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@ Resumen:

Procedimiento para la recuperacién y separacién de
metales preciosos de convertidores cataliticos.

El objetivo de la presente invencién es proporcionar
un nuevo método de recuperacién y separacién de
los metales del grupo de platino de diferentes tipos
de catalizadores, especialmente de los convertidores
cataliticos empleados en automocién, caracterizado
porque conlleva la lixiviacion de dichos metales pre-
ciosos del grupo del platino por procesos de cianu-
racién a alta temperatura y una posterior separacion
de los metales del grupo del platino (platino, pala-
dio y rodio) mediante carbono activo y precipitacién
térmica selectiva.
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DESCRIPCION

Procedimiento para la recuperacién y separa-
cién de metales preciosos de convertidores catali-
ticos.

Sector de la técnica

Recuperacion de metales preciosos y converti-
dores cataliticos utilizados en vehiculos de auto-
mocién.

Estado de la técnica

La presente invencién se engloba en el campo
de la recuperacién de los metales preciosos del
grupo del platino mediante procesos de lixivia-
cion, técnicas de separacién liquido-sélido, técni-
cas de precipitacién por temperatura, de mate-
riales cerdmicos. En particular se ha estudiado
el caso de convertidores cataliticos utilizados en
vehiculos de automocién (diesel y gasolina) que
contienen estos metales soportados sobre diferen-
tes tipos de matrices ceramicas y de alimina.

Los convertidores cataliticos empleados en au-
tomocién son sometidos a etapas de reciclado con
el objeto de recuperar los metales del grupo del
platino, principalmente Pt, Pd y Rh, presentes en
los mismos, debido a su alta cotizacion en el mer-
cado internacional y debido también a su impor-
tante aplicacién en diversos campos tecnolégicos,
tal como senala Hageliinken en “Recycling of au-
tomotive catalytic converter”, 2nd European Pre-
cious Metals Conference, Lisboa, 10-12 May 1995.

Los procesos establecidos de recuperacién de
estos metales combinan etapas de procesamiento
pirometalirgicas con etapas hidrometalirgicas
tal como revis6 Hoffmann, “Recovering platinum
group metals from autocatalyst’, Journal of Me-
tals, June 1988, pp 40-48. En las etapas hidro-
metalurgicas los metales del grupo del platino so-
portados sobre una matriz ceramica se someten
a una etapa de disolucién acida mediante agua
regia, acido sulfirico o diferentes técnicas de clo-
racién directa. La utilizacién de acido sulfurico
requiere un segundo paso de cementacién con alu-
minio en presencia de telurio y un posterior trata-
miento con acido clorhidrico y cldrico para la ex-
traccién efectiva de los metales del grupo del pla-
tino. El residuo se somete a tratamiento térmico
para recuperar las pequefias trazas de estos me-
tales, mientras que los lixiviados se tratan con
diéxido de azufre.

Los procesos que utilizan agua regia o clora-
ciones directas siguen un esquema general, pu-
diendo o no requerir la ayuda de un proceso piro-
metalirgico como etapa final. Con esta etapa se
forman disoluciones que contienen los clorocom-
plejos correspondientes de cada metal, siendo pos-
teriormente dichas disoluciones sometidas a una
etapa de separacion selectiva entre los metales del
grupo del platino y los diferentes metales base
que pueden estar presentes en la matriz ceramica
(Al, Fe, Ni, Cu) o bien de contaminacién proce-
dente del combustible utilizado (Pb). Finalmente
se procede a la separacion selectiva de los metales
preciosos del grupo del platino. Los rendimientos
alcanzados con estos métodos acidos oscilan entre
el 66-98 % para el Pt, 72-97% para el Pd y 65-
90 % para el Rh. En general este tipo de proce-
sos tienen las desventajas de utilizar reactivos de
elevado coste como el dcido nitrico, requieren,un

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

consumo eléctrico y energético elevado, generan
graves problemas de corrosién y presentan proble-
mas en la etapa pirometalirgica por la presencia
de niquel, plomo y otras impurezas.

S. Garcia et al. “Recuperacion de los metales
preciosos contenidos en los convertidores de auto-
mocion”, Proceedings International Sympossium
on Filtration and Separation, Salamanca, 28-29,
1995, y Brackord et al. “Platinum, palladium
and gold extraction from Coronation Hill ore by
cyanidation at elevated temperatures’, Hydrome-
tallurgy, 30, 1992, encontraron que los procesos de
cianuracién a temperatura ambiente Uinicamente
alcanzaban rendimientos de entre 5-35% en Pd y
5-25 % en Pt. Estos ultimos desarrollaron prue-
bas de extracciéon de oro, platino y paladio de
minerales a alta temperatura, elevando los ren-
dimientos de extraccién de platino y paladio a
niveles del 78 y 94 % respectivamente a tempe-
raturas superiores a 50 °C y en atmésferas de
oxigeno, nitrégeno y aire.

Kuczynski et al “High temperature cyanide
leaching of platinum-group metals from automo-
bile catalysts- Process Development Unit’ Report
of Investigation 9428, U.S. Bureau of Mines, 1992;
y Desmond et al. “High temperature cyanide lea-
ching of platinum-group metals from automobile
catalysts-laboratory tests”, Report of Investiga-
tion 9348, U.S. Bureau of Mines, 1991, realizaron
pruebas de cianuracién a temperaturas superiores
a 100 °C, bajo condiciones dlcalinas en presencia
de NaCN (0.1-10 %) e hidréxido de sodio, ob-
teniendo rendimientos del 97 % de extraccién de
paladio, 94 % de platino y 98 % de rodio. Tras
el proceso de lixiviacién las disoluciones que con-
tienen los cianocomplejos de dichos metales se so-
meten a un tratamiento a alta temperatura (200 -
250°C) para descomponer estos complejos y pre-
cipitar los metales del grupo del platino.

Breve descripcion de la invencién

El objetivo de la presente invencién es propor-
cionar un nuevo método de recuperacién y sepa-
racién de los metales del grupo de platino de di-
ferentes tipos de catalizadores, especialmente de
los convertidores cataliticos empleados en auto-
mocién. El procedimiento propuesto conlleva la
lixiviacién de dichos metales con una disolucién
de hidréxido de sodio y cianuro de sodio a tempe-
raturas superiores a 95 °C para obtener un lixi-
viado que contiene los metales del grupo del pla-
tino (platino (Pt), paladio (Pd) y rodio (Rh)) en
forma de sus correspondientes ciano-complejos

Los lixiviados obtenidos se someten a un pro-
ceso posterior de separacién de los metales pre-
ciosos (platino, paladio y rodio) mediante el em-
pleo de carbén activo. En esta etapa se separa el
rodio (practicamente no absorbido en el carbén
activo) de la mezcla platino/paladio, (adsorbidos
completamente en el carbén activo). La diso-
lucién que contiene Rh se envia directamente a
una etapa de precipitacién mediante tratamiento
de la disolucién cianurada a temperaturas supe-
riores a 200 °C. El platino y paladio adsorbidos
en el carbén activo son eluidos mediante una di-
solucion de hidroxido de sodio y cianuro a tem-
peraturas mayores de 50°C.

La disolucién obtenida que contiene Pt y Pd,
en forma de sus ciano-complejos, se somete en
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una primera etapa a un tratamiento a tempera-
turas superiores a 160°C e inferiores a 200 °C
para precipitar el paladio presente en la disolucién
en forma de paladio metal. Tras separacién del
sélido formado de la disolucién que contiene el
platino en forma de ciano-complejo, ésta se so-
mete a un tratamiento térmico a temperaturas su-
periores a 200 °C, con objeto de producir la preci-
pitacién del platino en forma de platino metalico.

El procedimiento descrito de la invencion se
caracteriza por ser estanco, de bajo coste de im-
plementacion, sin problemas de corrosion, de sen-
cillo control en cuanto a corrientes residuales, de-
bajo consumo energético y con un bajo coste en
lo que a reactivos se refiere. Asimismo permite la
separacion de los metales del grupo del platino y
proporciona rendimientos globales de extraccién
elevados, obteniendo corrientes concentradas en
los metales preciosos del grupo del platino.

Para conseguir las caracteristicas descritas se
combinan diferentes etapas: molienda de los ca-
talizadores hasta granulometrias inferiores a 200
mesh, lixiviacién en autoclave a temperaturas su-
periores a 90 °C y tiempos de lixiviacién superio-
res a los 45 minutos. Posteriormente se someten
los lixiviados concentrados a una etapa de sepa-
racién selectiva utilizando carbdén activo (para la
separacion del rodio respecto al platino y pala-
dio). Finalmente las corrientes de platino y pala-
dio se someten a una doble etapa de tratamiento
térmico en gradiente de forma controlada que per-
mite la precipitacién selectiva y por separado de
dichos metales preciosos en forma metalica.

Los rendimientos efectivos de extraccién de los
metales del grupo del platino oscilan entre el 90-
98 % para el Pt y Pd, y en torno al 75-90 % para
el Rh. Las condiciones de estanqueidad emplea-
das en el proceso y el propio comportamiento del
sistema quimico existente a alta temperatura per-
miten obtener un proceso totalmente seguro y de
sencillo tratamiento para con el medio ambiente.
Descripcién detallada de la invencion

Los métodos empleados en la presente inven-
cién permiten la recuperacion de los metales del
grupo del platino de convertidores cataliticos y su
posterior separacion selectiva. En particular los
métodos aqui descritos permiten la recuperacién
del rodio (Rh), paladio (Pd) y platino (Pt) de los
covertidores cataliticos empleados en automocion.

Los convertidores cataliticos que contienen al
menos uno de los tres metales del grupo del pla-
tino se someten en primer lugar a una etapa de
molienda en la que se llega a granulometrias infe-
riores a 200 mesh que permitirdn alcanzar mayo-
res rendimientos en la etapa de lixiviacion.

En dicha etapa de lixiviacion el catalizador
se pone en contacto con una disolucién alcalina
cianurada a temperaturas entre los 90 °C y 200
°C, y tiempos de contacto a esa temperatura su-
periores a los 45 minutos. En esas condiciones
se forman los cianocomplejos de los metales del
grupo del platino en la disolucién, mientras que
aproximadamente el 92 % del cianuro inicial su-
fre procesos de oxidacion y descomposicién a cia-
nato, amonfaco y carbonatos (en esta secuencia),
reacciones de descomposicién més lentas que las
correspondientes reacciones de formacion de cia-
nocomplejos. La temperatura 6ptima depende
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del tipo de catalizador (composicién de metales
del grupo del platino y de trazas de otros metales
procedentes de la matriz cerdmica (niquel, hierro,
cobre) o de los combustibles (plomo)). El incre-
mento de la temperatura se traduce en una mejor
disolucién de los metales del grupo del platino
hasta alcanzar una temperatura en la que se pro-
duce la descomposicién de los ciano-complejos co-
rrespondientes. No obstante, los ciano-complejos
son relativamente estables hasta la temperatura
de su descomposicion.

En funcién de la historia del catalizador, es de-
cir, en funcién de lo agotado que esté y de las im-
purezas que presente, los rendimientos obtenidos
son diferentes. Tanto para catalizadores virgenes
como usados es conveniente que la disolucién cia-
nurada presente una matriz de hidréxido de sodio
superior a 0.4 g/l para incrementar los rendimien-
tos de lixiviacion, ya que sirve para disolver todas
las impurezas presentes derivadas de las fatigas
térmicas y contaminaciones a las que se ven so-
metidos lo catalizadores durante su ciclo de vida.

La etapa de lixiviacién se realiza en un auto-
clave que garantiza la estanqueidad del proceso,
sin necesidad de agitacién, y a la presién de vapor
correspondiente a la temperatura de trabajo. La
disolucién de cianuro empleada oscila entre los 10
y 20 g/l de NaCN en una matriz entre 0.4 y 80
g/l de NaOH, concentraciones que han sido op-
timadas en funcién del tipo de catalizador y su
historia. Las relaciones sélido:liquido utilizadas
(masa de catalizador:disolucién de cianuro) osci-
lan entre 1:5 y 1:10.

Para obtener rendimientos elevados son ne-
cesarios entre 2 y 3 ciclos de lixiviacion, depen-
diendo del tipo de catalizador y su historia. Los
segundos lixiviados obtenidos se utilizan como di-
solucién lixiviante para el primer ciclo de lixi-
viacidn, y los terceros lixiviados para el segundo
cielo de lixiviacion, previa adicién de la concen-
tracién idonea de cianuro en cada una de estas
corrientes.

Tras la etapa de lixiviacion a temperatura los
lixiviados que contienen concentraciones elevadas
de los metales del grupo del platino en forma de
sus ciano-complejos correspondientes entran en
contacto con una masa de carbon activo. Los
tiempos de contacto oscilan entre 30 y 120 minu-
tos, dependiendo del tipo de carbén activo em-
pleado y de la concentracién de los lixiviados.
Esta etapa se realiza a temperatura ambiente y
en condiciones de agitacién, a un pH natural de
los propios lixiviados.

En esta etapa se adsorben en el carbén activo
entre el 90-99% del platino y paladio presentes
en los lixiviados, mientras que el rodio puede ser
adsorbido entre un 2-5%.

En las condiciones éptimas de proceso se ha
conseguido adsorber el 98 % del platino y paladio
y el 2% del rodio presentes en la disolucién ini-
cialmente. En los ejemplos que se presentan con
posterioridad se pueden ver diferentes condicio-
nes de operacién y los resultados obtenidos para
cada una de ellas.

La disolucién que contiene aproximadamente
entre el 95 y el 98 % del rodio inicial se somete a
un proceso de precipitacion térmica por calenta-
miento de la disolucién a una temperatura supe-
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rior a 200°C.

Por otro lado, el carbén activo cargado con el
98 % del platino y paladio iniciales, y entre el 2
y 5 % del rodio inicial, se somete a un proceso
de elucién a temperatura (superior a 50 °C) con
agitacién continua y en un tiempo superior a los
90 minutos. Los porcentajes de elucién obteni-
dos oscilan entre el 90 y el 100% para todos los
metales adsorbidos. Las condiciones de elucién
requieren que el carbdn activo entre en contacto
con una disolucién concentrada de cianuro sédico
0 potasico en una matriz alcalina. La disolucién
cianurada tiene una concentracion de entre 2 y 20
g/l en cianuro potésico o sédico, y entre 4 y 80
g/1 de hidréxido sédico.

La corriente concentrada que se obtiene estd
constituida principalmente por platino y paladio
(aproximadamente un 95 % del inicial) y entre 1-5
% del rodio inicial. Las corrientes resultantes del
proceso de elucién se someten a una doble etapa
de tratamiento térmico para la precipitacién se-
lectiva de ambos metales.

La disolucién obtenida que contiene Pt y Pd,
en forma de sus ciano complejos, se somete en
una primera etapa a un tratamiento a temperatu-
ras superiores a 160°C e inferiores a 200 °C para
precipitar el paladio presente en la disolucién en
forma de paladio metal (aproximadamente entre
un 80-98 % del paladio inicial con una contami-
nacién de platino de entre un 1-2 % del inicial).

Tras separacion del sélido formado de la diso-
lucién que contiene el platino en forma de ciano-
complejo, esta se somete a un tratamiento térmico
a temperaturas superiores a 200 °C, con objeto
de producir la precipitacién del platino en forma
de platino metdlico (aproximadamente entre un
97-98% del platino inicial) a temperaturas su-
periores a los 200°C para precipitar los metales
que contienen, obteniéndose rendimientos del 99-
100 %.

Los métodos y técnicas de la presente inven-
cién se pueden justificar en base a los ejemplos
que se adjuntan a continuacién en el glosario de
ejemplos de aplicacién de la invencion.

Glosario de ejemplos de aplicacion de la inven-
cion

Ejemplos 1-4: Influencia de la granulometria en
los rendimientos de lixiviacion.

Ejemplo 1

En este ejemplo, un convertidor catalitico usa-
do se tritur6 hasta una granulometria de entre 100
y 200 mesh y fue lixiviado con una disolucién de
2.5 g/l de NaCN y 0.1M de NaOH con una re-
lacién liquido:sélido de 2 ml/g a 140 °C durante
1 hora. Se obtuvieron 25.1 mg Rh/kg catalizador,
199 mg Pt/kg catalizador y 5 mg Pd/kg cataliza-
dor.

Ejemplo 2

En este ejemplo, un convertidor catalitico usa-
do se trituré hasta una granulometria < 200 mesh
y fue lixiviado con una disolucién de 2.5 g/1 de
NaCN y 0.1 M de NaOH con una relacién liqui-
do:sélido de 2 ml/g a 140 °C durante 1 hora. Se
obtuvieron 34.4 mg Rh/kg catalizador, 344.6 mg
Pt/kg catalizador y 8.2 mg Pd/kg catalizador.
Ejemplo 3

En este ejemplo, un convertidor catalitico usa-
do se tritur6é hasta una granulometria entre 100-

4

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

200 mesh y fue lixiviado con una disolucién de 4
g/l de NaCN y 0.1 M de NaOH con una relacién
liqudido:sélido de 10 ml/g a 140 °C durante 1
hora. Se obtuvieron 19.2 mg Rh/kg catalizador,
155 mg Pt/kg catalizador y 4.1 mg Pd/kg catali-
zador.

Ejemplo 4

En este ejemplo, un convertidor catalitico usa-
do se trituré hasta una granulometria < 325 mesh
y fue lixiviado con una disolucién de 4 g/l de
NaCN y 0.01 M de NaOH con una relacion li-
quido:sélido de 10 ml/g a 140 °C durante 1 hora.
Se obtuvieron 23.8 mg Rh/kg catalizador, 268.5
mg Pt/kg catalizador y 7.6 mg Pd/kg catalizador.

Ejemplos 5-8: Influencia de la temperatura en
los rendimientos de lixiviacion.

Ejemplo 5

En este ejemplo, un convertidor catalitico usa-
do se tritur6é hasta una granulometria entre 100-
200 mesh y fue lixiviado con una disolucién de 2.5
g/l de NaCN y 0.1 M de NaOH con una relacién
liquido:sélido de 5 ml/g a 140 °C durante 1 hora.
Se obtuvieron 38.5 mg Rh/kg catalizador, 274.2
mg Pt/kg catalizador y 6.5 mg Pd/kg catalizador.
Ejemplo 6

En este ejemplo, un convertidor catalitico usa-
do se tritur6é hasta una granulometria entre 100-
200 mesh y fue lixiviado con una disolucién de 2.5
g/l de NaCN y 0.1 M de NaOH con una relacién
liquido:sélido de 5 ml/g a 100 °C durante 1 hora.
Se obtuvieron 10.4 mg Rh/kg catalizador, 91.7
mg Pt/kg catalizador y 2.6 mg Pd/kg catalizador.
Ejemplo 7

En este ejemplo, un convertidor catalitico usa-
do se tritur6é hasta una granulometria entre 100-
200 mesh y fue lixiviado con una disolucién de 2.5
g/l de NaCN y 0.1 M de NaOH con una relacién
liquido:sdlido de 5 ml/g en un ciclo variable de 25
a 140 °C durante 35 minutos. Se obtuvieron 43.5
mg Rh/kg catalizador, 232.5 mg Pt/kg cataliza-
dor y 6.0 mg Pd/kg catalizador
Ejemplo 8

En este ejemplo, un convertidor catalitico usa-
do se tritur6é hasta una granulometria entre 100-
200 mesh y fue lixiviado con una disolucién de 2.5
g/lde NaCNy 0.1 M de NaOH con una relacién 1i-
quido:sélido de 5 ml/g a 25 °C durante 335 horas.
No se produjo la extraccion de los PGM.
Ejemplos 9-16:

Influencia de la concentracién de NaCN en los
rendimientos de lixiviacién y del tipo de conver-
tidor utilizado.

Ejemplo 9

En este ejemplo, un convertidor catalitico usa-
do se tritur6 hasta una granulometria < 325 mesh
y fue lixiviado con una disolucién de 2 g/l de
NaCN y 0.1 M de NaOH con una relacién liqui-
do:sélido de 10 ml/g a 140 °C durante 1 hora. Se
obtuvieron 23.4 mg Rh/kg catalizador, 244.4 mg
Pt/kg catalizador y 5.8 mg Pd/kg catalizador
Ejemplo 10

En este ejemplo, un convertidor catalitico usa-
do se tritur6 hasta una granulometria < 325 mesh
y fue lixiviado con una disolucién de 2.5 g/1 de
NaCN y 0.1 M de NaOH con una relacién liqui-
do:sélido de 10 ml/g a 140 °C durante 1 hora. Se
obtuvieron 27.9 mg Rh/kg catalizador, 246.8 mg
Pt/kg catalizador y 5.8 mg Pd/kg catalizador.



7 ES 2 145 678 B1 8

Ejemplo 11

En este ejemplo, un convertidor catalitico usa-
do se trituré hasta una granulometria < 325 mesh
y fue lixiviado con una disolucién de 10 g/1 de
NaCN y 0.1 M de NaOH con una relacién liqui-
do:sélido de 5 ml/g a 140 °C durante 1 hora. Se
obtuvieron 57.0 mg Rh/kg catalizador, 423.3 mg
Pt/kg catalizador y 10.4 mg Pd/kg catalizador
Ejemplo 12

En este ejemplo, un convertidor catalitico usa-
do se trituré hasta una granulometria < 325 mesh
y fue lixiviado con una disolucién de 12 g/l de
NaCN y 0.1 M de NaOH con una relacién liqui-
do:sélido de 5 ml/g a 140 °C durante 1 hora. Se
obtuvieron 64.8 mg Rh/kg catalizador, 477.6 mg
Pt/kg catalizador y 12.2 mg Pd/kg catalizador
Ejemplo 13

En este ejemplo, un convertidor catalitico vir-
gen se tritur6 hasta una granulometria < 325
mesh y fue lixiviado con una disolucién de 10 g/1
de NaCN y 0.1 M de NaOH con una relacién li-
quido:sélido de 5 ml/g a 140 °C durante 1 hora.
Se obtuvieron 107.2 mg Rh/kg catalizador, 583.5
mg Pt/kg catalizador y 2.8 mg Pd/kg catalizador.
Ejemplo 14

En este ejemplo, un convertidor catalitico vir-
gen se tritur6 hasta una granulometria < 325
mesh y fue lixiviado con una disolucién de 12 g/1
de NaCN y 0.1 M de NaOH con una relacién li-
quido:sélido de 5 ml/g a 140 °C durante 1 hora.
Se obtuvieron 112.9 mg Rh/kg catalizador, 621.9
mg Pt/kg catalizador y 3.0 mg Pd/kg catalizador.
Ejemplo 15

En este ejemplo, un convertidor catalitico vir-
gen se tritur6 hasta una granulometria < 325
mesh y fue lixiviado con una disolucién de 18 g/1
de NaCN y 0.1 M de NaOH con una relacién li-
quido:sélido de 5 ml/g a 140 °C durante 1 hora.
Se obtuvieron 113.1 mg Rh/kg catalizador, 592.7
mg Pt/kg catalizador y 1.9 mg Pd/kg catalizador.
Ejemplo 16

En este ejemplo, un convertidor catalitico vir-
gen se tritur6 hasta una granulometria < 325
mesh y fue lixiviado con una disolucién de 20 g/1
de NaCN y 0.1 M de NaOH con una relacién li-
quido:sélido de 5 ml/g a 140 °C durante 1 hora.
Se obtuvieron 114.4 mg Rh/kg catalizador, 614.5
mg Pt/kg catalizador y 2.0 mg Pd/kg catalizador.
Ejemplos 17-18:

Influencia de la matriz de NaOlf en los rendi-
mientos de lixiviacion.
Ejemplo 17

En este ejemplo, un convertidor catalitico vir-
gen se tritur6 hasta una granulometria < 325
mesh y fue lixiviado con una disolucién de 10 g/1
de NaCN y 0.2 M de NaOH con una relaciéon liqui-
do:sélido de 5 ml/g a 140 °C durante 1 hora. Se
obtuvieron 94.0 mg Rh/kg catalizador, 515.0 rng
Pt/kg catalizador y 2.5 mg Pd/kg catalizador.
Ejemplo 18

En este ejemplo, un convertidor catalitico vir-
gen se tritur6 hasta una granulometria < 325
mesh y fue lixiviado con una disolucién de 12 g/1
de NaCN y 0.2 M de NaOH con una relacién li-
quido:sélido de 5 ml/g a 140 °C durante 1 hora.
Se obtuvieron 95.2 mg Rh/kg catalizador, 569.8
mg Pt/kg catalizador y 2.6 mg Pd/kg catalizador.
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Ejemplos 19-22:

Rendimientos de adsorcién en carbén activo
Ejemplo 19

En este ejemplo se pusieron en contacto 20 ml
de una corriente procedente de lixiviacién, con un
contenido inicial de 100.2 ppm de Pt, 0.4 ppm de
Pd y 26.5 ppm. de Rh, con 0.3 gramos de carbén
activo, durante un tiempo de 35 minutos. Los
porcentajes de adsorcién en carbén activo fueron
del 24.1 % de Rh, 62.8% de Pd y 56.2% de Pt.
Ejemplo 20

En este ejemplo se pusieron en contacto 20 ml
de una corriente procedente de lixiviacién, con un
contenido inicial de 100.2 ppm de Pt, 0.4 ppm de
Pd y 26.5 ppm de Rh, con 0.4 gramos de carbén
activo, durante un tiempo de 30 minutos. Los
porcentajes de adsorcién en carbdén activo fueron
del 31.2 % de Rh, 73.1 % de Pd y 73.9% de Pt.
Ejemplo 21

En este ejemplo se pusieron en contacto 20 ml
de una corriente procedente de lixiviacién, con un
contenido inicial de 100.2 ppm de Pt, 0.4 ppm de
Pd y 26.5 ppm de Rh, con 0.5 gramos de carbén
activo, durante un tiempo de 30 minutos. Los
porcentajes de adsorcién en carbdén activo fueron
del 31.1 % de Rh, 100% de Pd y 87.7% de Pt.
Ejemplo 22

En este ejemplo se pusieron en contacto 5-25
ml de una corriente procedente de lixiviacion, con
un contenido inicial de 253.9 ppm de Pt, 0 ppm de
Pd y 24.9 ppm de Rh, con 0.1 gramos de carbén
activo. En la siguiente tabla se presentan los por-
centajes de adsorcién obtenidos para cada uno de
los ensayos realizados.

g carbén | Volumen | % ext. | % ext
activo (ml) Pt Rh
0.1 5 80.4 5.7
0.1 10 61.0 2.9
0.1 15 38.6 2.6
0.1 20 33.9 2.6
0.1 25 29.0 0.1

Ejemplos 23-26:

Pruebas de elucién de PGM del carbén activo.
Ejemplo 23

En este ejemplo se pusieron en contacto 0.1
gramos de carbon activo, cargados inicialmente
con 18 mg de Pt, con 2 ml de una disolucién de
20 g/1de NaCN y 0.1 M de NaOH, a 90°C durante
3.5 horas. El 60.2 % del Pt cargado inicialmente
en el carbén activo pasé a la disolucién.
Ejemplo 24

En este ejemplo se pusieron en contacto 0.1
gramos de carbon activo, cargados inicialmente
con 18 mg de Pt, con 2 ml de una disolucién de
100 g/1 de NaCN y 1 M de NaOH, a 90°C durante
3.5 horas. El 42.9 % del Pt cargado inicialmente
en el carbén activo pasé a la disolucién.
Ejemplo 25

En este ejemplo se pusieron en contacto 0.1
gramos de carbon activo, cargados inicialmente
con 18 mg de Pt, con 2 ml de una disolucién de
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20 g/1de NaCN y 0.1 M de NaOH, a 25°C durante
3.5 horas. Unicamente el 2 % del Pt cargado ini-
cialmente en el carbén activo pasé a la disolucion.
Ejemplo 26

En este ejemplo se pusieron en contacto 0.1
gramos de carbon activo, cargados inicialmente
con 18 mg de Pt, con 2 ml de una disolucién de
20 g/1de NaCN y 0.1 M de NaOH, a 90°C durante
tres cielos de elucion consecutivos de 3.5 horas. El
100 % del Pt cargado inicialmente en el carbén
activo pasé a la disolucién.
Ejemplos 27-28:

Pruebas de electrodeposicién y precipitacién
térmica de los PGM
Ejemplo 27

En este ejemplo se puso sumergieron un anodo
y un catodo de acero inoxidable en una disolucién
con 400 ppm de Pt. Se trabajé con una corriente
de 4.5 A y una diferencia de potencial de 1 V. Tras
4 horas el 60.9 % de Pt se habia electrodepositado
en el catodo.
Ejemplo 28

En este ejemplo se introdujo una disolucién
procedente de lixiviacion, con un contenido inicial
de 250 ppm de Pt, 78 ppm de Rh y 5.6 ppm de
Pd, en un reactor a 375 °C durante 4.5 horas. El
100 % de los metales presentes en la disolucidn se
recuperaron en su estado solido elemental.
Ejemplo 29

En este ejemplo se introdujo una disolucién
procedente de lixiviacion, con un contenido inicial
de 285 ppm de Pt y 34 ppm de Rh, en un reactor
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sometido a 250°C durante 5.5 horas. El 97 % del
Rh y el 46.2% de Pt precipitaron en su forma
metalica.
Ejemplo 30

En este ejemplo se introdujo una disolucién
procedente de lixiviacién, con un contenido ini-
cial de 61.5 ppm de Rh y 341 ppm de Pt, junto
con una adicién de 14 ppm de Pd, en un reactor
sometido a 250°C durante 24 horas. El 99.2 % del
Rh, el 96.2 % del Pd y el 98.3 % de Pt precipitaron
y se obtuvieron en su forma metalica.
Ejemplo 31

En este ejemplo se introdujo una disolucién
procedente de lixiviacién, con un contenido ini-
cial de 61.5 ppm de Rh y 341 ppm de Pt, junto
con una adicién de 14 ppm de Pd, en un reactor
sometido a 200°C durante 6.5 horas. El 8% del
Rh, el 97.5% del Pd precipitaron y se obtuvieron
en su forma metdlica. El Pt no precipito.
Ejemplo 32

En este ejemplo se introdujo una disolucién
con 604 ppm de Al a 200 °C durante 6.5 ho-
ras, obteniéndose un precipitado que contenia el
1.5% del Al inicial, mayoritariamente en la forma
Al;O3.
Ejemplo 33

En este ejemplo se introdujo en un reactor una
disolucién con 613.5 ppm de Al a 250 °C durante
6.5 horas, obteniéndose un precipitado que con-
tenfa el 72.1 % del Al inicial, mayoritariamente en
la forma Al;O3.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la recuperacién y se-
paracion selectiva de metales preciosos del grupo
del platino, de convertidores cataliticos, especial-
mente los empleados en automocién, caracteri-
zado porque conlleva la lixiviaciéon de dichos me-
tales preciosos del grupo del platino por procesos
de cianuracion a alta temperatura y una poste-
rior separacién de los metales del grupo del pla-
tino (platino, paladio y rodio) mediante carbono
activo y precipitacién térmica selectiva.

2. Procedimiento para la recuperacién de me-
tales preciosos del grupo del platino, de converti-
dores cataliticos, especialmente los empleados en
automocién segun la reivindicaciéon 1 caracteri-
zado porque se realiza siguiendo las etapas si-
guientes:

a) Molienda de la matriz cerdmica de los con-
vertidores cataliticos de vehiculos de auto-
mocién conteniendo, al menor, uno de los
metales del grupo del platino seleccionados
(paladio, platino y rodio)

b) Lixiviacién del catalizador triturado con
una disolucién alcalina cianurada a tem-
peraturas mayores de 90°C e inferiores a
200°C para formar los ciano-complejos de
dichos metales del grupo de platino en di-
solucién

¢) Separacién del soporte cerdmico no atacado
en la etapa de lixiviacién de la disolucién
que contiene los metales del grupo del pla-
tino.

d) La disolucién que contiene los metales del
grupo del platino en forma de sus ciano-
complejos correspondientes entra en con-
tacto con una masa de carbdn activo.

e) Separacién de la disolucién cianurada que
contiene el ciano complejo de rodio del
carbon activo el cual contiene adsorbidos los
ciano complejos de platino y paladio.

f) Calentamiento de la disolucién cianurada
obtenida en la etapa de separacién del
carbomn activo de la disolucién cianurada que
contiene el ciano complejo de rodio a una
temperatura suficiente para la descompo-
sicién del ciano complejo de rodio y su pre-
cipitacién en forma de metal.

g) Elucién de los complejos de platino y pala-
dio adsorbidos en el carbén activo con una
disolucién cianurada a temperaturas supe-
riores a los 50°C.

h) Calentamiento de la disolucién cianurada
obtenida en la etapa de desorcién del pla-
tino y paladio del carbdn activo a una tem-
peratura superior a 160 °C e inferior a
200°C suficiente para la descomposicién del
cianuro de paladio y su precipitacién en
forma de metal.
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i) Separacién del paladio metal precipitado en
la etapa de tratamiento térmico de la di-
solucién que contiene el ciano complejo de
platino.

j) Calentamiento de la disolucién obtenida en
la etapa anterior de precipitacion del pala-
dio a una temperatura superior a 200 °C e
inferior a 300 °C suficiente para la descom-
posicion del cianuro de platino y su precipi-
tacién en forma de platino metal.

3. Procedimiento para la recuperacion de me-
tales preciosos del grupo del platino, de converti-
dores cataliticos, especialmente los empleados en
automocién segun la reivindicaciéon 2 caracteri-
zado porque en el caso en que el catalizador con-
tiene rodio como metal del grupo del platino el
método consistiria:

a) Molienda de la matriz cerdmica de los con-
vertidores cataliticos.

b) Lixiviacién del catalizador triturado con
una disolucién alcalina cianurada a tem-
peraturas mayores de 90°C para formar el
ciano complejo de rodio en disolucién

¢) Separacién del soporte cerdmico no atacado
en la etapa de lixiviacién de la disolucién
que contiene el ciano complejo de rodio.

d) Calentamiento de la disolucién cianurada
contiene el ciano complejo de rodio a una
temperatura suficiente para la descompo-
sicién del ciano complejo de rodio y su pre-
cipitacién en forma de metal.

4. Procedimiento para la recuperacién de me-
tales preciosos del grupo del platino, de converti-
dores cataliticos, especialmente los empleados en
automocién segun la reivindicaciéon 2 caracteri-
zado porque para el caso en que el catalizador
contiene platino como metal del grupo del pla-
tino el método seguira las etapas siguientes:

a) Molienda de la matriz cerdmica de los con-
vertidores cataliticos.

b) Lixiviacién del catalizador triturado con
una disolucién alcalina cianurada a tem-
peraturas mayores de 90°C para formar el
ciano complejo de platino en disolucién

¢) Separacién del soporte cerdmico no atacado
en la etapa de lixiviacién de la disolucién
que contiene el ciano complejo de platino.

d) Calentamiento de la disolucién cianurada
contiene el ciano complejo de platino a una
temperatura suficiente para la descompo-
sicion del ciano complejo de platino y su
precipitacién en forma de metal.

5. Procedimiento para la recuperacion de me-
tales preciosos del grupo del platino, de converti-
dores cataliticos, especialmente los empleados en
automocién segun la reivindicaciéon 2 caracteri-
zado porque para el caso en que el catalizador
contiene paladio como metal del grupo del pla-
tino el método seguird las etapas siguientes:
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a) Molienda de la matriz cerdmica de los con-
vertidores cataliticos.

b) Lixiviacién del catalizador triturado con
una disolucién alcalina cianurada a tem-
peraturas mayores de 90°C para formar el
ciano complejo de paladio en disolucién

¢) Separacién del soporte cerdmico no atacado
en la etapa de lixiviacién de la disolucién
que contiene el ciano complejo de paladio.

d) Calentamiento de la disolucién cianurada
contiene el ciano complejo de paladio a una
temperatura suficiente para la descompo-
sicion del ciano complejo de paladio y su
precipitacién en forma de metal.

6. Procedimiento para la recuperacién de me-
tales preciosos del grupo del platino, de converti-
dores cataliticos, especialmente los empleados en
automocién segun la reivindicaciéon 2 caracteri-
zado porque para el caso en que el catalizador
contiene platino y rodio como metal del grupo del
platino el método seguira las etapas siguientes:

a) Molienda de la matriz cerdmica de los con-
vertidores cataliticos conteniendo platino y
paladio.

b) Lixiviacién del catalizador triturado con
una disolucién alcalina cianurada a tempe-
raturas mayores de 90°C para formar los
ciano complejos de dichos metales del grupo
de platino en disolucién

¢) Separacién del soporte cerdmico no atacado
en la etapa de lixiviacién de la disolucién
que contiene los metales del grupo del pla-
tino.

d) La disolucién que contiene los metales del
grupo del platino en disolucién en forma
de sus ciano-complejos correspondientes en-
tran en contacto con una masa de carbén
activo.

e) Separacién de la disolucién cianurada que
contiene el ciano complejo de rodio del
carbén activo que contiene adsorbido el
ciano complejo de platino.

f) Calentamiento de la disolucién cianurada
obtenida en la etapa de separacién del
carbomn activo de la disolucién cianurada que
contiene el ciano complejo de rodio a una
temperatura suficiente para la descompo-
sicién del ciano complejo de rodio y su pre-
cipitacién en forma de metal.

g) Elucién del ciano complejo de platino adsor-
bido en el carbén activo con una disolucién
cianurada a una temperatura superior a los

50°C.

h) Calentamiento de la disolucién cianurada
obtenida en la etapa de desorcién del pla-
tino del carbén activo a una temperatura
suficiente para la descomposicién del ciano
complejo de platino y su precipitacién en
forma metélica.
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7. Procedimiento para la recuperacién de me-
tales preciosos del grupo del platino, de converti-
dores cataliticos, especialmente los empleados en
automocién segun la reivindicaciéon 2 caracteri-
zado porque en el caso en que el catalizador con-
tiene paladio y rodio como metal del grupo del
platino el método seguira las siguientes etapas:

a) Molienda de la matriz cerdmica de los con-
vertidores cataliticos conteniendo rodio y
paladio.

b) Lixiviacién del catalizador triturado con
una disolucién alcalina cianurada a tempe-
raturas mayores de 90°C para formar los
ciano complejos de dichos metales del grupo
de paladio en disolucién

¢) Separacién del soporte cerdmico no atacado
en la etapa de lixiviacién de la disolucién
que contiene los metales del grupo del pla-
tino.

d) La disolucién que contiene los metales del
grupo del platino en disolucién en forma
de sus ciano-complejos correspondientes en-
tran en contacto con una masa de carbén
activo.

e) Separacién de la disolucién cianurada que
contiene el ciano complejo de rodio del
carbén activo que contiene adsorbido el
ciano complejo de paladio.

f) Calentamiento de la disolucién cianurada
obtenida en la etapa de separacién del
carbomn activo de la disolucién cianurada que
contiene el ciano complejo de rodio a una
temperatura suficiente para la descompo-
sicién del ciano complejo de rodio y su pre-
cipitacién en forma de metal.

g) Elucién del ciano complejo de paladio ad-
sorbido en el carbén activo con una diso-
lucién cianurada a temperaturas superiores
a los 50°C.

h) Calentamiento de la disolucién cianurada
obtenida en la etapa de desorcién del pa-
ladio del carbén activo a una temperatura
suficiente para la descomposicién del ciano
complejo de paladio y su precipitaciéon en
forma de metal.

8. Procedimiento para la recuperacién de me-
tales preciosos del grupo del platino, de converti-
dores cataliticos, especialmente los empleados en
automocién segun la reivindicaciéon 2 caracteri-
zado porque para el caso en que el catalizador
contiene paladio y platino como metal del grupo
del platino el método consistiria:

a) Molienda de la matriz cerdmica de los con-
vertidores cataliticos conteniendo paladio y
platino.

b) Lixiviacién del catalizador triturado con
una disolucién alcalina cianurada a tempe-
raturas mayores de 90°C para formar los
ciano complejos de dichos metales del grupo
de paladio en disolucién
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¢) Separacién del soporte cerdmico no atacado
en la etapa de lixiviacién de la disolucién
que contiene los metales del grupo del pla-
tino.

d) Calentamiento de la disolucién cianurada
obtenida a una temperatura superior a
160°C e inferior a 200 °C suficiente para
la descomposiciéon del cianuros de paladio y
su precipitacion en forma de metal.

e) Separacién del paladio metal precipitado en
la etapa de tratamiento térmico de la di-
solucion que contiene el ciano complejo de
platino.

f) Calentamiento de la disolucién obtenida en
la etapa anterior de precipitacion del pala-
dio a una temperatura superior a 200 °C e
inferior a 300 °C suficiente para la descom-
posicion del cianuro de platino y su precipi-
tacion en forma de platino metal.

9. Procedimiento para la recuperacién de me-
tales preciosos del grupo del platino, de converti-
dores cataliticos, especialmente los empleados en
automocién segun las reivindicaciones 2, 3, 6 y
7, caracterizado porque la disolucién que con-
tiene el ciano complejo de rodio es calentado a una
temperatura mayor de 200°C para descomponer
el ciano complejo de rodio.

10. Procedimiento para la recuperacién de
metales preciosos del grupo del platino, de con-
vertidores cataliticos, especialmente los emplea-
dos en automocién segun las reivindicaciones 1,
2, 4, 6 y 8 caracterizado porque la disolucién
que contiene el ciano complejo de platino es ca-
lentada a una temperatura mayor de 200°C para
descomponer los ciano complejo de platino

11. Procedimiento para la recuperacién de
metales preciosos del grupo del platino, de con-
vertidores cataliticos, especialmente los emplea-
dos en automocién segun las reivindicaciones 1,
2, 5, 7y 8 caracterizado porque la disolucién
que contiene el ciano complejo de paladio es ca-
lentado a una temperatura mayor de 160°C y me-
nor de 200°C para descomponer el ciano complejo
de paladio.

12. Procedimiento para la recuperacién de
metales preciosos del grupo del platino, de con-
vertidores cataliticos, especialmente los emplea-
dos en automocién segun las reivindicaciones 1 a
8 caracterizado porque la temperatura de lixi-
viacién es mayor de 130°C.

13. Procedimiento para la recuperacién de
metales preciosos del grupo del platino, de con-
vertidores cataliticos, especialmente los emplea-
dos en automocién segun las reivindicaciones 1 a
8 caracterizado porque la disolucién cianurada
utilizada en la etapa de lixiviacién comprende un
cianuro metélico de un metal alcalino.

14. Procedimiento para la recuperacién de
metales preciosos del grupo del platino, de con-
vertidores cataliticos, especialmente los emplea-
dos en automocién segun las reivindicaciones 1 a
8 caracterizado porque la disolucién cianurada
utilizada en la etapa de lixiviacién comprende un
hidréxido metdlico de un metal alcalino y/o alca-
linotérreo.
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15. Procedimiento para la recuperacién de
metales preciosos del grupo del platino, de con-
vertidores cataliticos, especialmente los emplea-
dos en automocién segun las reivindicaciones 1 a
8 caracterizado porque la matriz ceramica de
catalizador se somete a un proceso de molienda
hasta obtener tamanos de particula por debajo
de 200 MESH.

16. Procedimiento para la recuperacién de
metales preciosos del grupo del platino, de conver-
tidores cataliticos, especialmente los empleados
en automocion segun las reivindicaciones 1 a 8 ca-
racterizado porque la disolucién cianurada uti-
lizada en la etapa de lixiviaciéon comprende desde
0.1 a un 2% en peso del compuesto cianurado.

17. Procedimiento para la recuperacién de
metales preciosos del grupo del platino, de con-
vertidores cataliticos, especialmente los emplea-
dos en automocién segun las reivindicaciones 1 a
8 caracterizado porque la disolucién cianurada
utilizada en la etapa de lixiviacién comprende un
concentracion de hidréxido alcalino desde 0.4 a
un 8 % en peso.

18. Procedimiento para la recuperacién de
metales preciosos del grupo del platino, de con-
vertidores cataliticos, especialmente los emplea-
dos en automocién segun las reivindicaciones 1 a
8 caracterizado porque la disolucién cianurada
que contiene los ciano complejos del grupo del
platino se trata con un carbén activo natural.

19. Procedimiento para la recuperacién de
metales preciosos del grupo del platino, de con-
vertidores cataliticos, especialmente los emplea-
dos en automocién segun las reivindicaciones 1 a
8 caracterizado porque la disolucién utilizada
para eluir los ciano complejos del grupo del pla-
tino retenidos en el carbén activo natural contiene
un cianuro de metal alcalino.

20. Procedimiento para la recuperacién de
metales preciosos del grupo del platino, de con-
vertidores cataliticos, especialmente los emplea-
dos en automocién segun las reivindicaciones 1 a
8 caracterizado porque la disolucién cianurada
utilizada para eluir los ciano complejos del grupo
del platino retenidos en el carbén activo natural
contiene un cianuro metalico de un metal alcalino
o alcalinotérreo.

21. Procedimiento para la recuperacién de
metales preciosos del grupo del platino, de con-
vertidores cataliticos, especialmente los emplea-
dos en automocién segun las reivindicaciones 1 a
8 caracterizado porque la disolucién cianurada
utilizada para eluir los ciano complejos del grupo
del platino retenidos en el carbdén activo natu-
ral contiene entre 0.2 y 2% en peso del cianuro
metalico.

22. Procedimiento para la recuperacién de
metales preciosos del grupo del platino, de con-
vertidores cataliticos, especialmente los emplea-
dos en automocién segun las reivindicaciones 1 a
8 caracterizado porque la disolucién cianurada
utilizada para eluir los ciano complejos del grupo
del platino retenidos en el carbén activo natural
contiene entre 0.1 y 10 % en peso del hidréxido
metalico.

23. Procedimiento para la recuperacién de
metales preciosos del grupo del platino, de con-
vertidores cataliticos, especialmente los emplea-
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dos en automocién caracterizado porque la di-
solucién cianurada utilizada para eluir los ciano
complejos del grupo del platino retenidos en el
carbén activo natural debe calentarse a tempera-
turas superiores a 50°C.

24. Procedimiento para la recuperacién de
metales preciosos del grupo del platino, de con-
vertidores cataliticos, especialmente los emplea-
dos en automocién segin todas las reivindicacio-
nes anteriores, caracterizado porque las disolu-
ciones que contienen los ciano complejos de rodio,
platino y paladio son tratadas a presiones supe-
riores a las atmosféricas.
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25. Procedimiento para la recuperacién de
metales preciosos del grupo del platino, de con-
vertidores cataliticos, especialmente los emplea-
dos en automocién, segun la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque las disoluciones que contie-
nen los ciano complejos de rodio, platino y pala-
dio son calentadas bajo presiones superiores a las
atmosféricas.

26. Procedimiento para la recuperacién de
metales preciosos del grupo del platino, de con-
vertidores cataliticos, especialmente los emplea-
dos en automocién.
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Y US 5160711 A (ATKINSON et al.) 03.11.1992, columnas 2,3. 1-14
A 15-25
Y US 4548791 A (FLETCHER et al.) 22.10.1985, ejemplos. 1-14
A 15-25
Y GB 2127001 A (W. HUNTER et al.) 04.04.1984, ejemplos. 1-14
Y US 5290339 A (GALLUP et al.) 01.03.1994, columnas 3-4. 1-14
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