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Skrét opisu:

Przedmiotem zgtoszenia jest sposéb odzysku Pt,
Pd, Rh, Au z silnie rozcienczonego odpa-dowego
roztworu wodnego, zawierajgcego do 100 mg/dm3
metali szlachetnych Pt, Pd, Rh, Au, ktéry polega
na tym, ze odpadowy roztwér wodny o tempe-
raturze 19 — 40°C, po ustaleniu jego odczynu pH > 1,
wprowadza sie w sposob ciggly, z predkoscig
0,5— 50000 ml/min do ztoza wegla aktywnego
umieszczonego w kolumnie sorpcyjnej, usytuowa-
nej wewnatrz reaktora mikrofalowego i ogrzewa
promieniowaniem mikrofalowym do osiggniecia
temperatury roztworu 200 — 240°C. Czestotliwos¢
promieniowania mikrofalowego wynosi 1 — 3000 GHz,
natomiast moc reaktora mikrofalowego wynosi
200 — 100000 W. Jednoczesnie dokonuje sie w spo-
s6b ciaggly pomiaru cisnienia wewngtrz kolumny
i utrzymuje je w zakresie 4 — 50 bar oraz monito-
ruje sie zawartos¢ metali szlachetnych w pozosta-
tym po procesie roztworze wyjsciowym. Korzystnie
proces prowadzi sie do momentu catkowitego
wysycenia metalami szlachetnymi wegla. Zgto-
szenie dotyczy takze uktadu do odzysku Pt Pd, Rh,
Au z silnie rozcienczonego odpadowego roztworu
wodnego, w ktérym zbiornik wejsciowy (1) jest
przytaczony do pompy wysokocisnieniowej (2), za
ktérg usytuowany jest wymiennik ciepta (3), ktory
jest potgczony z jednej strony z kolumng sorpcyjng
(4), w postaci rurki wypetnionej statym ztozem
wegla aktywnego, umieszczonej wewnatrz reaktora
mikrofalowego (5), a z drugiej z regulatorem ci$nienia
wstecznego (6) za ktérym znajduje sie zbiornik
wyjéciowy (7). Wszystkie elementy uktadu pota-
czone sg z jednostkg centralng (8), w ktorej kon-
trolowane sg parametry procesu.
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Sposob odzysku Pt, Pd, Rh, Au z silnie rozcienczonych roztworéw
wodnych i uktad do odzysku Pt, Pd, Rh, Au z silnie rozcierczonych

roztworéw wodnych.

Przedmiotem wynalazku jest sposéb do odzysku Pt, Pd, Rh, Au z silnie
rozcienczonych roztworow wodnych, mogace znalez¢ zastosowane do
odzysku metali w zaktadach przerabiajgcych elektrolity o niskiej zawarto$ci
metali szlachetnych. Wynalazek dotyczy réwniez uktadu do odzysku Pt, Pd,
Rh, Au z silnie rozcienczonych roztworéw wodnych.

Wiele zaktadow przemystowych generuje odpady zawierajgce metale
szlachetne, np. huty i zaktady recyklingu metali z zuzytego sprzetu
elektrycznego i elekironicznego, mennice, zaktady zajmujgce sie
przetworstwem siatek katalitycznych. Odzysk metali szlachetnych tj. ztota,
platyny oraz palladu jest istotny nie tylko ze wzgledéw ekonomicznych, ale
rowniez i ekologicznych. Wiadome jest, ze zwigzki tych metali wykazujg
wiasciwosci toksyczne, a w niektdrych przypadkach réwniez mutagenne.
Dlatego procesy odzyskiwania tych metali muszg by¢é prowadzone ze
szczegoOlng dbatoscig o $Srodowisko naturalne. Z punktu widzenia
optacalnosci  prowadzonego  procesu, odzysk  powinien  byc¢
przeprowadzony w mozliwie najtanszy sposob umozliwiajacy wysokg
efektywno$¢ przy niskich naktadach zarédwno energetycznych jak i
materiatowych. Ponadto otrzymywane w wyniku procesu odpady powinny
by¢ mozliwe do utylizacji w rownie prosty i bezpieczny sposaéb.

Z opisu patentowego PL237876 B1 znany jest sposdb odzysku ztota z
materiatéw odpadowych, ktéry polega na tym, ze rozdrobnione odpady
poddaje sie kwasnemu tugowaniu w obecnosci jonéw chlorkowych i/lub
siarczanowych i/lub azotanowych. Nastepnie po odfiltrowaniu uzyskany
wielosktadnikowy kwasny roztwdr wodny o pH < 5 poddaje sie dziataniu
wegla aktywnego. Z kolei po osiggnieciu stanu rownowagi adsorpcji jonéw
Cu, Ni, Fe, Sn, Pb, Zn oraz obnizeniu stezenia jonéw ztota (lll) roztwor

filtruje sie. Uzyskany adsorbent przeptukuje sie stezonym kwasem
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nieorganicznym o stezeniu co namniej 0,1% otrzymujgc na jego
powierzchni ztoto w postaci metalicznej.

Znany jest z opisu patentowego PL232939 B1 sposob odzysku
metalicznego ziota z roztworéw wodnych zawierajgcych jony chlorkowe.
Proces redukcji jonu metalu przebiega na powierzchni potprzewodnikéw o
wzorze 0goélnym M'M”0O4 gdzie M'= Bi, Y, In, Pb, Cd; M” =V, Mo, W, Cr oraz
ich roztworow statych i mieszanin. Sposdb polega na adsorpcji jondw
kompleksowych ztota na powierzchni potprzewodnika i redukgji jonu ztota
elektronem wzbudzonym do pasma przewodzenia w wyniku absorpcji
Swiatta naturalnego i/lub sztucznego oraz ich usunieciu z roztworu razem z
potprzewodnikiem poprzez filtracje, gdzie otrzymany osad filtracyjny
zawierajgcy metaliczne ztoto i potprzewodnik jest selektywnie rozdzielany
w wyniku rozpuszczania potprzewodnika kwasem mineralnym.

W opisie patentowym PL228374 B1 ujawniono proces separacji
platyny, palladu i ztota z wodnych roztworéw chlorkowych, ktory
charakteryzuje sie tym, ze wykorzystuje sie efekt adsorpcji jonow tych
metali szlachetnych z chlorkowych roztworéw wodnych na weglu aktywnym
z réwnoczesng redukcjg niektérych z nich polegajacg na utworzeniu fazy
statej metalu na powierzchni wegla. Szybkosci poszczegdlnych etapdw w
tych procesach zalezg od temperatury roztworu, stezenia poczgtkowego
jonéw metali, ilosci dodanego wegla aktywnego, szybkosci mieszania oraz
pH roztworu.

Znany z opisu patentowego PL234892 B1 sposbb rozdziatu platyny i
palladu z roztwordw wodnych zawierajgcych jony chlorkowe polega na tym,
ze do roztworu wodnego, zawierajgcego jony chlorkowe oraz jony Pt (IV) i
Pd (Il) wprowadza sie alkohol, zawierajgcy od 1 do 4 atomdw wegla, w ilosci
zapewniajacej co najmniej dwukrotny nadmiar wzgledem stezenia jonéw Pt
(IV). Nastepnie mieszanine poddaje sie reakcji fotochemicznej poprzez
naswietlanie promieniowaniem o dtugosci fali z zakresu 190 - 900 nm, po
czym roztwor poddaje sie filtracji otrzymujgc metaliczng platyne oraz

przesagcz, zawierajgcy jony palladu (I1).
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Znane sg z publikacji R. Gilchrist i E. Wichers pt. ,A Procedure for the
Separation of the Six Platinum Metals from One Another and for tir
Gravimetric Determination 1,2”, Journal of the American Chemical Society,
1935, 57(12): p. 2565-2573, metody separacji platyny od palladu, bazujgce
na wykorzystaniu réznicy w iloczynie rozpuszczalnosci ich soli amonowych.
Jednak w wyniku tego procesu generowane sg odpady, ktére wcigz
zawierajg okoto 5g/L tych soli. Taka technologia jest obecnie stosowana np.
w Mennicy Metale Szlachetne (Radzymin, Polska), gdzie podczas odzysku
pozostatych w roztworze metali tj. Pt, Pd oraz nieznacznych ilosci Au, firma
nadal notuje znaczgce straty metali szlachetnych.

W procesach odzyskiwania metali szlachetnych wazna jest czysto$¢
metali, co ma kluczowy wptyw na ich cene. Jednakze niejednokrotnie ze
wzgleddw ekonomicznych, korzystniejszy i wazniejszy jest sam odzysKk i
sprzedaz mieszaniny metali, bez ich dalszej separacji. Najczesciej procesy
oczyszczania sg ztozone i wieloetapowe . Obecnie wiele takich technologii
zostato juz opracowanych, natomiast w dalszym ciggu wyzwanie
technologiczne stanowi odzysk metali szlachetnych z silnie rozciericzonych
roztworéw wodnych.

Znane sg metody odzysku metali szlachetnych na drodze proceséw
pirometalurgicznych, m.in. z publikacji M. Chen i in., pt.: Recovery of
Precious Metals (Au, Ag, Pt, and Pd) from Urban Mining Through Copper
Smelting, Metallurgical and Materials Transactions B, 2020. 51(4): p. 1495-
1508, gdzie opisano rozwigzania pozwalajgce na réwnoczesny odzysk Pt,
Pd, Rh, Au z silnie rozproszonych zrodet. Autorzy pracy analizowali rozktad
metali szlachetnych w rownowadze pomiedzy kamieniem miedziowym, a
trzema réznymi zuzlami zawierajgcymi metale szlachetne. Prébki
przetapiano w piecu w temperaturze 1300°C w kontrolowanej atmosferze
gazowej, nastepnie studzono je z duzg szybkoscig. Stwierdzono, ze po
procesie metale szlachetne przechodzity do fazy metalicznej, uzyskano

stopy miedzi zawierajgce te metale.
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Metody oparte na pirometalurgii sg bardzo energochtonne gdyz bazujg
na wykorzystaniu ciekte] miedzi jako kolektora metali szlachetnych.
Alternatywg dla  proceséw  pirometalurgicznych sg  procesy
hydrometalurgiczne, oparte na odzysku metali z roztworéw wodnych, do
ktérych zalicza sie m.in. ekstrakcje, adsorpcje, selektywne stracanie czy
elektrochemiczne osadzanie. Przyktadowo, znane sg metody oparte na
ekstrakcji, ktore opisano np. w publikacji V.T. Nguyen i in., pt.. Separation
of precious metals by split-anion extraction using water-saturated ionic
liquids, Green Chemistry, 2020, 22(23): p. 8375-8388, ktére rowniez
cechujg sie duzg energochtonnoscig. Ponadto stosowane zwykle do
ekstrakcji odczynniki wykazuja duzg toksycznosc. Z praktycznego punktu
widzenia oznacza to konieczno$¢ stosowania dodatkowych systeméw
zabezpieczajgcych celem eliminacji zanieczyszczenn  toksycznymi
zwigzkami organicznymi.

Znany jest z publikacji M. Wojnicki i in. pt. ,Kinetic studies of sorption
and reduction of gold(lll) chloride complex ions on activated carbon Norit
ROX 0.8”, Journal of Industrial and Engineering Chemistry, Vol. 29, (2015),
pp. 289-297, sposdb odzyskiwania sladowych ilosci jondw ztota w procesie
adsorpcji komplekséw chlorkowych ztota (lll) na weglu aktywnym. Wegiel
aktywny jest stosowany jako adsorbent w wielu procesach, m.in. w
procesach odzysku metali szlachetnych. W innej publikacji: M. Woijnicki i in.,
pt. ,Batch reactor vs. flow column — mechanistic investigation and modeling
of Au(lll) ions adsorption from aqueous solutions containing Ni%+, Na*, CI
and CIO* as impurities”, Sustainable Materials and Technologies, Vol. 23,
(2020), opisano proces adsorpcji w kolumnie przeptywowej. W badaniach
stosowano kolumne o srednicy 7,2 mm i catkowitej objetosci rownej 1,458
cm?, ktérg wypetniong weglem aktywnym, a szybkos¢ przeptywu wynosita
1200 mL/h. W pracy analizowano ponadto wptyw ilo$ci wegla na adsorpcje
jondw Au(lll).

Znane sg takze metody odzysku metali, realizowane w sposob ciggty w

reaktorach przeptywowych, bazujgce na ekstrakcji jonowymienne;.
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Przyktadowo, w publikacji Sami Virolainen, llkka Suppula, Tuomo Saini pt.:
Continuous ion exchange for hydrometallurgy: Purification of Ag(l)-NaCl
from divalent metals with aminomethylphosphonic resin using counter-
current and cross-current operation, Hydrometallurgy142 (2014) 84-93,
oczyszczano roztwor jonow srebra z takich metali jak magnez, cynk, wapn,
otéw. Uktad pomiarowy skfadat sie z o$miu kolumn zawierajgcych zywice
jonowymienne i regulatora przeptywu, roztwory przed pomiarami zostaty
odgazowane. Po kazdym eksperymencie kolumny byty przeptukiwane
eluentem, celem regeneracji zywic.

Dotychczas stosowane rozwigzania réwnoczesnego odzysku jondéw
kilku metali, wymagajg uzycia ztozonych uktadéw przeptywowych opartych
0 zywice jonowymienne, co znaczgco podnosi koszty oraz komplikuje
proces. Ponadto znane metody pozwalajg zwykle odzyskaé w pierwszym
etapie tylko okoto 99% metalu, natomiast powstajgce poptuczyny oraz
strumienie odpadowe sg utylizowane. W efekcie notuje sie znaczne straty
metali szlachetnych. Wedtug doniesien FORBES opisanych na stronie
https://www.forbes.pl/biznes/srebro-i-zloto-w-szwajcarskich-sciekach-jest-

warte-miliony/5f231p2, jak ustalili naukowcy, w szwajcarskich Sciekach

mozna znalez¢ ztoto i srebro. Wedtug szacunkdw, rocznie jest to okoto az
43 kilogramy ztota i prawie 3 tony srebra.

Celem wynalazku jest opracowane sposobu réwnoczesnego
odzyskiwania metali szlachetnych Pt, Pd, Rh, Au z silnie rozcienczonych
roztworow wodnych oraz uktadu do ograniczenia strat tych metali, o duzej
wydajnosci, przy niskim koszcie inwestycyjnym oraz operacyjnym.

Istota sposobu odzysku Pt, Pd, Rh, Au z silnie rozcienczonego
odpadowego roztworu wodnego, zawierajgcego do 100 mg/dm?3 metali
szlachetnyc Pt, Pd, Rh, Au, w ktorym odpadowy roztwdr wodny jest
przepuszczany przez ztoze wegla aktywnego, a zaadsorbowane jony metali
szlachetnych odzyskuje sie z powierzchni wegla aktywnego znanymi
metodami, zwtaszcza poprzez spalenie wegla lub rozpuszczenie metali

szlachetnych mieszaning silnie utleniajgcych kwaséw, natomiast pozostaty
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po procesie roztwdr wyjSciowy poddaje sie procesom neutralizaci,
charakteryzuje sie tym, ze, odpadowy roztwdr wodny o temperaturze 19-
40°C, po ustaleniu jego odczynu pH>1, wprowadza sie w sposbb ciggly, z
predkoscig 0,5 - 50000 ml/min do ztoza wegla aktywnego umieszczonego
w kolumnie sorpcyjnej, usytuowanej wewnatrz reaktora mikrofalowego i
ogrzewa promieniowaniem mikrofalowym do osiggniecia temperatury
roztworu 200-240°C. Czestotliwos¢ promieniowania mikrofalowego wynosi
1-3000 GHz, natomiast moc reaktora mikrofalowego wynosi 200-100000 W.
Jednoczesnie dokonuje sie w sposob ciggly pomiaru cisnienia wewnatrz
kolumny i utrzymuje je w zakresie 4-50 bar oraz monitoruje sie zawartosé
metali szlachetnych w pozostatym po procesie roztworze wyjsciowym.

Korzystnie, proces prowadzi sie do momentu catkowitego wysycenia
metalami szlachetnymi wegla aktywnego.

Korzystnie, ustala sie odczyn odpadowego roztworu wodnego pH= 7.

Korzystnie, czestotliwo$¢ promieniowania mikrofalowego wynosi 2,45
GHz.

Istota ukladu do odzysku Pt, Pd, Rh, Au z silnie rozcienczonego
odpadowego roztworu wodnego, zawierajacego zbiornik wejSciowy
odpadowego roztworu wodnego, pompe wysokocisnieniowg, pojemnik
wyj$ciowy roztworu pozostatego po procesie oraz jednostke centralng do
zbierania informacji o parametrach procesu i ich regulacji, charakteryzuje
sie tym, ze zbiornik wejSciowy jest przytgczony do pompy
wysokocisnieniowej, za ktdrg usytuowany jest wymiennik ciepta, ktéry jest
potgczony z jednej strony z kolumna sorpcyjng, w postaci rurki wypetnionegj
stalym ztozem wegla aktywnego, umieszczonej wewnatrz reaktora
mikrofalowego, a z drugiej z regulatorem ci$nienia wstecznego, za ktorym
znajduje sie zbiornik wyjsciowy. Wszystkie elementy uktadu potaczone sg z
jednostkg centralng, w ktdrej kontrolowane sg parametry procesu.

Sposob i uktad do odzysku Pt, Pd, Rh, Au z silnie rozcienczonych
roztwordw wodnych cechuje wysoka skutecznos¢ i wieksza wydajnosc,

nawet powyzej 99,9%, w porownaniu do znanych rozwigzan, przy
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jednoczesnie niskich kosztach zastosowanych materiatdw sorpcyjnych.
Poniewaz jest to proces ciggly, mozna go prowadzi¢ bez przerw
technologicznych, korzystnie do momentu catkowitego wysycenia kolumny.
Czas wysycenia kolumny =zalezy m.in. od stezenia jondéw metali
szlachetnych w elektrolicie i nastepuje w momencie, gdy zostanie
zaadsorbowane co najmniej 10% wagowych metali szlachetnych wzgledem
masy adsorbentu. Z tego wzgledu monitoruje sie zawarto$¢ metal
szlachetnych w pozostatym po procesie roztworze wyjsciowym.

Dodatkowymi korzysciami stosowania wegla aktywnego jako
adsorbenta, sg czynniki ekonomiczne oraz ekologiczne. Mianowicie,
materiat ten moze byC pozyskiwany z materiatbw odpadowych
organicznych jak na przyktad pestki owocdw, przez co cechuje sie brakiem
toksycznosci oraz jest tani.

Sposob i uktad do odzysku Pt, Pd, Rh, Au z silnie rozcienczonych
roztworéw wodnych, wedtug wynalazku, objasniono ponizej w praktycznych
przyktadach realizacji oraz na rysunku, na ktérym na fig. 1 przedstawiono
obraz mikroskopowy powierzchni wegla otrzymanego po procesie
opisanym w przyktadzie 1, na fig. 2 analize EDS punktu ,003”
zaznaczonego na fig. 1, na fig. 3 obraz mikroskopowy powierzchni wegla
po procesie opisanym w przyktadzie 2, a na fig. 4 schemat uktadu do

odzysku Pt, Pd, Rh, Au z silnie rozcienczonych roztworow wodnych.

Przyktad 1

Do odzysku Pt, Pd, Rh, Au, wykorzystano roztwor o nastepujgcych
stezeniach metali szlachetnych: 5,556 mg/dm? Pt, 7,775 mg/dm? Au, 5,395
mg/dm3 Pd i 3,425 mg/dm® Rh. Odczyn pH roztworu wynosit 7, a
temperatura poczagtkowa 20°C. Roztwor w ilosci 25 ml wprowadzano w
sposob cigglty z predkoscig 1 ml/min do kolumny sorpcyjnej, umieszczonej
w reaktorze mikrofalowym o maksymalnej mocy 1000 W. Kolumna

sorpcyjna zawierata ztoze wegla aktywnego o masie 0,08 g. W momencie,
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gdy roztwor znalazt sie w kontakcie z podtozem weglowym, zostat wigczony
reaktor mikrofalowy. Uktad byt ogrzewany promieniowaniem mikrofalowym
o czestotliwosci 2,45 GHz. Temperatura roztworu podniosta sie do 230°C
ze wzgledu na obecnos¢ wegla aktywnego, ktéry w wyniku dziatania
promieniowania mikrofalowego ulegat gwattownemu podgrzaniu. Podczas
wprowadzania elektrolitu, dokonywano w sposob ciggly pomiaru cisnienia
wewnatrz kolumny i utrzymywano je na poziomie 40 bar, aby zapobiec
wrzeniu elektrolitu wewnatrz kolumny sorpcyjnej i nie dopusci¢ do
gwattownego rozszerzenia pary wodnej na wyjsciu z uktadu. Monitorowano
zawartos¢ metali szlachetnych w pozostatym po procesie roztworze
wyjsciowym. Proces zakonczono po czasie 25 minut.

Sktad odpadowego roztworu wodnego po procesie byt nastepujacy:
<0,05 mg/dm? Pt, <0,05 mg/dm? Au, <0,05 mg/dm?3 Pd i <0,05 mg/dm? Rh.
Odzysk wszystkich metali przekraczat 99,9%, a stezenia metal
szlachetnych po procesie byly ponizej progu oznaczalnosci dla
zastosowanego analizatora (spekirometr emisyjny MP-AES 4200).

Na fig. 1 pokazano obraz mikroskopowy powierzchni wegla po procesie
adsorpcji oraz redukcji jondw metali na jego powierzchni. Widoczne sg
jasne punkty, ktére sktadajg sie z metali wchodzacych w sktad odpadowego
roztworu przed procesem. W celu potwierdzenia skfadu tych osadéw,
przeprowadzono analizy metodg EDS. Na fig. 2 przedstawiono analize EDS
punktu ,003” zaznaczonego na fig. 1. Analiza ta pozwolita na okreslenie
nastepujgcego sktadu pierwiastkowego materiatu po procesie adsorpcji: C
— 14,23 % mas., O — 6,41% mas., Rh — 6,27 % mas., Pd — 12,09 % mas.,
Pt — 16,33 % mas., Au — 42,67 % mas. Otrzymane wyniki jednoznacznie
dowodzg wysokiej skutecznosci procesu adsorpcji w obecnosci mikrofal.

Zaadsorbowane na powierzchni wegla aktywnego jony metali
szlachetnych odzyskano poprzez jego spalenie, a pozostaty po sposobie

roztwdr poddano procesom neutralizacji.
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Przyktad 2

Do odzysku Pt, Pd, Rh, Au wykorzystano roztwér o nastepujacych
stezeniach metali: 6,50 mg/dm?3 Pt, 7,06 mg/dm? Au, 5,64 mg/dm3 Pd i 3,39
mg/dm® Rh. Odczyn pH roztworu wynosit 7, a temperatura poczgtkowa
20°C. Roztwor w ilosci 50 ml wprowadzano w sposdb ciggty z predkoscig 1
ml/min do kolumny sorpcyjnej, umieszczonej w reaktorze mikrofalowym o
maksymalne] mocy 1000 W. Kolumna sorpcyjna zawierata ztoze wegla
aktywnego o masie 0,02 g. W momencie, gdy podtoze weglowe znalazto
sie w kontakcie z roztworem, zostat wtgczony reaktor mikrofalowy. Ukfad
byt ogrzewany promieniowaniem mikrofalowym o czestotliwosci 2,45 GHz.
Temperatura roztworu podniosta sie do 240°C ze wzgledu na obecnosc
wegla aktywnego, ktéry w wyniku dziatania promieniowania mikrofalowego
ulega gwattownemu podgrzaniu. Podczas wprowadzania elektrolitu,
dokonywano w sposob ciggly pomiaru ci$nienia wewnagtrz kolumny i
utrzymywano je na poziomie 40 bar, aby zapobiec wrzeniu elektrolitu
wewnatrz kolumny sorpcyjnej i nie dopusci¢ do gwattownego rozszerzenia
pary wodnej na wyj$ciu z uktadu. Proces prowadzono 50 minut, do
momentu catkowitego wysycenia metalami szlachetnymi wegla aktywnego.

Sktad odpadowego roztworu wodnego po procesie byt nastepujacy:
2,95 mg/dm?® Pt, 0,18 mg/dm? Au, 2,77 mg/dm? Pd i 2,68 mg/dm3® Rh. W
zaleznosci od metalu, odzysk wynosit odpowiednio: 54,61% dla Pt, 97,45%
dla Au, 50,89% dla Pd, 20,47% dla Rh.

Na fig. 3 pokazano zdjecie SEM wegla aktywnego po procesie adsorpci
w kolumnie. Widoczne sg niewielkie krystaliczne wydzielenia o charakterze
metalicznym i stopowym.

Zaadsorbowane na powierzchni wegla aktywnego jony metali
szlachetnych odzyskano poprzez tugowanie w wodzie krolewskiej, a

pozostaty po sposobie roztwor poddano procesom neutralizacii.
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Przyktad 3

Uktad do odzysku Pt, Pd, Rh, Au z silnie rozcienczonych roztworow
wodnych, zawiera zbiornik wejsciowy 1 odpadowego roztworu wodnego,
ktory jest przytaczony do pompy wysokocisnieniowej 2, za ktorg
usytuowany jest wymiennik ciepta 3. Z jednej strony wymiennik ciepta 3 jest
potaczony z kolumng sorpcyjng 4, w postaci rurki wykonanej z teflonu, o
Srednicy wewnetrznej 0,3 cm i dtugosci 3 cm, a z drugiej z regulatorem
ciénienia wstecznego 6, za ktorym znajduje sie zbiornik wyjsciowy 7.
Kolumna sorpcyjna 4 jest wypetniona statym ztozem wegla aktywnego w
postaci drobnego proszku i umieszczona wewnatrz reaktora mikrofalowego
5. Wszystkie elementy uktadu potgczone sg z jednostkg centralng 8, gdzie
kontrolowane sg parametry procesu takie jak temperatura, cidnienie,
stezenie metali szlachetnych w roztworze.

Zbiornik wejsciowy 1 zawiera odpadowy roztwor wodny, przeznaczony
do procesu odzysku metali szlachetnych, ktéry jest pompowany do ukfadu
z wykorzystaniem pompy wysokoci$nieniowej 2. Roztwor przeptywa przez
wymiennik ciepta 3, a nastepnie przez kolumne sorpcyjng 4. Podczas
przeptywu przez kolumne sorpcyjng 4, roztwér ulega podgrzaniu
promieniowaniem mikrofalowym emitowanym przez reaktor mikrofalowy 5.
Aby ograniczy¢ koszty zuzycia energii, odpadowy roztwér wodny po
procesie adsorpcji w kolumnie sorpcyjnej 4, kierowany jest ponownie na
wymiennik ciepta 3. Odebrane ciepto z odpadowego roztworu wodnego po
procesie, wykorzystywane jest do wstepnego podgrzania nowego
odpadowego roztworu wodnego, zawierajgcego Pt, Pd, Rh, Au, przed jego
wejsciem do kolumny sorpcyjnej 4. Dalej roztwér przeptywa przez regulator
ci$nienia wstecznego 6. Stosowanie regulatora jest konieczne ze wzgledu
na fakt, ze w podwyzszonej temperaturze roztwoér ulega parowaniu, wiec w
przypadku braku regulatora cisnienia, mogtoby doj$¢ do niekontrolowanego
wrzenia roztworu odpadowego. Po przejSciu przez regulator ci$nienia

wstecznego 6, roztwor zostaje zebrany w zbiorniku wyjsciowym 7.
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Wszystkie elementy uktadu podtaczone sg do jednostki centralnej 8, gdzie

kontrolowane sg parametry procesu.
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Zastrzezenia patentowe

Sposéb odzysku Pt, Pd, Rh, Au z silnie rozcienczonego odpadowego
roztworu wodnego, zawierajgcego do 100 mg/dm® metali
szlachetnych Pt, Pd, Rh, Au, w ktérym odpadowy roztwdr wodny jest
przepuszczany przez ztoze wegla aktywnego, a zaadsorbowane jony
metali szlachetnych odzyskuje sie z powierzchni wegla aktywnego
znanymi metodami, zwitaszcza poprzez spalenie wegla lub
rozpuszczenie metali szlachetnych mieszaning silnie utleniajgcych
kwasdw, natomiast pozostaty po procesie roztwér wyjsciowy poddaje
sie procesom neutralizacji, znamienny tym, ze, odpadowy roztwoér
wodny o temperaturze 19-40°C, po ustaleniu jego odczynu pH>1,
wprowadza sie w sposob ciggtly, z predkoscig 0,5 - 50000 ml/min do
ztoza wegla aktywnego umieszczonego w kolumnie sorpcyjne;j,
usytuowanej wewnatrz reaktora mikrofalowego | ogrzewa
promieniowaniem mikrofalowym do osiggniecia temperatury
roztworu 200-240°C, a czestotliwos¢ promieniowania mikrofalowego
wynosi 1-3000 GHz, natomiast moc reaktora mikrofalowego wynosi
200-100000 W, a jednoczes$nie dokonuje sie w sposob ciggly
pomiaru ci$nienia wewnatrz kolumny i utrzymuje je w zakresie 4-50
bar oraz monitoruje sie zawarto$¢ metali szlachetnych w pozostatym
po procesie roztworze wyjsciowym.

Sposdb, wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze proces prowadzi sie
do momentu catkowitego wysycenia metalami szlachetnymi wegla
aktywnego.

Sposob, wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze ustala sie odczyn
odpadowego roztworu wodnego pH= 7.

Sposob, wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Zze czestotliwo$¢

promieniowania mikrofalowego wynosi 2,45GHz.
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5. Uktad do odzysku Pt, Pd, Rh, Au z silnie rozcienczonego
odpadowego roztworu wodnego, zawierajgcy zbiornik wejsciowy
odpadowego roztworu wodnego, pompe wysokocisnieniowa,
pojemnik wyjsciowy roztworu pozostatego po procesie oraz
jednostke centralng do zbierania informacji o parametrach procesu i
ich regulacji, znamienny tym, ze zbiornik wejsciowy (1) jest
przytgczony do pompy wysokocisnieniowej (2), za ktorg usytuowany
jest wymiennik ciepta (3), ktéry jest potgczony z jednej strony z
kolumng sorpcyjng (4), w postaci rurki wypetnionej statym ztozem
wegla aktywnego, umieszczonej wewnatrz reaktora mikrofalowego
(5), a z drugiej z regulatorem ci$nienia wstecznego (6), za ktérym
znajduje sie zbiornik wyj$ciowy (7), natomiast wszystkie elementy
uktadu potaczone sg z jednostkg centralng (8), w ktorej kontrolowane

sg parametry procesu.
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Fig. 1

P —

RO

1Pd —,
a1 T =
g Y PN =
2 7INPd 7O ‘
= T 1 T
REBREREERZES

900 1000

800

7

6.00

500

4.00

100 300

]

i

0.00

ke

Fig. 2

1517



PL 440757 A1

Fig. 3

Fig. 4
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