a dos atomos de silicio para dar lugar aastauctura tetraédrica, como se indica en

la Figura 3.8
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Oxigeno @  Silicio @
Figura 3.8: Tetraedro de los silicatos compuesto por oxigeno y

silicio.

Cuando estan fundidos, la red tridimensional setiera®, pero sufre una cierta distorsion

lo que causa un incremento en la viscosidad {>cf) Cuando la silice entra en contacto

con el sodio rompe su estructura formando silicdesodio el mismo que baja el punto de
fusion entre 700-900°C.

Los equilibrios termodindmicos que suceden el mamda la fusion entre la fase escoria

y la fase metalica condicionan la selectividadouperacion de el o los metales de interés.

La determinacion que ayude a evitar pérdidas dealesefpreciosos en la escoria sera
aquella que en el equilibrio esté de tal manerangueaya particiones de metales preciosos
en la fase escoria, para esto se debe considsrardpiedades en la escoria: Fusibilidad,

viscosidad, densidad, basicidad y poder oxidamé&zloctor.

3.2.3 OPTIMIZACION DEL SECADO Y LA TOSTACION DEL CONVERTI DOR
CATALITICO EN EL PROCESO DE FUNDICION

Se determinar la influencia del secado y tostaeidel peso de la aleacion platino, paladio
y rodio obtenido del proceso de fusion.

A continuacion se presenta en la Tabla 3.12, Issltados de la recuperacion del metalico
sin pretratamiento de secado y tostacion.

El resultado de la recuperacion de los metalicoset@onvertidor catalitico sin secar y sin
tostar, la mejor recuperacion fue la prueba 24 an lque se obtuvo 0.00368

gmeétalico/gcatalizador.
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Tabla 3.12:Recuperacion del metélico sin el tratamiento preaalcinacion.

Muestra sin tostar y sin secar

N° prueba 22 23 24 25 26
Peso metalico (g) 0,68380 0,70918 0,7358( 0,65404 0,0001L4
g metalico/g catalizador 0,00342 0,00355 0,0036¢ 0,00327 0,003p0

En la Tabla 3.13 se presenta los resultados oluterndd la recuperacion del metalico vy
comparamos entre la pruebd BD la cual estd sometido a un tratamiento dedseg

tostacion previo a la fusién y la prueb@ N en la cual se realizé la fusion sin ningin
tipo de pretratamiento, observamos que la muestrdas pretratamientos hay una mayor
recuperacion del metalico. En la Figura 3.9, sestnaelaramente que los pretratamientos

de secado y tostado si influye en la recuperacgbmetalico.

El secado es operacidén encargada de eliminar ladathque esta presente en el material
de estudio. Para realizarlo es preciso suministraalor necesario, que es el calor latente
de vaporizaciéon del agua, y eliminar el vapor deaaigrmado, a partir de la humedad del
sélido, con objeto de mantener en menor valorrgiée de vapor de agua que rodea al
sélido humedo. Si el gradiente cal6rico aumentas rdpidamente pasa el calor al agua y
mayor sera la cantidad de agua evaporada en updigado. Por ello es importante y

ventajoso realizar el secado a altas temperatura.

La tostacion se efectia dentro de un horno perdambio caldrico entre gases calientes y
la mena humeda. Estos gases calientes pueden &3 da escape de otro proceso u

originados por la combustion de un combustible.

Estas dos operacion se la realiza con el fin deimdir la humedad y los residuos de
hidrocarburos no combustionados que se encuenteserges en las muestras de los
convertidores cataliticos, con muestras con traatos previos se realizaron varios

ensayos al fuego para determinar en cual de edlobtsene la mas alta recuperacion.
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Tabla 3.13:Comparacion de la recuperacion del metalico can gldratamiento

previo de secado y tostacion

*CP *SP
N° prueba 20 24
Peso metdlico (g) 0,79344 0,73508
g metalico/g catalizador 0,00397 0,00368

* CP= muestra previamente secada y tostada

SP= muestra sin secar y tostar

0.00400 -
0.00395 -
0.00390 -
0.00385
0.00380 -
0.00375 -
0.00370
0.00365 -
0.00360
0.00355
0.00350 -

gmetalicofgcatalizador

Calcinada

Sin calcinar

Figura 3.9: Comparacion de la recuperacion de los metalicas emia muestra con

pretratamientos y la otra sin pretratamientos
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3.3 OPTIMIZACION DEL PROCESO DE DISOLUCION Y
PRECIPITACION SELECTIVA DE LOS METALES PRECIOSOS

3.3.1 OPTIMIZACION DEL PROCESO DE DISOLUCION

3.3.1.1 Tratamiento previo a la disolucion del metélico

1) Tratamiento con plata metalica previo a la disolu@n del metélico

Para mejorar la disolucion debido a que los mefalesiosos son de dificil disolucion, se
afadié plata metalica como parte de la carga fuede®e realizan tres pruebas con
diferentes pesos de plata metélica y se obtieresitientes resultados que se presentan

en la tabla 3.14.

Tabla 3.14:Peso del metélico usando plata como component®adide la carga

fundente
Prueba Peso metélico (g) gmetalico /gcatalizador
Py 0,12811 0,00427
P, 0,15312 0,00510

El resultado en la fundicion es satisfactorio deladjue la plata es un buen colector de los
metales preciosos y se obtuvo una buena recuperadidnetalico que se obtiene en este
proceso, se lo trata con una solucién de acidicaity agua regia para determinar su
solubilidad.

En el tratamiento con la solucidon de acido nitseoobtiene una solucién verdosa y un
residuo solido (§. A S; se ataca con agua regia. Se observa al inicia dee&ccion de
disolucién como un burbujeo que se da alrededei6tido. Conforme continua la reacciéon
de disolucion, aparece un precipitado de clorur@ldéa que causa interferencia con la
disolucion y se lo tendria que redisolver postemsmte por lo que se desecha este

procedimiento.
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2) Tratamiento con una solucion de nitrato de plata previo a la disolucion del
metalico

El tratamiento con una solucion de nitrato de pl&ia la Tabla 3.15, se reporta valores

muy bajos de peso de la aleacion de plata, plapatadio y rodio, que incluso no se

pudieron detectar indicando que no existe colecadénlos metales precioso. Estos

resultados permiten ver que el nitrato de platesan buen colector, por lo que no se

recomienda usar una solucién, ya que posiblemeteefiere en el proceso de coleccion

de los metales preciosos en el proceso de fundicion

Tabla 3.15:Resultados de las prueba usando nitrato de plata co

tratamiento previo a la disolucion.

Prueba Peso plata (g) Peso aleacién (g) Peso metalg)
N, 0,45156 0,49411 0,04225
N> 0,90313 0,69320 <0,0001
N3 1,35470 1,01971 <0,0001

3.3.1.2 Métodos usados en la optimizacién del proceso desdlucion
3.3.1.2.1 Disolucién con oxidantes: &cido nitrico y agua regi

A continuacion se presentan los resultados deslalwdiion de los metales preciosos:

platino, paladio y rodio cuando se varia la conmegitin de 4cido nitrico y agua regia.

Tabla 3.16:Porcentajes de paladio, platino y rodio disueltoa&do nitrico.

MuestraN® | HNO; (%) Pd (%) Pt (%) Rh (%) SO"d‘ZO/'OD)'S”e'tO
1 92 97,82 12 0.9 33,01
2 50 97.88 1,15 0,95 29,33
3 33 98,05 1,01 0,93 20,12




Tabla 3.17:Porcentajes de paladio, platino y rodio disueltoagua regia.

Muestra | Agua Regia (%)| Pd (%) | Pt(%) | Rh (%) SO"d‘z(y'OD)'s”e'to
1 92 1,89 9454 | 357 66,99
2 46 5,24 90,48 | 4.29 58.81
3 31 3124 | 6503 | 3,37 47,24
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Como se observa en la Tabla 3.16, la mejor diludéinmetalico se determin6 cuando el
acido nitrico reporta la maxima concentracion @49La disolucion del metal en medio
acido (acido nitrico) va acompafiada habitualmemte désprendimiento de 6Oxidos de
nitrégeno.

La capacidad de reaccionar el metal en medio &bég@nde del valor del potencial de
oxidacion-reduccion de las sustancias reaccionaoi@sto mas bajo es el potencial normal
de oxidacion- reduccién, mas facilmente se disuelvenetal en el &cido nitrico. El
potencial del paladio es aproximado al del orog81/), al ser un potencial de alto valor
y positivo, se favorece con acido fuerte concentrémmismo sucede con la disolucion de
platino y rodio que poseen valores mas elevadopotiencial y es por esta razon que
requieren un medio acido mas fuerte como el aggia,reomo se enlista en la Tabla 3.17.
Los mejores disolventes para las aleaciones sani@b nitrico y el agua regia, debido a
que en el curso de la disolucion de los metalessérs acidos se forman compuestos no
volatiles (Skoog, 1997).

Debido a que no existié una disolucion total detateo se desarrollaron otros métodos.

3.3.1.2.2 Otros métodos para disolver los metales preciosos

Este procedimiento se utiliza por que en el métadterior no se obtiene una

disolucion total del metalico.
a) Reactor cerrado
Para este procedimiento se usa un reactor cerraega una temperatura de 200°C y

a altas presiones. Al someter al metalico a laciéacde disolucién se obtiene una

solucion a la cual se analiza por absorciéon atoniioa resultados se indican en la
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Tabla 3.18. Las concentraciones reportadas en &isande absorcion atémica son
muy bajas,[ <0.01(mg/L) para el paladio, <0.1 (mgdara el rodio y de 0.1(mg/L)
para el platino], lo que determina que este métadgoco funciona para la disolucion

del metalico.

Tabla 3.18:Resultados de los andlisis por absorcién atomica

en un reactor cerrado a 200

Muestra Pt(mgl/l) Pd(magl/l) Rh(mg/l) Color
7 0,1 <0,01 <0,1 Amarillenta
8 0,3 <0,02 <0,1 Transparente
9 0,2 <0,01 <0,1 Amarillenta

b) Reactor abierto

En este procedimiento, no se observan cambios tamelio del metalico y la solucién
gue se obtiene es incolora, esto hace pensar guzcunrid ninguna reaccion de
disolucion por qué no llegé a las condiciones addas para que se complete la

reaccion.

3.3.1.2.3 Fusion Alcalina

En la fusion alcalina se utilizaron reactivos dsodicion como hidroxido de sodio,

peréxido de sodio, acido clorhidrico, acido nitrigaagua. En la Tabla 3.19 se indican
los resultados del andlisis por absorcion atomiga. puede observar una baja
disolucion del metélico, del orden 34.5 %, querper establecer que el método de
fusion alcalina produce una disolucion inferior dedtalico comparado con el método

de disolucién de oxidantes.



Tabla 3.19:Anélisis de absorcion atbmica de las muestras

por el método de fusién alcalina

Pt(%) | Pd(%) | Rh(%) | (%) Sdlido disuelto
9,9 86,6 3,4 27,7
8,6 87,9 3,5 345
9,8 86,5 3,7 26,1
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3.3.2 OPTIMIZACION DEL PROCESO DE PRECIPITACION SELECTIV A

3.3.2.1 Precipitaciéon del paladio

Al metalico o aleacion de los metales del platisosemete a una digestion previa con
acido nitrico. La solucion resultante contiene @ssu totalidad paladio. Para precipitar
el paladio, es preciso la volatilizaciéon del acidtrico, por o que se calienta la solucién y
el paladio es precipitado con clorato de sodioaRyatimizar la cantidad de reactivo a
utilizarse se hicieron tres pruebas con diferemt@stidades de clorato de sodio, los

resultados se muestran en la Tabla 3.20.

Tabla 3.20:Resultados de la optimizacién de la precipitaciéinpaladio

Pruebas NaClQ(g) | Precipitado(g) | Peso del metélico(g)
1 0,52412 0,26231 0,052
2 0,69521 0,32541 0,062
3 1,05121 0,2256 0,041
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Figura 3.10: Optimizacion del proceso de precipitacion del palad

Como se observa en la Tabla 3.20 la mayor cantitagrecipitado es 0,32541 g que
present6 la prueba N° 2, con una cantidad detiveaclorato de sodio de 0,69521 g, por
la formacion del precipitado de color rojo-ladrilse puede valorar cualitativamente
analiticamente la presencia de iones de paladimoGesultado de estas pruebas se obtuvo
particulas grandes y contaminacion minima.
Los factores de una precipitacién éptima son:

v' La adicién lenta de reactivo precipitante e inteagigacion.

v Precipitacion de disolucién caliente.

v Precipitacion en disolucion homogénea.

v El lavado.
En la Figura 3.10 y Tabla 3.20 se observa adem@salgiuncrementar la concentracion de
clorato de sodio, el precipitado se disuelve, gfanarecipitado de paladio obtenido es de

0,062 g cuando se afladen 0,69521 g de cloratodii® so
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3.3.2.2 Precipitacion del platino y rodio

Luego de la digestién con acido nitrico el sélideultante se digesta con agua regia y la
solucion resultante contiene aproximadamente el 9oplatino y se procede a

precipitacion con cloruro de amonio el cual prdeigiomo cloro platinato aménico. Para la
optimizacion de la cantidad de reactivo a utilizase realizan cinco pruebas variando la

cantidad de cloruro de amonio como se enlista @ialda 3.21.

Tabla 3.21:Variacion de la optimizacion de la precipitaciom platino

Muestra NH, Cl (g) Precipitado (g) Peso del metalico ()
1 0,37568 0,16284 0,05428
2 0,41861 0,19593 0,06531
3 0,5235 0,26172 0,08725
4 0,72361 0,26276 0,08731
5 1,01231 0,26299 0,08752
0,1 1
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Figura 3.11: Optimizacion del cloruro de amonio para la preaigiin de platino
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Por la formaciéon del precipitado de color amar#le puede juzgar analiticamente la
presencia de iones de platino.

Como resultado de la optimizacion se obtuvo quemlzestra N° 3 reportd mayor
precipitado de platino con un valor de 0,0872%agrkcipitacion se realizé con exceso de
cloruro de amonio, para las demas pruebas se @bgerreomportamiento asintotico, segun
datos la bibliograficos el platino precipita en €@ de cloruro de amonio. En el caso del
rodio a la solucion filtrada se la analizé por absm atdmica reportando un %7e
contenido de rodio (Han, 2007).

Datos de bibliografia sugieren que cuando la sétutenga entre 3.7-20de rodio es
innecesario realizar la marcha analitica de separael rodio, de esta manera al metalico
sobrante se lo definio como rodio (Arias 1996).

La recuperaciéon final se presenta 3.22 en la queolsserva que el método por

precipitacion quimica es una buena alternativa.

Tabla 3.22.Valores de recuperacion del platino, paladio yoodi

Peso (g) Recuperacion (%)
Pd metalico 0,06231 51,0
Pt metalico 0,08752 48,7
Rh metdlico | 0,02048 60,0

Comparando con el método de recuperacion porretigiosicion que alcanza mas del
90% para los tres metales preciosos, en el trabajpudo alcanzar la mitad de la
recuperacion como se detalla continuacion pamagiho, paladio y rodio, en el método
de precipitacion selectiva se recuperé 51% parnpakddio, alrededor de 50% para el
platino y un 60% para el rodio. (Reeze, 1983)

Estos resultados no son oOptimos, para ser recadendpara la recuperacion de los
metales precioso, pero tenemos que hacer hincapiépgr el método pirometaltrgico los
resultados de la extraccion de los metales precéssale aproximadamente 4 Kg de
aleacion de platino, paladio y rodio por tonelagacadtalizador. Con un contenido de
platino de 1944 g., de paladio 1448 g. y de r&dié g.
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4 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1 CONCLUSIONES

* La carga fundente experimental que presentd la nr@puperacion se obtuvo en
un horno a gas a 1100°C en 45min, en presencia d#aicontenido de carbonato
de sodio, bérax, litargirio, silice, utilizando pio como colector, cuando se funde
200 g de convertidor catalitico. El contenido dargjirio al combinarse con el
carbono colecta a los metales preciosos y raroscadbonato de sodio se
descompone en oOxido de sodio y dioxido de carbto®mismos que bajan el
punto de fusion, rompen estructuras y ademas d&giteaccion debido a la
produccion de C@ el bérax actia como agente limpiador de la fuadipor su
exceso de 6xido de boro.

» La recuperacion del metalico fue escasamente lwégmddi por los pretratamientos
de secado y tostacion. La recuperacion con elgtaebiento aumento en un 7 %

* La plata como metal puro es un buen colector d@alespreciosos debido a los
altos valores de recuperacion que se obtuvo; sbaego interfiere en la disolucion
del metalico.

» La solucion de nitrato de plata no es un buenctmlele metales preciosos debido
a que el agua presente en la carga fundente iameeen el proceso de fusion de los
metales preciosos disminuye y esto nos da comdtadsuvalores muy bajos de
pesos de metalicos.

* En la disolucién del metalico por el método de arigs; con acido nitrico al 92%
disuelve el 33% del metalico y presenta mayor digéh del paladio en el orden
del 97%. El otro lado el metalico al sometersetatj@e con agua regia al 92%
disuelve el 66% del metélico en estas condiciose®btiene la maxima disolucion
del platino del orden 94%.

» Ladisolucion por el método de oxidantes fue defite para el rodio, esto se debe a
que el rodio se recubre de 6xido, que se descoenpaando la temperatura
excede 1100°C.
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Se concluye que la optimizacion de la precipitadi@h paladio con exceso de
clorato de sodio disminuye, la cantidad Optima beato de sodio que permite

obtener la mayor cantidad de paladio metalico @521 g, la misma que permite
recuperar la mayor cantidad de paladio del ordeh\ @2 g.

En la optimizacion del platino el peso 6ptimo defruro de amonio es de 0,52350
g, obteniendo asi un peso del metalico de 0,0878beyes independiente a la
cantidad de reactivo precipitante en exceso.

La precipitacion selectiva del rodio, es validaap@orcentajes de rodio en la
solucion en el rango de 3.7-20%. En este estudlisenlo pudo realizar debido a
gue el porcentaje de rodio en la solucion fue m&rio

Las recuperaciones del platino, paladio y rodieste estudio son del orden 64%
para el paladio, 57% para el platino y 40% paraodio, que no alcanza una
eficiencia significativa que no puede ser considi@ra&omo una alternativa

adecuada para la recuperacion de los metales poscio
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4.2 RECOMENDACIONES

* Se podria continuar el trabajo con una fase hidtalonmgica, con el fin de compara
gue método es el mas eficiente en la recupera@da thayor cantidad de platino,
paladio y rodio.

» En el proceso de precipitacion selectiva del rogéorecomienda hacer andlisis por
absorcion atomica de cada una de las soluciones,etdin de determinar el
porcentaje de rodio presente, si éste no estdoddet rango (3.7-20) % en la
solucidn, es innecesario realizar la marcha ddgitacion y obtencién del rodio.

* Debido a la escases y costo de los metales pregiesorecomienda realizar un
estudio de pre-factibilidad del método de recupéraccon miras a aplicar este
proyecto en nuestro pais.

* Se recomienda reemplazar la marcha analitica d@pfieeion selectiva (debido a
que el proceso es vulnerable contaminacion y pasjlidpor un proceso de
deposicion electrolitica usando anodos insolultdesiisma que es menos costosa y
gue produce un metal mas puro y que necesita ntaymidad de muestra, y es un
parametro de definicién para el trabajo a nivadtpily no de laboratorio.
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