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RESUMEN

Los catalizadores desactivados de la unidad de Continuous Catalytic Reforming
(CCR) pueden ser valorizados debido a su contenido de platino. La necesidad de
recuperar este metal de fuentes secundarias es imperativa por su alto costo y gran

utilidad a nivel industrial.

En el presente trabajo se recolecté 30 kg del catalizador de la unidad de CCR de la
refineria de Esmeraldas y se caracterizo el fisica, quimica (MEB, AA y ensayo al
fuego) y mineralégicamente (DRX) obteniéndose contenidos de platino de
0,30 %w/w y de estafio del 15 %w/w y determindndose que el soporte del

catalizador es de alimina (Al203).

A partir de la caracterizacion del catalizador se realizaron ensayos para recuperar
platino mediante pruebas pirometallrgicas e hidrometallrgicas para comparar los
resultados y definir el diagrama de flujo de una planta de capacidad una tonelada

mensual.

En los ensayos pirometallrgicos se analizé la influencia de un tratamiento térmico
previo a la fusion del catalizador y se utiliz6 como carga fundente boérax, carbonato
de calcio, carbonato de sodio, carbon, éxido de plomo y sales de cloro (NaCl y
KCI), los resultados mostraron que la recuperacién de platino mejora al trabajar con
catalizador con tratamiento térmico previo y que las sales de cloro ayudan a la

fluidez de la mezcla fundente.

La mayor recuperacion de platino por esta via fue de 86,9 % con una carga
fundente compuesta de 30 g de catalizador con tratamiento térmico previo, 65 g de
bérax, 70 g de litargirio, 3 g de carbon, 50 g de carbonato de sodio, 5 g de cloruro

de potasio y 5 g de cloruro de sodio.

Adicionalmente se evaluaron otros metales colectores platino como la plata y el

cobre con los cuales se obtuvieron recuperaciones menores al 73,1 %, sin embargo
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se comprob6 mediante andlisis quimico en MEB que la adicion de plata a la carga
fundente reduce la cantidad de plomo del doré de platino.

En los ensayos hidrometallrgicos se realizaron lixiviaciones del catalizador con
agua regia 3:1 en volumen de HCI (10M) y HNOs (15M) técnicos y se evalud la
influencia del tamafio de particula (2mm y < 100 um), el porcentaje de sdlidos (1,
20 y 30%) y el tiempo de lixiviacion (1/2, 1, 2 y 4 horas), determinandose que la
mejor recuperacion es del 94,8 % al trabajar con material pulverizado con tamafio

menor a 100 um y 20 % de solidos durante 4 horas.

Adicionalmente se valoro la recuperacion de platino al reemplazar el HCI con una
solucion de AICIs determinandose que la recuperacion de platino mejora
considerablemente llegando al 97,8 % con catalizador pulverizado, 20 % de soélidos
y una solucién lixiviante de 1,5:1,5:1,0 en volumen de
HCI(10M):AICl3(0,4M):HNO3(15M) a las 4 horas de lixiviacion a 80 °C.

Posteriormente se realizO una precipitacion selectiva del platino a partir de los
lixiviados utilizando una solucién saturada de NH4Cl. El precipitado se analizé por
DRX y MEB determinandose que el compuesto formado es cloroplatinato de
amonio ((NH,),PtClg). A partir de soluciones de este precipitado se electrorecuperé
platino utilizando catodos de acero inoxidable y anodos de grafito, variando la
densidad de corriente, determinandose que la mejor recuperacion de platino es de
98,9 % con una densidad de corriente de 100 A/m?2. Posteriormente los depdsitos
de platino fueron analizados por MEB determinandose su morfologia y tamafio.

Finalmente se decidi6 trabajar por la via hidrometallrgica debido a que los
porcentajes de recuperacion de platino fueron mayores. Se determiné el diagrama
de bloques, el diagrama de flujo del proceso, se dimensionaron y seleccionaron los
equipos y se determiné la factibilidad técnico- econdémica de la implementacion de
una planta de recuperacion de platino a partir del catalizador usado de capacidad

una tonelada mensual.
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INTRODUCCION

Ecuador mantiene una elevada dependencia econdmica de la explotacion y
comercializacion del petréleo segun cifras del Banco Central del Ecuador (2012).
Los requerimientos tanto nacionales como internacionales incentivan al sector
petrolero y de investigacion a seguir adquiriendo y desarrollando tecnologias que

satisfagan la necesidad de mejora en la calidad de los derivados.

Los catalizadores son insumos realmente importantes en la produccion de
derivados de mejor calidad a partir de petroleos mas pesados. Ademas permiten
atender las preocupaciones ambientales de la sociedad al ayudar a cumplir nuevas
especificaciones de combustibles, como gasolinas con altos octanajes y bajos
contenidos de plomo y azufre (Leite, Torem y Vieira, 1997, p. 46).

A nivel mundial se generan grandes cantidades de residuos de catalizadores
utilizados en la industria petrolera. Después de un cierto periodo los catalizadores
se desactivan debido a impurezas como coque, vanadio, niquel, fésforo, hierro,
silicio y azufre que provienen del crudo procesado (Jong, Rhoads, Stubbs y
Stoelting, 1989, p. 2).

En el caso del catalizador desechado de la unidad de CCR se puede recuperar el
agente activo que es el platino por su alto valor comercial y su utilidad y necesidad
en la industria a nivel mundial. El platino es uno de los metales mas refractarios por
propiedades como alto punto de fusién de 1770 °C, e inercia quimica, demostrando
alta resistencia a la corrosion y poca reactividad con la mayoria de acidos, excepto
con el &cido clorhidrico en presencia de un agente oxidante como HNOs, es
altamente resistente a la abrasion y posee propiedades cataliticas especialmente
en presencia de hidrégeno, lo que ha determinado su uso en catalizadores para
refinacion en la industria petrolera, catalizadores para autos, materiales para
laboratorios, industria eléctrica y electrénica y materiales para medicina (Gamburg
y Zangari, 2011, p. 312).



1. REVISION BIBLIOGRAFICA

En este capitulo se presenta la informacion obtenida de la investigacion
bibliografica realizada acerca de la catalisis, catalizadores, sus propiedades fisico-
quimicas y la descripcion del catalizador de platino utilizado en la unidad de CCR.
Ademas se describe varios métodos para el reciclaje de catalizadores en la
industria petrolera considerandolos una fuente secundaria para la obtencion de
metales preciosos, asi como diferentes procedimientos de recuperacion del

platino del catalizador.

1.1 CATALIZADORES DE PLATINO, PROPIEDADES,
CARACTERISTICAS Y SU UTILIZACION EN LA INDUSTRIA
PETROLERA

1.1.1 CATALISISY CATALIZADORES
1.1.1.1 Cataélisis

La catdlisis es la utilizacion y existencia de catalizadores y el estudio de procesos
cataliticos, los cuales permiten aumentar el rendimiento y selectividad de las

reacciones quimicas (Fogler, 2008, p. 646).

1.1.1.2 Catalisis heterogénea

La catalisis heterogénea se refiere a un proceso de reacciones quimicas que se
llevan a cabo en mas de una fase, el catalizador generalmente en estado sélido y
los reactivos y productos en estado gaseoso y/o liquido. Al final del proceso se
puede separar completamente el catalizador de los productos y se lo puede

reutilizar varias veces hasta que sufra algun tipo de desactivacion.



En las reacciones de catdlisis heterogéneas la energia de activacion disminuye
frente a la energia de activacion necesaria sin catalizador. En la Figura 1.1 se
puede observar una comparacion sobre la energia necesaria en cada caso. Es
importante notar que como se trata de una reaccion heterogénea se muestra la

energia necesaria de adsorcion y desorcién dentro del proceso (Bowker, 1998,
p. 8).

‘ Intermediate state

|
Eg
Gas phase
reactants Ea i
Gas phase
Es products
Ed
Adsorbed
reactants
Adsorbed
|Activation energies| products
£q - for adsorption [Extent of reaction|

Eg - for surface reaction
Eg - for desorption
Eg - for gas phase reaction

Figura 1.1. Gréfica de la energia asociada con una reaccion catalitica
(Bowker, 1998, p. 8)

Las reacciones cataliticas heterogéneas ocurren en la superficie del catalizador
sélido, de aqui la gran importancia de sus propiedades especialmente el area
superficial (Fogler, 2008, p. 647).

Las reacciones de catalisis heterogéneas siguen los siguientes pasos:



1. Transferencia de masa (difusion) del o los reactivos del seno del fluido a la
superficie externa de la particula de catalizador.

2. Difusion del reactivo de la boca del poro, a través de los poros del catalizador
hacia la superficie catalitica interna.

3. Adsorcion del reactivo A sobre la superficie del catalizador.

4. Reaccion sobre la superficie del catalizador.
Desorcidn de los productos del interior de la particula a la boca del poro en la
superficie externa.

6. Difusion de los productos del interior de la particula a la boca del poro en la
superficie externa.

7. Transferencia de masa de los productos de la superficie externa de la particula

al seno del fluido.

La velocidad total de reaccién esta determinada por la etapa mas lenta del
mecanismo. En los catalizadores porosos, la difusion en el interior de los de los

poros en ocasiones limita la velocidad de reaccion.

1.1.1.3 Definicién de catalizador

El catalizador es una sustancia que modifica la velocidad de reaccién cambiando
Su mecanismo, sin afectar su equilibrio termodindmico y sin cambiar su estructura

o propiedades al final del proceso (Fogler, 2008, p. 646).

1.1.2 PROPIEDADES DEL CATALIZADOR

Las caracteristicas mas importantes de un catalizador son: la actividad,
selectividad y estabilidad, estas propiedades permiten determinar el tiempo de
vida util del catalizador ya que si estas propiedades disminuyen es un indicativo
de una posible desactivacion y deben ser reactivados, regenerados o

reemplazados.



1.1.2.1 La actividad catalitica

La actividad catalitica expresada en (mol/s), es el nimero de moles de reactivo
que es capaz el catalizador de transformar por unidades de tiempo y de masa

(actividad especifica), es decir es la taza de consumo de reactantes.

La actividad es la propiedad del catalizador que permite medir la velocidad de
reaccion con respecto a la velocidad de reaccion sin él, en las mismas

condiciones de temperatura, presion, concentracion de reactivos, etc.

El catalizador acelera la reaccion, sin modificar las concentraciones
correspondientes al equilibrio, es decir no interviene en las caracteristicas

termodinamicas de la reaccion.

La actividad decae en funcion del tiempo, debido a posible envenenamiento
paulatino del catalizador, la actividad esta directamente ligada con la eficiencia de
produccién por lo que se recomienda reemplazar o reformar dentro de un cierto
tiempo al catalizador para mantener producciones altas y rentables (Bowker,
1998, p. 24).

1.1.2.2 La selectividad

La selectividad es la propiedad del catalizador que favorece una determinada
especie de entre un conjunto de productos, lo cual incrementa el rendimiento del

proceso (Droguett, 1983, p. 35).

Esta relacionada con el efecto orientador de la reaccibn en una direccidn
preferente. Es la velocidad de produccién de un producto con relacién al total de
ellos. Un catalizador es mas selectivo mientras mayor cantidad de un producto

determinado genera.



1.1.2.3 Estabilidad

La estabilidad se refiere a la capacidad del catalizador a resistir determinadas
condiciones de operacion, por ejemplo, la estabilidad térmica refleja la posibilidad
del catalizador a no degradarse, cambiar de fase o estructura o colapsar a la
temperatura habitual de reaccion. Es importante respetar las especificaciones de
temperatura, presion y ambiente de cada catalizador, ya que su mal uso puede

minorar su estabilidad.

Por otro lado la estabilidad quimica es la capacidad del catalizador a no
reaccionar o cambiar su estructura quimica durante la reaccién, o sufrir algun tipo

de envenenamiento (Roman, 2012, pp. 31-32).

1.1.3 COMPONENTES DEL CATALIZADOR

1.1.3.1 Agente activo

Es la sustancia catalitica que interviene directamente en el aumento de la
velocidad de reaccion. Algunos elementos y compuestos usados como agente

activo son metales (Mo, Co, Fe, Pt, etc.), 6xidos metalicos y acidos.

Generalmente los metales de transiciébn en la Tabla periddica son catalogados
como catalizadores debido a la posibilidad de formar enlaces por sus orbitales d
parcialmente llenos. Pero segun la Figura 1.2 donde se describe la velocidad de
reaccion catalitica en funcién del nimero atémico del metal de transicion, se
detalla que los metales del grupo VI, forman enlaces demasiado fuertes que no

permiten su posterior desorcion.

Por otro lado, los metales del grupo Xl forman enlaces demasiado débiles que no
permiten la reaccion principal. Mientras que los metales intermedios permiten
enlaces ni tan débiles ni tan fuertes y dejan sitios habiles para la adsorcion, por
ejemplo el Pt, Ru, Rh, etc. (Bowker, 1998, p. 51).
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Figura 1.2. Grafico generalizado de “volcan” para la actividad catalitica de los metales de
transicion
(Bowker, 1998, p. 51)

Atomic number

1.1.3.2 El soporte

Es una sustancia poco activa en la reaccion pero con gran area superficial por
unidad de masa y alta porosidad. La actividad depende directamente de la

magnitud de la superficie activa.

El agente activo por si mismo no posee gran area superficial por lo que es
necesario colocarlo sobre un soporte con gran porosidad. Ademas el soporte
mejora la estabilidad del catalizador evitando la sinterizacion, facilita la
trasferencia de calor y mejora sus caracteristicas mecanicas (lzquierdo, Cunill,
Tejero, Iborra y Fité, 2004, pp. 149-150).

En la Tabla 1.1, se indican algunos de los soporte mas utilizados.



Tabla 1.1. Propiedades fisicas de soportes comerciales comunes

Soporte Superficie especifica | Volumen de poros Tamafio medio de
P m?/g cmi/g poros, nm
Alimina 100-300 0,4-0,5 6-40
Silice 200-600 0,4 3-20
Zeolitas 400-1 000 0,5-0,8 0,4-1,8
Carbon activo 500-1 500 0,6-0,8 0,6-2,0

(Izquierdo, Cunill, Tejero, Iborra y Fité, 2004, p. 150)

1.1.3.3 Promotores

Son sustancias que se agregan al catalizador para mejorar sus cualidades y son
poco activas cataliticamente pero en conjunto con el agente activo aumenta
considerablemente su eficiencia. La Figura 1.3 muestra la actividad del catalizador
en funcién del porcentaje de recubrimiento con el promotor y se observa que
existe un porcentaje de promotor que maximiza la actividad del catalizador
(Bowker, 1998, p. 26).

Promoter loading (wt.%)

0 0.2 0.4 p
I 1 | ] I c: §
3l (b)

0 0.2 0.4
Promoter coverage

. 0.6 0.8 1.0

Figura 1.3. Gréfica de la actividad del catalizador en funcion de la fraccion de

recubrimiento con el promotor (Catalizador s6lido de Fe con K como promotor)
(Bowker, 1998, p. 26)




Los promotores pueden actuar de dos formas, una fisica que consiste en
estabilizar las caracteristicas estructurales del catalizador y una quimica o
electronica, que favorece la transferencia de electrones entre los reactivos y el
catalizador (Droguett, 1983, p. 38).

Usualmente los promotores son metales alcalinos pero en general son elementos

electropositivos.

1.1.4 CARACTERIZACION DE LOS CATALIZADORES

1.1.4.1 Caracterizacion fisica

La caracterizacion fisica consiste en determinar propiedades como la textura en
donde intervienen varios aspectos como area superficial, tamafio de poro,
porosidad, distribucion del tamafio de poro, volumen de poro, densidad real,

densidad aparente, resistencia mecanica.

Adicionalmente la morfologia, es decir la forma, el tamafio y presentacion del
catalizador. A continuacion se explica algunas de estas propiedades (Carballo,
2002, pp. 81-90).

Area superficial (S,m?/g): Es la superficie total que el catalizador dispone,

incluyendo la de las paredes de los poros, por cada gramo de catalizador.

Tamafio de Poro: (Distribucién de tamafio de poros) (nm). Hace referencia a la
clasificacion de los poros de acuerdo al tamafio y cantidad. El tamafio de poros se
clasifican en Macroporos (dp>50 nm); Mesoporos (2nm<dp, <50 nm); Microporos
(dp< 2 nm)

Volumen especifico de poro (V,cm3®g): Es el volumen hueco disponible por

cada gramo de catalizador solido (Bowker, 1998, pp. 56-59).



Porosidad (g): Se define como la relacion de volumen poroso (volumen vacio) y
el volumen total del adsorbente (volumen vacio + volumen de la materia) (Lynch,
2003, p. 6).

1.1.4.2 Caracterizacion quimica

Estructura Quimica: Se refiere al agrupamiento geométrico de los &tomos
(estructura cristalina), propiedades de los electrones y enlaces caracteristicos de
los &tomos, puede ser determinada a través de analisis en equipos de Difraccion

de Rayos X o Fluorescencia.

La Composicion Quimica: Es el porcentaje en peso de cada elemento quimico
que compone el catalizador y se puede determinar a través de Microscopia
Electrénica o por analisis en equipos de Absorcion atémica (Izquierdo et al., 2004,
p. 153).

A continuacion, en la Figura 1.4, se observa un cuadro que resume las

propiedades necesarias para el disefio de un catalizador sélido.

e N
| PROPIEDADES CATALITICAS
+ Actividad
| + Selectividad
‘ + Estabilidad
\ .
Catalizador
r/ \ :/ - .
PROPIEDADES QUIMICAS FROIFIERRRIES s e

+ Composicion quimica + Resistenci mecanica

+ Centros activos +Area superficial
+ Acidez + Volumen y distribucion de poros

/‘ + Forma y tamafio de las particuals/

Figura 1.4. Triangulo de disefio de un catalizador solido
(1zquierdo et al, 2004, p. 151)
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Las caracteristicas como la actividad y selectividad también son importantes para
el disefio de un catalizador comercial, estas se determinan a través de ensayos a
escala de laboratorio o piloto denominados “test catalitico”, en donde se utilizan
muestras reales o sintéticas de las corrientes de las refinerias para obtener un
determinado producto (Bowker, 1998, pp. 56-59).

1.1.5 TIPOS DE CATALIZADORES HETEROGENEOS

Los catalizadores se pueden clasificar en base a diferentes parametros es asi que
tenemos los catalizadores porosos, soportados y no soportados y haciendo
referencia al tipo de reaccion en la que intervienen. A continuacion se describe

algunos tipos de catalizadores.

1.1.5.1 Los catalizadores porosos

Son aquellos que poseen gran superficie especifica y volumen de poro, pueden
actuar como “tamices moleculares” de acuerdo al tamafio de poro que posean, es
asi que algunos permiten el paso de moléculas muy pequefias que promueven

una reaccion en especifico (Carballo, 2002, p. 36).

1.1.5.2 Catalizadores soportados

Son aquellos en los que el material activo, generalmente metales, se encuentra
soportado sobre una sustancia menos activa llamada soporte. A menudo, a estos
catalizadores se les agregan pequefias cantidades de ingredientes llamadas
promotores, los cuales también incrementan la actividad. Algunos ejemplos son el
convertidor catalitico automotriz, el catalizador de platino en soporte de alimina

para la reformacion del petroleo.
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1.1.5.3 Catalizadores no soportados

Se refieren a aquellos en los que el material activo no se encuentra sobre una
base, algunos ejemplos de estos son la gasa de platino para la oxidacion del
amoniaco, el catalizador para deshidrogenacion de silica-alimina, que se usa en
la manufactura de butadieno.

1.1.5.4 Catalizadores segun la reaccion quimica en la que intervienen

A continuacion, en la Tabla 1.2 se presenta un resumen de la clasificacion de los

catalizadores segun el tipo de reaccién en las que intervienen.

Tabla 1.2. Tipos de catalizadores por reaccién en la que intervienen

Reaccion Catalizador
Halogenacién- deshalogeacién CuCls, AgCl, Pd
Hidratacién- deshidratacion Al;O3, MgO
Alquilacién- desalquilacion AICls, Pd, Zeolita
Hidrogenacion- deshidrogenacién Co, Pt, Cr,03, Ni
Oxidacion Cu, Ag, Ni, V205
Isomerizacion AICIl3, Pt/Al,O3 Zeolita

(Blanco y Linarte, 1976, p. 134)

Se observa que los metales mas utilizados como agentes activos son el cobalto,

niquel y platino, mientras que los soportes son de alumina o zeolita.

1.1.6  DESACTIVACION DE LOS CATALIZADORES

Por lo general la capacidad catalitica a través del tiempo va disminuyendo, lo que
se conoce como desactivacion. La desactivacion puede ocurrir debido a varios

fendmenos como son:
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1.1.6.1 Envejecimiento

Es el cambio gradual de la estructura cristalina por un proceso de sinterizacion
debido a altas temperaturas, lo que origina la disminucion de la superficie
especifica del catalizador, en este caso, debe reemplazarse el catalizador por uno
nuevo que genere las mismas o mejores cualidades de producto (Fogler, 2008,
p. 585).

1.1.6.2 Envenenamiento

Consiste en la formacion irreversible de depdsitos sobre el sitio activo en el
catalizador causado por la adsorcion intensa de sustancias extrafias a la reaccion,
es decir por la quimisorcién fuerte de impurezas como por ejemplo compuestos de

azufre (SH2), de nitrégeno (aminas) y otros como agua o dioxido de carbono.

Esta clase de desactivacion es tan severa que el catalizador debe ser renovado
(Tomas y Ruiz, 1996, p. 49).

El H2S reacciona con el platino de acuerdo a la reaccion de equilibrio de la
ecuacion 1.1 y consecuentemente reduce la actividad del catalizador mientras

disminuye el area de contacto metalica.

Pt + H,S © PtS + H, [1.1]

1.1.6.3 Contaminacién o coquizacién

Se refiere a la formacion de depdsitos de carbono u otra sustancia sobre toda la
superficie del catalizador, este puede recuperarse mediante una limpieza

conocida como reactivacion (Segovia, 1996, p. 35).
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1.1.7 CATALIZADORES EN LA INDUSTRIA PETROLERA

La catélisis es un factor decisivo para el crecimiento econémico y la conservacion
ambiental. Los catalizadores se usan en cinco diferentes grupos del sector
industrial: refinacion del petréleo, petroguimica, quimica fina y de especialidades,
polimerizacion y ambiental. Se predice que el crecimiento tecnoldgico respecto a
la innovacion y uso de catalizadores se centrara en el sector ambiental seguido
del sector de polimerizacion. El sector de refinacion de la industria petrolera dara
moderados pasos en el desarrollo de investigacién en catalizadores (Frechilla y
Texera, 2004, p. 256).

1.1.7.1 Importancia de los catalizadores en la industria petrolera

Los catalizadores son insumos esenciales para la produccion de gasolina, diesel,
gasolinas de avidn, aceites y lubricantes en la industria de la refinacion del
petréleo. Segun el Handbook of Petroleum Refining Processes, Meyers (1996),
los procesos cataliticos mas importantes de la refineria, de acuerdo con el

consumo de catalizadores, son clasificados de la siguiente manera:

Desintegracion catalitica en lecho Fluidizado (FCC)
Hidrotratamiento

Hidrodesintegracion

Reformacion de nafta

Alguilacion

Isomerizacién

Tratamiento de efluentes (recuperacion de azufre, endulzamiento, etcétera)

© N o o b~ W hPRE

Procesos de especialidad (eterificacion, obtencién de hidrégeno,destilacion

reactiva, etc.)

A excepcion del proceso de alquilacion, todos los procesos de refinacion
consumen catalizadores solidos porosos. A estos catalizadores se los llama

catalizadores heterogéneos. Los catalizadores de hidrotratamiento generalmente
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tienen como agente activo metales como cobalto, molibdeno, niquel y wolframio
en un soporte de zeolita o alimina (Aboites, Dominguez y Beltran, 2004, pp. 29-
30).

Otro proceso de la refineria es el reformado, donde los catalizadores utilizados
poseen como agente activo a metales preciosos o metales raros como el platino,
paladio, rodio, etc. Este proceso tiene como objetivo mejorar el octanaje de las
gasolinas, se genera una corriente de hidrégeno como subproducto el cual es

utilizado como reciclo en los procesos de hidrotratamientos.

1.1.7.2 Funcion de los metales como agentes activos en los procesos de refinacion

Debido a los electrones de transicion que poseen los diferentes metales que son
catalogados como agentes activos, estos tienen una tendencia determinada a

reaccionar o ser afin a un elemento, como por ejemplo:

La combinacion cobalto-molibdeno (CoMo) tiene una buena remocion de azufre
pero una pobre remocién de nitrdgeno, por lo que son utilizados en los
hidrotratamientos cuya finalidad es la desulfuracion. Por otro lado la combinacion
niquel-molibdeno (NiMo) o niquel-tungsteno (Ni-W) tiene una buen remocién de
nitrégeno pero una pobre remocion de azufre y se emplean con propdsitos de
hidrogenacion o hidrodesintegracion rapida por depdésito de coque. El platino en
cambio, tiene gran afinidad por participar en reacciones quimicas en donde

intervenga el hidrégeno (Alonso, Ramirez, Ancheyta y Mavil, 2008, pp. 56-60).
1.1.8 UNIDAD DE REFORMADO CATALITICO CONTINUO (CCR)
En la Reformacién Catalitica Continua (CCR) se alimenta nafta tratada a un horno

de precalentamiento y luego al reactor con catalizador de platino a base de
alumina a temperaturas entre 450 y 510 °C y a presiones de entre 7-30 atm.
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La particularidad de la CCR es que la regeneracion del catalizador se realiza de
forma continua y se puede eliminar venenos impregnados sobre la superficie del

catalizador, especialmente carbén (Borgna, Di Cosimo y Figoli, 2001, p. 40).

La Refineria Estatal de Esmeraldas fue construida en el afio de 1972 y fue
ampliada en el afio de 1997, con lo cual se elevo su capacidad de produccién a
90 000 a 110000 barriles por dia (BPD) y se mejoraron e instalaron varias
unidades entre ellas la Unidad de Reformacion Catalitica Continua (CCR), con
una capacidad de disefio de 10 000 barriles/dia, que permite transformar la nafta
pesada de bajo octanaje (45-55 octanos) de 6 y 11 carbonos (parafinas y
naftenos) en hidrocarburos aromaticos de alto octanaje (89-92 octanos) (Acosta,
2012, pp. 4-5).

1.1.8.1 Descripcion del proceso de reformado catalitico continuo

Para detallar el proceso desarrollado por la Unidad CCR se describiran las tres
secciones que la conforman: La hidrotratadora de Nafta pesada, la Reformadora

catalitica y el Lazo de regeneracion (Espinosa, 2005, p. 2).

La primera seccion cumple la funcién de eliminar contaminantes como azufre,
agua, halogenos, olefinas, arsénicos y metales que puedan envenenar el

catalizador.

La segunda seccion tiene el propésito de transformar la nafta pesada en
aromaticos de alto octanaje (95-100 octanos), con ayuda de un lecho de
catalizador de platino a base de alimina. La tercera seccion permite la
regeneracion continua del catalizador para eliminar principalmente carb6n o

coque.

Los equipos que componen el proceso de reformado incluyen: 3 reactores que
contienen el catalizador en lechos fijos, intercambiadores de calor para elevar la

temperatura de la nafta y el gas de reciclo y para proporcionar el calor de
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reaccion, sistema enfriador del producto y un separador de gas y liquido, sistema
de reciclo de hidrégeno y gas, estabilizador para separar hidrocarburos ligeros
disueltos en el liquido receptor y un sistema de regeneracion continua. Un

esquema se puede observar en la Figura 1.5.

REACIORES REGENERADOR
m R2 R3

-

Hidrégeno 3.7 %
peso

PRODUCTO:
Gasolina
reformada

Aromidticos 70%

CARGA: Ead 5
Nafta l
bigrotratada !
COMPRESOR
gomba DE RECICLO
de carga

Figura 1.5. Flow sheet de la Unidad de Reformado Catalitico Continuo (CCR)
(Acosta, 2012, p. 117)

El proceso empieza con la circulacion de nafta tratada desde el fondo del
despojador de la unidad hidrotratadora. La carga atraviesa los filtros a
13.9 kg/cm2g y 128°C para eliminar cualquier particula y después pasa a través
de la valvula de control de flujo de la carga y se mezcla con hidrégeno de reciclo.
La carga combinada de nafta e hidrogeno de reciclo se precalientan a la

temperatura de entrada requerida en el primer reactor.

En el primer reactor R1, las reacciones son predominantemente endotérmicas y
por tanto el efluente del reactor requiere un recalentamiento en el segundo
intercambiador de calor a la temperatura de entrada al segundo reactor R2. Las
reacciones en el R2 son menos endotérmicas pero aun requiere recalentamiento

antes de entrar al Ultimo reactor R3. El efluente sale del reactor R3 a
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aproximadamente 441-484°C, dependiendo de la carga y posicién en el ciclo
(Espinosa, 2005, p. 27).

Desde el ultimo reactor se envia el catalizador a la unidad de regeneracion y
desde esta se retorna al primer reactor. En la unidad de regeneracion, el
catalizador es regenerado por medio de un sistema de lazo de regeneracion
automatica. La circulacion de catalizador es generada o por flujo por gravedad o

con los sistemas de elevacién con gas.

1.1.8.2 Reacciones del proceso de reformado catalitico continuo (CCR)

La corriente de alimentacion se compone de cuatro grupos de hidrocarburos
principales, que se describen en la Tabla 1.3.

En el reformado catalitico se tiene como corriente de alimentacion a las gasolinas
pesadas y las naftas, las cuales han sido previamente hidrotratadas para eliminar

contaminantes que puedan desactivar al catalizador.

Tabla 1.3. Compuestos de la corriente de alimentacion a la CCR

Componente % Vol. Alimentacion
Parafinas 45-55
Olefina 0-2
Naftenos 30-40
Aromaticos 5-10

(Espinosa, 2005, p. 16)

Las reacciones principales del reformado catalitico son: (a) deshidrogenacion de
naftenos a aromaticos, (b) deshidroisomerizacion de cicloalcanos a aromaticos y
(c) deshidrociclacion de parafinas a aromaticos las cuales se muestran en la

Figura 1.6.
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Figura 1.6. (a) Reaccion de deshidrogenacion de alquilciclohexanos a aromaticos, (b)
reaccién de deshidroisomerizacion de alquilciclopentanos a aromaticos, (c) reaccion de

deshidrociclacién de parafinas a aromaticos
(Acosta, 2012, p. 97)

Para aumentar el octanaje en las gasolinas las parafinas y los naftenos deben
sufrir ciclacién e isomerizacion, siguiendo los siguientes procesos. Las parafinas
se isomerizan y convierten en naftenos y luego en aromaticos. Las olefinas se
saturan y forman parafinas. Los naftenos se convierten en aromaticos y los

aromaticos se mantienen sin cambios (Gary y Handwerk, 1980, p. 74).

1.1.9 DESCRIPCION DEL CATALIZADOR CR-201 UTILIZADO EN LA
UNIDAD DE CCR

Los catalizadores de reformado contienen platino sobre una base de silice, de

aluminio-silice o de alimina. En muchos casos se combina el platino con otro
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metal como renio o estafio para formar un catalizador méas estable. En general el
platino cataliza las reacciones de hidrogenacion y deshidrogenacion y la alimina
clorada las reacciones de isomerizacién, ciclacion y craqueo con hidrégeno. En la
Tabla 1.4 se observa las caracteristicas y especificaciones del catalizador CR-201

de la unidad de CCR de acuerdo a catalogo (Gary y Handwerk, 1980, p. 80).

Tabla 1.4. Caracteristicas y especificaciones del catalizador CR-201 de acuerdo a catalogo

Tipo CR-201

Proveedor Procatalyse

Descrincion Bolas de alimina de alta pureza impregnada con
P platino y estafio (<1 % peso)

Diametro de particula 1,8 mm

Densidad aparente 0,65 t/m3 (x 0,05)

Punto de fusion >2 000°C

Solubilidad Ligeramente soluble en agua, insoluble en

acidos organicos comunes.

Reactor 1 (P2-R1): 4,7 m3 ;Reactor 2 (P2-R2):
Cantidad en los reactores | 9,4 m3

Reactor 3 (P2-R3): 17,1 m®

Catalizador fuera de los
reactores

Total 38,5 m?
(Espinosa, 2005, p. 34)

7,3 m3

1.1.9.1 Aldmina como soporte del catalizador CR-201

La alumina puede ser considerada como una potencial fuente de aluminio, se
obtiene industrialmente a partir del proceso Bayer, se utiliza como materia prima
bauxita (6xidos de aluminio hidratados AlOx(OH)s-2x) y consiste en una digestion

en una solucién acuosa de sosa a altas temperaturas.

La alimina tiene una estructura cristalina o0 amorfa segun su estado isotrépico, su
punto de fusion es de 2 072 °C, es insoluble en agua, puede tener trazas de
impurezas como Si, Fe, Na, Ca, Zn, V y Mn; su diametro medio esta entre 40-

60 um, su densidad aparente esta entre 1,02 y 1,07 g.cm3, su densidad real entre
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3,4 a 3,9 g.cm? |, su superficie especifica puede ser entre 100-300 m2.g* y su

porcentaje de humedad entre el 1-2 %.

1.1.9.2 Platino como agente activo del catalizador CR-201

El platino como agente activo esta ideado para catalizar las reacciones de
hidrogenacion y deshidrogenacion. El objetivo del platino es el de separar el fuerte
enlace H-H y reducir la gran barrera que impone dicho enlace en las reacciones
de desprendimiento de Hz (Shriver, Atkins y Langfod, 2004, p. 789).

El platino tiene la capacidad de adsorber hidréogeno, oxigeno, nitrégeno y
mondxido de carbono, pero no se combina con estos gases (Gary y Handwerk,
1980, p. 80).

En la industria del petroleo, el platino fue utilizado a partir de 1949 por la empresa
Universal Oil Products (UOP) la cual introdujo los catalizadores a base de platino
en el reformado catalitico que tiene como objetivo aumentar el octanaje de las

gasolinas.

El platino tiene caracteristicas nobles y se ubica en el tope de la escala de la
series de electroquimica. El valor para el platino (+1,188) revela que es facil
reducir su i6n por lo que tiende a estar en su estado metalico, por lo que en la
naturaleza estd como metales o aleaciones metalicas (Rao y Trivedi, 2004,
p. 616).

Las fuentes de platino conocidas son: los minerales de sulfuro mixtos de Canada,
en las que el platino se presenta con el niquel y el cobre; el platino nativo
sedimentado en depdésitos aluviales o placeres de Alaska y Rusia y el platino

aleado con oro de los depositos de Africa del Sur.

Su disponibilidad es tan escasa que es necesario recuperarlo de fuentes

secundarias como las chatarras de platino (Rochow, 1981, p. 250).
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En la Tabla 1.5 se observa las propiedades del platino (Curry, 1957, p. 38).

Tabla 1.5. Propiedades del platino

Informacion general Propiedades atomicas
Nombre, simbolo, . . .
nimero Platino, Pt, 78 Radio medio 135 pm
Estructura cristalina Meta]gs de Electronegatividad 2,28 (Pauling)
transicion '
Masa atémica 195,084 u Radio atémico (calc) 139 pm (Radio de Bohr)
Configuracion [Xe] 4f14 5d9 6s1 Radio covalente 1365 pm

electrénica

Cubica centrada en

Estructura cristalina Radio de van der Waals | 175 pm

las caras
6,54,3,2,1,-1,-2
Densidad 21 450 kg/m3 Estado(s) de oxidacién | (6xido moderadamente
basico)
., 20414 K 1.2 Energia de
Punto de fusién (1 7680 °C) oniZacion 870,0 kJ/mol

Punto de ebullicion | 4098 K (3 825 °C) | Conductividad eléctrica | 71,6 W/(km)

1.2 METODOS DE RECUPERACION DE PLATINO DE
CATALIZADORES GASTADOS

Debido a la gran demanda de platino por sus cualidades cataliticas tanto en
industrias petroleras, automovilisticas quimicas, petroquimicas, celdas de
combustion y otras, su demanda ha crecido en las ultimas décadas y con el
antecedente de que el platino es un metal raro y costoso y que su fuente primaria
proviene principalmente de Sur Africa y de la ex Unién Soviética, su reciclado es

clave para la economia de este metal (Beirne, 2013, p. 49).

El precio del platino esta determinado por la interaccion de las tendencias en la
demanda tecnoldgica, las decisiones de productores del metal y los aspectos
econdémicos de la produccion secundaria y de materiales sustitutivos. A medida
que pasa el tiempo y las necesidades tecnoldgicas crecen, su precio también

tiene una tendencia creciente (Zysk, 1985, p. 49).
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En general, la mayoria de los catalizadores, después de un cierto tiempo de vida y
de ciclos de regeneracion se desactivan y son considerados desechos, por lo que
se convierten en una excelente fuente secundaria del metal con concentraciones
considerablemente mas altas que las mismas fuentes primarias. En consecuencia
el método de recuperacion a utilizarse debe asegurar la mayor eficiencia posible,
considerando que una etapa critica del proceso es la separacion del platino de la
estructura que forma el catalizador, en la mayoria de los casos y-alimina
(Angelidis, 1996, p. 388).

Para la recuperacion de platino se puede realizar procesos tanto pirometallrgicos
como hidrometallrgicos, ambos son considerados procesos batch. El proceso
pirometallrgico requiere grandes cantidad de consumo de energia, asi como
equipos costosos para soportar al menos 1 600 °C; ademas se deberé pensar en
la logistica y manejo ambientalmente responsable de las escorias de fusion, de
los gases producidos, etc. Por otro lado el proceso hidrometallrgico requerira de
tiempos de procesamiento largos, equipos costosos que resistan la corrosion de
acidos (pH<1), reactivos e insumos caros y de dificil manipulacion, sin embargo la
recuperacion se considera rentable por el precio del metal (Mouza, Peolides y
Paras, 1995, pp. 99-101).

1.2.1 RECICLAJE DE CATALIZADORES DE PLATINO DE LA INDUSTRIA
DE LA REFINACION

A nivel mundial se generan grandes cantidades de residuos de catalizadores
utilizados en los procesos de hidrogenacion y desulfuracion de las corrientes del
petréleo. Los procesos de hidrotratamientos consumen una gran cantidad de
catalizadores para la purificacion y aumento de la calidad, pureza y octanaje de
varias corrientes de petroleo, especialmente las corrientes de crudos. Después de
un cierto periodo los catalizadores se desactivan debido a impurezas como coque,
vanadio, plomo, fosforo, hierro, silicio y azufre que provienen del crudo procesado
(Silvy, 2004, pp. 247-249).
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Los catalizadores desactivados son catalogados por entidades regulatorias como
residuos peligrosos y potenciales fuentes de contaminacion, por lo que estan
sujetos a una estricta disposicion final. Debido a su naturaleza peligrosa, los
catalizadores desactivados estan en la mira de las autoridades medioambientales

en muchos paises (U.S. Environmental Protection Agency, 1998, p. 73).

Se conocen varias alternativas y métodos para su apropiado manejo, como
disposicion en vertederos, recuperacion de metales, regeneracion o
rejuvenecimiento, reutilizacibn y uso como materia prima para producir otros
productos para la refineria. Ademas son un recurso secundario importante para la
obtencion de metales como molibdeno, vanadio, cobalto, niquel, platino, etc.
(Furimsky, 1996, pp. 223-270).

El ciclo de vida de un catalizador comercial es complejo e incluye las etapas de
produccion, sulfitacion o cloracion (pretratamiento), uso, regeneraciéon vy
reutilizacion, si la reutilizacion no es posible se procede al reciclado, disposicion
final o recuperacion de metales de interés. Este proceso se inicia desde el manejo
del catalizador fresco hasta la reactivacion del catalizador y recuperacion de
metales, pasando por la optimizaciéon de los parametros de los reactores
(Eijbouts, Battiston y Van Leerdam, 2008, pp. 261-371).

Para el caso de reciclado y recuperacion de metales las empresas proveedoras
de este servicio estan obligadas y garantizan que toda la logistica de transporte y
almacenado cumplen con los parametros de la legislacion ambiental tanto

nacional como internacional.

La demanda de catalizadores en el mundo es cada vez mas alta debido a la
explotacion de crudos mas pesados, es por ello que una alternativa de desarrollo,
para los paises productores de petréleo y sus derivados, es la elaboracién de

catalizadores propios que les permitan atender sus necesidades.

En la Figura 1.7 se observa las diferentes actividades que ofrece una empresa

especializada en la gestion de catalizadores.
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Figura 1.7. Gestion total de catalizadores para la industria de la refinacion
(Eijbouts, Battiston y Van Leerdam, 2008, pp. 261-371)

1.2.2 PROCESO PIROMETALURGICO PARA OBTENCION DE METALES
PRECIOSOS

La pirometallrgia o el tratamiento de minerales por via seca estudia los procesos
en los cuales el mineral se somete a altas temperaturas transformando el
concentrado a metal que se separa de otros minerales o metales por
escorificacion. Comprende cuatro etapas: tostacion (opcional), fundicion de

matas, conversion y pirorefinacion (Elias, 2009, p. 693).

La pirometallrgia primaria trata dos tipos de minerales; minerales oxidados y
sulfurados. La alimina al ser un éxido de aluminio es tratada como un mineral
oxidado (Roman, 1992, p. 112).

Dentro de este proyecto de investigacion se realizaran ensayos de fusion y
copelacion para la recuperacién de platino, por lo que se investigd y fundamenté

temas relacionados que permitiran para el posterior analisis de resultados.
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1.2.2.1 Fusion

La fusion es un proceso de concentracion en el cual los componentes de la carga
sélida se someten a altas temperaturas fundiéndose y en estado liquido se
separan en dos o mas fases insolubles entre si; una de ellas contiene el metal de
interés (fase metdlica) y las deméas pueden ser impurezas en forma de 6xidos

(fase escoria) (Ballester, Verdeja'y Sancho, 2001, p. 286).

1.2.2.2 Copelacion

La copelacion es la extraccion de los metales preciosos contenidos en una
aleacion de plomo, es un proceso similar a la escorificacion, diferencidndose en
que la escoria es absorbida por la copela dejando un botén de metales preciosos
puros. Existen limitados elementos que poseen la capacidad para ser absorbidos
por la copela en estado puro, como por ejemplo el plomo y el bismuto. EI plomo
metélico es oxidado a litargirio (PbO) y absorbido en gran parte por la copela
(Cutler y Dietrich, 1940, pp. 46-50).

1.2.2.3 Fundentes

El principal objetivo de los fundentes es bajar el punto de fusion de toda la mezcla
incluyendo el del metal de interés, su fundamento es que los 6xidos metales
solos tienen puntos de fusion altos pero al combinarse suelen reducir
progresivamente el punto de fusién de la mezcla hasta su punto eutéctico,

generalmente mas bajo.

Algunos fundentes comunes son la caliza, silice y el 6xido de hierro. Existen
fundentes oxidantes como los nitratos de sodio y potasio, los 6xidos de plomo y
magnesio, que en general son de alto costo. También existen fundentes
reductores como los cianuros y fundentes neutros como la fluorita (Roman, 1992,
p. 113).
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Algunos fundentes utilizados a nivel de laboratorio para realizar ensayos de fusion

son:

Borax: punto de fusion 743 °C y formula quimica Na2B4O7-10H20 , es un fundente
acido que permite que el metal fundido fluya uniformemente sobre el molde, El
bérax tiene la propiedad de disolver 6xidos metalicos cuando este compuesto se
funde con ellos disminuyendo el punto de fusion para toda la carga. Cuando se
funde es muy viscoso, pero en calor rojo se convierte en un acido fluido fuerte el
cual disuelve y capta practicamente todos los 6xidos metalicos (tanto acidos como
bésicos).

Las grandes cantidades de Borax pueden ser perjudiciales causando una escoria
dura y poco homogénea. Ademas un exceso de Bérax puede dificultar la
separacion de fases debido a la reduccion del coeficiente de expansion de la

escoria y su accion de impedir cristalizacion (Crookes, 1871, pp. 42-44).

La disolucion de oxidos metélicos por medio de bérax se lleva a cabo en dos
etapas: primero el bérax se funde a una forma vidriosa transparente, que consiste
de una mezcla de metaborato de sodio y anhidrido bdérico, como se observa en la

reaccion de la ecuacioéon 1.2.

Na,B,0, > Na,B,0, + B,05 [1.2]

El anhidrido bérico reacciona con el 6xido metélico para formar un borato metélico

como se indica en la reaccién de la ecuacién 1.3.
MO + B,0; - MO.B,05 [1.3]
Carbonato de sodio: punto de fusion 851 °C y formula quimica (Na2COs), es un

fundente basico poderoso, su funcién en la carga es bajar el punto de fusién y

permitir una buena homogeneizacion de la mezcla fundida.


http://es.wikipedia.org/wiki/Sodio
http://es.wikipedia.org/wiki/Boro
http://es.wikipedia.org/wiki/Ox%C3%ADgeno
http://es.wikipedia.org/wiki/Hidr%C3%B3geno
http://es.wikipedia.org/wiki/Ox%C3%ADgeno
http://www.monografias.com/trabajos54/modelo-acuerdo-fusion/modelo-acuerdo-fusion.shtml
http://www.monografias.com/trabajos15/transf-calor/transf-calor.shtml
http://www.monografias.com/trabajos5/aciba/aciba.shtml
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Ademas, debido a la facilidad natural para formar sulfatos alcalinos, también actla
como desulfurizante y un agente oxidante. El uso de Na2COs proporciona
transparencia a la escoria pero en cantidades excesivas origina escorias

pegajosas e higroscopicas que son dificiles de remover.

La reacciéon de la alimina con el carbonato de sodio en altos hornos a 1200 -
1300 °C da como resultado aluminato de sodio como se describe a continuacion

en la ecuacion 1.4 (Totten y MacKenzie, 2003, Vol 2, p. 18).

Al,03 + Na,C03; — 2NaAlO, + CO, [1.4]

Nitrato de potasio: punto de fusién es de 630 °C y férmula quimica es KNOs, es
un compuesto muy oxidante y se utiliza generalmente en la fusibn como un
oxidante de sulfuros para la obtencién de metal blanco o cobre blister (Smith,
1987, pp. 113-116).

Carbonato de calcio: punto de fusion 899 °C y férmula quimica CaCOs, la
presencia de CaCOs en la carga fundente, permite escorificar a los oxidos, lo cual
favorece la obtencién de escorias mas fluidas, puede reemplazar al carbonato de
sodio en cierto porcentaje, su uso no es restringido, no tiene problemas en su

utilizacién y ademas es mas barato (Lozada e Iza, 2010, pp. 14-17).

1.2.2.4 Sales de cloro como carga fundente

Las mezclas binarias de sales de cloro son utilizadas especialmente en la
recuperacion de aluminio a partir de menas secundarias o de aluminio de reciclaje
debido a que forman puntos eutécticos menores a los puntos de fusion
individuales de cada sal. El sistema binario NaCl-KCI es utilizado con frecuencia
en la recuperaciéon de aluminio, como se observa en la Figura 1.8 (Totten y
MacKenzie, 2003, p. 128).
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Figura 1.8. Diagrama de fases del sistema binario NaCl-KClI

(The American Ceramic Society. Inc.,1989, p. 206)

De la Figura se observa que la temperatura de fusién del NaCl es de 802 °C y del

KCI es de 775 °C y debido a que es un sistema isomoérfico, la mezcla de una

composicién 49,3% de NaCl posee un punto de fusién a una temperatura de

667 °C.

1.2.2.5 Escorias

La escoria es una fase generada en la fusién, es una mezcla de 6xidos fundidos y

pequefas porciones de sulfuros, fluoruros, carburos o nitruros. La escoria es

definida como la fase que contiene substancias inutiles de un mineral y que

inevitablemente estard en cualquier operacion pirometallrgica que involucre
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sistemas fundidos. Dentro de las caracteristicas de la escoria enumeraremos seis

de las méas importantes (Ballester, Verdeja y Sancho, 2001, pp. 267-283):

e La escoria debe encontrarse completamente liquida a la temperatura de fusion
del metal o de la mata, por lo que su temperatura de formacion y de fusion
deben ser relativamente bajas.

e La escoria debe ser facilmente manejable durante el proceso; esto significa
gue no sea excesivamente viscosa; ademas debe tener bajo peso especifico
respecto a la fase metélica asi se produce una buena separacion entre fases
en el proceso de colado.

e Las escorias que van a descarte deben contener minimas cantidades del
metal, disuelto o0 en suspensidn esto se resumen en que sean inmiscibles en el
metal fundido o en las combinacién quimica del mismo

e El rango de operacion de la escoria debe ser tal, que admita variaciones tanto
en la composicion de la escoria misma como en la alimentacién al reactor sin
producir trastornos de funcionamiento.

e La escoria debe asegurar una buena eliminacién de los elementos menores no
deseados.

e La escoria debe ser de bajo costo para que pueda ser utilizada a nivel
industrial en hornos de cuba o de reverbero. Ademas su punto de formacién y

fusion deben ser bajos para evitar un excesivo consumo de combustible.

La temperatura de fluidez de la escoria es también de gran importancia, siendo
generalmente superior a la temperatura de fusién en 100 a 200 °C, ya que una
escoria fluida permite un mejor colado y tiene accién purificadora sobre el
material, ademas la perdida por inclusién del metal de interés serd insignificante

debido a que la mata o metal se sedimentara mucho mas rapido a través de ella.

Al mismo tiempo el peso especifico debe ser bajo para que se pueda separar
facilmente del metal o mata de interés por accion de la gravedad. La Tabla 1.6

muestra los pesos especificos de algunas escorias.



Tabla 1.6. Peso especifico de algunos tipos de escorias

Peso Especifico

Monosilicatos 4,0
Silicatos basicos con Al:0s 32a34
Silicatos acidos con Al,Os 30a34

Borosilicatos 3,5

Oxido silicico 2,6

(Habashi, 1994, p. 4)
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Los tipos de escorias estan definidas por el o los 6xidos presentes en la misma,

es asi que se tiene: (Ballester, Verdeja y Sancho,

2001, p. 270).

e Acidas (SiO2, B203, V205, As205,Sh20s, Fe203)
e Basicas (FeO, MgO, CoO, CuO, PbO, K20, Naz0)
e Anféteros (Al203, ZnO, SnO2, TiO2, As203, Bi20O3)

1.2.2.6 Colectores de platino

El colector es comunmente un metal, una sal u 6xido metélico que se coloca en

conjunto con los fundentes. Este metal debe tener la capacidad de disolver los

metales preciosos y colectarlos de manera eficaz formando la fase metélica, para

posteriormente separarlos por medio de otros procesos.

Uno de los colectores mas utilizados para recuperacion de metales preciosos es

el plomo como 6xido de plomo (PbO), se lo utiliza por su bajo punto de fusion

(600,6 K) y por su buen desempefio como colector debido a la elevada solubilidad

de metales preciosos en plomo fundido y por su alta insolubilidad con la fase

escoria debido a la diferencia de densidades entre fases. En el ensayo al fuego

tradicional se obtiene una aleacién de plomo con los metales preciosos (Alvarez,

Miranda y Rodriguez, 1993, p. 150).
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Durante todo el proceso del ensayo al fuego se pueden generar dos reacciones
en donde interviene el plomo, la reaccion de la ecuacion 1.5, donde el litargirio se
reduce por reaccion con el carbén y se forma plomo metalico que solubiliza a los
metales preciosos en la etapa de fusion. En la reaccion de la ecuacion 1.6, se
describe la reaccion de oxidacion del plomo la cual se produce durante el proceso
de copelacién donde se separan los metales y se obtiene un boton de metales

preciosos conocido como doré.

2Pb0 + C — 2Pb + CO, [1.5]

PH® + 20, > PbO [1.6]
2

Otro buen colector es la plata, este metal forma buenas aleaciones con metales
preciosos y es importante su contenido para la copelacion de platino. La
copelaciéon con plomo del platino sin una porcidon de plata no se completa a las
temperaturas ordinarias del ensayo. Las altas temperaturas de fusion de las
aleaciones con platino causan la solidificacion del boton cuando aun se tiene
entre en 40 y el 60 % de plomo. Por lo que se recomienda afiadir una cantidad de
plata para que el ensayo se realice a temperaturas de 900 °C (Cutler y Dietrich,
1940, p. 207).

El cobre es un buen colector de metales preciosos puesto que tiene la propiedad
de solubilizarlos y cumple igual propésito que los anteriores metales. Su alto
punto de fusion no permite la formacién de vapores perjudiciales para la salud a

comparacion con el plomo.

La concentracion media ponderada para polvo de cobre en una jornada de 8
horas de trabajo, sin efectos adversos para la salud establecido por la OSHA es
1 mg cobre/m? aire, concentracion mas alta que la del plomo. La dificultad de
utilizar cobre como colector es su alto punto de fusién de 1085 °C y por ende su

necesidad grande de energia (Zaninovic y Jankelevich, 2001, pp. 1-3).
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1.2.3 PROCESO HIDROMETALURGICO PARA LA OBTENCION DE
PLATINO

El proceso hidrometaltrgico comprende la extraccion de metales por medio de
reacciones con soluciones acuosas. Uno de los procesos hidrometallrgicos mas
importantes es la lixiviacion en donde se utilizan soluciones acuosas que
reaccionan con los metales de interés disolviéndolos en el medio. Otro proceso
hidrometalUrgico es el proceso de electrorecuperacion en donde lo que se
pretende es reducir el metal en solucion y formar depdsitos de este sobre una
placa metélica por la accién de una corriente eléctrica. Estos procesos se detallan
a continuacion para el caso de la recuperaciéon del platino (Brown, LeMay y
Bursten, 2004, pp. 925-926).

1.2.3.1 Lixiviacion de platino con agua regia

El platino es uno de los metales menos soluble en 4cidos comunes siendo el agua
regia una de las pocas soluciones acidas que puede disolverlo. Se compone de
acido nitrico y clorhidrico en proporcion uno a tres en volumen. La mezcla genera
cloro por oxidacion del HCI y el platino es clorado con formaciéon de acido
cloroplatinico de color anaranjado, H2PtCls, con la reaccion de la ecuacion 1.7

descrita a continuacién (Angelidis y Skouraki, 1996, p. 389).

3Pt(s) + 4NOj (aq) + 18Cl~ (aq) + 22H* (aq) — 3H,PtCls(aq) + 4NO(g) + 8H, [1.7]
La adicion de cloruro de amonio a la disoluciéon de H2PtCls provoca el precipitado
de cloroplatinato de amédnico color amarillo, como se indica en la ecuacion 1.8

(Rochow, 1981, p. 251).

PtCl;%(aq) + 2NH} (aq) - (NH,),PtCls(s) [1.8]
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El cloroplatinato de amonio se puede descomponer facilmente cuando se calienta
hasta 960 °C dejando un residuo de esponja de platino, como se muestra en la
ecuacion 1.9 (Rochow, 1981, p. 251).

3(NH,),PtCly(s) — 3 Pt(s) + 2NH,Cl(g) + 2N,(g) + 16HCI(g) [1.9]

1.2.3.2 Electrorecuperacion para la obtencién de platino

La electrorecuperacion de metales a través de procesos electroquimicos ha ido
tomando importancia en los Ultimos afios, es asi que se utiliza este método
industrialmente tanto para recuperacion de cobre, como para recuperacion de

metales preciosos como oro, plata, platino en minas de todo el mundo.

Generalmente, en los procesos de electro-obtencion o electrorecuperacion el
metal de interés viene disuelto y el &nodo es esencialmente insoluble e inerte, su
objetivo es obtener el metal desde una solucién acuosa en que éste se encuentra
previamente disuelto sobre el anodo insoluble, debiéndose compensar la cantidad
extraida con nuevos aportes a través de la renovacion del electrolito (Dominic,
2001, p. 619).

Los pardmetros de operacion que se pueden modificar para obtener distintas

morfologias de depdsitos son la temperatura, el pH y la densidad de corriente.

El mecanismo de reduccion para la deposicion electroguimica de una sal metélica
soluble puede estar descrito por tres pasos. El solvato de i6n metalico presente en
el electrolito llega al catodo debido a la influencia de un campo eléctrico asi como
de la difusién y conveccion (a). Cerca del catodo se observa una capa de difusion
gue no es lo suficientemente fuerte como para liberar el ibn metalico del estado
solvatado, pero las moléculas de agua estan alineadas al campo (b). El ion pasa a
través de parte difusa de la doble capa. Como la fuerza del campo de la doble
capa es alta, el agua del solvato se remueve y deja al ion metalico libre (c). Luego

el ion metélico se reduce y se deposita al catodo por un mecanismo de “adicion
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atomica”, todo el proceso se describe en la Figura 1.9 (Rao y Trivedi, 2004,
p. 615).

)

H, H,0 H,0

o b © cathode
Bulk Elethﬂlytfl Diffision layer Helotz layer
M H; 0} 4ers ]

Figura 1.9. Mecanismo de electroreduccion para solvatos de iones metalicos
(Rao y Trivedi, 2004, p. 615)

En el proceso de electrodeposicion se afiaden electrolitos de soporte para
incrementar la conductividad de la solucion. Cuando un ligando se usa como
agente para formacién de complejos, este se afiade en gran exceso con relacion
a la cantidad estequiometrica de la reaccién. La presencia del ligando en exceso
permite el suministro continuo de las especies electroactivas y asegura la rapida
formacion de los complejos electroactivos a partir de M"™ que son puestos en la

solucién por la reaccion anédica [M—M™] (Rao y Trivedi, 2004, p. 617).

Los iones pueden migrar al &nodo o catodo dependiendo de su signo, es asi que
en una solucidn que contiene PtCls y exceso de HCI, el platino puede migrar hacia
el anodo a causa de la formacién del complejo anidnico, como se muestra en la
ecuacion 1.10 (Dominic, 2001, p. 624).

H,PtClg 2 2H' + [PtClg]*~ [1.10]

1.2.3.2.1 Celdas electroliticas para la electrorecuperacion de metales

Una celda electrolitica es un recipiente que contiene la solucion electrolitica y los
electrodos y se llevan a cabo reacciones no espontaneas por lo que se requiere

una fuente de energia externa como energia eléctrica.
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La reaccion en el catodo es siempre una reaccion de reduccion, la reaccion que
ocurre en el anodo es siempre de oxidacion. Las reacciones que ocurren en un
electrodo son heterogéneas, sin embargo se diferencia en que una corriente
eléctrica externa pasa a través de la interface sélido liquido. Como en otras
reacciones heterogéneas se tiene una capa limite en la interface del electrodo. En
la Figura 1.10 se observa el esquema de una celda electrolitica tipica.
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\[— CORRIENTE )ECTRDNES 1
e O

ANODO (+) .'E g CATODD (=)
(OXIDACION} ’ I,— {REDUCCION)

—— AMNIONES (=)
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Figura 1.10. Esquema de una celda electrolitica

Dentro de esta investigacion se analizarda la electrorecuperacion de platino
mediante el peso del metal depositado aplicando las leyes de Faraday y la
definicion de eficiencia de corriente, estos conceptos se detallan a continuacion y

seran sustento para el posterior andlisis de resultados.

1.2.3.2.2 Leyes de Faraday

Las leyes de Faraday describen los fendbmenos que ocurren dentro de la

electroquimica tal como se detalla a continuacion:
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La cantidad de metal depositada es proporcional a la cantidad de electricidad
suministrada y la cantidad depositada por la misma cantidad de electricidad

pasada es proporcional a los pesos quimicos equivalentes del metal.

Es decir que la velocidad de reaccidon de estos procesos electroquimicos es
proporcional a la corriente. Lo antes mencionado se describe a través de las
ecuaciones 1.11y 1.12 (Brown y Sallee, 1977, p. 296).

w = [1.11]
Fxn
Donde:

w: peso del metal depositado (g)

I: intensidad de corriente aplicada (A)

t: tiempo de aplicacion de la corriente (S)

M: peso molecular de la sustancia que esta depositada (g/mol)
F: constante de Faraday =96 500 (coulombs/equivalente)

n: estado de valencia de la sustancia que se deposita, adimensional

De la ecuacién 1.11 se puede despejar el tiempo t, que es el tiempo necesario

para que una determinada cantidad de metal se deposite sobre el catodo.

La intensidad de corriente depende tanto de la densidad de corriente que circula a
través del sistema como de la superficie en contacto con la solucién electrolitica
segun la ecuacién 1.12.

I=8c*S [1.12]

Donde:

§c : Densidad de corriente (A/m?)

S: Superficie en contacto (m?)



37

1.2.3.2.3 Eficiencia de corriente (n)

El peso encontrado con la ecuacion 1.11 se obtiene en condiciones ideales, sin
embargo habitualmente se producen interferencias y un porcentaje de electrones
se desvia debido a la electrodeposicion de otras sustancias, la descomposicion
del agua o porgque se pierden en alguna otra reaccién secundaria, por lo que el
material efectivamente depositado en relacion a la cantidad teérica determina el
factor de “eficiencia de corriente”, expresada en la ecuacion 1.13 (Dominic, 2001,
p. 624).

n — Wpréctico [1.13]

Weesrico

1.2.3.2.4 Diagrama Eh pH del platino (Diagrama de Pourbaix)

En quimica, un diagrama de Pourbaix traza un equilibrio estable entre las fases de
un sistema electroquimico acuoso. Los limites de iones predominantes son
representados por lineas. En la Figura 1.11, se observa el diagrama de Pourbaix

para un sistema platino-agua.

E, Volts

14

21 pigl
1k © PtO

Q.8

0,6
oal M PtO

g2

-2 0 2 4 6 8 10

Figura 1.11. El diagrama Eh-pH para el sistema platino-agua con complejos de cloruros y

platino disuelto
(Angelidis y Skouraki, 1996, p. 389)


http://es.wikipedia.org/wiki/Qu%C3%ADmica
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El platino puede estar disuelto como PtCle? a pH menores que 2 y a condiciones
oxidantes, ademas cualquier oxido de platino, PtO2 o PtO, puede ser disuelto
hasta PtCls? con condiciones de pH bajos y en presencia de algin agente
oxidante. La precipitacion electrolitica de platino a partir de PtCls? se puede

realizar aplicando al catodo un potencial inferior a 0,8 V.

1.2.3.25 El rol de la quimica de coordinacién en la electrorecuperacion

Los complejos que forma predominantemente el platino son [PtCle?], [Pt(NH3)4?*],
[Pt(NO2)4?] y debido a la buena estabilidad de estos complejos de coordinacién

simples, son buenos recursos del platino metalico.

El proceso de electrodeposicion del platino no solo es un proceso electroquimico
sino también esta relacionado con la quimica de coordinacion del ion metélico
depositado. Debido a la nobleza del platino, la estabilidad de soluciones de sales
simples es pobre por lo que se debe coordinar apropiadamente con los ligandos.
Es asi que la idoneidad es determinada por la constante de formacion del
complejo, expresada en la ecuacion 1.14.

M= 4 nl - Min, B = L [1.14]

Por ejemplo los ligandos como el amoniaco forman complejos de tetra-amina
moderadamente estables con el platino M(NH3)42*, con valores de B4 de 10%° y su
electro-reduccion es factible en agua (Rao y Trivedi, 2004, p. 617).

1.2.3.2.6 Reacciones de electrodeposicion de platino

Segun Wei y Chan (2004), la reduccién del hexacloroplatinato a platino metélico

se da segun las siguientes reacciones con sus respectivos potenciales, como se

muestran en la ecuacion 1.15y 1.16 (p. 26).
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PtCIZ™ +2e~ S PtCIZ™ + 2CI° 0,72V [1.15]
PtCIZ™ +2e~ S Pt + 4Cl™ 0,73V [1.16]

Por otro lado el equilibrio del hidrégeno y su i6n en la solucién acida se muestra
en la ecuacion 1.17:

2H* +2e~ > H, 0,0V [1.17]

El catalizador es un residuo generado por desactivacion, envenenamiento o
envejecimiento cada 4 o 5 afios en la Refineria, o por nuevos requerimientos de
calidad como més altos octanajes mas altos para las gasolinas comerciales
distribuidas dentro del pais. El catalizador contiene como metal promotor platino,

el cual es considerado metal precioso y de alto valor comercial.
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El presente trabajo de investigacion tiene por objeto recuperar platino a partir de

un catalizador que fue utilizado en la unidad de Continuous Catalytic Reforming

(CCR), para lo cual se siguio la metodologia indicada en la Figura 2.1.

Recoleccién de muestra de
calalizador

'

Homogeneizacion

v

Caracterizacion
fisica y quimica y
mineral6gica

A

Y

Ensayos

Pirometalurgicos
Evaluacion de un tratamiento térmico al
catalizador previo a la fusion
Evaluacion de la variacion de la
cantidad de Borax y PbO
Evaluacion de la influencia de la adicion
de sales de cloro, KCl y NaCl
Evaluacién de la influencia de eliminar
el KNO3y CaCO2
Evaluacion de la influencia de la
—»>| disminucion de borax y el aumento de
las sales de cloro
Evaluacién de metfiles colectores de
platino
»  Litargirio (PbO)

A 4

Plata metalica

3
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de particula

Y
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Evaluacion del tiempo de
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reemplazo parcial del HCI por
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Precipitacion

Platino mediante NH4Cl

Selectiva de

Y

Electro-recuperacion de

platino a partir de soluciones
de cloroplatinato de amonio

Figura 2.1. Esquema de la metodologia seguida para determinar el mejor porcentaje de
recuperacion de platino a partir de un catalizador de la CCR
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Se tomaron 30 kg de muestra recolectadas de los contenedores almacenados en
el galpon de desechos de la Refineria, la cual acopia 55 toneladas de residuos

provenientes de los reactores de la unidad de CCR.

Posteriormente se comparé los resultados de recuperacion de platino entre los
ensayos pirometallrgicos e hidrometallrgicos a nivel de laboratorio con lo que se
definio el diagrama de flujo para el disefio de la planta de extraccion de platino a

partir del catalizador que fue utilizado en la Unidad de CCR.

Por dltimo se efectu6é un analisis econdmico tomando en cuenta el total de la
inversion y los costos de operacion para determinar la factibilidad de la
implementacion de la planta de recuperacion de platino y se analizé indicadores
como el TIR y VAN.

2.1 CARACTERIZACION FISICA-QUIMICA Y MINERALOGICA
DEL CATALIZADOR USADO DE LA UNIDAD DE
CONTINUOUS CATALYTIC REFORMING (CCR)

El catalizador gastado en forma de pellets (entero), se encontré almacenado en
bolsas plasticas en contenedores de metal en el galp6n de desechos de la
refineria. Se tomé 1 kg de material homogeneizado y cuarteado para los analisis

de caracterizacion y determinacién de las propiedades quimicas y fisicas.

2.1.1 CARACTERIZACION FISICA DEL CATALIZADOR DE PLATINO

Dentro de las caracteristicas fisicas del catalizador se determiné la densidad real,
la densidad aparente mediante ensayos INEN; vy el area superficial, tamafio de
poro, porosidad y distribucion de tamafo de poro utilizando un equipo de analisis

de isotermas de adsorcion BET.



42

2.1.1.1 Determinacién de densidad real y densidad aparente del catalizador gastado

Para la determinacién de la densidad real y la densidad aparente se realizaron
ensayos segun normativa NTE INEN 1 989:94 (1995), cuyo procedimiento se
detalla en el Anexo I.

2.1.1.2 Determinacion del area superficial, tamafio de poro, la porosidad y la

distribucion del tamafio de poro

La determinacion del area superficial, tamafio de poro, la pororsidad y la
distribucion del tamafio de poro se realiz6 mediante equipo de analisis de

isotermas de adsorcion BET (Quantachrome).
Se realizé 3 horas de desgasificacion a las muestras y se trabajé con nitrégeno
seco como gas de medicion. Se prepararon tres muestras pulverizadas: A, By C

las cuales se describen en la Tabla 2.1.

Tabla 2.1. Resumen de las caracteristicas de las muestras analizadas mediante el equipo

BET
Muestra Caracteristica
A Usado
B Tratamiento térmico a 650 °C
C Lixiviado

2.1.2 CARACTERIZACION QUIMICA DEL CATALIZADOR DE PLATINO

Dentro de las caracteristicas quimicas se determing la cantidad de volatiles y la
composicién quimica elemental tanto por MEB como por disgregacién en
microondas. Ademas se determind la cantidad de platino en el catalizador por

medio de ensayo al fuego.
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2.1.2.1 Determinacion de la cantidad de volatiles

Para la determinacién del contenido de volatiles se emple6 la metodologia
propuesta por Council for Mineral Technology (1987). Se realizaron tres

repeticiones y el procedimiento se detalla en el Anexo I.

2.1.2.2 Determinacion de la composicion quimica por microscopia electronica de
barrido (MEB)

Se determind la composicién quimica elemental semi-cuantitativa mediante el

detector “Bruker” que posee el microscopio electrénico de barrido (MEB) de marca

Tescan-Vega de las muestras que se detallan en la Tabla 2.2.

Tabla 2.2. Caracteristicas de las muestras de catalizador analizadas mediante MEB

Muestra Caracteristica
C1 Sin tratamiento térmico
C2 Tratamiento térmico a 650 °C (2 horas)

2.1.2.3 Determinacién de la composicién quimica por disgregacién en microondas y

lectura en el equipo de Absorcién Atomica

Para la determinacion de la cantidad de platino y estafio se disgregd la muestra
en microondas y se analiz6 de espectrofotometria de absorcion atomica (AA) en

un equipo AAnalyst 300 marca Perkin Elmer, como se detalla en el Anexo Il.

2.1.2.4 Determinacion de la cantidad de platino por ensayo al fuego

Para el desarrollo del ensayo al fuego se utilizé una mufla eléctrica, (STS Ing), a

870 °C y se realizé el procedimiento que se detalla en el Anexo Il utilizando la

carga fundente de la Tabla 2.3.
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Tabla 2.3. Composicién de la carga fundente para la determinacion de la cantidad de
platino en el catalizador mediante ensayo al fuego

Compuesto | Muestra | Borax | CaCO3z | PbO C | NaxCOsz | KNOs SiO;
Peso (g) 5 40 5 50 2 35 5 20

2.1.3 CARACTERIZACION MINEROLOGICA DEL CATALIZADOR DE
PLATINO

Para la caracterizacibn mineraldgica del catalizador se utilizé el equipo de
difraccion de rayos X, modelo D8 Advance, Bruker y se realizd el siguiente

procedimiento.

e Se colocaron alrededor de 2 g de muestra de catalizador pulverizado
previamente homogeneizado y cuarteado en un crisol y se calciné a 650°C en
una mufla eléctrica.

e Se colocaron en un mortero de 4gata y se trituraron hasta obtener una mezcla
finamente pulverizada con tamafo de particula menor a 50 um.

e Se colocd la muestra sobre el porta muestras procurando que quede una capa
superficial totalmente plana y se situé la muestra en el equipo de difraccion de
rayos X. Adicionalmente se realiz6 el analisis de una muestra sin tratamiento
térmico del catalizador usado. Los difractogramas obtenido se compararon con

la base de datos del programa de reconocimiento de compuestos del equipo.

2.2 EVALUACION MEDIANTE PRUEBAS PIROMETALURGICAS
DE LA RECUPERACION DE PLATINO DEL CATALIZADOR
USADO

Las pruebas pirometallrgicas constaron de un proceso de fundiciéon en una mufla
eléctrica (STS Ing) a 870°C aproximadamente, seguido de un proceso de

copelacion a 870 °C para obtener un doré de platino.
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22.1 ENSAYOS PARA LA EVALUACION DE LA APLICACION DE UN
TRATAMIENTO TERMICO AL CATALIZADOR PREVIO A LA FUSION

Para estos ensayos se realizé un tratamiento térmico previo a la fusion, el cual
consistio en someter a la muestra de catalizador pulverizado a una temperatura
de 650 °C en una mufla eléctrica (STS Ing) durante 2 horas. Luego de lo cual se

realizé el siguiente procedimiento.

e Se prepar6 las muestras de la Tabla 2.4, se homogeneizaron y colocaron en
un crisol de arcilla. Se llevaron los crisoles a la mufla eléctrica (STS Ing) a
aproximadamente 870 °C durante 2 horas.

e Se vertio el material fundido en una lingotera conica, se dejé enfriar y se
separé la fase escoria de la metélica.

e Se registraron los pesos de los régulos.

e Se colocaron los régulos en copelas previamente calientes y se llevaron a la
mufla eléctrica a 870 °C aproximadamente durante 2 horas.

e Se registro el peso de cada doré y se disgregaron con una solucion de agua

regia para la lectura mediante Absorcion Atémica de platino.

Tabla 2.4. Composicién de la carga fundente de los ensayos para la determinacion de la
influencia de un tratamiento térmico previo a la fusion

N° de Catalizador (g) Carga fundente (g)

ensayo SinTT ConTT Bdrax | PbO C CaCOs | Na2COs | KNOs3
M1 30 75 70 3 15 50 5
M2 30 75 70 3 15 50 5

TT: Tratamiento térmico

2.2.2 ENSAYOS PARA LA EVALUACION DE LA INFLUENCIA DE LA
VARIACION DE LA CANTIDAD DE BORAX Y OXIDO DE PLOMO EN
LA CARGA FUNDENTE

Los siguientes ensayos tuvieron como objetivo observar la influencia de la

variacion de la cantidad de borax en la fluidez de la mezcla fundente y
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conjuntamente el porcentaje de recuperacion al aumentar la cantidad de 6xido de
plomo, para lo cual se mantuvo constante la cantidad de carbonato de calcio,
carbonato de sodio y nitrato de potasio. La cantidad de carbon se encuentra en
relacion a la cantidad de PbO utilizada debido a que el carbén reduce el plomo de
acuerdo a la reaccion 1.5 mostrada en la seccion 1.2.2.6 de la revision
bibliografica. Se prepararon las muestras que se observan en la Tabla 2.5y se

sigui6 el procedimiento de la seccién 2.2.1.

Tabla 2.5. Composicion de la carga fundente de los ensayos para determinar la influencia
de la cantidad de bdrax y 6xido de plomo

N° de Catalizador con Carga fundente (g)

ensayo TT (9) Bérax PbO C CaCOs | Na2CO3 | KNOs
M3 30 65 50 2 15 50 5
M4 30 65 70 3 15 50 5
M5 30 75 70 3 15 50 5
M6 30 75 80 3 15 50 5

TT: Tratamiento térmico

2.23 ENSAYOS PARA LA EVALUACION DE LA INFLUENCIA DE LA
ADICION DE LAS SALES DE CLORO EL LA CARGA FUNDENTE

Los siguientes ensayos tuvieron como objetivo evaluar la influencia de la adicién
de las sales de cloro, KCI y NaCl, en la fluidez de la carga fundente, para lo cual
se realizaron dos ensayos tomando como base la carga funde de la muestra M3
afiadiendo 5 g de KCl y 5 g de NaCl, como se muestra en la Tabla2.6 y se

procedié como se detalla en la seccién 2.2.1.

Tabla 2.6. Composicion de la carga fundente de los ensayos para determinar la influencia
de la adicion de las sales de cloro, KCl y NaCl

N° de Catalizador (g) Carga fundente (g)

ensayo | SinTT | ConTT | Bérax | PbO C CaCOs | Na:COs | KNOs | KCI | NaCl
M7 30 65 50 2 15 50 5 5 5
M8 30 65 50 2 15 50 5 5 5

TT: Tratamiento térmico
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2.24 ENSAYOS PARA LA EVALUACION DE LA INFLUENCIA DE ELIMINAR
EL NITRATO DE POTASIO Y EL CARBONATO DE CALCIO DE LA
CARGA FUNDENTE

Se prepararon las muestras de la Tabla 2.7 basandose en la carga fundente de
los ensayos M7 y M8 suprimiendo el KNO3sy el CaCOs, se sigui6 el procedimiento

de la seccion 2.2.1.

Tabla 2.7. Composicion de la carga fundente de los ensayos para determinar la influencia
de eliminar el nitrato de potasio de la caga fundente

Catalizador (g) Carga fundente (g)
Ensayo . )
SinTT | ConTT | Bérax | PbO C CaCOs | Na2COs | KNOs | KCI | NaCl
M9 30 65 50 2 0 50 0 5 5
M10 30 65 50 2 0 50 0 5 5

TT: Tratamiento térmico

225 ENSAYOS PARA LA EVALUACION DE LA INFLUENCIA DE LA
DISMINUCION DE BORAX Y EL AUMENTO DE SALES EN LA CARGA
FUNDENTE

Para los siguientes ensayos se tomd como base la carga de los ensayos M9 y
M10, disminuyéndose en 10 g la cantidad de Borax y aumentandose en 5 g la
cantidad de KCI y NaCl como se muestra en la Tabla2.8 y se siguid el

procedimiento de la seccion 2.2.1.

Tabla 2.8. Composicion de la carga fundente de los ensayos para la determinacion de la
influencia de la disminucion de bérax y el aumento de sales

N° de Catalizador (g) Carga fundente (g)
ensayo | SinTT ConTT Bdrax PbO| C Na:COs | KCI | NaCl
M11 30 55 50 2 50 5 5
M12 30 55 50 2 50 5 5
M13 30 55 50 2 50 10 10
M14 30 55 50 2 50 10 10

TT: Tratamiento térmico



48

226 EVALUACION DE LA PLATA METALICA COMO COLECTOR DE
PLATINO EN LA CARGA FUNDETE

Para la evaluacion de la plata como metal colector se tomo en cuenta las cargas
fundentes con mejores resultados de recuperacién de platino y se afiadio plata
metélica. Se prepararon las cargas que se muestran en la Tabla 2.9 y se procedio

de la misma forma que en la seccién 2.2.1.

Tabla 2.9. Composicion de la carga fundente de los ensayos de fusion para evaluacién de
la plata como colector de platino

N°de | Catalizador con Carga fundente (g)

ensayo TT (9) Bérax | PbO C Na2COs KClI NaCl Ag
M15 30 65 50 2 50 5 5 0,05
M16 30 65 50 2 50 5 5 0,10
M17 30 65 50 2 50 5 5 0,20

TT: Tratamiento térmico

2.2.7 EVALUACION DE PLOMO COMO COLECTOR DE PLATINO EN LA
CARGA FUNDENTE

Para la evaluacion del plomo como metal colector de platino se mantuvo
constante la carga fundente del ensayo M10 variando sélo la cantidad de litargirio
(PbO), como se indica en la Tabla 2.10 y se sigui6 el procedimiento de la seccion
2.2.1. La cantidad de carbén se encuentra en relacion a la cantidad de PbO
utilizada debido a que el carbén reduce el plomo de acuerdo a la reaccion 1.5 de

la seccion 1.2.2.6 de la revisién bibliografica.

Tabla 2.10. Composicion de la carga fundente de los ensayos para la evaluacion de plomo
como colector de platino

N°de | Catalizador con Carga fundente ()

ensayo TT(9) Boérax | PbO C Na.COs | KCI NaCl
M18 30 65 30 1 50 5 5
M19 30 65 40 2 50 5 5
M10 30 65 50 2 50 5 5
M20 30 65 70 3 50 5 5

TT: Tratamiento térmico
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2.28 EVALUACION DEL COBRE COMO COLECTOR DE PLATINO EN LA
CARGA FUNDENTE

Para la evaluacion del cobre como metal colector de platino se tom6 como fuente
de cobre a su hidréxido (Cu(OH)2) ya que en la investigacion de Toapanta (2011),
los mejores resultados se obtuvieron a partir de este compuesto debido a que se
logra mayor homogeneizacion de la carga fundente y su reduccion hasta cobre

metalico se realiza a partir de la reaccion con carbon (pp. 112-116).

Para el desarrollo de los ensayos para la evaluacion del cobre como colector se
procedié como en la seccién 2.2.1 con la diferencia de que se utilizé un horno
circular para alcanzar mayor temperatura (alrededor de 1200 °C), debido al alto
punto de fusion del cobre y se prepararon las cargas fundentes que se presentan
en la Tabla 2.11.

Tabla 2.11. Composicion de las cargas fundentes de los ensayos para la evaluacion del
cobre como metal colector de platino

N° de Catalizador Carga fundente (g)
ensayo | conTT(9) | cyoH), | sio. | Na2co3 | caco3 | C | Bérax
M21 5 5 35 60 10 5 20
M22 5 10 35 60 10 5 20
M23 5 15 35 60 10 5 20
M24 5 20 35 60 10 5 20
TT: Tratamiento térmico
2.3 EVALUACION MEDIANTE PRUEBAS

HIDROMETALURGICAS DE LA RECUPERACION DE
PLATINO DEL CATALIZADOR USADO

Para la evaluacion de la recuperacion de platino mediante pruebas
hidrometalUrgicas se utilizaron tres procesos consecutivos, estos fueron:
lixiviacion &cida, precipitacion selectiva; y electrorecuperacion. En la Figura 2.2 se
observa la metodologia aplicada en esta seccion.
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1, 20 y 30 % de solidos

Evaluacion de la influencia del % de
sélidos y tamafio de particula Catalizador entero (2mm) y
pulverizado (< 100 pum)

Lixiviaciones &cidas
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Y
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Electro-recuperacion . Evaluacion de la influencia de la _| 100, 200 y 350
de platino ” densidad de corriente i A/m2

Figura 2.2. Esquema de la metodologia para los ensayos hidrometallrgicos

2.3.1 RECUPERACION DE PLATINO MEDIANTE LIXIVIACIONES ACIDAS

Para la evaluacion de la recuperacion mediante lixiviaciones acidas se utilizé agua
regia con acido clorhidrico técnico 10 M y acido nitrico técnico 15 M en proporcion
3:1 en volumen y se realizaron ensayos variando el porcentaje de soélidos (1, 20 Y
30 %), el tamafio de particula con catalizador pulverizado (< 100 um) y entero
(2 mm). Ademas se evaluo la influencia de reemplazar parte del acido clorhidrico

10 M por soluciones de cloruro de aluminio 0,2 My 0,4 M.

2.3.1.1 Evaluacién de la influencia del tamafio de particula y el porcentaje de

solidos en la recuperacion de Pt mediante lixiviaciones acidas

Para la evaluacion de la influencia del tamafio de particula se utilizé el catalizador

entero (2 mm) y pulverizado (< 100 um) y se prepar6 una solucién de agua regia
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de proporcién 3:1 en volumen de HCI (10 M) y HNO3s (15 M) y se procedié como

se detalla a continuacion:

e Se prepararon las condiciones de los ensayos de la Tabla 2.12 en matraces de
Erlenmeyer.

e Se colocaron sobre una plancha de calentamiento a bafio maria, se mantuvo
la mezcla a una temperatura entre 80 y 85 °C con agitacién constante durante
10 horas.

e Al terminar las 10 horas de lixiviacion se filtr6. La solucion fuerte fue analizada
mediante espectrometria de Absorcion Atémica para determinar el contenido
de Pt.

e El relave se lavé con 100 mL de agua destilada y se filtr6 nuevamente para
obtener una solucién de lavado.

e Se registr6 su volumen y se analiz6 el contenido de Pt, Sn y Al por
espectrometria de Absorcion Atomica.

e El relave se dejo secar en una estufa a 100 °C durante 24 h, se registr6 su
peso y se realizd ensayo al fuego para determinar el contenido de platino y

realizar los balances metallrgicos respectivos.

Tabla 2.12. Resumen de las condiciones de los ensayos de lixiviacion para la evaluacion
de la influencia del porcentaje de s6lidos y tamarfio de particula en la recuperacion de Pt a
T entre 80 y 85 °C, durante 10 h

Ensayo Tamafio Porcentaje de
4 solidos (%)
LIX-1 Catalizador 1
LIX-2 entero 20
LIX-3 (2 mm) 30
LIX-4 Catalizador 1
LIX-5 pulverizado 20
LIX-6 (<100 pm) 30

En la Figura 2.3 se muestra un esquema de los materiales y equipos usados para

realizar los ensayos de lixiviacion.
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Figura 2.3. Diagrama esquematico del equipo utilizado en la lixiviacion agitada del
catalizador de platino a 80- 85 °C

2.3.1.2 Influencia de la influencia del tiempo de lixiviacién en la recuperacion de
platino

Algunos investigadores como Santos (2010), Shams (2006), Angelidis (1996) y
Bolinski (1991), proponen en las metodologias de sus trabajos tiempos de
lixiviacibn de maximo 4 horas por lo que para esta seccion se decidid realizar
ensayos con 20 y 30 % de sélidos y someterlos a 1/2, 1, 2 y 4 horas de reaccion,

siguiendo el procedimiento que se detalla a continuacion:

e Se prepard una solucién de agua regia de concentracion 3:1 en volumen de
HCI (10 M) y HNOs (15 M) y se prepararon las condiciones de los ensayos de
la Tabla 2.13 con catalizador pilverizado en matraces Erlenmeyer.

e Se colocaron sobre una plancha de calentamiento a bafio maria, se mantuvo
la mezcla a una temperatura entre 80 y 85 °C y con agitacion constante.

¢ Al final cada tiempo de ensayo cada solucién fue filtrada. La solucion fuerte fue
analizada mediante espectrometria de Absorcién Atébmica para determinar el
contenido de Pt, Sny Al.

e El relave se lavé con 100 mL de agua destilada y se filtré6 nuevamente para
obtener una solucién de lavado, se registr6 su volumen y se analizé el

contenido de Pt, Sn y Al por espectrometria de Absorcién Atdmica.
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e El relave se dejo secar en una estufa a 100 °C durante 24 h, se registro su
peso y se realiz6 ensayo al fuego para determinar el contenido de platino y

realizar los balances metallrgicos respectivos.

Tabla 2.13. Resumen de las condiciones de los ensayos para la evaluacién de la influencia
del tiempo de lixiviacion en la recuperacion de Pt a T entre 80 y 85 °C, con catalizador
pulverizado (<100 pum)

Ensayo Porc,er]taje de _Tite_mpg de
s6lidos lixiviacion (h)
LIX-7 0,5
LIX-8 1,0
LIX-9 20 % solidos 2,0
LIX-10 4,0
LIX-5 10,0
LIX-11 0,5
LIX-12 1,0
LIX-13 30 % solidos 2,0
LIX-14 4,0
LIX-6 10,0

2.3.1.3 Evaluacion de la influencia de reemplazar parcialmente el HCI por AICIs en

la solucién lixiviante

De acuerdo a la metodologia seguida por Bolinski (1991), se propone sustituir una
parte el acido clorhidrico por una solucién de cloruro de aluminio de modo que se
deje la alimina lo méas intacta posible y que la molécula de cloro del &cido
clorhidrico que forma enlaces con el platino, sea reemplazada por los del cloruro

de aluminio.

Se ensay6 con dos concentraciones de la solucion de AICIz, 0,2y 0,4 M y se
reemplazé la mitad del volumen del HClI 10 M por las soluciones de AICl3
preparandose soluciones lixiviantes de 1,5:1,5:1,0 partes en volumen de

HCI:AICI3:HNOzsy se procediéo como se describe a continuacion:

e Se prepararon los ensayos con las condiciones de las Tabla 2.14 y 2.15 con

catalizador pulverizado en matraces Erlenmeyer. Se colocaron los matraces



54

sobre una plancha de calentamiento a bafio maria, se mantuvo la mezcla a
una temperatura entre 80 y 85 °C y se agitdé constantemente.

e Al final cada tiempo de ensayo cada solucion fue filtrada. La solucion fuerte fue
analizada mediante espectrometria de Absorcion Atdmica para determinar el
contenido de Pt, Sny Al

e El relave se lavé con 100 mL de agua destilada y se filtr6 nuevamente para
obtener una solucion de lavado, se registr6 su volumen y se analizo el
contenido de Pt, Sn y Al por espectrometria de Absorcion Atomica.

o El relave se dejé secar en una estufa a 100 °C durante 24 h, se registré su
peso y se realizd ensayo al fuego para determinar el contenido de platino y

realizar los balances metallrgicos respectivos.

Tabla 2.14. Resumen de las condiciones de los ensayos para la evaluacién de la influencia
de reemplazar parcialmente el HCI por una solucién 0,2 M de AIClIz en la solucion
lixiviante, con catalizador pulverizado (<100 pum)

Porcentaje de .
Ensayo s6lidos Tiempo (h)
LIX-15 0,5
LIX-16 20 % solidos 10
LIX-17 2,0
LIX-18 4,0
LIX-19 0,5
LIX-20 30 % s6lidos 10
LIX-21 2,0
LIX-22 4,0

Tabla 2.15. Resumen de las condiciones de los ensayos para la evaluacion de la influencia
de reemplazar parcialmente el HCI por una solucion 0,4 M de AIClI3 en la solucion
lixiviante, con catalizador pulverizado (<100 pum)

Porcentaje de .
Ensayo s6lidos Tiempo (h)
LIX-23 0,5
LIX-24 20 % s6lidos 10
LIX-25 2,0
LIX-25 4,0
LIX-27 0,5
LIX-28 . 1,0

30 % solidos
LIX-29 2,0
LIX-30 4,0
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2.3.2 PRECIPITACION SELECTIVA DEL PLATINO EN EL LIXIVIADO
MEDIANTE UNA SOLUCION SATURADA DE CLORURO DE AMONIO

Las soluciones obtenidas a partir de las lixiviaciones acidas contienen, ademas de
platino, otros metales como aluminio y hierro que hacen dificil una recuperacion
de platino mediante electrorecuperacion por lo que se decidié realizar

primeramente una precipitacion selectiva de este metal.

Se afiadio a la solucion lixiviada una cantidad de cloruro de amonio para obtener
el cloroplatinato de amonio (NHa4)2PtCls, también conocido como sal amoniatica
platinica, para lo cual se realizd el procedimiento descrito por Ammen (1984) y
Gudifio et al. (2010), el cual se detalla a continuacion (p. 200); (p. 1902).

e Se concentraron todas las soluciones obtenidas en las lixiviaciones mediante
un proceso de evaporacion utilizando una plancha de calentamiento.

e Las soluciones concentradas se filtraron nuevamente para asegurar que la
cantidad de particulas de alimina sea minima y garantizar la pureza del
precipitado.

e Se tomo un alicuota para determinar el contenido de platino inicial mediante
absorcion atémica.

e A continuacion se coloco la cantidad estequiometrica necesaria de NH4Cl por
cada kg de catalizador procesado, de acuerdo al Anexo llI.

e Se calentd hasta 70°C, se agitd vigorosamente durante 5 minutos y se dejo
enfriar y reaccionar durante 24 horas hasta observar un precipitado color
amarillo.

e El precipitado amarillo se filtr6 y de la solucién se tom6 una alicuota para
determinar el contenido de platino final y con ello determinar la eficiencia del
proceso.

e El precipitado se dejo secar en la estufa a 60 °C por 2 horas y se registré su

peso y fue analizado por Difraccion de Rayos X y MEB.
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2.3.3 EVALUACION DE LA ELECTRORECUPERACION DE PLATINO

Para la realizacion de los ensayos por electrorecuperacion se construyo una celda
electrolitica de capacidad 250 mL y se utiliz6 un catodo de acero inoxidable y

anodos de grafito.

Ademas se vari6 la densidad de corriente (100, 200 y 350 A/m?) manteniéndose el
pH y la temperatura constantes, como se indica en la Tabla 2.16 y se calcul¢ el
porcentaje de recuperacion de platino y la eficiencia de corriente, para lo cual se

realiz6 el siguiente procedimiento:

Tabla 2.16. Condiciones de operacion para cada densidad de corriente

Densiqlad de Area Amperaje | Voltaje Pt inicial
Ensayo corriente mojada pH T (°C)
(A/m?) (cm) (A) V) (mg)
El 104 47,6 0,50 2,20 256,54 1,65 20
E2 207 25,8 0,53 3,16 256,54 1,60 20
E3 326 21,8 0,71 4,59 229,06 1,54 20

e Se registré el peso inicial de los catodos y anodos en una balanza analitica
con sensibilidad de cuatro cifras decimales.

e Se colocd 250 mL de la solucién de 1 g Pt/l en la celda y se conectaron el
catodo y los anodos como se muestra en la Figura 2.4.

e Se encendi6 la fuente de poder y se regulé de modo que el amperaje sea el
deseado para mantener la densidad de corriente requerida

e Se registro cada 5 minutos, el amperaje, el voltaje, el pH y la temperatura.

e Para poder determinar la eficiencia de corriente se pesé cada 10 minutos el
catodo y se registré la variacién de peso.

e Se tomo una alicuota de 5 mL cada 5 minutos durante 1 hora.

e Las alicuotas se analizaron mediante Absorcion Atomica para determinar
disminucién de la cantidad de platino y con ello determinar el porcentaje de

recuperacion.
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Anodos de grafito Catodo de acero
<~ inoxidable

Solucién de
cloroplatinato de

amonio - Pg Pt
NH4 PtCle NH4 PtCle

Figura 2.4. Esquema para la conexion de la celda electrolitica

2.4 DEFINICION DEL DIAGRAMA DE FLUJO Y
DIMENSIONAMIENTO DE LOS EQUIPOS PARA LA PLANTA
DE RECUPERACION DE PLATINO DE CAPACIDAD UNA
TONELADA MENSUAL

De acuerdo a la informacién proporcionada por la refineria de Esmeraldas, se
tiene alrededor de 55 toneladas de catalizador de la unidad de CCR que ha sido
desechado ya sea por desactivacion o por nuevos requerimientos en la calidad de
las gasolinas de alto octanaje. Se prevé que catalizador serd reemplazado en al
menos 5 afios por lo que se ha planteado procesar una tonelada mensual del

catalizador.

Para la definicion del diagrama de flujo se compararon entre los resultados, a
nivel laboratorio, de recuperacion de platino mediante pruebas pirometallrgicas e
hidrometallrgicas y se selecciond la via en la cual se obtuvo las mas altas
recuperaciones de platino.

Luego de haber definido el diagrama de flujo de la planta, las operaciones
unitarias adecuadas y los equipos principales y auxiliares, se procedi6 a realizar el
balance de masa y energia. A continuacion se dimensionaron los equipos
tomando en cuenta las condiciones de operacién obtenidas ya sea por las

pruebas en el laboratorio o por bibliografia. Ademas se determing el tiempo de
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operacion de cada equipo tomando en cuenta tiempos de carga y descarga,

lavado, reaccion, etc.

2.5 EVALUACION DE LA FACTIBILIDAD  TECNICO-
ECONOMICA PARA LA RECUPERACION DEL PLATINO A
PARTIR DEL CATALIZADOR USADO

Con base en el diagrama de flujo, el balance de masa y energia y el disefio de los
equipos principales de la planta, se elabor6 una evaluacion de la factibilidad
técnico-econémica con los parametros que se muestran en la Figura 2.5. Se
calculo el costo de kilogramo de catalizador procesado y se elabor6 un flujo de
caja para 5 afios que durard el proyecto y se calcularon el Valor Actual Neto
(VAN) y la Tasa Interna de Retorno (TIR).

Mano de obra

S [ Depreciacién de equipos J
+ Costos fijos Mantenimiento de equiose
instalaciones

Reparacion de
magquinarias

Costos de
operacion |

9

\ Costos ' Materia prima e
| variables [ insumos

Factibilidad

econdémica ( J |
Magquinaria y

equipo
_Tota|.d,ﬁ { Obra civil ‘
inversion | _

Capital de

| operacion

—

Figura 2.5. Montos considerados para la evaluacion econémica de la planta de
recuperacion de platino
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

En esta seccidn se presentan los resultados obtenidos de los ensayos realizados
a nivel laboratorio, tanto por via pirometallrgica como hidrometallrgica para
obtener platino a partir del catalizador usado de la unidad CCR. A demas se
detalla el diagrama de flujo propuesto con base en a los mejores resultados de
recuperacion de platino, los cuales se obtuvieron por via hidrometallrgica.
Adicionalmente se realiza el analisis para determinar la factibilidad econémica de
la implementacion de una planta para recuperacion de platino a partir del
catalizador usado de la unidad CCR de la refineria mediante un andlisis del TIR y
el VAN.

3.1 RESULTADOS DE LA CARACTERIZACION FISICA-QUIMICA
Y MINERALOGICA DEL CATALIZADOR USADO DE LA
UNIDAD DE CONTINUOUS CATALYTIC REFORMING (CCR)

El catalizador de la unidad de CCR fue reemplazado por uno nuevo debido a un
requerimiento nacional de mejor calidad en las gasolinas de alto octanaje. La
presentacion del catalizador utilizado en la unidad de CCR es en pellets, como se

muestra en la Figura 3.1.

Figura 3.1. Fotografia del catalizador de la unidad de CCR gastado en forma de pellets
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3.1.1 RESULTADOS DE LA CARATERIZACION FISICA DEL CATALIZADOR
DE PLATINO

Para la caracterizacion fisica se determind primeramente el tamafo de pellet del
catalizador usado de la unidad de Reformado Catalitico Continuo (CCR)
realizando varias mediciones y cuyos resultados se presentan a continuacion en
la Tabla 3.1.

Tabla 3.1. Resultados de mediciones de tamafio de los pellets del catalizador de CCR

Tamafio (mm)
Promedio 1,90
Desviacién estandar 0,09

El promedio de la Tabla 3.1 es ligeramente mayor al especificado en el catalogo lo
gue puede deberse a la formacion de una pequefia capa de coque que se formod
alrededor de cada pellet por su uso, la desviaciébn estdndar muestra que el

tamafo del pellet es uniforme.

3.1.1.1 Resultados de la determinacion de la densidad real y densidad aparente del
catalizador gastado

Los resultados de densidad real y aparente que se determinaron

experimentalmente siguiendo el procedimiento descrito en el Anexo | y sus

resultados se presentan en la Tabla 3.2.

Tabla 3.2. Resultados de la densidad real y aparente del catalizador de la CCR

Propiedad Resultado
Densidad real (g/cm?®) 1,01
Densidad aparente (g/cm?) 0,70

Se debe tomar en cuenta que la densidad real es un parametro que no toma en

cuenta los espacios que pueden formar entre si los pellet de catalizador por lo que
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tiene un valor mayor, sin embargo la densidad aparente es mas importante puesto

qgue permite calcular el volumen que el catalizador ocupa en cada reactor.

Si comparamos el valor de densidad aparente de la Tabla 3.2 con el valor de
catalogo podemos observar que la densidad calculada esta en el margen superior
de variabilidad (0,65+0,05), lo que puede ser debido a que el catalizador
analizado no es nuevo y debido a su uso se produjo coquizacion del catalizador lo

gue aumento ligeramente su masa respecto a la inicial.

En este caso la densidad aparente es menor a la densidad real debido a que el
material es poroso. Ademas la densidad aparente es una funcion de las
caracteristicas geométricas del material y de su distribucion de tamafio, por lo que
en este caso en el que los pellets son esferas perfectas su densidad aparente
esta entre los valores de 0,6 y 0,7 segun Ferrer y Amigo (2003), (p. 344).

3.1.1.2 Resultados de la determinacion del area superficial, tamafio de poro, la
porosidad y la distribucion del tamafio de poro

Un resumen de los resultados obtenidos de los analisis realizados mediante el

equipo de isotermas de adsorcion BET para las muestras A, B y C se muestra en

la Tabla 3.3 y los informes detallados se muestra en el Anexo IV

Tabla 3.3. Resultados obtenidos mediante el equipo BET

o Area superficial | Volumen de | Tamafio de
Muestra | Caracteristica
(m?/g) poro (cc/g) poro (A)

A Usado 150 0,0031 18,14

Tratamiento
B 103 0,0013 19,18
térmico a 650 °C

C Lixiviado 172 0,0062 17,96

En la Tabla 3.3 se hace evidente un aumento del area superficial en el catalizador

lixiviado respecto al usado, debido a que la reaccion de lixiviacion es un proceso
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superficial, causando ademas de la disolucion del platino, la disolucion de la
matriz de alimina, estos resultados se corroboran con el trabajo de Santos
(2010).

Los resultados de area superficial del catalizador con tratamiento térmico a 650 °C
son bajos respecto a tanto los resultados de catalizador usado y como lixiviado. Si
bien es cierto se esperaban valores superiores debido a que el tratamiento
térmico elimina el coque depositado en el catalizador este fendmeno se puede
deberse a que durante el tratamiento térmico el catalizador esta sometido a altas
temperaturas que pueden producir sinterizacion y disminuir la cantidad de poros

disminuyendo su area superficial.
El catalizador usado de CCR tiene un grado de coquizacion que disminuye el

valor del &rea superficial por lo que se prevé que el catalizador nuevo debe tener

un valor mayor a 150 m?/g.

3.1.2 RESULTADOS DE LA CARACTERIZACION QUIMICA DEL

CATALIZADOR USADO EN LA UNIDAD DE CCR

3.1.2.1 Resultados de la determinacién de la cantidad de volatiles

La cantidad de volétiles fue determinada mediante el proceso de la

seccion 2.1.2.1 y los resultados son los que se observan en la Tabla 3.4.

Tabla 3.4. Resultados de los ensayos de determinacion de la cantidad de volatiles

Muestra # % de Volatiles
1 2,30
2 2,30
3 2,32
Promedio 2,31
Des. estandar 0,01
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Los volatiles engloban todos los compuestos que a la temperatura del ensayo se
volatilizan, en este caso es el agua (humedad), hidrocarburos y coque. La
presencia de volatiles en el catalizador indica que contiene coque que no se
elimind previd a su disposicion final como desecho. El porcentaje relativamente
bajo es indicativo de que el catalizador fue regenerado continuamente, como se
explicé en la seccion 1.1.8.1 que describe el proceso de reformado catalitico
continuo donde el catalizador entra continuamente al regenerador donde se
eliminan contaminantes que entorpecen la reaccion de reformado, entre ellos el

coque y luego es devuelto a los reactores.

3.1.2.2 Resultados de la determinacion de la composicién quimica por microscopia

electrénica

Para la determinacion de la composicion quimica elemental semi-cuantitativa por
microscopia electronica de barrido se analizaron dos muestras. La primera fue
una muestra de catalizador pulverizado (C1), mientras que la segunda fue una
muestra de catalizador pulverizado sometida a un tratamiento térmico a 650 °C
durante 2 horas (C2).

Los resultados se presentan a continuacién en la Tabla 3.5. Se debe tomar en
cuenta que el equipo de analisis MEB tiene un limite de deteccién del 1 %. Los
espectros obtenidos de cada ensayo se presentan en el Anexo V.

Tabla 3.5. Resultados del analisis quimico elemental semi-cuantitativo del catalizador
usado de la unidad de CCR mediante MEB de las muestras C1y C2

Elemento | % en peso (C1) | % en peso (C2)
Oxigeno 45,73 45,48
Aluminio 36,91 43,18
Carbon 12,59 -
Hierro 4,77 10,34
Platino * - 0,40

*El porcentaje de platino es inferior al limite de deteccion del MEB
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Analizando los resultados de la Tabla 3.5 se observa que ambas muestras tienen
oxigeno y aluminio los cuales forman la alimina (Al203) que es el soporte del

catalizador segun catalogo.

La muestra C1 presenta un 12,59 % de carbon, lo cual es indicativo de presencia
de coque o residuos de hidrocarburos que estuvieron en contacto con el
catalizador, ademas se observa un 4,77 % de hierro, sin embargo no se pudo

detectar directamente platino.

La muestra C2 no presenta un porcentaje de carbon, lo cual es razonable ya que
recibio tratamiento térmico a 650 °C durante 2 horas, temperatura a la cual los

residuos de carbono fueron eliminados.

Esta muestra también presenta un porcentaje de 10,34 %, el hierro el cual puede
estar presente debido a que el catalizador fue utilizado en los reactores de la
Unidad de CCR que pudieron haber contaminado al catalizador por desgaste o
fricciobn, ademés el catalizador usado estuvo almacenado un largo periodo en

contenedores de acero.

En esta muestra el detector si pudo registrar un valor de porcentaje de platino que
fue del 0,4 %, no obstante este valor esta por debajo del limite de deteccion del

equipo, lo que indica que puede tener un error considerable.

3.1.2.3 Resultados de la determinacion de la composicion quimica por disgregacion

en microondas y lectura en el Equipo de Absorcion Atémica

Para la determinacién de los elementos de interés como el platino y el estafio, que
se encuentran en concentraciones menores al 1 %w/w, se realizd una
disgregacion del catalizador pulverizado con tratamiento térmico de acuerdo al
procedimiento descrito en la seccion 2.1.2.3, se analizaron 5 muestras en

paralelo, se promediaron y se determiné el valor de la desviacion estandar.
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Los resultados que se presentan en la Tabla 3.6 indican que el catalizador
contiene 0,29 % w/w de platino es decir 2,9 g de platino por cada kg de

catalizador y 0,15 % w/w de estafio es decir 1,5 g de estafio por kg de catalizador.

Tabla 3.6. Resultados de los ensayos de disgregacion acida en microondas del catalizador

de CCR
Platino Estafo
g/kg % w/w en g/kg % w/w en
catalizador | catalizador | catalizador | catalizador
Promedio 2,93 0,29 1,45 0,15
Desylauon 0,22 0,06
estandar

El contenido de platino en el catalizador de la CCR es considerable y apreciable
como para decidir realizar una recuperacion de este metal. Comparando el

contenido de platino con el de menas primarias, este es alto.

El contenido de platino en el catalizador de la CCR es incluso mayor que en los
convertidores cataliticos utilizados en los autos, segun el valor reportado en el
trabajo de Pilco (2009), de 0,8 g de platino por kg de convertidor (p. 63)

La desviacion estandar en este caso tiene un valor pequefio que indica que hay
poca variabilidad entre los resultados y que los ensayos son reproducibles. Los

resultados de cada andlisis se muestran en el Anexo II.

Debido a que la cantidad de muestra para realizar el ensayo es de 0,1 g, se
predice que el resultado tiene un error apreciable ya que la cantidad de muestra
no es representativa, por lo que se debe realizar ensayo al fuego de la muestra de

catalizador para corroborar y asegurar el resultado.

3.1.2.4 Resultados de la determinacion de la cantidad de platino por ensayo al fuego

Debido a que en los ensayos de disgregacion por microondas y lectura en AA no

se toman una muestra representativa, se realizé ensayos al fuego para corroborar
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los resultados de contenido de platino reportados por disgregacion acida en

microondas siguiendo el procedimiento de la seccion 2.1.2.4.

La Tabla 3.7, muestra los resultados del contenido de platino obtenido mediante
ensayo al fuego, es importante destacar que por medio de este método sélo se
pudo determinar el contenido de platino y no de estafio ya que la lectura en
absorcion atomica de la disgregacion del doré no arrojo valores mayores al

0,1 mg/L, se podria decir que el estafio fue retenido en la fase escoria.

En el Anexo Il se detalla los resultados obtenidos por este método.

Tabla 3.7. Resultados del contenido de platino por ensayo al fuego

Platino

o/kg catalizador | % w/w en catalizador

Promedio 3,04 0,30
Desviacion
estandar

0,10

El contenido de platino presentado en la Tabla 3.7 es ligeramente mayor que el
obtenido por disgregacion &acida en microondas. Debido a que se tomé6 una
muestra mas representativa en el proceso de determinacion de platino por ensayo
al fuego y que los resultados muestran una menor desviacion estandar, se decidio

trabajar con éste valor para los posteriores célculos de recuperacion de platino.

3.1.3 RESULTADOS DE LA CARACTERIZACION MINEROLOGICA DEL
CATALIZADOR GASTADO

La caracterizacion mineraldgica tiene por objeto determinar que compuestos
conforman el catalizador de la unidad de CCR, para lo cual se procedié como se

detalla en la seccidon 2.1.3 y se obtuvo el difractograma de la Figura 3.2.
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Figura 3.2. Difractograma del catalizador de la unidad de CCR obtenido a partir de un
difractometro de rayos D8 X Advance, Bruker

A partir del difractograma y del programa de reconocimiento (EVA) del equipo se
realiz6 el analisis cualitativo de la muestra, el cual determiné la presencia de
alimina (Al203), sin embargo la cantidad de amorfos encontrada es alta lo que no
permite una completa caracterizacion del catalizador mediante la técnica de

difracciéon de rayos X.

No obstante, se realizd un analisis comparativo entre el difractograma obtenido en
este trabajo y el obtenido en el trabajo de Santos (2010), donde también se

recupera platino a partir de un catalizador a base de alimina (p. 491).

En la Figura 3.3 se muestran comparativamente ambos difractogramas y se
observa que tienen los mismos picos caracteristicos en 38°, 46° y 67°, por lo que
se puede decir que con base en el difractograma del trabajo de Santos (2010), el

catalizador de este caso de estudio puede ser una y- alimina (p. 491).
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Figura 3.3. A) Difractograma del catalizador de alimina pre-oxidado del trabajo de Santos
(2010). B) Difractograma del catalizador obtenido en este trabajo

3.2 RESULTADOS DE LA EVALUACION MEDIANTE PRUEBAS
PIROMETALURGICAS DE LA RECUPERACION DE PLATINO
DEL CATALIZADOR UTILIZADO EN LA UNIDAD DE CCR

A continuacion se presentan los resultados de recuperacion de platino obtenidos a

nivel de laboratorio de los ensayos realizados por via pirometallrgica.

3.2.1 RESULTADOS DE LOS ENSAYOS PARA LA EVALUACION DE LA
APLICACION DE UN TRATAMIENTO TERMICO AL CATALIZADOR
PREVIO A LA FUSION

Estas pruebas se inician partiendo de una carga fundente basada en los
resultados obtenidos en la tesis de Pilco (2009). Se procesaron dos muestras, una
con tratamiento térmico y la otra sin él. En la Figura 3.4 se observa una fotografia
comparativa de las dos muestras donde se puede distinguir un cambio de

coloracién de gris a crema luego del tratamiento térmico, esto se debe a que el
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catalizador presenta originalmente un grado de coquizacibn y muestra una
coloracion negruzca y durante el tratamiento térmico a 650 °C se logra eliminar la

materia organica, volatiles y coque que le daban este matiz.

Figura 3.4. Fotografia comparativa del catalizador pulverizado (a) sin tratamiento térmico (b) con
tratamiento térmico

Siguiendo el procedimiento de la seccion 2.2.1 con la carga fundente
especificadas se obtuvieron los resultados de las muestras M1 y M2, presentados

en la Tabla 3.8.

Tabla 3.8. Resultados del porcentaje de recuperacion de platino de las muestras M1y M2

N° de Catalizador (g) Carga fundente (g) Recuperacion
ensayo | Sin TT | ConTT | Bérax | PbO | C | CaCOs | Na:COs | KNO3 de Pt (%)
M1 30 75 70 3 15 50 5 60,9
M2 30 75 70 3 15 50 5 66,8

TT: Tratamiento térmico

De la fusion se obtuvo dos fases, la fase escoria y la fase metdlica, de facil
separacion. La escoria fue de color verde oscuro, la cual se separ6 facilmente de
la fase metdlica y presentd caracteristicas altamente vidriosas, las cuales indican
que las reacciones entre los escorificantes de la carga fundente y la aliumina

fueron completas.

A partir de los resultados de la Tabla 3.8 se obtuvo la Figura 3.5 donde se

observa comparativamente el porcentaje de recuperacion de platino de las
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muestras M1 y M2. La muestra M1 tiene menor porcentaje de recuperacion que
M2, con lo que se puede decir que trabajar con material con tratamiento térmico
previé ayuda al proceso de fundicion y copelacion, probablemente esto se deba a
que en el tratamiento térmico se eliminan algunos compuestos que interfieren o
perturban las reacciones de fundicion.

80

70
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20

Recuperacion de Pt (%)
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B Sin tratamiento térmico

B Con tratamiento térmico

Figura 3.5. Porcentaje de recuperacion de platino entre de los ensayos M1y M2

Por otro lado, en la Tabla 3.9 se puede observar que las fases metélica (régulos)
de los ensayos M1 y M2 pesaron 45,78 y 51,45 g, sin embargo segun la reaccion
quimica de reduccion del litargirio, de la ecuacién 1.5, con 70 g de PbO se debié
recuperar alrededor de 65 g de plomo, lo que indica que se pierde el 30 % y 20 %

respectivamente en la escoria o por evaporacion.

Tabla 3.9. Pesos de regulo y doré de los ensayos M1y M2

N° de Peso regulo | Peso doré

ensayo (9) (9)
M1 45,78 0,10573
M2 51,45 0,11344

El doré del ensayo M1 fue analizado por microscopia electrénica de barrido y se

determind su composicién quimica, la cual se muestra en la Tabla 3.10.
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Tabla 3.10. Porcentaje en peso de los elementos encontrados en el doré analizado en MEB

Elemento % en peso
Platino 32,34
Plomo 61,19

Oxigeno 6,47
Total 100,00

De los resultados de la Tabla 3.10 se observa que el porcentaje de plomo en el
doré es alta, pese al tiempo y temperatura de copelacion a los cuales fue
sometido. Esto es corroborado por Cutler y Dietrich (1940) quienes sostienen que
durante el proceso de copelacion solo se logra eliminar del 40 al 60 % de plomo
antes de que la aleacién plomo-platino se solidifique debido al alto punto de fusion

del platino.

El alto porcentaje de plomo es perjudicial debido a que este elemento es
considerado un contaminante y disminuye la pureza del platino final lo cual es
penado al comercializarlo como metal precioso. Por lo que Cutler (1940), sugiere
realizar un post-tratamiento del doré, luego del copelado, que consiste en
someterlo a mas de 1300 °C para eliminar el plomo, debido a que en el laboratorio
no se tiene hornos con esta capacidad de calentamiento no se pudo corroborar
esta sugerencia. Sin embargo, el mismo autor sugiere que se puede agregar plata
a la carga fundente para disminuir la cantidad de plomo en el doré, lo cual se
comprobara al realizar los ensayos de evaluacion de plata como colector (p. 207).

En la Figura 3.6 se observa el doré de platino visto en MEB. De acuerdo a
Bugbee (1940), la presencia de platino en el doré le da un aspecto irregular
aspero y rugoso, sin ninguna evidencia de un crecimiento cristalino, con formacion
de relieves y crecimiento de dendritas y de un color plateado, no es liso o regular
como son los dorés de oro y plata y para obtener un aspecto cristalino se le debe
dar un pos tratamiento a temperaturas altas. Estas caracteristicas son claramente

expuestas en esta fotografia, corroborando lo que afirma Bugbee (p. 234).



72

[SEM HV: 30.00 kV WD:49.49 mm
lew field: 2,89 mm Del: SE

Figura 3.6. Fotografia en MEB del doré del ensayo M1

3.2.2 RESULTADOS DE LOS ENSAYOS PARA LA EVALUACION DE LA
VARIACION DE LA CANTIDAD DE BORAX Y OXIDO DE PLOMO EN
LA CARGA FUNDENTE

Utilizando las cargas fundentes y realizando el procedimiento sefalado en la
metodologia experimental se obtuvieron los resultados que se presentan en la
Tabla 3.11

Tabla 3.11. Resultados de porcentaje de recuperacion de platino de los ensayos para
determinar la influencia de la cantidad de borax y éxido de plomo

N° de | Catalizador Carga fundente (g) Recuperacion
ensayo TT (9) Bérax | PbO | C | CaCOs | Na,COs3 | KNO3 de Pt (%)
M3 30 65 50 2 15 50 5 74,8
M4 30 65 70 3 15 50 5 78,1
M5 30 75 70 3 15 50 5 78,6
M6 30 75 80 3 15 50 5 77,4

TT: Tratamiento térmico

Durante la experimentacién se observé que a medida que la cantidad de bérax
aumenta, la fluidez de la mezcla también crece, esto se debe a que el bérax
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ademas de ser escorificante, cumple la funcion de bajar el punto de fusion de la
alimina permitiendo que se funda y adquiera fluidez al colarse. Por otro lado el
porcentaje de recuperacion de platino aumenta como se observa al comparar las

muestras M4 y M5.

Ademas se observl que una buena fluidez de la carga fundente al momento de
colarla puede aumentar la recuperacion de platino debido a que el soporte del
catalizador, que es la alumina, ésta totalmente liquida en la carga fundente, lo
cual permite que el platino sea colectado por el litargirio con mayor facilidad
(Roman, 1992, p. 113).

Por otro lado, la cantidad de oOxido de plomo (PbO) es importante en la
recuperacion de platino, ya que sin él no se forma la fase metalica, sin embargo,
al comparar los ensayos M5 y M6 se puede observar que un exceso de plomo es

perjudicial para la recuperacion de platino del catalizador a base de alumina.

Gracias a los resultados de los ensayos analizados en la seccion 3.2.1 y de esta
seccion se pudo determinar que existen dos factores claves y de gran influencia

en el proceso de fusion, estos son la fluidez y la viscosidad de la mezcla fundente.

La fluidez y la viscosidad estan determinadas principalmente por la cantidad de
bérax en la carga fundente, que es un componente reductor del punto de fusion
de la mezcla. Por otro lado el porcentaje de recuperacion de platino esta

determinada por la fluidez como por la cantidad de litargirio en la carga fundente.

323 RESULTADOS DE LOS ENSAYOS PARA LA EVALUACION DE LA
INFLUENCIA DE LA ADICION DE SALES DE CLORO EN LA CARGA
FUNDENTE

Considerando mejorar la fluidez de la mezcla, se busco otros agentes reductores
del punto de fusién y se decidi6 usar las sales de cloro por su bajo punto

eutéctico, su bajo costo y facil acceso.
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Para determinar la influencia de la adicion de sales de cloro a la carga fundente
se procedi6é como se describe en la seccion 2.2.3 y los resultados se presentan en
la Tabla 3.12.

Tabla 3.12. Resultados del porcentaje de recuperacion de platino de los ensayos para
determinar la influencia de las sales de cloro en la carga fundente

Catalizador (g) Carga fundente (g) Rec. de
Ensayo . ] o
SinTT | ConTT | Bérax | PbO | C| CaCOs | Na:COs | KNOs | KCI | NaCl | Pt(%)
M7 30 65 50 2 15 50 5 5 5 64,8
M8 30 65 50 2 15 50 5 5 5 82,7

TT: Tratamiento térmico

De la Tabla 3.12 se observa que evidentemente el tratamiento térmico mejora la

recuperacion de platino incluso utilizando sales en la carga fundente.

Durante la experimentacion, se observo que al momento de colar las muestras la
fluidez aument6 considerablemente respecto a los ensayos realizados sin sales
de cloro en la carga fundente. Esto nos indica que posiblemente se redujo el

punto de fusion de la mezcla disminuyendo la viscosidad y aumentando su fluidez.

En la Figura 3.7, se hace una comparacion puntual del ensayo M3 y M8, sin y con
sales de cloro respectivamente, manteniendo los demas componentes de la carga
fundente iguales. La recuperaciéon de platino mejora considerablemente, tomando
en cuenta que en el ensayo sin sales la recuperacion es del 74,8 %, mientras la
del ensayo con sales es de 82,7 %, lo que muestra un aumento considerable del

7,9 % en la recuperacion de platino.

Una buena fluidez y baja viscosidad en la mezcla pueden ser indicativos de que
toda la carga fundente se encuentra totalmente liquida durante la fusién, lo que
permite que las particulas del metal que se encuentran dispersas en las fases
sean facilmente colectadas por el plomo. Si la mezcla no se encuentra fluida se
dificulta agrupar las particulas disminuyendo las recuperaciones. Ademas,
promueve una buena separacion entre las fases escoria y metalica (Roman, 1992,
p. 115).
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Figura 3.7. Porcentaje de recuperacion de platino de los ensayo M3 sin sales de cloro y
M8 con sales de cloro

3.24 RESULTADOS DE LOS ENSAYOS PARA LA EVALUACION DE LA
INFLUENCIA DE ELIMINAR EL NITRATO DE POTASIO Y EL
CARBONATO DE CALCIO DE LA CARGA FUNDENTE.

Para determinar la influencia de eliminar el nitrato de potasio y carbonato de

calcio de la carga fundente se procedié como se indica en la seccién 2.2.4 y los

resultados se muestran en la Tabla 3.13.

Tabla 3.13. Resultados del porcentaje de recuperacién de platino de los ensayos para
determinar la influencia de eliminar el nitrato de potasio de la caga fundente

Catalizador (g)

Carga fundente (g)

Rec. de Pt
Ensayo . ) o
SinTT | ConTT | Bérax | PbO CaCOs | Na:COs | KNOs | KCI | NacCl (%)
M9 30 65 50 0 50 0 5 5 75,3
M10 30 65 50 0 50 0 5 5 86,7

TT: Tratamiento térmico

En la Tabla 3.13 se observa que se mantiene la tendencia de que el tratamiento

térmico previo mejora el porcentaje de recuperacion de platino. Adicionalmente se

observa que al eliminar el KNO3 y CaCOs de la carga fundente el porcentaje de
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recuperacion de platino aumenta ligeramente respecto a los ensayos M7 y M8 los
cuales si tienen estos compuestos. Este fendmeno puede deberse a que cuando
ya se tiene alumina (Al203) en la carga fundente, el KNOs y CaCOs no son
necesarios para la formacion de la escoria debido a que la alimina es ya un 6xido
metélico. O probablemente, no aportan considerable mejora en la fluidez o baja
en la viscosidad de la carga fundente.

Durante la experimentacion se observo que la fluidez de estos ensayos es buena
y no se tuvo problema al momento de colarlas a la lingotera, ademas se observa
que la separacion entre la fase escoria y metalica es facil, debido a que la escoria

presenta caracteristicas quebradizas y vitreas.

325 RESULTADOS DE LOS ENSAYOS PARA LA EVALUACION DE LA
INFLUENCIA DE LA DISMINUCION DE BORAX Y EL AUMENTO DE
SALES DE CLORO EN LA CARGA FUNDENTE

Para determinar la influencia de la disminucion de bérax y el aumento de sales en
la carga fundente se procedié como se indica en la seccion 2.2.5 y los resultados

se muestran en la Tabla 3.14.

Tabla 3.14. Resultados de porcentaje de recuperacion de platino de los ensayos para la
determinacion de la influencia de la disminucidn de bdrax y el aumento de sales

Catalizador (g) Carga fundente (g) .,
Ensayo | Sin Con , Recueraé:lon

T Tt |Borax | PbO | C | Na;COs | KCI | NaCl | de Pt (%)
M11 30 55 50 2 50 5 5 83,8
M12 30 55 50 2 50 5 5 84,8
M13 30 55 50 2 50 10 10 77,8
M14 30 55 50 2 50 10 10 81,2

TT: Tratamiento térmico

Al comparar los ensayos M12 y M14, los cuales se realizaron con 5y 10 g de
sales de cloro respectivamente, se observa que el aumento exagerado de sales

es perjudicial para la recuperacion de platino, esto puede deberse a que durante
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el proceso de fusién se observo que se forma una capa mucho mas fluida sobre
toda la mezcla.

Esta capa es posiblemente las sales de cloro que por su bajo punto de fusion se
fundieron mas rapidamente y por su baja densidad ascendieron sin homogeneizar
toda la mezcla, causando que el resto de la carga no disminuya su viscosidad y
fluidez lo que es necesario para que el platino sea colectado por el plomo.
Ademas se observa que la mejor recuperacion de platino es 86,7 % del ensayo
M10 desarrollado con tratamiento térmico previo del catalizador y cuya carga
fundente se detalla en la Tabla 3.13.

La Figura 3.8 muestra comparativamente los resultados de recuperacién de

platino de los ensayos realizados con sales de cloro.
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Figura 3.8. Resultados de recuperacién de platino de los ensayos con sales de cloro en la
carga fundente
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De la Figura 3.8 se puede decir que comparando los ensayos con las mismas
cargas fundentes, la recuperacion de platino es mayor para aquellos en los que se
realizd un tratamiento térmico previo a la fusion del catalizador. Esto corrobora los

resultados de la seccion 3.2.1.

En la Figura 3.9 se muestran las recuperaciones de platino de todos los ensayos
realizados con catalizador con tratamiento térmico previo del catalizador, los
cuales presentaron mejores recuperaciones que los que no tuvieron catalizador

con este tratamiento, en todos los casos.

Ademas, se diferencia la recuperacion de platino entre los ensayos sin sales de
cloro y los ensayos con sales en la carga fundente. Claramente se puede notar

gue las recuperaciones son mayores para los ensayos con sales.

100
90
80
& 70
o
£
& 60 -
(=}
3
S 50 -
2
o
S 40 -
]
<%
=]
o 30 -
o
20 A
10 -
0 -
Ensayos sin Ensayos con
sales de cloro - sales de cloro

Figura 3.9. Resultados de recuperacién de platino de los ensayos realizados sin y con sales
de cloro en la carga fundente
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Estos resultados son la base para los siguientes ensayos ya que las cargas
fundentes para evaluar la plata y el plomo como colectores de platino estan

basadas en el ensayo M10, que presentd la mejor recuperacion de platino.

326 RESULTADOS DE LOS ENSAYOS PARA LA EVALUACION DE LA
PLATA METALICA COMO COLECTOR DE PLATINO EN LA CARGA
FUNDENTE

Dentro de los colectores de metales se encuentran la plata, que fue considerada
en esta investigacion debido a que en el analisis quimico en el MEB del ensayo
M1 se observo una gran cantidad de plomo que no se llegé a copelar y de Cutler y
Dietrich (1940), se sabe que las altas temperaturas de fusién de las aleaciones
con platino causan la solidificacion del botén cuando aun se tiene entre en 40 y el
60 % de plomo, por lo que se recomienda afiadir una cantidad de plata para

disminuir la temperatura del ensayo (p. 207).

En la Tabla 3.15, se muestra los resultados del porcentaje de recuperacion de
platino de los ensayos con plata en la carga fundente. Los ensayos se iniciaron
colocando 0,05 g de plata, que es aproximadamente la mitad del peso de un doré
de platino sin plata y se agreg6 este metal gradualmente para evaluar la influencia

de su aumento paulatino de en la carga fundente.

Tabla 3.15. Resultados de porcentaje de recuperacion de platino de los ensayos para la
evaluacion de la plata como colector

N° de | Catalizador Carga fundente (g) Recuperacion

ensayo | conTT(9) | Bgrax | PbO | C | Na.,CO; | KCI | NaCl | Ag | dePt(%)
M15 30 65 | 50 | 2 50 5 | 5 |005 72,6
M16 30 65 | 50 | 2 50 5 | 5 0,10 73,1
M17 30 65 | 50 | 2 50 5 | 5 0,20 67,3

TT: Tratamiento térmico
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Si se compara estos porcentajes de recuperacién de platino con los de los
ensayos sin plata se observa recuperaciones mas bajas, por lo que se puede

decir que la plata no tiene gran afinidad para recuperar platino y puede bajar su
recuperacion.

En la Figura 3.10, se observa el porcentaje de recuperacion de platino en funcién
de la cantidad de plata metalica en la carga fundente.
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Figura 3.10. Porcentaje de recuperacion de platino en funcion de la cantidad de plata
metalica en la carga fundente

La grafica muestra una tendencia decreciente del porcentaje de recuperacion a
medida que se aumenta la cantidad de plata. Esto puede deberse a que este
metal no esta cumpliendo la funcidn de colector y mas bien esta compitiendo con
el platino para ser colectado por el plomo. Es probable que el plomo esté

colectando en primer lugar a la plata, ya que son muy afines y se sature antes de
colectar todo el platino.
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A pesar de las recuperaciones bajas de platino al utilizar plata en la carga
fundente, uno de los fendbmenos que se queria corroborar es la disminucion de la
cantidad de plomo en el doré de platino al utilizar plata en la carga fundente. Para
lo cual se realizé un analisis quimico semi-cuantitativo global del doré del ensayo

M17 mediante MEB, cuyos resultados se presentan en la Tabla 3.16.

Tabla 3.16. Resultados de analisis quimico elemental semi-cuantitativo del doré de platino
de los ensayos M1y M17 en MEB

Elemento M1 M17
% wiw % wiw

Plata - 50,54

Platino 32,34 25,05

Plomo 61,19 24,41

En la Tabla 3.16 se observa comparativamente los resultados del analisis quimico
semi cuantitativo del ensayo M1 y M17, donde efectivamente al introducir en la
carga fundente una cantidad de plata metalica, la cantidad de plomo en el doré
disminuye, debido a que el punto de fusién de la plata es mas bajo (960 °C), esta
ayuda a que el plomo sea sorbido por la copela antes de solidificarse creando la

aleacién plomo—platino- plata, con menor contenido de plomo en ella.

En el ensayo M1 la cantidad de plomo es el doble que la de platino, mientras que
en el ensayo M17 la cantidad de plomo es aproximadamente igual a la cantidad
de platino.

En la Figura 3.11 se puede comparar las fotografias tomadas por en MEB tanto
del ensayo M1 sin plata como del ensayo M22 con plata, se observa que sus
morfologias difieren entre si, haciéndose evidente en (B) un contorno de
caracteristicas porosas y deforme, probablemente debido al contenido de plata,

mientras que en (A) se tiene un contorno mas regular.



82
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Figura 3.11. (A) Fotografia del doré de platino sin plata del ensayo M1 y (B) Fotografia
del dore de platino con plata del ensayo M17 realizadas en MEB

3.2.7 RESULTADOS DE LOS ENSAYOS PARA LA EVALUACION DE PLOMO
COMO COLECTOR DE PLATINO EN LA CARGA FUNDENTE

Para la evaluacién del plomo como metal colector de platino se procedié como se
indica en la seccién 2.2.7 y los resultados se muestran en la Tabla 3.17.

Tabla 3.17. Resultados del porcentaje de recuperacién de platino de los ensayos para
evaluacion de plomo como colector

N° de | Catalizador Carga fundente (g) Recuperacion

ensayo | conTT (g) | Borax PbO C | Na2COs KCI NaCl de Pt (%0)
M18 30 65 30 1 50 5 5 82,5
M19 30 65 40 2 50 5 5 83,8
M14 30 65 50 2 50 5 5 86,7
M20 30 65 70 3 50 5 5 86,9

TT: Tratamiento térmico

A partir de los resultados de la Tabla 3.17 se elaboré la grafica de la Figura 3.12,
donde se observa una tendencia ligeramente creciente en la recuperacion de
platino a medida que la cantidad de 6xido de plomo aumenta, sin embargo la
diferencia de recuperacion entre los ensayos M14 y M20, es 0,2 % entre si, un
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aumento de recuperacion que no respalda el aumento en el 6xido de plomo en la
carga fundente.
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Figura 3.12. Grafica de porcentaje de recuperacion de platino en funcion de la cantidad de
Oxido de plomo en la carga fundente

3.28 RESULTADO DE LOS ENSAYOS PARA LA EVALUACION DEL COBRE

COMO COLECTOR DE PLATINO EN LA CARGA FUNDENTE

Para la evaluacion del cobre como colector de platino se procedié como se detalla

en la seccién 2.2.8 y los resultados de recuperacion de platino se presentan en la
Tabla 3.18.

Tabla 3.18. Resultados del porcentaje de recuperacién de platino para la evaluacién del
cobre como metal colector de platino

N° de | Catalizador Carga fundente (9) Recuperacion

ensayo | conTT(9) | cyoH), | Si0, | Na:COs | CaCOs | C Borax | dePt(%0
M21 5 5 35 60 10 3 20 43,3
M22 5 10 35 60 10 3 20 66,3
M23 5 15 35 60 10 3 20 62,0
M24 5 20 35 60 10 3 20 63,3

TT: Tratamiento térmico
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Al realizar una comparacion entre los resultados con cobre frente a los anteriores
colectores se observa que la recuperacion de platino es menor, esto se puede
deber a que el cobre tiene afinidad de formar Oxidos y pasar a la fase escoria

promoviendo que el platino también se pierda en la escoria.

Durante la experimentacion se observo que la mezcla fundida del ensayo M21
presenta facilidad para ser colada y una buena separacion entre las fases. Se
observaron tres fases: una fase escoria que presento caracteristicas vitreas y una
coloracion rojiza caracteristica de contenido de cobre; una fase “mata” de color
grishceo con aspecto brillante y una fase metalica color amarillo rojizo

caracteristico del cobre, como se observa en la Figura 3.13.

Fase metalica

Figura 3.13. (a) Las tres fases juntas, fase escoria, fase mata y fase metalica, (b) fase mata
y metélica (C) fase mata reducida de tamafio

Las fases matas de cada ensayo fueron analizadas por MEB para determinar su
composicién quimica elemental. Los resultados mostraron que contienen cobre,
carbono, azufre, oxigeno y no se detecta contenido de platino. Lo cual sugiere
que hay un exceso de cobre y carbdén en la carga fundente y que la mata esta
compuesta de sulfuros y sulfatos de cobre.

En la Figura 3.14 se muestra los resultados de recuperacién de platino en funcion
de la cantidad de hidroxido de cobre en la carga fundente evidenciandose que la

grafica no tiene una tendencia definida, sin embargo, con una cantidad excesiva
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de hidroxido de cobre (20 g), la recuperacion de platino es la més baja, esto se
puede deber a que al contener una gran cantidad de cobre este tiende a pasar a
la fase escoria 0 mata como o6xido, sulfuro o sulfato, promoviendo la pérdida de

platino en la fase escoria 0 mata.
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60,0 0

50,0 \
\ 43,3
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Figura 3.14. Grafica de recuperacion de platino en funcion de la cantidad de hidréxido de
cobre en la carga fundente

Debido al alto costo energético que implicaria trabajar con cobre metalico y por
las bajas recuperaciones de platino se decidié no realizar mas ensayos con cobre
como colector.

En la Figura 3.15 se muestran comparativamente los mejores resultados de
recuperacion de platino de cada metal usado como colector, cobre, plata y plomo.
Se distingue que la menor recuperacion se dio con cobre como colector, lo que se
puede deber a que el cobre pasa a la fase escoria 0 mata y el platino tiende a
acompanfarlo debido a las aleaciones que forman. Por otro lado, el mejor
resultado se presenta cuando se utiliza plomo como metal colector con 86,9 % de
recuperacion de platino.

Cuando se utiliza plata como colector no se mejora la recuperacion de platino, sin

embargo disminuye la cantidad de plomo que se queda en el doré.
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Figura 3.15. Mejores resultados de recuperacion de platino de los ensayos con cobre, plata
y plomo como metales colectores de platino

Como conclusiones generales de los ensayos pirometallrgicos se tiene que: las
sales de cloro mejoran la fluidez de la carga fundente, reducen la viscosidad y

aumentan el porcentaje de recuperacion de platino.

Ademas, el mejor porcentaje de recuperacion de platino mediante esta via fue del
86,9 % con una carga fundente de 30 g de catalizador con tratamiento térmico
previo, 65 g de bérax, 70 g de litargirio, 3 g de carbén, 50 g de carbonato de
sodio, 5 g de cloruro de potasio y 5 g de cloruro de sodio, correspondiente al

ensayo M20. Un resumen de todos los ensayos de fusién se presentan en el
Anexo VI.

Se debe considerar que la cantidad de material procedente de la fusibn como
escoria es enorme y contiene metales pesados como el plomo, lo que la convierte

en un pasivo ambiental de gran magnitud que tendria que ser tratada,
almacenada o confinada.
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3.3 RESULTADOS DE LOS ENSAYOS PARA LA EVALUACION
MEDIANTE PRUEBAS HIDROMETALURGICAS DE LA
RECUPERACION DE PLATINO DEL CATALIZADOR USADO

En el siguiente capitulo se presentan los resultados de los ensayos realizados a
nivel de laboratorio para evaluar la recuperacion de platino mediante pruebas
hidrometallrgicas que comprendieron de tres procesos consecutivos; lixiviaciones
acidas con soluciones de agua regia y AlCls, precipitacion selectiva de platino con
una solucion saturada de NH4Cl y electrorecuperacion con anodos de grafito y
catodos de acero inoxidable a partir de soluciones de cloroplatinato de amonio.

3.3.1 RESULTADOS DE RECUPERACION DE PLATINO MEDIANTE
LIXIVIACIONES ACIDAS

Los resultados de recuperacion de platino mediante lixiviaciones &cidas
comprenden la evaluacibn de tres parametros, el tamafio de particula, el

porcentaje de solidos y el tiempo de lixiviacion.

Adicionalmente, se presentan los resultados de la evaluacion de reemplazar parte

del acido clorhidrico del agua regia por una solucion de cloruro de aluminio.

3.3.1.1 Resultados de la evaluacion de la influencia del tamafio de particula y el
porcentaje de sélidos en la recuperaciéon de Pt mediante lixiviaciones acidas

con agua regia

Para evaluar la influencia del porcentaje de sélidos en las lixiviaciones &cidas se
siguié la metodologia de la seccion 2.3.1 y los resultados se muestran en la

Tabla 3.19 y los balances metallrgicos se muestran en el Anexo VII.
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Tabla 3.19. Resultados del porcentaje de recuperacion de platino de los ensayos con agua

regia 3:1, durante 10 h y agitacion constante a 80-85 °C

Ensavo Tamafio Porcentaje de Recuperacién
y solidos (%) de Pt (%)

LIX-1 1 95,8
Catalizador

LIX-2 entero 20 92,0

LIX-3 (2 mm) 30 64,1

LIX-4 1 98,3
Catalizador

LIX-5 pulverizado 20 95,5

<100
Lixe | (S100Hm) 30 92,6

En la Figura 3.16 se puede observar que el porcentaje de recuperacion de platino

decrece a medida que el porcentaje de sélidos aumenta, esto se debe a que entre

mayor sea el porcentaje de solidos, la cantidad de catalizador aumenta en la

mezcla y se va dificultando el contacto entre la solucion lixiviante y todo el

material. Otra causa puede ser que el volumen de agua regia se va saturando a

medida que

el platino reacciona con el acido clorhidrico.

100
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== Catalizador entero (1,8 mm) == Catalizador pulverizado (<100 micras)

35

Agua regia 3:1 en volumen de HCI(10M) y HNO;(15M); temperatura 80-85 °C; tiempo 10 h

Figura 3.16. Comparacion del porcentaje de recuperacion de platino entre el catalizador

entero y pulverizado
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Ademas se observa que las lixiviaciones con material pulverizado presentan
mejores recuperaciones que las lixiviaciones realizadas con material entero, este
fendbmeno se debe a que la difusion del agua regia a través de la matriz del
catalizador para lixiviar el platino, es mas rapida y efectiva a mediada que el

diametro de particula disminuye.

Los siguientes ensayos de lixiviacion se realizaran con catalizador pulverizado

debido a que se obtienen mejores resultados de recuperacion de platino.

3.3.1.2 Resultados de la influencia del tiempo de lixiviacion con agua regia en la

recuperacion de platino

Debido a que para la recuperacién de platino se utiliza energia térmica al calentar
la mezcla catalizador-4cido, es importante conocer el tiempo en el que la

recuperacion es 6ptima de modo que no haya un desperdicio de energia.

De los resultados de los trabajos de trabajos de Bolinski (1991), donde se obtiene
una recuperacion de 95% a las 3 horas de lixiviacion con un &cido clorhidrico de
concentracion 9 M; o de Santos (2010), donde la mayor recuperacion de platino

se obtiene a los 30 minutos y es del 99-100%.

Se decidi6 analizar la influencia del tiempo de lixiviacion siguiendo el
procedimiento descrito en la seccion 2.3.1.2 y cuyos resultados se presentan en

la Tabla 3.20 y los balances metalargicos en el Anexo VIII.

La Figura 3.17, muestra los resultados de recuperacion de platino de los ensayos
de lixiviaciones en funcién del tiempo a 20 y 30 % de sélidos, se observa que en
las 4 primeras horas la tendencia es creciente, sin embargo las recuperaciones de
las 10 horas no aumentan considerablemente respecto a las 4 horas, con lo que
se puede concluir que dentro de las 4 primeras horas de lixiviacion se obtiene una

recuperacion apropiada que no demanda un exceso de energia.
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Tabla 3.20. Resultados del porcentaje de recuperacion de platino de los ensayos con agua
regia 3:1 a (80-85°C), con agitacion constante

Ensavo Porcentaje Tiempo de Recuperacion
Y de sélidos lixiviacién (h) de Pt (%)
LIX-7 05 79,2
LIX-8 1,0 87,5
LI1X-9 20 % s6lidos 2,0 91,8
LIX-10 4,0 94,8
LIX-5 10,0 95,5
LIX-11 0,5 74,0
LIX-12 1,0 75,0
LIX-13 30 % solidos 2,0 911
LIX-14 4,0 92,7
LIX-6 10,0 92,6
94,8 95,5
100 91,8 :
87,5
90 -79; 8
92,7 92,6
80 4 91,1
< o 75,0
E\; 70 74,0
& 60
S
S 50
o
g 40
3
g 30
20
10
O T T T T T 1
0 2 4 6 8 10 12
Tiempo de lixiviacién (h)
=@==20% de sélidos =fll=30% de sélidos
Agua regia 3:1 en volumen de HCI(10M) y HNO, (15M); temperatura 80-85 °C

Figura 3.17. Comparacion del porcentaje de recuperacion de platino de 20 y 30 % de

s6lidos con catalizador pulverizado (<100 pm)
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El porcentaje de recuperacion de platino a las 4 horas a 30 % de soélidos es
92,7 % y a 20 % de solidos es 94,8 %, mientras que a las 10 horas a 30 % de
sélidos es 92,6 % y a 20 % de solidos es 95,5 %.

Adicionalmente, la grafica muestra una recuperacion de platino mayor cuando se
trabaja con 20 % de sélidos, no obstante se observa que el porcentaje de sélidos

no es un factor que influya notablemente en la recuperacion de platino.

3.3.1.3 Resultados de la influencia de reemplazar parcialmente el HCI por una

solucion de cloruro de aluminio en la solucion lixiviante

Para evaluar la influencia de reemplazar parcialmente el acido clorhidrico por una
solucion de cloruro de aluminio en la solucion lixiviante se siguid la metodologia

de la seccion 2.3.3.

Los resultados se muestran en las Tabla3.21 y Tabla3.22 y los balances

metallrgicos se muestran en el Anexo IX.

Tabla 3.21. Resultados del porcentaje de recuperacion de platino de los ensayos con una
solucidn lixiviante de HCI(10M)-AlIClI3(0,2M)-HNO3(15M) a 80-85 °C

o | P | oy | e
LIX-15 0,5 95,5
LIX-16 o 1.0 96,5
L 1X.17 20 % solidos 20 %61
LIX-18 40 96,3
LIX-19 0,5 86,0
LIX-20 o 1,0 86,4
L IxX o1 30 % solidos 20 559
LIX-22 4,0 86,3
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Tabla 3.22. Resultados del porcentaje de recuperacion de platino de los ensayos con una

solucién lixiviante de HCI(10M)-AICIs(0,4M)-HNOs(15M) a 80-85 °C

e | G | menen | P
LIX-23 05 96,0
LIX-24 oo 1,0 97,3
LIx.05 20 % solidos 20 073
LIX-25 4,0 97.8
LIX-27 0.5 92.2
LIX-28 . 1,0 93,2
L 1%.29 30 % solidos 20 2.0
LIX-30 40 95,0

La Figura 3.18, se observa el porcentaje de recuperacion de platino en funcion del

tiempo de lixiviacibn para el catalizador pulverizado para una mezcla de
HCI(10M)-AICI3(0,2M)-HNO3(15M).
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1,5:1,5:1 en volumen de HCI(10M):AICl; (0,2M):HNO, (15M); temperatura 80-85 °C

Figura 3.18. Comparacion del porcentaje de recuperacion de platino de 20 y 30 % de
solidos con catalizador pulverizado (<100 pm) y con una solucion de AICIz3 0,2 M
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Para los ensayos realizados con 30 % de sélidos y 0,2 M de AIClz en la solucion
lixiviante se obtiene una recuperacion del 86,4 % en solo 1 hora de lixiviacion, a

partir de este tiempo, se puede decir que la recuperacion de platino es
aproximadamente constante.

La Figura 3.19 se observa el porcentaje de recuperaciéon de platino en funcion del
tiempo de lixiviacion para una mezcla de HCI(10M)-AICI3(0,4M)-HNO3(15M).

De la Figura 3.19 se observa que la recuperacion de platino al trabajar con 20 %
de solidos es ligeramente mayor que al trabajar con 30 % de sélidos. Esto se
debe principalmente a que con menor cantidad de sélidos en la mezcla sdlido-

liquido la interaccion entre ellos es mejor.

97,3 97,3 97,8
100 96,0
— p —1
20 95,0
92,2 93,2 92,0 ’
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-
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S
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0 T T T T 1
0 1 2 3 4 5
Tiempo de lixiviacion (h)
=0=—20% sélidos =fl—30% sélidos
1,5:1,5:1 en volumen de HCI(10M): AICI;(0,4M):HNO4(15M); temperatura 80-85 °C

Figura 3.19. Comparacion del porcentaje de recuperacion de platino de 20 y 30 % de
solidos con catalizador pulverizado (<100 pm) y con una solucién de AICIz 0,4 M

De la Figura 3.18 se infiere que se alcanzan mayores recuperaciones de platino

al trabajar con un 20 % de solidos. Adicionalmente, al trabajar con 20 % de
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solidos y 0,2 M de AICIs en la solucion lixiviante, se llega a una recuperacion del
96,5 % en solo 1 hora de lixiviacion, a partir de este tiempo, se puede decir que la

recuperacion de platino es aproximadamente constante.

Al trabajar con 20 % de soélidos se obtiene una recuperacion platino del 97,3 % a
la una hora de lixiviacion, a partir de este tiempo, se pude decir que la

recuperacion es constante, no crece considerablemente.

Para los ensayos con 30 % de soélidos se presenta una recuperacion apreciable
de platino a la 1 hora de lixiviacion, a partir de este tiempo la recuperacion

decrece hasta que a las 4 horas la recuperacion es maxima del 95 %.

Para poder comparar los resultados de recuperacién de platino en funcién del
tiempo, al utilizar una solucion de HCI-AICIs-HNOs, se presentan la Figura 3.210 y
Figura 3.21.

100 96,0 97,3 97.3 97.8

00 . =g T ———1996,3
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Tiempo de Lixiviacion (h)
==f=5in AICI: ==]7 I AICl: e=ie={1,4 M AICL;
20 % solidos; temperatura 80-85 °C

Figura 3.20. Porcentaje de recuperacion de platino del catalizador usado en funcion del
tiempo con 20 % sdlidos
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De la Figura 3.20 se puede observar que al utilizar una solucion de AICls en la
mezcla lixiviante la recuperacion de platino aumenta con lo cual se demuestra que
se puede sustituir parte de la solucién de HCI con una solucion de AICl3, ademas
se aclara la importancia del ion ClI- en la lixiviacibn. Los porcentajes de
recuperacion al utilizar una solucion de AICIs son al menos 15 % mayores que sin
utilizarla. Adicionalmente se observa que la recuperacion de platino aumenta

ligeramente al aumentar la concentracion de AIClz en la mezcla HCI-AICI3-HNO:s.

Los resultados muestran que la adicién de la solucién de AICIls en la mezcla
lixiviante HCI-AICIs-HNOs3, también representa un ahorro de energia térmica ya
gue con solo 1 hora de lixiviacién se puede obtener un porcentaje de recuperacion

de platino considerable.
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30 % solidos; temperatura 80-85 °C

Figura 3.21. Porcentaje de recuperacion de platino del catalizador usado en funcion del
tiempo con 30 % sdlidos
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La Figura 3.21 presenta los resultados para una concentracion del 30 % de
solidos. Dentro de la primera hora de lixiviacion, los porcentaje de recuperacion
de platino para los ensayos realizados con la mezcla HCI-AICI3-HNO3 son
mayores, sin embargo, a partir de este tiempo la recuperacién decrece, lo que
sugiere trabajar en un rango de tiempo de lixiviacion de 30 minutos a 1 hora con

una concentracion de 0,4M de AICIs, si se desea trabajar con 30 % de solidos.

3.3.2 RESULTADOS DE LA PRECIPITACION SELECTIVA DEL PLATINO EN
EL LIXIVIADO MEDIANTE UNA SOLUCION SATURADA DE
CLORURO DE AMONIO

Para determinar los resultados de la precipitacion de platino se procediéo como se

detalla en la secciéon 2.3.2.

Se evaporaron todas las soluciones procedentes de lixiviacion y se obtuvo una
solucion concentrada como se muestra en la Figura 3.22 la cual tiene una

coloracion rojiza indicativo del contenido de platino.

Figura 3.22. Solucion concentrada de los ensayos de lixiviacién del catalizador de la CCR

Luego de haber colocado la cantidad estequiometria de la solucién de NH4Cl se
obtiene un precipitado color amarillo el cual es filtrado y secado como se observa

en la Figura 3.23.
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Figura 3.23. Cloroplatinato de amonio obtenido de la precipitacion selectiva de las
soluciones concentradas

En la Tabla 3.23 se muestra los resultados de recuperacion de platino por
precipitacion selectiva con NH4Cl donde se obtiene eficiencia del 98,8 % lo que

indica que la eficiencia alta.

Tabla 3.23. Resultados de eficiencia de la precipitacion selectiva de platino con NH4Cl a
partir de las soluciones concentradas de las lixiviaciones acidas

Pt s
Muestra Lectura AA mg Pt | precipitado Eficiencia
(mg/L) %
(mg)
Inicial 73,5 367,5
; 363,1 98,8
Final 11,6 44

La precipitacion selectiva del platino previa su electrorecuperacion, es una etapa
importante ya que la solucion de lixiviacion contiene una alta cantidad de aluminio,

estafio y otros metales que interferirian en su recuperacion.

El precipitado fue analizado por MEB para determinar su composicién quimica

elemental semicuantitativa y los resultados se muestran en la Tabla 3.24.
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Tabla 3.24. Resultados de la lectura elemental por MEB vy el calculo del porcentaje en
peso segun estequiometria

Elemento I\zl(;)e\s/:/rv%)l ESteqU'Or'(](?/':)r\;\f;‘/\Ev';'Hzt)thCle
Pt 52,70 44
Cl 38,26 48
N 8,97 6

*El equipo no detecta el H por su bajo peso molecular

De los resultados de la Tabla 3.24 se observa que se obtiene una pureza del
precipitado de cloroplatinato de amonio del 100%. Si se compara los resultados
de porcentaje en peso estequiométricos se observa que el del platino en la
muestra 1 es menor. Este puede deberse a que, de acuerdo a las reacciones de
oxidacion del platino en presencia de agua regia puede formar PtCl3~, que al
reaccionar con NH4Cl puede formar un precipitado (NH4)2PtCla que

estequiométricamente posee mayor porcentaje en peso de platino.

El precipitado también bien analizado mediante difraccion de rayos X y en
Figura 3.24 se muestra el difractograma del cloroplatinato de amonio obtenido en

el laboratorio.

AMMONIUM PLATINUM CHLORIDE

Inensity (&)

- . A . J - Iq.._#_.; “ _-LJ[_..J,.,_-IILJH_JF._,-'LJLT

Z-Thela - Scale

Figura 3.24. Difractograma del cloroplatinato de amonio obtenido en laboratorio
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El equipo de DRX reconoce que el compuesto es cloroplatinato de amonio con
correlacién tanto de posicion como de intensidad de los picos y se evidencia una
cristalizacion del compuesto con poco ruido de fondo que demuestre formacion de

amorfos.

333 RESULTADOS DE LA EVALUACION DE LA ELECTRO
RECUPERACION DE PLATINO

Para la evaluacion de la electrorecuperacion se procedio como se detalla en la
seccion 2.3.3. Se analiz6 y decidio utilizar &nodos de grafito ya que este material
es resistente a productos quimicos y posee una elevada conductividad eléctrica,
estas dos caracteristicas fueron determinantes ya que las soluciones utilizadas
fueron acidas y se necesitdé un material quimicamente inerte y que ademas pueda
ser utilizado como electrodo en la celda electroquimica (Kalpakjian y Achmid,
2002, p. 214).

Por otro lado, el catodo utilizado fue de acero inoxidable ya que éste material
permite la electrodeposicion del platino por su alta conductividad eléctrica, al
mismo tiempo no se corroe facilmente al usarlo con las soluciones de

cloroplatinato de amonio y tiene poca solubilidad (Rao y Trivedi, 2004, p. 621).

En la Tabla 3.25 se presentan los resultados obtenidos.

Tabla 3.25. Resultados de recuperacion de platino y eficiencia de corriente de los ensayos
realizados a las densidades de corriente de trabajo

Densidad de Recuperacion de Eficiencia de
corriente A/m? platino maxima (%) corriente (1))

104 98,9 41,5
207 87,9 32,7
326 70,9 12,8

El porcentaje de recuperacion esta calculado con base en las lecturas de platino

por absorcion atomica de las alicuotas tomadas durante la experimentacion,
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mientras que la eficiencia de corriente fue calculada con base en los pesos
registrados durante la experimentacion.

En la Figura 3.25 se observa la gréafica de la recuperacion de platino en funcion

del tiempo que se obtuvieron a partir de las lecturas de platino por AA.

La recuperacion de platino aumenta con el tiempo para todas las densidades de

corriente, sin embargo la mas alta se registra a la densidad de corriente mas baja
(104 A/m?).

120
98,4 98,9

100 9,1
& 82,5 87,9
[]
.g 80
o 65,2
Q.
S
:s 60 57,2 b/,5
(%)
2 37 44,7
g 40
3 34,9 44,0
&

20 31,8

8 A
0 ; z T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70
Tiempo (min)
=m0 (/w2 ) == 207 (Afm?) ==316(A m2)

Figura 3.25. Grafica del porcentaje de recuperacion en funcion del tiempo a densidades de
corriente de 104, 207 y 326 A/m?

En la Figura 3.26 se presentan los resultados de la eficiencia de corriente en

funcién de la cantidad de la densidad de corriente de trabajo en la celda
electrolitica.
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Figura 3.26. Grafica de eficiencia de corriente en funcién de la densidad de corriente

La eficiencia de corriente es la relacion entre la masa de platino real y la masa

tedrica depositada a una intensidad de corriente y un intervalo de tiempo definido.

Se observa que la eficiencia de corriente decrece con el aumento de densidad de
corriente y que la maxima eficiencia es de 41,5 %, estos resultados son
coherentes con la revision bibliogréfica ya que las eficiencias de corriente tienden
a aumentar al trabajar con densidad bajas y al trabajar con cloroplatinato de
amonio se puede llegar hasta el 70% (Rao y Trivedi, 2004, p. 621).

Las bajas eficiencia de corriente se deben a que no toda la energia aplicada se
utiliza para depositar el platino de la solucion sobre el catodo, existen reacciones

secundarias que consumen dicha energia, entre ellas la reaccion de electrolisis
del agua.

Durante la experimentacién, se observd que la combinacion de grafito y acero
inoxidable como anodos y catodo respectivamente, permite recuperar platino en

forma de laminillas color negro sobre la placa de acero.
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En todos los ensayos se observé un precipitado color negro en parte inferior del
contenedor que fue analizado por MEB determinandose que es platino en su
mayoria. Y de los resultados presentados en el Anexo X, se registra una
diferencia de peso entre la obtenida por lectura en absorcion atomica y la

registrada por diferencia de pesos sobre el catodo.

Este fendbmeno puede deberse a que todos los ensayos se realizaron con
concentraciones bajas de platino (1g /L). La concentracion es un parametro que
influye en el proceso ya al acercarse a cero la cantidad de cloroplatinato de
amonio en la solucion, la velocidad de difusiobn del electrolito es lenta
favoreciéndose la cristalizacién en forma de polvo y la fuerza electrostatica no es
suficiente como para que se quede adherido al catodo y mas bien se deposita al

fondo de la celda electrolitica (Dominic, 2001, p. 636).

Los depdsitos formados sobre el catodo en cada densidad de corriente de trabajo
fueron analizados mediante en equipo de microscopia electronica de barrido
(MEB) para determinar su composicion elemental gracias al detector de

electrones Bruker y se observo su morfologia.

Los resultados se detallan en la Tabla 3.26.

Tabla 3.26. Resultados de analisis en MEB de la composicién elemental de los depdsitos
formados sobre el catodo a las densidades de corriente de trabajo

Elemento 104 207 326
(A/m?) (A/m?) (AIm?)

Pt 94,06 92,37 80,37

Fe 2,99 2,39 2,02

En la Figura 3.27 se observa el depdsito formado al trabajar con una densidad de

corriente de aproximadamente 350 A/m?.

Este depOsito se caracteriza por ser irregular y por contener en su mayoria un
polvo con tamafo de particula menor a 10 pm, ademas se observa una cantidad

minima de laminillas con tamafio entre 50 a 100 um.
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Figura 3.27. a) Fotografia del catodo después de los ensayos de electrorecuperacion a 350
A/m?, b) Fotografia en MEB a 500 aumentos del depdsito formado a una densidad de
corriente de 350 A/m?

En la Figura 3.28 se observa la fotografia capturada por el equipo MEB del
depésito formado al trabajar con aproximadamente 200 A/m?. Se diferencia una
mezcla heterogénea que contiene particulas en forma de laminas con tamafios de

entre 10 a 200 pm.



104

b)

Figura 3.28. a) Fotografia del catodo después de los ensayos de electrorecuperacion a 200
A/m?, b) Fotografia en MEB a 200 aumentos del dep6sito formado a una densidad de
corriente de 200 A/m?

En la Figura 3.29 se muestra el depésito formado al trabajar con una densidad de

corriente de aproximadamente 100 A/m?, si se compara con las dos Figuras
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anteriores se puede observar que las laminillas son de mayor y existe un

porcentaje menor de particulas de 10 pm.

s

SEM HV: 2000kV  WD:27.96 mm i i VEGAW TESCAN
iew field: 866.8 ym  Det: SE

Figura 3.29. a) Fotografia del catodo después de los ensayos de electrorecuperacion a 100
A/m?, b) Fotografia en MEB a 250 aumentos del deposito formado al trabajar con una
densidad de corriente de 100 A/ m?
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De acuerdo con Dominic, (2001), los depdsitos electroliticos son siempre
cristalinos pero difieren en su tamafio por efecto de varios factores, entre ellos la
densidad de corriente. A bajas densidades de corriente, la sobre posicion de las
particulas metalicas es lenta, es decir que el proceso esta controlado por la
reaccion quimica y por lo tanto el crecimiento de los cristales es mayor

pudiéndose obtener laminillas metélicas mas grandes (p. 635).

Con base en las fotografias anteriormente mostradas se puede concluir que si se
desea obtener laminillas de mayor tamafo se debe trabajar con menor densidad
de corriente. Ademas, experimentalmente se observo que las laminillas obtenidas

a 100 A/m? pueden ser retiradas con facilidad.

De acuerdo a lo que se explica en la seccion de revision bibliografica sobre la
quimica de coordinacion, el complejo que se forma en este caso es [PtCls]%.

En principio se tiene el complejo en solucion, a medida que la fuerza electromotriz
actla y que los electrones son suministrados por el anodo, la difusion del
complejo hacia el catodo permite que el platino metalico se adhiera, de acuerdo a
las reacciones 1.5 y 1,6 donde se describen las reacciones de electrodeposicion

del hexacloroplatinato de amonio.

3.4 DEFINICION DEL DIAGRAMA DE FLUJO Y
DIMENSIONAMIENTO DE LOS EQUIPOS PARA LA PLANTA
DE RECUPERACION DE PLATINO DE CAPACIDAD UNA
TONELADA MENSUAL

Para la definicion del diagrama de flujo y el dimensionamiento de los equipos para
el disefio de la planta, se comparé los resultados de recuperacion de platino por la

via pirometallrgica e hidrometallrgica.
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El mayor porcentaje de recuperacién por la via pirometalirgica fue de 87,8%,
mientras que por via hidrometaltrgica fue de 97,3 %, superandolo en alrededor

del 10 %, por lo que se determina trabajar por via hidrometallrgica.

El proceso hidrometalirgico comprende tres subprocesos: - Lixiviacion acida
aplicando temperatura; -Precipitacion selectiva de platino con una solucion

saturada de cloruro de amonio y -Electrorecuperacion de platino.

Las condiciones de lixiviacion con las cuales se obtuvo una recuperacion del
97,3% fueron: 20% de solidos, temperatura de entre 80 a 85 °C, material
pulverizado, solucién lixiviante que contiene AIClz (0,4M), HCI (10M) y HNOs3

(15M) y agitacion constante, como se muestra en la seccion 3.3.1.3.
La precipitacion selectiva se realiz6 con una solucion de cloruro de amonio
(120 g/L). Electrorecuperacion con densidad de corriente 100 A/m? con una

recuperacion de platino del 98,9 %.

Dentro del disefio conceptual de la planta se define el producto, la materia prima e

insumos, lo cuales se presentan en la Tabla 3.27.

Tabla 3.27. Caracteristicas de producto, materia prima e insumos

Producto Platino metalico 98-99 %
Materia Catalizador usado de CCR,
prima platino 0,30 %

Acido clorhidrico técnico (10M)
Acido nitrico técnico (15M)
Cloruro de aluminio, 90 %
pureza

Cloruro de amonio, 99 % pureza
Fluido de transferencia de calor
Catodos de acero
Anodos de grafito

Insumos

A partir de los resultados de las mejores condiciones antes mencionadas a nivel

laboratorio y la capacidad de procesamiento de una tonelada de catalizador
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mensual, se define la alternativa tecnoldgica, la cual comprende las operaciones

unitarias de molienda, lixiviacion, filtracion, precipitacion y electrorecuperacion.

Las Tabla 3.28 a la 3.32, muestran las condiciones de cada operacion unitaria

basadas en los resultados experimentales a nivel de laboratorio.

Tabla 3.28. Condiciones de operacion para el sistema de molienda

Tamafio de particula de entrada (km) 1900
Work Index del caralizador (kwh/tc) 2,3
Tipo de molienda Seco
Tamafio de particula de salida (km) 100

Para determinar el work index del catalizador se procedid como se detalla en el

Anexo Xl, con lo cual se obtuvo el valor detallado en la anterior tabla.

Tabla 3.29. Condiciones de operacion para la lixiviacion del catalizador de la CCR

Tamafio de particula de entrada (Hm) 100
Tiempo de lixiviacion (h) 1
Porcentaje de solidos (%) 20
Velocidad de agitacién (rpm) 750
Concentracion de la solucién de AICIl; (M) 0,4
Concentracion del HCI (M) 10
Concentracion de HNO3 (M) 15
Temperatura de operacion (°C) 85
Recuperacion de platino (%) 97,3

Tabla 3.30. Condiciones de operacion para la filtracion y lavado después del proceso de

lixiviacion
Presion (psi) 30
Porcentaje de humedad en la torta (%) 10
Porcentaje de solidos para el lavado (%) 10
Porcentaje de humedad final en la torta (%) 10
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Tabla 3.31. Condiciones de operacion para la precipitacion de platino

Concentracion de la solucién de NH4Cl (g/L) 120
Tiempo de reaccion (h) 24
oH 1-2
Recuperacion de platino (%) 97,7

Tabla 3.32. Condiciones de operacion de la electrorecuperacion de platino

Concentracion de platino en solucién (g/L) 20
Tiempo de operacion (h) 5
Densidad de Corriente (A/m?) 100
Separacion entre electrodos (cm) 2
pH 2
Recuperacion de platino (%) 98,9

A partir de las condiciones de operacion detalladas en las tablas anteriores se

realizaron los balances de masa y energia para la planta.

Dentro del disefio basico de la planta se sistematizd el proceso tecnolégico y se
realizé el balance de masa y energia, a partir de lo cual se elabor6 el diagrama de
bloques, BFD de la Figura 3.30.

Luego se elaboré el diagrama de flujo del proceso o PFD que se observa en la
Figura 3.31, en el cual se muestra el balance de masa en el resumen de cuadro

de corrientes.

Para el balance de masa de considerd 22 dias de trabajo al mes con un flujo
masico diario de 45,5 kg y las condiciones y porcentajes de recuperacién de cada

operacion unitaria. En la se detallan la nomenclatura de los equipos por area.
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Para la seleccion de los equipos a utilizar se definieron cuatro areas en la planta
de produccién: area de molienda, &rea de lixiviacion, area de filtracion y lavado,
area de precipitacion y area de electrorecuperacion, las cuales se presentaron en
la Tabla 3.33.

Tabla 3.33. Nomenclatura de los equipos por areas

Area Nomenclatura Equipo
MB-101 Molino de bolas
Molienda HC-101 Hidrociclon
SA-101 Silo de almacenamiento
TQ-201 Tanque de preparacion de AICI;
TQ-202 Tanque de &cido clorhidrico
TQ-203 Tanque de &cido nitrico
Lixiviacion RL-201 Reactor de lixiviacion
RL-202 Reactor de lixiviacion
RL-203 Reactor de lixiviacion
FT-301 Filtro a presién
. TPF-301 Tanque de precipitacion y filtracion
Filtrado,
lavado y TPF-302 Tanque de precipitacion y filtracion
precipitacion o
TQ-301 Tanque de preparacion de NH.Cl
TQ-302 Tanque de desechos liquidos
Electro_ , CE-401 Celda de electrorecuperacion
recuperacion

El &rea de reduccion de tamafio o de molienda consta de un molino de bolas y un

hidrociclon para la clasificacion de tamafio.

Para definir la capacidad del molino de bolas se considero las condiciones de la
Tabla 3.28 y se realiz6 un balance de masa de un circuito cerrado con una carga
circulante de 2,5 como se muestra en el Anexo XIl y de acuerdo con la capacidad

del molino se tiene los resultados que se muestran en la Tabla 3.34.
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Figura 3.30. Diagrama de bloques del proceso de recuperacion de platino a partir de un
catalizador de la unidad de CCR de la Refineria
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Flujo misico kgidia | 455 | 1591 | 1136 | 455 | 4545 |6024| 54 | 6364|7273 363,64 | 36364 | 36364 | 350 1,5515 | 0,1485 | 178,62 | 363,78 | 0.2924 | 00322 | 8,115 | 0,1282| 018 1,32 RECUPERACION DE PLATINO DEL CATALIZADOR UTLIZADO EN LA UNIDAD
Catalizador kgidia | 4535 | 15301 | 1136 | 455 | 433 0 0 0 0 0 0 433 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 DE CCR
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platino gdia 1364 | 4773 | 3409 | 1364 | 1364| 0 0 0 0 0 13,159 | 132 | 36818 0 0 2,749 | 03027 [ 116,77 | 12,856 0 1282 0 0
=
=
N

Figura 3.31. PFD de la planta de recuperacion de platino de capacidad una tonelada mensual de catalizador
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Tabla 3.34. Resultados para el area de molienda

Material Procesado (kg/mes) 1000
Carga circulante 2,5
Reciclo (kg/mes) 2 500
Carga total (kg/mes) 3500
Capacidad del molino (kg/h) 170
Tiempo de molienda (h/mes) 20,6
Tiempo de molienda diaria (h) 1
Energia (kwh/ton) 1,7

De acuerdo a los resultados se tiene que con la capacidad del molino
seleccionado y especificado en el Anexo X1V, el tiempo necesario de molienda al

dia es de una hora.

El hidrociclon se seleccion6 sobre base de los resultados del dimensionamiento
del molino para una clasificacion de tamafio de particula de 100 um, tamafio
necesario para el proceso de lixiviacion. Las caracteristicas del hidrociclon

utilizado se muestran en la hoja de especificaciones técnicas en el Anexo XIV.

En el area de lixiviaciobn el equipo principal es el reactor y para su
dimensionamiento se determind su volumen tomando en cuenta 20 % de soélidos,
la densidad promedio de la mezcla y un coeficiente de seguridad de 1,2, como se

muestra en la ecuacion 3.1.

v _ 455kg 100 L
reactor T 4ig 20 7 1,1kg

X 1,2 =24821L [3.1]

El volumen minimo del reactor tipo batch es 248,2 L, a partir de este resultado se
seleccionan tres reactores de 100 L de capacidad cada uno, para un facil manejo
de carga y descarga, menor tiempo de calentamiento y mejor control de
temperatura. En total son 300 L con lo que se tiene un sobre dimensionamiento

del 17% que es aceptable.
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Los reactores seleccionados son de borosilicato con chaqueta de calentamiento,
resistentes a los &cidos utilizados, adicionalmente tienen un termostato para el
calentamiento a base de un fluido de transferencia de calor “Dotherm A” que
permite alcanzar la temperatura necesaria de lixiviacion y cuenta con un sistema

de reflujo, la hoja de especificaciones técnicas se encuentra en el Anexo XIV.

A partir de las especificaciones del reactor se realiz6 el balance de energia el que
consiste en determinar la energia necesaria para calentar la cantidad de pulpa de
cada reactor de 100 L, desde temperatura ambiente a la temperatura de lixiviacion
de la Tabla 3.29, tomando en cuenta un factor de pérdidas de calor por
conveccioén con el ambiente de 0,5. Adicionalmente, considerando que la potencia
del sistema de circulacion del fluido de calentamiento del reactor es 10 kW segun
la hoja de especificaciones técnicas que se muestra en el Anexo XIV, se

determina el tiempo de calentamiento.

Qcalentamiento = mpulpacppulpa* (Tambiente - Tlixiviaci()n) [3-2]

Qatentamiento = 758 kg * 41812 » (15 — 85)°C = 22179,1 kJ [3.3]
Qtotal = Qcatentamiento + Upérdidas [3.4]
Qpérdidas = 0,5 * Qcatentamiento [3.5]
Qrotar = 22179,1 kJ + 11089,5 kJ [3.6]
Qtotar = 33268,6 k] [3.7]
Ceatentamiento = 332686 I X 1o X =% = 55 min [3.8]

Para el tiempo total del proceso de lixiviacion se toma en cuenta el tiempo de

carga y descarga, tiempo de calentamiento y tiempo de lixiviacion.

Dentro del area de lixiviacion se tiene también un tanque de preparacién de la

solucion de cloruro de aluminio, cuyas dimensiones se detallan en la Tabla 3.35.
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Tabla 3.35. Descripcion de reactores y tanques del area de lixiviacion

Area de Lixiviacion
Equipo Cantidad | Capacidad (L) | Dimensiones (cm)
Reactor de borosilicato 3 100 ®34X110H
Tanque de preparacion de AICI3 1 400 ® 72X 100 H

En el area de filtrado y lavado se tiene un filtro a presion vertical de monoplaca
tipo nucha con el cual se realizara primero la filtracion de la solucién fuerte y luego

se afadira agua para obtener la solucion de lavado.

Para su disefio se realizé ensayos en un filtro SAPOR a 30 psi de presion y se
determind la capacidad del filtro y capacidad del filtrado como se muestra en el
Anexo XIII.

Los resultados fueron: la capacidad de filtro es 339,3 kg/m?h y la capacidad del

filtrado 390,5 L/m?h. Para determinar el area y seleccionar el equipo se consideré

45,5 kg que se filtraran en una hora, se utilizé un factor de seguridad de 1,5.

A =455 %«
h

X 1,5 = 0,2 m? [3.9]

Con estos datos se seleccion6 un filtro a presidbn monoplaca tipo nucha, el cual
es resistente a la corrosién por acidos y cuya hoja técnica se encuentra en el
Anexo XIV.

En el area de precipitacion se tiene dos reactores con sistema de agitacion y
filtracién, uno para la solucion fuerte y el otro para la solucién de lavado, que

permitirdn obtener el cloroplatinato de amonio.

Debido a que el precipitado de cloroplatinato de amonio se deposita facilmente en

el fondo del reactor la solucion sobrenadante puede ser retirada sin pérdidas.
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Luego de la filtracion se puede obtener cloroplatinato de amonio con 10 % de
humedad. A demas se tiene un recipiente de preparacion de la solucion de cloruro

de amonio y otro para las soluciones de desecho.
Para el disefio del tanque de desechos se considera el almacenamiento de las
soluciones de 22 dias de trabajo, luego de lo cual se neutralizara y desechara. En

la Tabla 3.36 se muestra el detalle de los equipos para el area de precipitacion.

Tabla 3.36. Descripcion de reactores y tanques del area de precipitacion

Area de Precipitacion
Equipo Cantidad | Capacidad (L) | Dimensiones (cm)
200 ® 50X 105H
Reactor con agitacién y filtracion 2
400 ®72X100H
Recipiente de preparacion de NH4ClI 1 10 ®20X40H
Tanque de soluciones de desecho 1 12 000 ® 250 X250 H

En el area de electrorecuperacion se disefiaron las celdas electroquimicas a partir

del balance de masa.

Se producen 295 g de cloroplatinato de amonio al dia que contienen 128,2 g de
platino y para tener una concentracion de platino de 20 g/L en la solucion, se

necesita un volumen de solucién de 8,1 L.

La celda esta dimensionada con un factor de seguridad de 1.5 por lo que su
volumen es 12 L, a partir de este volumen se determind sus dimensiones, el

namero de catodos y &nodos como se muestra en la Figura 3.32.

Se considerd una concentracion de 10 g/L de Pt ya que segun Gamburg y Zangari
(2011), esta concentracién permite una buena electrorecuperacion de platino
(p. 311).
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Figura 3.32. Dimensiones de la celda electroquimica de la planta de recuperacion de
platino a partir de un catalizador de la CCR de una tonelada de capacidad mensual

A partir de los datos de las dimensiones de los catodos se determind el area
mojada unitaria, que considera las dos caras del catodo y el area mojada total

calculada con el total de catodos.

Con el area total mojada y una densidad de corriente de 100 A/m?, se determind

la intensidad de corriente necesaria para le electrorecuperacion de platino.

Adicionalmente se calcul6 el tiempo tedrico necesario para depositar la cantidad
de 130 g Pt al dia y el tiempo real el cual considera el porcentaje de eficiencia de
corriente obtenida experimentalmente a la densidad de corriente aplicada

(41,5 %), estos resultados se resumen en la Tabla 3.37.



118

Tabla 3.37. Resume de resultados del disefio de la celda de electrorecuperacion

Volumen de la celda (L)

12

Ndmero de catodos

Ndmero de anodos

Altura del catodo (cm)

20

Ancho del cétodo (cm)

19

Area mojada unitaria (cm?)

760

Area mojada total (cm?)

4 560

Densidad de corriente de trabajo (A/m?)

100

Intensidad de corriente (A)

45,6

Tiempo teorico (h)

2,0

Tiempo real (n =41,5%) (h)

4,7

Una vez determinadas las capacidades de los equipos y sus tiempos de

operacion se realiza el balance de energia al dia, el cual se detalla en la

Tabla 3.38.
Tabla 3.38. Balance de energia y resumen de equipos por area
p . . Potencia Tiempo Energia
AREA Equipo Cantidad (kW) (h) (kwh)/dia
Molino de bolas 1 6,0 1 6,0
Molienda Hidrociclon 1 2,0 1 2,0
Silo de almacenamiento 1 - - -
Reactor de borosilicato 3 10,0 3 90,0
Lixiviacion Tanque de preparacion de AlCl; 1 1,0 3 3,0
Bombas para acidos 2 1,0 1 2,0
Bomba para lodos 1 15 1 1,5
Filtro vertical a presion 1 - 1 -
Filtrado Compresor 1 15 1 15
lavado y Reactor con agitacon y filtracion 2 1,0 1 2,0
precipitacion Tanque de preparacion de 1 1.0 1 1.0
NH.CI
Tanque de soluciones de 1 2,0 4 8,0
desecho
Electro Celda 1 1,0 5 5,0
recuperacion
Total (kWh) 122,0

A continuacion se muestra un Lay Out y diagrama en 3D de la planta en las
Figuras 3.33, 3.34 y 3.35.
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Figura 3.33. Fotografia en 3D vista frontal de la planta de recuperacion de platino

Figura 3.34. Fotografia en 3D vista posterior de la planta de recuperacién de platino
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Figura 3.35. Fotografia en 3D vista completa de la planta de recuperacion de platino
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3.5 RESULTADOS DE LA EVALUACION DE LA FACTIBILIDAD
TECNICO-ECONOMICA PARA LA RECUPERACION DEL
PLATINO A PARTIR DEL CATALIZADOR USADO

Para la evaluacion econdmica se calcularan los costos fijos y variables de

operacion para determinar el costo total por kilogramo de catalizador procesado.

Para determinar los costos se fijaron parametros del proyecto, los cuales se
detallan en la Tabla 3.39.

Tabla 3.39. Pardmetros del proyecto de inversion para la planta recuperacién de platino a
partir del catalizador de la unidad de CCR

Parametros del proyecto
Nombre del Parametro Unidad Valor del

Paréametro
Aporte Patronal al IESS % de valor sueldo o salario 11,15
Duracion de capital de operacion meses 2
Imprevistos % de costos de produccion 10
Interés bancario por anualidad % 12
Mantenimiento de equipos % valor de maquinaria y equipo 2
Mantenimiento de instalaciones % del valor de edificios 5

. — .
Reparacion de maguinaria % de Inversion en Maquinaria y 2
Equipo

Amortizacion de maquinaria y equipo afios 5
Amortizacion de instalaciones afios 5
Fecha_ Qe ejecucion del perfil de MM DD, AAAA Julio,2014
factibilidad

Para establecer los costos de operacion se determinan los costos fijos y variables.
Dentro de los costos fijos se consideran la mano de obra directa e indirecta, la

depreciacién, mantenimiento y reparacion de equipos e infraestructura. Dentro de
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los costos variables se considera el costo de los insumos y servicios. En este
proyecto no se considera el costo del catalizador usado como materia prima, ya
gue no se tiene un valor comercial definido. En la Tabla 3.40 se detalla la mano
de obra necesaria para la operacion y administracion de la planta y en la

Tabla 3.41 se detallan los costos fijos.

Tabla 3.40. Detalle del personal de operacion y de administracion requeridos para la
implementacion de la planta de recuperacién de platino

Mano de obra

Aporte Fondos Gran Gran
Puesto_de N° | Sueldo | al IESS Total Total 13ro | 14to de total total %
trabajo mensual | anual reserva
11,15% mensual | anual
8,33%
Gerente 1 1000 112 1112 | 13338 | 1000 | 340 83,3 1306 | 15678 | 22
Administrador | 1 800 89 889 | 10670 | 800 | 340 66,6 1051 | 12610 | 18
Jefe de
produccion 1 700 78 778 | 9337 | 700 | 340 58,3 923 | 11076 | 16
Operario 3 380 42 422 | 5068 | 380 | 340 31,6 1542 | 18505 | 26
Guardiania 2 380 42 422 | 5068 | 380 | 340 31,6 1028 | 12337 | 18
Gran Total 5850 | 70205

Tabla 3.41. Costos fijos anuales para la implementacion de la planta de recuperacion de
platino a partir del catalizador

Costos fijos
Detalle Valor %
anual
Mano de obra 70 205 81,1
Depreciacion de los equipos 13109 15,1
Mantenimiento de equipos 1311 15
Mantenimiento de instalaciones 613 0,7
Reparacion de maquinaria 1311 15
Total sin imprevistos 86549 | 100,0
Total con imprevistos 95204 | 110,0
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Para el célculo de los costos variables se considera los insumos y reactivos, asi
como también los servicios industriales como agua, energia eléctrica utilizados en

la produccién de la planta, como se muestra en la Tabla 3.42.

Tabla 3.42. Costos de insumos y servicios

Costos variables
N° de
Detalle Unidad C.O stq unidades Costo Costo %
unitario mensual | anual
/ mes

INSUMOS
Acido clorhidrico técnico
(10M) ton 200,0 1,6 320 3840 | 19,2
Acido nitrico técnico
(15M) ton 200,0 1,0 200 2400 12,0

— .
Cloruro de aluminio, 90 % ton 200.0 0.1 15 179 0.9
pureza
Cloruro de amonio, 99 %
oureza kg 0,2 4.0 1 7 0,0
Catodos de acero m? 40,0 1,0 40 480 2,4
Anodos de grafito m? 40,0 1,0 40 480 | 24
Fluido de transferencia de
calor “Dotherm A” kg 0,3 28324 850 850 | 50,9
SERVICIOS
Agua potable m3 0,2 9,5 2 23 0,1
Electricidad kW-h 0,1 2 682,6 215 2575 12,0

Total 1668 10834 | 100,0

En la Tabla 3.43, se detalla el total del costo de operaciéon para la planta de

recuperacion de platino de capacidad una tonelada mensual.

Tabla 3.43. Costo de operacion para la planta de recuperacion de platino a partir del
catalizador

Costos de operacion

Detalle Valor anual | %
Costos variables (sin materia prima) 10834 | 10
Costos fijos 95204 | 90
Total 106 038 | 100
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Considerando todo el lote de 55 toneladas se puede determinar los costos totales
por lote, como se muestra en la Tabla 3.44.

Con los costos de operacion anual se puede determinar el costo por tonelada de
catalizador procesado y el costo por kilogramo de platino recuperado como se

muestra en la Tabla 3.45.

Tabla 3.44. Resumen de costos del proceso de recuperacion de platino

Denominacién Anual Total del lote
Costo de operacion (USD) 106 038 530 190
Catalizador procesado (kg) 12 000 55 000
Platino recuperado (g) 33 846 155 127

Tabla 3.45. Resultados del costo de kg de catalizador procesado y g de platino obtenido

ftem Costo Costo por el total
unitario del lote
Catalizador procesado (USD/kQ) 8,84 486 008
Platino recuperado (USD/g) 3,13 486 008

Para determinar el total de inversion necesario para el flujo de caja se consideré

el costo de la maquinaria y equipo, obra civil y capital de operacion.

Para la logistica de la planta se requiere de un terreno tipo galpon en el que se
instalaran los equipos y se definiran los espacios de produccién, administracion y

guardiania.

La maquinaria, equipos y obra civil se detallan en las Tablas 3.46 y 3.47, mientras

que el capital de operacion considera 2 meses del costo de operacion.
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Tabla 3.46. Costo de equipos principales de la planta de recuperacion de platino

. Costo Factor de Costo Dividendo de
Equipo Nombre unitario instalacion total % amortizacion
(USD) (USD) (USD)

Molino de bolas MB-101 4500 1,2 5400 | 8.2 1080
Hidrociclon HC-101 500 1,2 600 0,9 120
Silo de almacenamiento SA-101 1200 1,2 1440 | 2,2 288
Reactor de borosilicato RL-201 11 860 1,2 14232 | 21,7 2 846
Reactor de borosilicato RL-202 11 860 1,2 14232 | 21,7 2 846
Reactor de borosilicato RL-203 11 860 1,2 14232 | 21,7 2 846
Tanques de mezcla TQ-201 300 1,2 360 | 05 72
Filtro FT-301 3000 2,8 8400 | 12,8 1680
Tanque de precipitacion | TPF-301 1000 1,2 1200 1.8 240
Tanque de precipitacién TPF-302 1000 1,2 1200 | 1,8 240
Tanques de mezcla TQ-301 40 1,2 48 | 0,1 10
Tangue de residuos TQ-302 3000 1,2 3600 | 55 720
electrgf;gjp%eracién CE-401 500 12 600 | 0.9 120
Total 65544 | 100,0 13109

Tabla 3.47. Detalle de la obra civil requerida para la operacién de planta de recuperacion
de platino a partir del catalizador

Obra civil
Detalle Area | Costodel | Montopor | Costototal | o5 | amorrizacio
(USD)

Terreno 250 30 1000 8 500 28 1700
Oficinas 10 100 2000 3000 10 600
Area de produccion 200 70 ) 14 000 46 2 800
Bodegas 20 70 200 1 600 5 320
Laboratorio 5 70 1000 1350 4 270
Area de mantenimiento 5 70 1000 1350 4 270
Guardiania 5 70 500 850 3 170

Total 30650 100 6 130
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Tabla 3.48. Monto total de inversion para la planta de recuperacion de platino a partir del

catalizador
Total de inversion
Denominacion Valor %
Maquinaria y equipos 65544 | 24,6
Obra civil 30650 | 11,5
Capital de operacion (2 meses) 17673 | 64,0
Total 113 867 | 100,0

Para realizar el flujo de caja se considera que todo el platino obtenido se
comercializa al precio de venta actual (julio, 2004), en la Tabla 3.49 se detalla el

precio de venta del platino y su ingreso mensual, anual y por el total del lote.

Tabla 3.49. Resumen de ventas del platino

Ventas
Producto P(ecm_) gimes | glafio Ingreso Ingreso Ingreso
unitario mensual anual todo el lote
Platino 45 2820 | 33846 126 922 1523 066 7615 330
Total 126 922 1523 066 7615 330

Los costos calculados en la Tabla 3.44 no consideran el costo de la materia prima
del catalizador usado ya que la refineria no lo considera como desecho por su
contenido de platino, por lo que se plantea elaborar una gréfica que permita
determinar la factibilidad del proyecto a partir del TIR en funcion del costo por

kilogramo del catalizador gastado, lo que se muestra en la Figura 3.36.

De la Figura 3.36 se deduce que el proyecto no seria rentable si el catalizador
desechado por la refineria cuesta mas de 100 USD el kilogramo, es decir mas de
100 000 USD la tonelada.
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Figura 3.36. Grafica de TIR en funcion del costo por kilogramo de catalizador usado

Considerando como valor limite 100 USD el kilogramo, la actual tasa de interés

para creditos para las PYMES del 12 % anual y el precio de venta del platino

actual de 45 USD/g se realiz6 un flujo de caja para el proyecto para un plazo de 5

anos, la cual se muestra en la Tabla 3.50.

Tabla 3.50. Flujo de caja considerando un costo del catalizador usado de 100 USD/kg

Flujo de Caja

Designacion Afio 0 Afo 1 Afio 2 Afo 3 Afo 4 Afo 5
Inversidn total -113 867

Aportacion de socios 0

Ventas 1523066 | 1523066 | 1523066 | 1523066 | 1523066
(-) Costo de operacion 106038 | 106038| 106038| 106038| 106038
(-) costo de catalizador 1200000 | 1200000 | 1200000 1200000 1200000
Flujo bruto 217028 | 217028 | 217028 | 217028 | 217028
ﬁ:}‘;;dceig‘:noiedneto 113 867 31588 31588 31588 31588 31588
Flujo antes de impuestos 185 440 185 440 185 440 185 440 185 440
(-) Impuesto a la renta 27 816 27 816 27 816 27 816 27 816
Eq‘gﬁeitegsues de 157624 | 157624 | 157624| 157624| 157624
(-) utilidades 23 644 23 644 23 644 23 644 23 644
aFr'T‘]‘égr?ae;g“es de 133980 | 133980 | 133980| 133980| 133980
Flujo Acumulativo -113 867 20113 154 094 288 074 422 055 556 035
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En la Tabla 3.51 se observa los valores de los indicadores del TIR y el VAN para
un flujo de caja que considera el costo del catalizador desechado en 100 USD/kg

y un costo de catalizador de 45 USD/g.

Tabla 3.51. Valores de TIR y VAN para un flujo de caja considerando un consto de
catalizador usado de 100 USD/kg

USD
VAN 1326 505
TIR 108%

De la Tabla 3.51, se observa que ambos indicadores son positivos. El VAN es de
aproximadamente 1 300 000 USD lo que significa que los socios aumentaria en
este valor su capital invertido. Por otro lado la TIR es mucho mayor que el interés
del préstamo del banco, por lo que se puede decir que el proyecto es rentable si
el costo del catalizador usado de la refineria es menor o igual a 100 USD/Kkg.
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4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1 CONCLUSIONES

El catalizador desechado de la unidad de CCR tiene un area superficial de
150 m?2/g, un volumen de poro de 0,0021 cc/g y un tamafio de poro de 18,14 A.
Estas propiedades fisicas cambian al someterlo a un tratamiento térmico a 650

°C 0 a una lixiviacién acida.

La composicién quimica elemental del catalizador desechado es oxigeno
45,63 %, aluminio 36,91 %, carbon 12,59 %, hierro 4,77 %, platino 0,30 % y
estafio 0,15 %. La cantidad de platino es considerable y atractiva para ser

recuperada.

El difractograma obtenido por DRX muestra que el soporte del catalizador es
aliumina (Al203), sin embargo existen una gran cantidad de amorfos que

dificultan su completa identificacion.

La adicién de sales de cloro, NaCl y KCl,a la carga fundente para el proceso
de fusion mejora el porcentaje de recuperacion de platino debido a que ayuda

a mejorar la fluidez y reducir la viscosidad de la mezcla fundida.

La mayor recuperacién de platino por via pirometaltrgica fue de 86,9 % con
una carga fundente compuesta de 30 g de catalizador con tratamiento térmico
previo, 65 g de bérax, 70 g de litargirio, 3 g de carbdn, 50 g de carbonato de

sodio, 5 g de cloruro de potasio y 5 g de cloruro de sodio.

El reemplazo parcial del HCI por una solucion de AICIs en la solucion lixiviante
aumenta considerablemente el porcentaje de recuperacion de platino llegando
al 97,8 % con catalizador pulverizado, 20 % de solidos y una solucion lixiviante
de 1,5:1,5:1,0 en volumen de HCI(10M):AICI3(0,4M):HNO3(15M) a las 4 horas

de lixiviaciéon a 80 °C.
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La precipitacion de platino a partir de las lixiviaciones acidas con cloruro de
amonio es selectiva, determinandose por MEB y DRX que el compuesto

formado es el cloroplatinato de amonio ((NH,),PtClg) con una alta pureza.

La mejor recuperacion de platino por electrorecuperacion es de 98,9 % con la
menor densidad de corriente de trabajo que fue de 100 A/m?. De la misma

forma la mayor eficiencia de corriente se obtiene a 100 A/m?y fue de 41,5 %.

La morfologia de los depdsitos obtenido por electrorecuperacion de platino
dependen de la densidad de corriente aplicada. A menores densidades de
corriente la cristalizacion del metal permite formaciones de laminillas de mayor

tamanfo.

Al comparar los resultados obtenidos por via hidrometalargica con los
resultados obtenido por via pirometallrgica, las recuperaciones de platino son

mayores.

El costo de 1 g de platino recuperado es 3,13 USD/g y considerando el costo
de catalizador desechado en 100 UDS/kg se obtiene un VAN de 1 326 500
UDS y una TIR 108 %.

Por los valores obtenido de TIR y VAN el proyecto es rentable si el costo del
catalizador usado de la refineria es menor o igual a 100 USD/Kkg.

4.2 RECOMENDACIONES

Debido al alto contenido de aluminio de la solucion lixiviada se recomienda
investigar un método de recuperacion de este metal para posteriormente

comercializarlo y asi aumentar la rentabilidad de la planta.
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Debido al alto porcentaje de recuperacion de platino por electrorecuperacion,
se recomienda continuar investigando este método y aplicarlo a otros metales

recuperados de fuentes secundarias.

Se recomienda investigar la lixiviacion del catalizador mediante otros agentes
lixiviantes que sean mas amigables con el medio ambiente, como por ejemplo

acidos organico que se puedan biodegradar.

Se recomienda analizar la posibilidad de recuperacion el platino en el Ecuador,
ya que actualmente se lo realiza en el extranjero. Esto permitiria un

incremento en la investigacion y aumento en el desarrollo cientifico del pais.
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ANEXO |

PROCEDIMIENTO PARA LA DETERMINACION DE LA DENSIDAD REAL,
DENSIDAD APARENTE Y CANTIDAD DE VOLATILES

Determinacion de la densidad Real

Se tom6 un picndmetro de 25 mL de capacidad y se pesé 1 g de catalizador
pulverizado, luego se llen6 el picndmetro con agua destilada hasta el borde, se
colocé la tapa y se registro el peso. Finalmente se llend el picndmetro seco con
agua y se pesO. La determinacion de la densidad real se calculé mediante la
ecuacion 2.1:

(e T
Wpic+H20 _Wpic+H20+m cm’

1+ W W
pic+m + pic [A|.l]

Donde:

0: densidad real

Wiicin,0 - PESO del picndmetro lleno de agua
W : peso del picnémetro con la muestra lleno de agua

pic+H,0+m *

W i...n: peso del picnometro con la muestra

W, : peso del picnometro vacio

Determinacion de la densidad Aparente

Para determinar la densidad aparente se tom6 una probeta de 100 cm® y se
colocé el catalizador entero hasta el aforo, se pesaron tanto la probeta sola como
la probeta con el material y se utilizé la ecuacion 2.2 para el célculo de la

densidad aparente.

6 _ Wprob+cat_Wprob g
aparente — cm3

Al.2
Vprob [ ]
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Donde:

Saparente: DENSIdad aparente

Whyrob+cat- P€SO de la probeta lleno de catalizador entero
Wyrop: PeSO0 de la probeta vacia

Vorob: VOlumen de la probeta

Determinacion de la cantidad de Cenizas

Se pes6 en un crisol previamente tarado aproximadamente 1 g de catalizador
pulverizado. Se metid el crisol con su tapa a una mufla Thermolyne a 950 °C
durante 7 min. Se sacé el crisol de la mufla y se coloco en un desecador para que
se enfrie, a continuacion, se peso el crisol con la muestra y se determino el

porcentaje de volatiles por diferencia de pesos por medio de la ecuacion:

We+W)—-(Wp)
We+W;

% volatiles = x 100% [AL3]
Donde:

Wc: Peso del crisol.

Wi: Peso inicial de la muestra.

Wf: Peso del crisol mas la muestra después de los 7 minutos.
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ANEXO IlI

DETERMINACION DE LA CQMPOSICION QUIMICA ELEMENTAL POR
ENSAYOS DE DISGREGACION ACIDA EN MICROONDAS Y LECTURA EN AA
Y ENSAYO AL FUEGO

Método: Disgregacion &cida en microondas y lectura en AA.

Objetivo: Determinar la cantidad de platino y estafio presentes en el catalizador
de la unidad de CCR.

Procedimiento:

e Se pesoO 1 g de muestra de catalizador pulverizado y se la llevé a un horno a
650 °C durante 2 horas para someterlo a un tratamiento térmico donde se
eliminan volatiles y organicos.

e Del catalizador previamente calcinado se pesaron 100 mg y se colocaron en
un reactor de teflén, se adicionaron 3 mL de HF y 3 mL de HNOsy se llevé el
reactor a un microondas durante 5 minutos a potencia media, se refrigeré el
reactor durante 20 minutos y se coloc6 nuevamente al microondas durante
otros 5 minutos, se repitid el procedimiento una vez mas.

e Se abri6 el reactor y se adicion6 5 mL de HCI, se introdujo al microondas
durante 5 minutos a potencia media, se refriger6 durante 20 minutos y se llevo
nuevamente al microondas, se repitio el proceso dos veces hasta completar 15
minutos de exposicién del reactor en el microondas.

e Una vez frio el reactor se vertio el contenido en un matraz, se afor6 y se

realizé la determinacion de Pt, Al'y Sn por Absorcién Atomica.

Resultados:
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Tabla All. 1. Resultados de contenido de platino y estafio presentes en el catalizador de la
CCR obtenidos por disgregacion acida en microondas

Pes_o de Pt por AA | Snpor AA gPt/kg | YowPten| gSn/kg | % wSnen
catalizador . . . .
(mg) (mg/L) (mg/L) catalizador | catalizador | catalizador | catalizador
100,1 55 3,0 2,75 0,27 1,499 0,15
104,1 6,0 3,1 2,88 0,29 1,489 0,15
106,8 5,8 2,9 2,72 0,27 1,358 0,14
101,4 6,6 2,9 3,25 0,33 1,430 0,14
101,5 6,2 3,0 3,05 0,31 1,478 0,15
Promedio 2,93 0,29 1,45 0,15
DeS\{lacmn 0,22 0,06
estandar

Método: Ensayo al fuego.

Objetivo: Determinar la cantidad de platino y estafio presentes en el catalizador
de la unidad de CCR.

Procedimiento:

Se pesaron 5 g de muestra pulverizada y con tratamiento térmico previo a
650 °C por 2 horas, se adicion6 la carga fundente que se presenta en la
Tabla 2.3, se homogeneiz6 y colocé en un crisol de arcilla.

Se llevé el crisol a la mufla eléctrica a 870 °C aproximadamente durante 2
horas, se vertié el material fundido en una lingotera coénica, se dejo enfriar y se
separo la fase escoria de la metdlica, se registraron ambos pesos.

Se coloco el régulo en una copela previamente caliente y se llevé a la mufla
eléctrica a 870 °C aproximadamente durante 2 horas.

Se registré el peso del doré y se disgregé con una solucion de agua regia
aplicandole temperatura.

Cuando el doré estuvo totalmente disuelto se aforé y se envié la solucién para

realizar andlisis de contenido de platino mediante Absorcion Atémica.
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Tabla All. 2. Resultados de contenido de platino en el catalizador de la CCR obtenidos
por ensayo al fuego

estandar

# de Peso de Platino Platino | gPt/kgde | o .\ o
muestra | muestra (g) mg/L (mg) catalizador o wiw Pt
1 5,0 317 15,85 3,17 0,32
2 5,0 300 15,00 3,00 0,30
3 51 300 15,00 2,94 0,29
Promedio 3,04 0,30

Desviacion 0.10
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ANEXO Il

CALCULO DE LA CANTIDAD DE CLORURO DE AMONIO NECESARIA PARA
LA PRECIPITACION DE PLATINO

Objetivo: Calcular la cantidad estequiometrica de NH4Cl necesaria para la

precipitacion de platino de la solucion concentrada de lixiviacion.

Partiendo de que la ley del catalizador por ensayo al fuego es de 3,0 g Pt/kg de
catalizador; la solucion saturada de NH4Cl es de concentracion 120 g/L y de que

la reaccidn de precipitacion es:
PtClz2(aq) + 2NH;} (aq) = (NH,),PtCl(s)

3 g-Pt o 2(18)g NHF y 53,5 g NHCl o 1000 ml sol.sa.t NH,Cl
kg cat. 195,08 g-Pt 18g NHf 120 g NHz€EL B

13,7 ml sol.sa.t NH,Cl
kg de cat.procesado

Debido a que las reacciones generalmente no tienen una eficiencia del 100% se
decidié trabajar con un 100% en exceso para asegurar que todo el platino

precipite y la eficiencia sea cercana a 100 %.

27,4 mlsol.sa.t NH,Cl
kg de cat.procesado
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DETERMINACION DEL AREA SUPERFICIAL, TA!\/IANO DE POROY
VOLUMEN DE PORO MEDIANTE EL EQUIPO DE ANALISIS DE ISOTERMAS
DE ADSORCION BET (QUANTACHROME)

Quantachrames NovaWin - Data Acguisition and Reduction

for NOVA instruments
EH984-201 0, Quantzchrome Instrumeants
version 1.0

Analysls Report

Operatarjalil Date: 201 4/05/22 Opezratorjali

Sample ID: CAT COR |x Filename: CACdatatPhysisorbhRig
Sample Desc: aluming Comment:

Sampla weight: 00836 g Sample Volume:  ©es

Cutgas Tima: A0 hes DutgasTemp: anoc

Analysis gas: Mitragen Bath Temp: TTHK

Press, Toleranee: 008070050 (adaidas) Erquil thme: 1001100 sac (adsiles)
Analysis Time:  83.9 min Erecd of run: 201470523 15551
Call 1D: 1

Area-Volume Summary

A ™
Quantachremae |
Vireuey 5

iy P ey

Date:s/2i2014
FA86 v ops

Equil imeout: 300 seo (adsidas)
Instrument: Maowa Station A
FrW varsion: 0.00

Data Reduction Parameters Data -

Ardsorbate Mitrogen Temparatura 77350k
Malec, W 28013 4 Cross Section:  16.200 4

BUIEROInt BET .. e
Langruir surface area. ...
tmethod extarmal sudfacs areq .
t-method micropors surface arga.... ...
(DR me hu-: m crupum ared..

Hemathed micrepere vefums
DR melhod micronone volum
HK msthod cumalative pore voluome.,
SF musthod cermulative porse volume,
MLDET mathad cumulative pore voluma

DR method micrepore Hal rpnrr weidtin.
Ly rnethod pore Radus (Mode).
VHEK method pore Radius ‘M"u:'n‘ s
15F mathad pore Radivs :r.-'nl:le]__
WNLOFT pora Radivs (Model ...

Liguigl ﬁens]iy: 0808 poee |

1.7 2Me 02 iy |
2EEOa+02 g
1.561e+02 mifg
1.430e+01 my
2 44Te+02 miin
1 1380+02 mg

.25 7e-02 colg
2.687e-00 coly
708402 ey
7.2338-02 co'g
T.B38e-02 ooly

1.7962+01 A
DO000E+00 A |
1.638a+00 A ]
2B 00 A
2420800 &
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Quantachroms NovaiWin - Data Acquisition and Reduction
for MOAA Inabrimsents

21904-2010, Guantachromo Instrumants
warsion 11.0 Fon h\:@
St prierptemans
Analysis Rapart
Qparalorjall Dabe:2HADN2I Orparatarjail Daba:T/2014
Sample ID: CAT GOR 1k Filararme: CAlCdata\ S hysisoriHM-T385 |hops
Sample Dess:  alufmine Commant:
ﬂampuw 00838 g Samipde Volunse: 0o
Outgaes Tima: 3.0 hra CutgasTamps 000G
Analysis gas: Hitragen Dakh Tamp: TTAK
Pregs. Tolerance: O0500.050 {adsfdas)  Egull G 00100 oot fadsidas)  Equll timeawt: 3000300 s (mlsidas)
Analysis Time:  58.8 min End of run: SON4N0523 155611 Inabruriai: M Salion A
Call 10z 1 FW warsion: (.00
Multi-Point BET Plot
Data Roductlon Paraimelers
Adsorbate Hitrogan Tamparalure 350
Molac. WL: 26013 o Cross Secilon: 16200 & Ligued Denaily:  0.808 grec

._I_
=l
]

17 [Py - 1]

1 i £
S — & S
000D 40050 8.0008-0F 150001 1880801 2000e 24050401 800 2300008

Fialativg Presaiss, PiRo

BET summary
Slapa = 211084
Intersap = 1.7 2001
Correlalian coaflicient, r = QEags
G canstant= 172348

Surfaca Area = 17230 mily




Quantazhrame NovaWWin - Data Acgulsition and Redustion

149

for NOVA instruments
1 884-2010, Quantashrome Instrumeants
wmiiiu ITREVEE M Ea TR
L
anplygls Beport
Operatarjall Date: 30140700 Oparatargalil Date: 02014
Sample I0: esl SINTT gjerceodo Fitsnama: CraCdataVFysisoiical SIN TT.gps
Sample Desc: ol T Corrimemnt:
Sample welght: 00841 g Sample Volume: 0 ae
Ouitgas Tiara: 30 hrs CutgasTamp: 30008
Analysie gas: Mitray Bath Temp: TraK
Press, Tolerance: O {adaidas) Equll time: 10100 sec (adeidas]  Equil timeout: S00VE0D sec (adsides)
Analysis Time: 1581 min End of rum: 201 480709 17:4%:08 Instrument: Mova Station A
Cefl 1D 2 FIW varsion: 0.00
Area-Volume Summary
Data Reduction Parameters Data -
Adsorhats Hitrogen Teimparature 77360
Wolec. Wt 28013 5 Cross Secltion: 16,200 A Liguid Dansity: 00808 gee
Surface Area Data
BAHIPOIE BET ... i ittt ettt ettt ettt e bt mes s e ameeen e o 1.4854+02 mTy
Langmuir suface a 2.300a+02 miy
mathod external surface 141 1a+02 mify
f-mathod micropona suriace ared .. B.352a+00 mig
DR method micropore araa 2.110e+02 mifg
HLDFT cumulatwe surface area H81 w01 mifg
Pore Volums Data

tamethod micropare wolume.. ... 3. 148a-03 coly
DR mathad micrg wihme. .. 749902 colg
HE method five pora vl 5.0410-02 ooly
SF method cumulalive Bome WORETIE. ... e ea e 8.1 7Bl ecly
MLDFT methed curmulative pora walu G,004e-03 ooy

Pora Siza Data
DR melhod reigropore Half pore width,. . AR L 41 41 i e e e 1.814e+01 A
DA et hod pore Radius | - . B 200e+00 A
HE rmathod pore Radius B L bbb e oo ee e s eememe s s eemneean 1, 83Ee-+HH A
5F msthod pore Radiue a) - 2.2674+00 A
HLOFT pora Redius (Mode) B D00 A
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Quardachroma HovaWin - Data Acquisiion and Reduction
for MOVA instruminnis

EA804-2010, Quantaghroms nsbuments mmm“h;’%@éj
warglon 11.0 T

Syt rirbatyrth i,

Coporaio Crora

Oparatoriall Crate: 200400740 -abar:jall Diake 73112014

Bample I0: cat SN TT Filomama: CADCdalaPhysioincel 5IN TT pulgos

fample Dosc:  cal BINTT Carmant:

Sample weighd: 00847 g Sampde Voluma; Oco

Qurlgas Time: A.0hrs OuigarsTomp: 30000

Analysis gas: Hilzgaa Balh Tamp: TR

Fraas, Tolsmanee: 006000050 (adaides)  Egquil time: 10000 sec (pdsides)  Equil Bmeout: 3000300 sec (adsides)
Analysls Time: 150,14 min Ervl of run: JOTANITIOE 1743006 instrumaond: Hivea Shation A

Call 1D 2 FiW warsion: 0,00

Multi-Point BET Plot
i [aka Raducilon Paramabsrs
N":I’ﬂﬂl'l Ta grature TT.a00
Molec. W 28,002 Cross Saclion: 16,200 & Liguid Density: 0808 gee

Alperbe

=0
=0

EF

Tm_ - ....... B — 0 o et e - e
R - S S
L2M0 |
= aBmon
fiom | — -+
= 1“ e H T S . R ——
;. 2,3000 — = f i JHF“‘ B R — B S ——— ' [
H H 4 ]
4058 i . | ._.. s P
DO0S0E0D & 030002 2000002 1.2008-01 1400801 20020-01 ZA00e 01 2 Bi0e-tH 2.0808-1

Flatbes Prasswn, FiFo

BET siimenary
Hope = 2042
Inforoopt = 1.745a8-01
Garrolathon cosdfichent, r= pLE LR
G eoislanl= 133 528

Surface firea = 149453 Mg
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Quentachrome MovaWin - Data Acquisition and Reduction
for NOWVA insirumenis
804201 0, Ceantachrore Insteuments

version 11.0 I
ey
Analysls
Oparatarjalil Dabe 201480710 Oparatarjail Date:7/11/2014
Samplo 10 cat TT 860 pul Filanama: ChanCealaPhysisarbical TT 650 pulgps
Sampbe Desc: cal TT 650 pul Camiret:
Sample weight: 013839 Sample Volume: ez
Cutgas Tine: A0 e Qg Toam p M0
Amalysis gas: n Bath Temp, TIEK
Press, Tolerance: 008000050 {adsides)  Equil tirme: 100M00 gac (adaides)  Egquil timoout: I0WI00 sac (adaides)
Analysis Time: 1741 min End of run: 204800 18042 Instrumant: Meva Station B
Cell 1D d [Fre¥ werelon: 0.00
Area-Volume Summary
Data Reduction Parameters Data
Adsorbeta Hitrogen Temparaiure 71380k
Moles. Wi.: 8013 ¢ Cross Section: 18300 & Liguid Density: 0,808 ges
Surface Ares Data

IR BET v evoncvvesssesc s sssss s s ssmasssesssns o .05+ miig

Langriair surlacs ame..... . 1.630a+02 mfig

terreibed exiernal surface araa.. 0.808e+0 mfig

kreibod micrapore surfacs &rea... 3.803e+00

DA raethod micropane area........ 1. 4B2e+02 mfig

PLERFT lamislalive SITEGE BIBB. ......oe e e eececcssacs st st sy sranases I B,360e+H milg

Pore Volume Data

tmethod micropone volume... s 1.263-03 cwig

DR, retived micro Em walume........ 5.266e-02 owg

HE method cum B pone waleme, 4,1300-02 oo'g

SF mathod cumulative pore m;ﬂmnn " a4, 22 P02 ooy

Bors Size Data

DR mathed mictapone Hall pange mn ......... 1.8186+01 A

v, method pore Radies (Mo i 9,400e+00 A

HE mathod pore Radius (Made 1. 038e+00 &

5F method pare Radivs (Made).,., 2.261e+00 A

MLOFT pora Radiue Moda) ..o 7.274e+00 A
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Quantaohromo Movasin - Data Acgulsitlon and Redwsilon
Tar HOWVA Insfrurmenls

EM984-2010, Quantachrams Instrumants {:_uan-.athr;-n"i:

warslan 11.0 et
e poie pu v e
Analysis Rancr
Oiperatarjall Drake: 2014070 Qipesrator Jalil Drala= 70512002

Somple ID: cal 7T &5 pul Filoname: CorlCdatn Fhysisoioa: TT G50 pulgps
Sampla Desc: el TT 850 pal Cammant:
Sample welght: 4.4l g Sample Volume: 0cc
Cungas Timea: A0 hrs OutpasTomp: AwWE0G
Analysis gas: Milregen Bath Tamp TTIK
Praas, Tolerancs: Q0800050 (adsices) Ewuil Elies: 100000 mas (pdurdes}  Equil Hmeout: 200200 zac {adsides)
Analysls Timea: 174,14 min End of run: A0EAOTHD 1Ol ? Inskruminng: Houp Slation B
ol 10 i FIA warslon: HE 1
Multi-Point BET Plot
Data Raductlon Paraifelsrns
Alyorbata Hitragen Taitiparalira 77550
Moleo. We: 22.013 4 Cross Secilon: 16200 u Liquid Density: Q.08 g
| L1 i =
| A ] BF
i R I
| ﬂﬁ_‘ i
H ¥ 1 |
D : .
g ;
T e e s .
i
— : ! i i
- H : H i
oo | i 1 i ; i i i
N0 e=00 4.00We02 ENI0=0T 1.280=m1 160G 2 G0Cn-DOt Zam0e-01 B0 &2pde-0
Ieslalive Prioagusn. G
BET summary
Slopa = 8T
Intercept = 2. ilin01
Correlation cooHliciend, r= 1990960
G eonslant= 122.253

Surface Afeh =

102,070 mYy
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DETERMINACION DE LA COMPOSICION QUIMICA ELEMENTAL DEL

CATALIZADOR DE LA UNIDAD DE CCR MEDIANTE LECTURA EN EL
MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO (MEB)

FICHA TECNICAN. 1

Objetivo: Determinar la composicion quimica elemental del catalizador de la

unidad de CCR.

Muestra: C1, catalizador usado sin tratamiento térmico

cps/eV

1 Fe

O—A_ILI_I' T T . 1 r [ T T [ T T T T T
2 4 6 8 10 12
keV

Cl Fecha:5/21/2013 3:16:50 PM HV:20.0kV D. imp.:11.95kcps

El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error

O 8 K-series 46.72 45.73 53.33 5.2
Al 13 K-series 37.70 36.91 25.52 1.8
C 6 K-series 12.86 12.59 19.55 1.8
Fe 26 K-series 4.87 4.77 1.59 0.2

16

18
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Muestra: C2, catalizador usado con tratamiento térmico

cps/eV
60—-
50—-
]Cr
40Pt
] Fe
e | Pt Cr Fe Pt
30
20—-
10
0 L4 |
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
2 4 6 8 10 12 14 16 18
keV

C2 Fecha:5/21/2013 3:20:57 PM HV:20.0kV D. imp.:13.10kcps

El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error

0 8 K-series 42.42 45.48 61.24 4.7
Al 13 K-series 40.27 43.18 34.48 1.9
Fe 26 K-series 9.64 10.34 3.99 0.3
Cr 24 K-series 0.56 0.60 0.25 0.0
Pt 78 L-series 0.37 0.40 0.04 0.1



COMPOSICION DE LAS CARGAS FUNDENTES Y RESULTADOS DE RECUPERACION DEPLATINO PARA LOS ENSAYOS

ANEXO VI

VIA PIROMETALURGIA

Objetivo: Determinar la influencia de los componentes de la carga fundente en el porcentaje de recuperacion de platino a 870 °C.

Tabla AVI. 1. Ensayos de recuperacion de platino por via pirometaltrgica

Catalizador (g) Carga fundente (g)
N° Peso Peso Observaciones Pt % Rec
SinTT [Con TT | Bérax| PbO |Carbdén| CaCOs |Na2COs | KNOz | KCI | NaCl | Ag | regulo | doré (mg/l) de Pt
No se funde, se coloca
M1 30 75 70 3 15 50 5 45,78 |0,10573 carga.correctiva 1107 60,9
No se funde, se coloca
M2 30 75 70 3 15 50 5 51,45 |0,11344 carga correctiva 1213 66,8
M3 30 65 | 50 2 15 50 5 4743 |0,11189| StTunceconbuena | gy | 748
M4 30 | 65 | 70 3 15 50 5 45,78 | 0,12008| S'TNGECONBUENE | 1450 | 781
M5 30 75 | 70 3 15 50 5 61,47 | 0,11092 | St Tunde con excelente | 704 | 78
Buena fluidez. En
M6 30 75 80 3 15 50 5 69,71 |0,13054 | MEB se ve 60% de 1407 77,4
plomo
Buena fluidez. Escoria
de colores café y
M7 30 65 50 2 15 50 5 5 5 34,24 |0,10339 | amarillo. Se obtieneun | 1177 64,8
regulo de menor
tamanio
Buena fluidez. Escoria
de colores café y
M8 30 65 50 2 15 50 5 5 5 35,04 [ 0,10504 | amarillo. Se obtiene un | 1502 82,7
regulo de menor
tamano
M9 30 65 50 2 50 5 5 34,12 {0,11251 Buena fluidez 684 75,3
M10 30 65 50 2 50 5 5 36,91 |0,11200 Buena fluidez 788 86,7

oGT



(Continuacion...)

. Catalizador (g) Carga fundente (g) Peso Peso _ Pt % Rec
N Con regulo | doré Observaciones (mg/l) | dePt
SinTT T Bérax| PbO |Carb6n| CaCOs | Na2COs | KNOs | KCI | NaCl | Ag
Menor fluidez que
M11 30 55 50 2 50 5 5 38,84 | 0,1116 en ensayo 19 762 83,8
Menor fluidez que
M12 30 55 50 2 50 5 5 37,04 |0,10684 en ensayo 10 754 84,8
Se forma una capa
muy fluida sobre la
M13 30 55 50 2 50 10 10 42,45 | 0,10606 mezela, no hay buena 707 77,8
mezcla de reactantes
Se forma una capa
muy fluida sobre la
M14 30 55 50 2 50 10 10 42,53 | 0,10890 | mezcla, no hay buena | 738 81,2
mezcla de
reactantes
Buena fluidez. Se
M15 30 65 50 2 50 5 5 |0,05| 41,06 |0,15358 encuarto con plomo 660 72,6
Buena fluidez. Se
M16 30 65 50 2 50 5 5 0,1 | 40,98 | 0,21754 encuarto con plomo 664 73,1
Buena fluidez. Se
M17 30 65 50 2 50 5 5 0,2 | 41,2 |0,30656 encuarto con plomo 612 67,3
M18 30 | 65 | 30 1 50 5| 5 24,81 |0,00586 | MN9eCOnbUeNd | 750 | gos
M19 30 | 65 | 40 2 50 5| 5 4184 010610 fUndeconbuena | 765 | g3g
M20 30 | 65 | 70 3 50 5| 5 60,05 |0,11189| "Mdeconbuena | 799 | ggg

TT: Tratamiento térmico

LSGT



Tabla AVI. 2. Ensayos de recuperacion de platino por via pirometaltrgica para cobre como colector

Nede | horno | nege | catalizador Carga fundente (g) meFtZSI(iaca r';:;; eslj:?)s;’eia % de rec.

ensayo | Gas | Elec|eNSAY0 | CONTT(Q) | cy©H), | Si0, | Na.COs | CaCOs C Borax (@) ) (@) de Pt
M26 X Cu-1 5 20 25 50 10 5 20 5,8 41 94,5 43,3
M27 X Cu-2 5 15 35 60 10 6 20 3,9 3,2 90,3 66,3
M28 X Cu-3 5 10 35 60 10 6 20 29 1,8 85,2 62,0
M29 X Cu-4 5 5 35 60 10 6 20 1,9 0,8 80,0 63,3

TT: Tratamiento térmico

84T




ANEXO VII

BALANCES METALURGICOS DE LOS ENSAYOS DE LIXIVIACIONES
ACIDAS PARA DETERMINAR LA INFLUENCIA DEL TAMANO DE

PARTICULA Y PORCENTAJE DE SOLIDOS

158

Objetivo: Evaluar la influencia del tamafio de particula y porcentaje de solidos en

el proceso de lixiviacion con agua regia en la recuperacion de platino del

catalizador que fue usado en la unidad de CCR.

Condiciones de operacion:

Temperatura ebullicién (°C)*

80-85

Tiempo de lixiviacion (horas)

10

regia (en volumen)

Concentracion de &cidos en agua 31

Concentracion de HCI (Molar)

10

Concentracion de HNO; (Molar) 15

Balances metallrgicos

Balance MetalUrgico

1% de solidos Catalizador entero (1,8 mm)
Vol L PLATINO
olumen
Muestra ’ Conc.
Peso 0
[d] [Ma/L] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 11,5 2,88 95,83
S Lavado 0 0 0,00 0,00
Relave 1 0 0,00 0,00
Total 2,88 95,83
Alimentacion recalculada 2,88 mg/g
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g




Balance Metalurgico

20% de solidos

Catalizador entero (1,8 mm)

PLATINO
Muestra Volumen Conc.
[L], Peso [d] (ma/L] Peso [mg] | Recup. [%]

S Fuerte 0,25 48,3 12,08 37,56
S Lavado 0,085 206 17,51 54,47
Relave 10 51,2 2,56 7,96

Total 32,15 100,00

Alimentacion recalculada 3,21 mg/g
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g

Balance Metalurgico

30% de solidos

Catalizador entero (1,8 mm)

PLATINO
Muestra Volumen Conc.
[L], Peso [d] (mg/L] Peso [mg] | Recup. [%]

S Fuerte 0,250 63,5 15,88 27,10
S Lavado 0,095 228,0 21,66 36,97
Relave 20 210,5 21,05 35,93
Total 58,59 100
Alimentacion recalculada 2,93 mg/g

Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g

Balance MetalUrgico

1% de solidos

Catalizador pulverizado ( < 100 pm)

Volumen [L] PLATINO

Muestra Peso [g] [Cr:n%r}i'] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 11,8 2,95 98,33
S Lavado 0 0,0 0,00 0,00
Relave 1 0,0 0,00 0,00
Total 2,95 98,33
Alimentacion recalculada 2,95 mg/g
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g
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20%o solidos

Balance Metalurgico

Catalizador pulverizado ( < 100 pm)

PLATINO
Muestra Volumen Conc.
[L], Peso [d] (ma/L] Peso [mg] | Recup. [%]

S Fuerte 0,25 67,5 16,88 50,10
S Lavado 0,08 191,0 15,28 45,36
Relave 10 30,6 1,53 4,54
Total 33,69 100
Alimentacion recalculada 3,37 mg/g
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g

30% solidos

Balance Metalurgico

Catalizador pulverizado ( < 100 pm)

PLATINO
Muestra Volumen Conc.
[L], Peso [d] (ma/L] Peso [mg] | Recup. [%]

S Fuerte 0,25 49,4 12,35 19,18
S Lavado 0,1 473 47,30 73,45
Relave 20 95 4,75 7,38
Total 64,40 100
Alimentacion recalculada 3,22 mo/g
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g




ANEXO VIII

BALANCES METALURGICOS DE LOS ENSAYOS DE LIXIVIACIONES
ACIDAS PARA DETERMINAR LA INFLUENCIA DEL TIEMPO Y

PORCENTAJE DE SOLIDOS
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Objetivo: Evaluar la influencia del tiempo de lixiviacion y el porcentaje de soélidos

en el proceso de lixiviacion con agua regia en la recuperacion de platino del

catalizador que fue usado en la unidad de CCR.

Condiciones de operacion:

Temperatura ebullicion (°C)* 80-85
Tamafio de particual (um) <100
Concentracion de 4cidos en agua 31
regia (en volumen)

Concentracion de HCI (Molar) 10
Concentracion de HNO3 (Molar) 15

Balances Metalurgicos:

20% solidos Tiempo de lixiviacion 30 minutos
PLATINO
Muestra | volmen o e
[L], Peso [d] (ma/L] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 45 11,25 37,33
S Lavado 0,097 130 12,61 41,85
Relave 10 125,5 6,28 20,82
Total 30,14 100,00
Alimentacion recalculada 3,01 mg/g
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g




20% solidos Tiempo de lixiviacion 1 hora
Vol PLATINO
olumen
Muestra Conc. Peso
[L], Peso [g] Recup. [%
mgL] | [mg] P- %]
S Fuerte 0,25 60 15,00 43,76
S Lavado 0,1 150 15,00 43,76
Relave 10 85,5 4,28 12,47
Total 34,28 100,00
Alimentacion recalculada 3,43 mg/g
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 |mg/g
20% solidos Tiempo de lixiviacion 2 horas
PLATINO
Muestra Volumen [L], Conc
Peso ' 9
[d] (ma/L] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 85 21,25 62,41
S Lavado 0,1 100 10,00 29,37
Relave 10 56 2,80 8,22
Total 34,05 100,00
Alimentacion recalculada 3,41 mg/g
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g

20% solidos

Tiempo de lixiviacién 4 horas

Volumen PLATINO
Muestra [L], Peso [g] [%%?E] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 85 21,25 64,54
S Lavado 0,095 105 9,98 30,30
Relave 10 34 1,70 5,16
Total 32,93 100,00
Alimentacion recalculada 3,29 |mg/g
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g
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Balance Metalurgico

30 % solidos Tiempo de lixiviacion 30 minutos
Volumen PLATINO
Muestra [L], Peso Conc. 0
[q] [mg/L] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 60 15,00 21,99
S Lavado 0,1 355 35,50 52,05
Relave 20 177 17,70 25,95
Total 68,20 100,00
Alimentacion recalculada 3,41 mg/g
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g

30 % sélidos

Balance Metalurgico
Tiempo de lixiviacion 1 hora

Volumen PLATINO
Muestra [L],[gFieso [%cg}ﬁ'] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 100 25,00 36,81
S Lavado 0,085 305 25,93 38,17
Relave 20 340 17,00 25,03
Total 67,93 100,00
Alimentacion recalculada 3,40 |mglg
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g
Balance MetalUrgico
30 % sélidos Tiempo de lixiviacion 2 horas
PLATINO
Muestra Volumen Conc.
[L], Peso [d] (mg/L] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 90 22,50 38,33
S Lavado 0,1 310 31,00 52,81
Relave 20 52 5,20 8,86
Total 58,70 100,00
Alimentacion recalculada 2,94 mg/g
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g




30 % solidos

Balance Metallrgico

Tiempo de lixiviacién 4 horas

Volumen PLATINO
Muestra [L],[gFieso [ﬁg}i] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 120 30,00 45,98
S Lavado 0,1 305 30,50 46,74
Relave 20 95 475 7,28
Total 65,25 100,00
Alimentacion recalculada 3,26 | mglg
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g
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ANEXO IX

BALANCES METALURGICOS DE LOS ENSAYOS DE LIXIVIACIONES
ACIDAS PARA DETERMINAR LA INFLUENCIA DEL TIEMPO DE
LIXIVIACION Y EL PORCENTAJE DE SOLIDOS CON UNA SOLUCION
LIXIVIANTE CON CLORURO DE ALUMINIO

Objetivo: Evaluar la influencia del tiempo de lixiviacion y el porcentaje de sélidos
en la recuperacion de platino del catalizador de la CCR, en el proceso de
lixiviacidbn con una mezcla de solucion lixiviante de 1,5:1,5:1 en volumen de HCI-

AICI3-HNOs. Con una concentracién de AICIz 0,2 (M)

Condiciones de operacion:

Temperatura ebulliciéon (°C)* 80-85
Tamafio de particula (um) <100
Concentracion de AICIz (Molar) 0,2
Concentracion de HCI (Molar) 10
Concentracion de HNO3 (Molar) 15

Balance MetalUrgico

Tiempo de
20% solidos lixiviacion 30 minutos
Volumen PLATINO
Muestra L], Peso Conc. Peso
[ ][g] [mg/L] [mg] Recup. [%]
S Fuerte 0,25 61,5 15,38 50,54
S Lavado 0,095 144 13,68 44,97
Relave 10 27,3 1,37 4,49
Total 30,42 100,00
Alimentacion recalculada 3,04 |mglg
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 |mg/g




20%o solidos

Balance Metalurgico
Tiempo de lixiviacion 1 hora

PLATINO
Muestra Volumen Conc.
[L], Peso [g] (ma/L] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 64 16,00 50,33
S Lavado 0,095 154,5 14,68 46,17
Relave 10 22,2 1,11 3,49
Total 31,79 100,00
Alimentacion recalculada 3,18 | mg/g
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g

20% solidos

Balance Metalurgico
Tiempo de lixiviacion 2 horas

PLATINO
Muestra Volumen Conc.
[L], Peso [d] (mg/L] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 76,5 19,13 50,00
S Lavado 0,095 185,5 17,62 46,07
Relave 10 30,1 1,51 3,93
Total 38,25 100,00
Alimentacion recalculada 3,83 | mglg
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g

20% solidos

Balance MetalUrgico
Tiempo de lixiviacion 4 horas

PLATINO
Muestra Volumen Conc.
[L], Peso [d] (mg/L] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 63,5 15,88 41,94
S Lavado 0,08 257 20,56 54,32
Relave 10 28,3 1,42 3,74
Total 37,85 100,00
Alimentacion recalculada 3,79 |mglg
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g
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Balance Metalurgico

Tiempo de
30 % solidos lixiviacién 30 minutos
Volumen PLATINO
Muestra [L],[gF;eso [ﬁg}i‘] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 110 27,50 37,63
S Lavado 0,096 368 35,33 48,34
Relave 20 205 10,25 14,03
Total 73,08 100,00
Alimentacion recalculada 3,65 |mglg
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g

30 % sélidos

Balance Metalurgico

Tiempo de lixiviacion 1 hora

Volumen PLATINO
Muestra [L],[gP]eso [(r;nc;r}cl_ : peso [ma] | Recup. [%]

S Fuerte 0,25 88 22,00 40,78
S Lavado 0,1 246 24,60 45,60
Relave 20 73,5 7,35 13,62
Total 53,95 100,00

Alimentacion recalculada 2,70 |mgl/g

Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g

30 % sdlidos

Balance Metallrgico

Tiempo de lixiviacién 2 horas

Volumen PLATINO
Muestra [L]’[gFieSO [fn‘;r}ﬁ] Peso [mg] | Recup. [%]

S Fuerte 0,25 144 36,00 48,22
S Lavado 0,092 306 28,15 37,71
Relave 20 105 10,50 14,07
Total 74,65 100,00

Alimentacion recalculada 3,73  |mglg

Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g




Balance Metallrgico

30 % sélidos

Tiempo de lixiviacion 4 horas

Volumen PLATINO
Muestra [L],[gFieso [%%?E'] Peso [mg] | Recup. [%)]

S Fuerte 0,25 72 18,00 27,40
S Lavado 0,09 430 38,70 58,90
Relave 20 180 9,00 13,70
Total 65,70 100,00

Alimentacion recalculada 3,29  |mglg

Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g
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Objetivo: Evaluar la influencia del tiempo de lixiviacion y el porcentaje de sélidos

en la recuperacion de platino del catalizador de la CCR,

en el proceso de

lixiviacion con una mezcla de solucién lixiviante de HCI- AICI3-HNOs. Con una

concentracion de AlCIz 0,4 (M)

Condiciones de operacion:

Temperatura ebullicion (°C)* 80-85
Tamafio de particula (um) <100
Concentracion de AICl; (Molar) 0,4
Concentracion de HCI (Molar) 10
Concentracion de HNO3 (Molar) 15
Balance Metallrgico
Tiempo de
20% solidos lixiviacion 30 minutos
Volumen PLATINO
Muestra L], Peso )
| oy | e | Recu. 1)
S Fuerte 0,25 94 23,50 82,16
S Lavado 0,086 46 3,96 13,83
Relave 10 22,9 1,15 4,00
Total 28,60 100,00
Alimentacion recalculada 2,86 | mg/g
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 |mg/g




20%o solidos

Balance Metalurgico

Tiempo de lixiviacion 1 hora

PLATINO
Muestra Volumen Conc.
[L], Peso [g] (ma/L] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 108,5 27,13 87,65
S Lavado 0,094 31,9 3,00 9,69
Relave 10 16,5 0,83 2,67
Total 30,95 100,00
Alimentacion recalculada 3,09 | mg/g
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g

20% solidos

Balance Metalurgico

Tiempo de lixiviacion 2 horas

PLATINO
Muestra Volumen Conc
L], Peso ' e
[L] [d] (mg/L] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 112 28,00 81,25
S Lavado 0,078 71 5,54 16,07
Relave 10 18,5 0,93 2,68
Total 34,46 100,00
Alimentacion recalculada 345 |mglg
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g

20% solidos

Balance Metallrgico

Tiempo de lixiviacién 4 horas

Vol PLATINO
olumen
Muestra Conc.
L], Peso 0
[L] [g] (mg/L] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 133,5 33,38 93,09
S Lavado 0,058 29,1 1,69 4,71
Relave 10 15,8 0,79 2,20
Total 35,85 100,00
Alimentacion recalculada 359 |mg/g
Ley inicial por ensayo al fuego
3,00 mg/g
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Balance Metalurgico

Tiempo de
30 % solidos lixiviacion 30 minutos
Volumen PLATINO
Muestra L], Peso Conc. Peso
[ ][g] [mg/L] [mg] Recup. [%]
S Fuerte 0,25 209,5 52,38 83,26
S Lavado 0,088 64 5,63 8,95
Relave 20 98 4,90 7,79
Total 62,91 100,00
Alimentacion recalculada 3,15 |mg/g
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 |mg/g

30 % sélidos

Balance Metalurgico
Tiempo de lixiviacion 1 hora

Volumen PLATINO
Muestra [L],[gP]eso [%cgr}ﬁ.] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 230,5 57,63 83,76
S Lavado 0,075 87 6,53 9,48
Relave 20 46,5 4,65 6,76
Total 68,80 100,00
Alimentacion recalculada 344 |mglg
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g

30 % sélidos

Balance MetalUrgico
Tiempo de lixiviacion 2 horas

Volumen PLATINO
Muestra [L]’[gFie” [ﬁg}ﬁ] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 219,5 54,88 83,23
S Lavado 0,096 60 5,76 8,74
Relave 20 53 5,30 8,04
Total 65,94 100,00
Alimentacion recalculada 3,30 |mglg
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g
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30 % sélidos

Balance Metalurgico

Tiempo de lixiviacion 4 horas

Volumen PLATINO
Muestra [L],[gl?eso [%%r/\;:_.] Peso [mg] | Recup. [%]
S Fuerte 0,25 230 57,50 85,15
S Lavado 0,073 91,5 6,68 9,89
Relave 20 67 3,35 4,96
Total 67,53 100,00
Alimentacion recalculada 3,38  |mglg
Ley inicial por ensayo al fuego 3,00 mg/g
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ANEXO X

ENSAYOS DE ELECTRORECUERACION DE PLATINO A PARTIR DE

CLOROPLATINATO DE AMONIO

Ficha Técnica N°1
Tema: Pruebas de electrorecuperacion a 104 A/m?.
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Tabla AX. 1. Pardmetros para la electrorecuperacion a una densidad de corriente de

104 A/m?
Volumen inicial (mL) 250
pH inicial 1,72
Concentracion de sal de platino 594
NHPtCls (g/L) :
platino inicial (g/L) 1,03
Area de la placa electrodepositada
# de catodos (acero inox) 2
# de &nodos (grafito) 3
Ancho (cm) 3,5
Largo (cm) 6,8
Area 1 cara (cm?) 23,8
Avrea 2 caras (cm?) 47,6
Densidad de corriente promedio aplicada
0,01 Alcm?
Densidad de corriente 1,04 Aldm?
104 Alm?

Tabla AX. 2. Datos de amperaje, voltaje y pH del ensayo realizado a 104 A/m?

Tiempo (min) | Amperaje (A) | Voltaje (V) pH
0 0,53 2,02 1,70
5 0,50 2,15 1,69
10 0,51 2,33 1,69
15 0,50 2,21 1,63
20 0,49 2,02 1,63
25 0,49 2,20 1,61
30 0,47 2,20 1,61
35 0,52 2,39 1,62
40 0,51 2,25 1,62
45 0,54 2,08 1,63
50 0,46 2,39 1,61
55 0,45 2,25 1,73
60 0,49 2,08 1,70

Promedio 0,50 2,20 1,65
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Tabla AX. 3. Resultados de eficiencia de corriente y porcentaje de recuperacion de platino
para el ensayo a 104 A/m?

. Masa de | Eficiencia o
Tier_npo Peso (g) dez)lc?:iltnac:jo Pt por d_e (P4 soITLtjsirc]ﬁn pl/aot?rso
(min) @) Faraday | corriente | (mg/L) (mg) depositado
() (%)
25,9050 0,0000 0,000 - 1026,2 256,54 0,0
5 25,9526 0,0476 0,075 63,2 640,0 160,00 37,63
10 25,9785 0,0735 0,151 48,8 357,0 89,25 65,21
20 26,0298 0,1248 0,301 41,4 179,5 44,88 82,51
30 26,0736 0,1686 0,452 37,3 49,8 12,45 95,15
45 26,1288 0,2238 0,678 33,0 16,4 4,10 98,40
60 26,1327 0,2277 0,904 25,2 11,0 2,75 98,93
Promedio 41,5
Diferencia de masa entre lecturaen AAyla | 0,0261
depositada sobre el catodo (g)



Tema: Pruebas de electrorecuperacion a 207 A/m?2.

Ficha Técnica N°2
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Tabla AX. 4. Parametros para la electrorecuperacion a una densidad de corriente de

207 A/m?
Volumen inicial (mL) 250
pH inicial 1,85
Concentracion de sal de platino 594

NH4PtCI (g/L) ’
platino inicial (g/L) 1,03
Area de la placa electrodepositada
# de cétodos (acero inox)
# de anodos (grafito)

Ancho (cm) 3,8
Largo (cm) 6,8
Area 1 cara ‘ 25,84 ‘ cm? 25,8

densidad de corriente promedio aplicada

Densidad de corriente

0,02 Alcm?
2,07 Aldm?
207 Alm?

Tabla AX. 5. Datos de amperaje, voltaje y pH del ensayo realizado a 207 A/m?

Tiempo | AMPETale | Vottae (v) | pH
0 0,50 3,35 1,80
5 0,54 3,12 1,58
10 0,52 3,34 1,56
15 0,54 3,36 1,57
20 0,53 3,08 1,58
25 0,57 3,16 1,59
30 0,56 3,09 1,60
35 0,55 3,08 1,60
40 0,50 2,94 1,60
45 0,60 3,10 1,54
50 0,50 3,29 1,56
55 0,60 3,08 1,58
60 0,43 3,12 1,59
Promedio 0,53 3,16 1,60
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Tabla AX. 6. Resultados de eficiencia de corriente y porcentaje de recuperacion de platino
para el ensayo a 207 A/m?

. Masa de | Eficiencia o
T(ir?]rrnp;o Peso (g) deF;)IgstiTaodo F:gg;y cor?i?en te (rEIIZ];]L) soFI)Ltjceircl)n pél)t(!jr?o
(@) @ (%) (mg) |depositado
0 26,5661 | 0,0000 | 0,000 - 1026 | 256,54 0,00
5 26,6055 | 0,0394 | 0,081 48,70 668 167,13 | 34,86
10 26,6291 | 0,063 0,162 38,93 567 141,75 | 4475
20 | 26,6695 | 0,1034 | 0,324 31,95 439 109,75 | 57.22
30 26,7184 | 10,1523 0,485 31,37 324 81,00 68,43
45 26,7446 | 0,1785 0,728 24,51 198 49,50 80,71
60 26,7769 | 0,2108 0,971 21,71 124 31,00 87,92
Promedio 32,86
Diferencia de_ masa entre Iec,tura en AAy 0.0147
la depositada sobre el catodo (g) ’




176

Ficha Técnica N°3

Tema: Pruebas de electrorecuperacion a 326 A/m?.

Tabla AX. 7. Parametros para la electrorecuperacion a una densidad de corriente de

326 A/m?
Volumen inicial (mL) 250
pH inicial 1,85
Concentracion de sal de platino NH4PtCls mg/L
(9/L) 2
platino inicial (g/L) 0,92
Area de la placa electrodepositada
# de catodos (acero inox) 1
# de anodos (grafito) 1
Ancho (cm) 3,2
Largo (cm) 6,8
Area 1 cara (cm?) 21,76

Densidad de corriente promedio aplicada

Densidad de corriente

0,03 Alcm?
3,26 Aldm?
326 A/m?

Tabla AX. 8. Datos de amperaje, voltaje y pH del ensayo realizado a 326 A/m?

Tiempo | Amperaje | Voltaje
min) | (A1 (V) PH
0 0,72 3,64 1,85
5 0,70 3,81 154
10 0,74 4,04 1,47
15 0,74 3,79 1,46
20 0,71 3,82 1,46
25 0,70 3,62 1,48
30 0,72 3,91 1,47
35 0,71 5,58 1,63
40 0,76 5,54 1,60
45 0,74 5,55 1,59
50 0,65 5,54 1,50
55 0,64 5,30 1,43
60 0,70 5,50 154
Promedio 0,71 4,59 1,54
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Tabla AX. 9. Resultados de eficiencia de corriente y porcentaje de recuperacion de platino
para el ensayo a 326 A/m?

_ Platino Masa de | Eficiencia Pt en % de
T(I;Tngo Peso (g) | depositado F:fsgary corl(fjiinte (*Zﬂ—) solucion Z;p(og r) pIat_ino
(9) @) (%) (mg) depositado
0 26,0963 0,0000 0,000 0,00 916 229,06 0,0000 0,00
5 26,1174 0,0211 0,108 19,61 800 200,00 0,0291 12,69
10 26,1223 0,026 0,215 12,08 760 190,00 0,0391 17,05
20 26,1455 0,0492 0,430 11,43 625 156,25 0,0728 31,79
30 26,1666 0,0703 0,646 10,89 513 128,25 0,1008 44,01
45 26,2221 0,1258 0,968 12,99 298 74,50 0,1546 67,48
60 26,2231 0,1268 1,291 9,82 267 66,75 0,1623 70,86
PROMEDIO 12,80
Diferencia de masa entre lecturaen AAYy la 0,0355

depositada sobre el catodo (g)
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ANEXO XI
DETERMINACION DEL INDICE DE BOND

Tema: Determinacién del indice de bond del catalizador de la CCR.

El Work Index del catalizador de la unidad CCR no puede ser determinado
mediante el método estandar de Bond debido a que para utilizarlo, el tamafio del
mineral inicial debe ser 3,35 mm (malla 6) y el catalizador tiene un tamao inicial
menor a 2 mm. Por esta razén, se comparard la energia usada para moler un
material con un tamafo de particula inicial similar al del catalizador y con un Wi

conocido aplicando la ecuacién de la energia de molienda.

10 10
Em:WlX(\/—ﬁ—\/—F)

Donde,
Wi= Work Index
P= dso producto

F= dso alimentacion

Se pesaron 750 g del mineral de “Agro-Corazon” con Wi 17,7 kwh/ston, segun
Araujo, (2007), se colocé en el molino de bolas de laboratorio “BICO” y se procesé
en seco durante 500 vueltas. Se retir6 el mineral y se determind su dso de
producto. A continuacién se pesaron 750 g del catalizador y se procesé en seco
en el molino “BICO”, durante 500 vueltas, se retir6 y se determiné su dso. Se
comparé la energia de molienda del mineral de “Agro-Corazén” y la del

catalizador, quedando como Unica variable el Wi del catalizador (p. 66).

Durante la experimentacion se determind que la molienda debe ser en seco
debido a que el catalizador es muy poroso. El tamafio de particula inicial en
ambos casos es 1400 um, entre la malla 10 y 14; de la Figura AXI. 1 se tiene que
el dso del producto del catalizador es 105 um y de la Figura AXI. 2 se tiene que el

dso del producto del mineral de Agro-Corazon es 800 pm.
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Figura AXI. 1. dgo del producto del catalizador luego de 500 vueltas en el molino en seco.
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Figura AXI. 2. dgo del producto del mineral de Agro-Corazén luego de 500 vueltas en el
molino en seco.

Con estas condiciones se igualaron ambas energias de molienda y se obtuvo el
Work Index del catalizador por despeje.

10 10 - ><(10 10 )
—_ — 1 —_
V800 /1400 = A J105 /1400

17,7 x (

Kwh
ston

Wigg = 2,1
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ANEXO XIlI
BALANCE DE MASA Y ENERGIA EN EL CIRCUITO DE MOLIENDA

Area de Molienda

1: (F) Alimentacion Fresca (2mm)
2: (CT) Carga Total

3: (R) Reciclo

4: (P) Producto

Considerando una carga circulante de 2,5 y un flujo mésico de alimentacion fresca
(F) de 1000 kg/mes.

kg
R = 2,5(1000 —=)
mes

R = 1500 kg /mes
CT =F+R
CT = 1000 + 2500 = 3500 kg /mes

Para determinar las horas al dia de funcionamiento del molino se considera la

capacidad de un molino de bolas de 170 kg/h.

kg
=2
3500 o X 170 kg 0,5 h/mes
Considerando 22 dias al mes de trabajo.
205 x T _ 1 i
“mes” 22 dias /dia
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Para el balance de energia se consider6 el Work Index determinado
anteriormente, el tamafio de particula de la alimentacién y del producto y la

ecuacion de Energia.

10

E=Wi( —
VdgoP  /dgoF

)

E—Zl( 10 10 )_ 5kwh
- 7T \J100 1400/ T ston

kwh  ston 1000 kg
1,5 X X
ston 907 kg 1 ton

= 1,69 kwh/ton

La potencia requerida del molino se calcula considerando el flujo mésico de la

carga total.

Pt—169kWhX170ng ton
o= % on h 1000 kg

= 0,29 kw
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ANEXO XIl1

DETERMINACION DE LA CAPACIDAD DEL FILTRO Y DE FILTRADO PARA

EL CATALIZADOR COMO MATERIAL

Objetivo: Determinar la capacidad del filtro y de filtrado de un filtro vertical a

presion utilizando el catalizador de la CCR como material.

Metodologia Experimental:

Se prepar6 una pulpa de 33 % de solidos con 2 litros de agua y 1 kg de
catalizador.

Se colocd la pulpa en el filtro a presion SAPOR, se cerré herméticamente y
se introdujo aire a presion paulatinamente hasta los 30 psi.

Se toma los datos de volumen filtrado a diferentes tiempos.

Cuando ya no se obtuvo mas filtrado se abri6 el filtro y se midi6 el diametro
y espesor de la torta.

Se peso la torta y se dejo secar durante 24 h, se registrd su peso seco.

Datos:

Tiempo (s) Volumen filtrado (mL)
10 250
20 320
30 380
40 430
50 480
60 530
70 590
80 630
90 680
100 720
110 770
120 820
140 920
320 1090




K=,947 kg
Dritro=0,20 m

Calculo de la capacidad del filtro.

Capacidad del filtro = —— (<91
apacidad del fi ro—A*t (mz' )
Donde:
K=Peso seco del producto filtrado
A=area de filtracion (m?)
t= tiempo total de filtracion (h)
Capacidad del filtro = — 2% “9 h
apacidad del fi tro-n 3200 (W' )
47 3600

k
Capacidad del filtro = 339,38 (m—gz. R

Calculo de la capacidad de filtrado.

Capacidad de filtrado = V/inal
Axt

Donde:
V= volumen final de producto filtrado (L)
A=area de filtracion (m?)
t= tiempo total de filtracion (h)

Capacidad de filtrado = 0.109L ( L )

T 40,22 w30t m* xh

Capacidad de filtrado = 390,53 ( )

m2 x h
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ANEXO XIV

HOJAS DE ESPECIFICACIONES DE EQUIPOS SELECCIONADOS PARA LA
PLANTA DE RECUPERACION DE PLATINO DE CAPACIDAD UNA
TONELADA DE CATALIZADOR MENSUAL

Hoja de especificaciones N° 1

NOMBRE DEL EQUIPO: Molino de Bolas

IDENTIFICACION: Fabricante: Xinhai
Numero requerido: 1

FUNCION: Disminucion del tamafio de particula

OPERACION: Continuo

DATOS DE DISENO:

pimensiones. Diametro: 1,2 m (tambor)
Largo: 1,2 m (tambor)
Largo del equipo: 3,5m
Capacidad: Ancho del equipo: 2,1 m
ion: 0,17 t/h
Operacion:
En seco

MATERIAL DE FABRICACION:
Cuerpo: Acero

PRINCIPIOS DE OPERACION
Se alimenta el catalizador de manera continua al interior del molino de bolas, el producto
es clasificado por un hidrociclon y los finos son almacenados y los gruesos recirculados al

molino
Diametro . Volumen
del Lqrgo del Modelo del Largo = Ancho Capac:ldaq de maximo de
Modelo - cilindro Procesamiento
cilindro (mm) molos (mm)  (mm) (th) bolas
(mm) ®

MQGgl1212 1200 1200 Y200L2-6 3512 2076 0,17~4,1 2,4
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Hoja de especificacion N°2

NOMBRE DEL EQUIPO: Hidrociclon

IDENTIFICACION: Fabricante: Sea Energy
Modelo: SE-125
NUmero requerido: 1

FUNCION: Clasificacion de tamafio de particulas

OPERACION: Continuo

DATOS DE DISENO:

Dimensiones: Diametro: 0,35 m
Largo: 0,75 m

Capacidad: 3mih

Operacion: En seco

MATERIAL DE FABRICACION:
Cuerpo: Acero

PRINCIP1OS DE OPERACION

El material ya molino se alimenta al hidrociclon, el cual clasifica el material al tamafio 100

um

Didmetro Bocadel Bocadel Angulo P_resién qle Capacida_d de

Modelo (cm) Overflow underflow de cono alimentacién Procesamiento
(cm) (cm) @) (Mpa) (m/h)
5 pulg 35 15-20 8-18 8-17 0,1-0,3 8-18
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Hoja de especificaciones N°3

NOMBRE DEL EQUIPO: Reactor de Lixiviacion

IDENTIFICACION: Fabricante: Ablaze
Modelo: AJIMR 100
NUmero requerido: 3

FUNCION: Lixiviacion acida

OPERACION: Batch

DATOS DE DISENO:

Dimensiones: Diametro: 0,34 m +0,1 m chaqueta
Largo: 1,10 m

Capacidad: 100 L

Operacion: Batch

MATERIAL DE FABRICACION:
Cuerpo: Borosilicato
Soportes: Acero inoxidable

PRINCIPIOS DE OPERACION

Se carga la pulpa con 20 % de sélidos en una solucion de agua regia y cloruro de aluminio,
la cacheta alimentada por aceite térmico, calienta el reactor hasta la temperatura deseada y
la mantiene durante el tiempo requerido de reaccion con agitacién constante, el acido
evaporado se mantiene en reciclo gracias al condensador gque viene incluido.

1 [
i
|
Y
¥l
im}

1 [
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Hoja de especificaciones N°4

NOMBRE DEL EQUIPO: Sistema de recirculacion de calentamiento

IDENTIFICACION: Fabricante: Shanghai shensheng
Modelo: LY-A020
NUmero requerido: 3

FUNCION: Recirculacion del fluido de calentamiento

OPERACION: Continuo

DATOS DE DISENO:

Dimensiones:

60x60x85H
Capacidad: 50 L/min 2,5 bar
Poder de calentamiento: 10 kw

MATERIAL DE FABRICACION:
Cuerpo: Acero

PRINCIPIOS DE OPERACION

El sistema de recirculacion del fluido de calentamiento envia el aceite térmico hacia la
chaqueta de calentamiento del reactor con la temperatura necesaria para mantener la

temperatura del reactor a 85 °C que luego se recircula en circuito cerrado. Posee un sistema

de control de temperatura, presion y flujo.
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Hoja de especificaciones N° 5

NOMBRE DEL EQUIPO: Filtro vertical a presion tipo NUCHA

IDENTIFICACION: Fabricante: TEFSA
Modelo: NF-870
Numero requerido: 1

FUNCION: Filtracion de pulpa de lixiviacion

OPERACION: Batch

DATOS DE DISENO:

Dimensiones: Diametro: 0,85 m
Alto: 1,00 m

Capacidad: 560 L

Operacion: Batch

MATERIAL DE FABRICACION:
Cuerpo: Acero Inoxidable

PRINCIPIOS DE OPERACION

El filtro trabaja a presiones de 30 psi generadas por un compresor, esto permite la salida
del liquido a menor tiempo. Tiene un control de presion y sellado hermético que permite
mantener la presion deseada. De facil manejo respecto al sélido filtrado y de facil
reemplazo en la membrana de filtracion.

f:".;. P =]
e
11 LN
-_-il i
|.!-'\_\_
f"".r.i'.‘rjs_‘-'l:;_;____h_rv

Volumen Volumen
Modelo Area (m?) detorta del tanque

(dm?3) (dm?3)
NF-870 0,6 560  1550-1900
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Hoja de especificaciones N° 6

NOMBRE DEL EQUIPO: Tanque de precipitacion y filtracion

IDENTIFICACION: Fabricante: Blichiglasuster
Modelo: PTFE 50
NUmero requerido: 2

FUNCION: Filtracion del precipitado cloroplatinato de amonio

OPERACION: Batch

DATOS DE DISENO:

Dimensiones: Diametro: 0,50 m ; 0,7m
Alto: 1,00 m; 1,00 m

Capacidad: 200 L; 400L

Operacion: Batch

MATERIAL DE FABRICACION:
Cuerpo: Vidrio borosilicato

PRINCIPIOS DE OPERACION

Los filtros nucha de Biichi se pueden combinar facilmente con nuestros reactores para
efectuar separaciones sélido / liquido tras la sintesis. Los materiales inertes permiten la
utilizacion segura en atmésfera inerte de una amplia gama de disolventes y &cidos en un
sistema de vidrio (buchiflex) totalmente sellado bajo vacio total.
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