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RESUMEN

El iridio es considerado un material de interés desde el punto de vista tecnoldgico e industrial, debido a
sus propiedades fisicas, quimicas y electrocataliticas™®). Dado que las fuentes naturales para su
obtencion son limitadas y la demanda de iridio en la industria seguird creciendo, es necesario su
recuperacion a partir de materiales postconsumidos empleando técnicas mas selectivas que las técnicas
tradicionales (pirometallirgicas e hidrometalUrgicas). En el presente trabajo se estudiaron las técnicas
electroquimicas para la recuperacion de iridio en forma de complejos metalicos en medio de cloruros y
su posterior recuperacion en forma metéalica sobre electrodos de carbon vitreo (CV), acero inoxidable
(304) y titanio (Ti) para su mejor disposicion. Los resultados indican que el HCI a concentracion de 2
M genera la formacién de especies de Ir (111 y 1V) imponiendo una densidad de corriente de 3.5x10™
mAcm™. Obteniéndose una concentraciéon de 36.001 ppm de Ir en un proceso escalonado de
lixiviacion. Los estudios de electrodepdsito indican que el substrato con mayor deposito de Ir es acero
inoxidable A304 con una masa de 1 mg aplicando una corriente constante -4.7x10% A durante 7200 s.
Esto resultados establecen las condiciones de proceso mas econdémico, selectivo y amigable con el
medio ambiente.

Palabras Clave: Iridio, disolucion, cloruros, electrodeposito, electroquimica
ABSTRACT

Iridium is considered a material of interest from the point of view of technological and industrial due to
its physical, chemical and electrocatalytic properties ®1. Since natural sources for their production are
limited and demand for iridium in the industry will continue to grow, it is necessary to recover from
materials postconsumidos using more selective than traditional techniques (pyrometallurgical and
hydrometallurgical) techniques. In this work the electrochemical techniques for the recovery of iridium
in the form of metal complexes in the middle of chlorides and subsequent recovery in metallic form on
glassy carbon electrodes (CV) stainless steel (304) and titanium (Ti) were studied for best arrangement.
The results indicate that the HCI concentration of 2 M. generates speciation Ir (111 and 1V) applying a
current density of 3.5x10™ mAcm ™. Obtaining a concentration of 36.001 ppm Ir leaching in a process.
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Studies indicate that the electrodeposition substrate more tank Ir is stainless steel A304 with a mass of
1 mg applying a constant current -4.7x102 A for 7200 s. This results establish the conditions for more
economical, selective and process friendly to the environment.
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1. INTRODUCCION

Los metales del grupo del platino son ampliamente utilizados en la industria por presentar alta, dureza
y tener puntos de fusion mas elevados, un caso particular de los elementos del grupo del platino es el
iridio el cual se usa ﬁ)rincipalmente como material de aleacion para platino para mejorar sus
propiedades fisicas. ®. En la industria cerdmica es utilizado como recubrimiento de boquillas
dosificadoras de hornos calentados por arco eléctrico, este recubrimiento genera en la pieza una alta
resistencia al desgaste mecénico, la corrosion y soportar elevadas temperaturas con la finalidad de
soportar tiempos prolongados del proceso industrial. En México no se extraen iridio, sin embargo el
metal estd presente en gran cantidad de productos que se comercializan como; brujulas, balanzas,
bujias, crisoles, catalizadores de motor, patrones de peso, maquinaria y herramienta industrial que
requiere resistencia a la abrasion y agentes oxidantes; el precio de la onza troy de iridio varia entre
1700 y 2000 USD . Por sus propiedades y aplicaciones la demanda de iridio seguira creciendo y los
costos aumentaran ®7) por lo que es necesario una alternativa para su recuperacién de forma iénica y
posterior recuperacion metalica.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Para realizar la lixiviacion de iridio se prepararon los electrodos a partir de las placas metalicas
cortadas en secciones de 25 mm? de materiales postconsumidos, se encapsulé la placa metélica con
resina epoxica dejando expuesta la superficie de la placa que presenta el recubrimiento de iridio, se
limpia la superficie expuesta de la placa metélica utilizando una lija #> 1500, con la finalidad de
eliminar impurezas visibles y el exceso de resina. Se realizd un estudio de voltamperometria ciclica,
cronoamperometria con la finalidad de encontrar las condiciones de corriente (i) y/o potencial (E) para
la lixiviacién del Ir. Se realizd el estudio de macroelectrolisis a tiempos largos con corriente
controlados con la finalidad de disolver de manera selectiva el iridio de las placas metélicas en un
sistema de dos electrodos. Las soluciones lixiviadas se utilizaron como electrolito para el estudio de
electrodepdsito de iridio en un sistema de dos electrodos sobre substratos de Acero Inoxidable (A304),
y Titanio (Ti) con la finalidad de encontrar las condiciones de corriente i y establecer el porcentaje de
recuperacion de iridio depositado. Se caracterizo el electrolito lixiviado y la superficie de los substratos
de deposito de Ir, por espectrometria de masas con plasma de acoplamiento inductivo (ICP) y
microscopia electronica de barrido (MEB) respectivamente. Finalmente se realiz6 analisis gravimeétrico
con la finalidad de definir el porcentaje de recuperacién de iridio en forma idnica y metélica

3. RESULTADOS Y DISCUSION
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Ha sido demostrada la formacion de especies complejas de iridio (111 y IV) en presencia de cloruros .
Asi mismo, analisis previos han demostrado que las placas metalicas tienen como base tungsteno y se
encuentran recubiertas con iridio ™%, por lo que es necesario realizar un control del area para lixiviar el
iridio.

La figura 1 muestra el voltamperograma de placa PI2, en &cido clorhidrico 1 M embebida en resina en
un intervalo de potencial entre -790 a 1700 mV vs ECS. El voltamperograma de la placa sin embeber
(linea punteada) es mostrada con fines comparativos.
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Figura 1. Voltamperogramas de P12 realizados en &cido clorhidrico 1M en un intervalo de potencial
de -790 a 1700 mV vs ECS, a una velocidad de barrido de 25 mVs-1. Embebida en resina (linea
solida) y sin embeber (linea punteada).

En la figura 1 (linea solida) se observan dos procesos de oxidacion b1y b2 en el intervalo de -740 a 1
mV (b1) y 100 a 1000 mV vs ECS (b2) respectivamente. Los cuales son atribuidos a la disolucion de Ir
ya que concuerdan con el potencial de oxidacién indicado en la literatura °!. Al invertir el barrido de
potencial se observa un proceso de reduccion (R1) antes de la evolucién de hidrogeno en el intervalo de
1 a -740 mV vs ECS; el cual es atribuido a la reduccion de Ir disuelto en el barrido directo o la
reduccion del medio.

Al comparar la respuesta voltamperométrica de las placas con y sin resina (curvas sélida y punteada) se
aprecia que el proceso a4 de la curva punteada (ver ampliacion) desaparece al embeber en resina y la
densidad de corriente de los procesos de oxidacién y reduccion disminuye en un orden de magnitud de
1x10™* Acm en comparacién de cuando esta embebida en resina (linea solida).

Estos resultados permiten definir la corriente y potencial para llevar a cabo la electrolixiviacion y
electrodepdsito de iridio; sin embargo, el intervalo es muy amplio, por lo que, se realizd un analisis
cronopotenciométrico y cronoamperométrico con la finalidad de acotar las condiciones de potencial y
corriente.
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La figura 2 a) muestra los resultados del perfil cronopotenciométrico realizados a la placa PI5a 1 M de
HCl y la corriente anddica en el intervalo de 200 a 450 nA, La figura 2 b) muestra la curva de potencial
vs densidad de corriente (j vs E) de la placa PI8 obtenida de los perfiles cronoamperométricos en el
intervalo de potencial de 300 a 1000 mV vs ECS.
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Figura 2. a) Perfil cronopotenciométrico de la placa 5 a concentracion de 1 M de acido clorhidrico
b) Curva j vs E obtenida de los perfiles cronoamperométricos de la placa metélica PI8 en 4cido
clorhidrico2 M

En la figura 2 a) se observan 2 pendientes que indica la presencia de 2 especies que se estan
disolviendo en este medio. Dichas especies podrian ser la oxidacion del medio y las especies solubles
de Ir (111) y (IV). También se aprecia que la segunda pendiente inicia en un potencial que oscila entre
de 300 y 305 mV vs ECS. Por otra parte, en la figura 2 b) se aprecia que el proceso de disolucién de Ir
(111) se lleva a cabo en el intervalo de potencial de 300 a 350 mV vs ECS, mientras que la disolucion de
Ir (IV) se presenta en el intervalo de potencial de 350 a 1000 mV vs ECS. Este valor de potencial
concuerda con el proceso b2 del estudio voltamperométrico (figura 1). Posteriormente se realizaron
analisis a tiempos prolongados bajo las condiciones de potencial y corriente obtenidos en estos
experimentos, los resultados indican que la mejor técnica para la electrolixiviacion de iridio es
cronopotenciometria; por lo que, se traslada el sistema a una celda de dos electrodos en HCI 2M.

La tabla 1 muestra los resultados de la lixiviacion de iridio en el arreglo de celda de 2 electrodos
utilizando placas previamente caracterizadas con un porcentaje de iridio mayor 1.19 % (m/m),
utilizando como electrodo auxiliar grafito en electrolito de acido clorhidrico 2 M aplicando una
densidad de corriente de 3.5x10™ mAcm™ durante 7200 segundos.

La tabla 1 muestra los valores de iridio electrolixiviado, se puede observar gque la concentracion varia
desde 0.133 hasta 3.666 ppm de Iridio, esta variacion es ocasionada a las condiciones superficiales de
la placa en contacto con el electrolito, estudios de caracterizacion ® indican que la superficie metalica
contiene Cr, Si, Ca, elementos caracteristicos para la generacion de fibra cerdmica los cuales estan
incrustados en el metal.

Con la finalidad de corroborar el lixiviado masivo de iridio, se realiza electrolixiviacion a una placa
durante un proceso escalonado a las mismas condiciones, obteniendo 36.001 ppm.
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Tabla 1. Resultados de electrolixiviacion de iridio a distintas placas consideradas como materiales
postconsumidos.

Placa Iridio lixiviado en ppm
M1 0.929
M2 3.129
M3 0.718
M4 1.243
M5 0.430
M6 0.133
M7 3.666
M8 1.687
M9 0.557

El electrodepdsito se realiza utilizando como electrolito las soluciones obtenidas en el proceso de
electrolixviacion aque presenta una concentracion de 3.666 ppm. Utilizando electrodos de titanio y
acero inoxidable para el depésito y aplicando una corriente de -4.7 x10 A durante 7200 segundos. Los
depdsitos sobre los substratos de acero inoxidable y titanio se muestran en las figuras 3 y 4
respectivamente.

En la figura 3 se muestra con un aumento de 16X la formacién del depdsito de iridio en forma granular
sobre la placa de Acero Inoxidable (A304). Ademas, se observa que el depoésito es irregular y presenta
una mayor cantidad de iridio en las partes laterales de la placa. La imagen a 100X muestra el
aglomerado del deposito de iridio.

En la figura 4 se muestra una imagen con un aumento de 33X y se aprecia menor cantidad de granulos
de iridio sobre la placa de Ti en comparacion con el A304. Sin embargo, al realizar la amplificacion a
300X se puede observar un aglomerado granular de tamafio cercano a los 200 micrémetros.

La tabla 2 muestra el analisis de emision de energia de los elementos de interes sobre el substrato de
titanio y acero inoxidable A304 obtenidos por EDS cuando se aplica una corriente de -4.7x102 A
durante 7200 segundos la solucion M7 con 3.666 ppm de iridio lixiviado.
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Figura 4. Microscopia de la placa de Titanio Ti a magnificaciones de 33X y 300X.

Tabla 2. Analisis de energia de emisidn de los elementos depositados sobre el substrato de titanio y
acero inoxidable A304 a una magnificacion de 1000X.

K. Ratio % Elemental (m/m) % Elemental (m/m)
(calc) Sobre Titanio Sobre Acero Inoxidable

A304

Ir- 1.10 1.11

WO;-, 1.22 0.00

TiO,- 94.30 0.11

Fe,03- 2.75 69.55

CO,~ 0.61 1.53

Cl-¢ 0.02 8.50

Cr,05-¢ 0.00 19.20

Total 100.00 100.00
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La tabla 2 indica que el contenido de iridio presente sobre el substrato de titanio es de 1.10 % y 94.30%
de Ti, y para el substrato de acero inoxidable A304 un 1.11 % de Ir. Aunqgue el contenido presente de
iridio es muy cercano, la adsorcién y distribucion de iridio sobre el acero inoxidable es mayor como se
aprecia en las figuras 3 y 4.

Se realizé el andlisis gravimétrico del proceso de electrodepdsito el cual considera la diferencia de
masa de las placas, antes y después del proceso de electrodepdsito. La diferencia de peso proporciona
la masa de iridio presente el substrato. EI deposito sobre acero inoxidable fue de 1 mg de Ir, lo que
corresponde a un rendimiento de recuperacion en forma metélica de 43.10 %. Es importante mencionar
no fue posible obtener una diferencia de peso sobre el substrato de titanio debido a la sensibilidad de la
balanza analitica, sin embargo, si presento granulos de depdsito los cuales se muestran y se consideran
en la microscopia y EDS.

4. CONCLUSIONES

Las técnicas electroquimicas se muestran como una alternativa viable para la recuperacion de metales
en su forma idnica y metélica. El andlisis electroquimico de los materiales postconsumidos permitid
definir las condiciones de formacion de iridio en forma i6nica y metélica.

Se recuperd hasta 36.001 ppm de iridio en forma idnica aplicando una densidad de corriente de
3.5x10™" mAcm™ durante 7200 segundos en HCI 2M y se recuperd 43.10% de iridio en forma metélica
al aplica una corriente de -4.7x10 A durante 7200 segundos la solucién M7 con 3.666 ppm de iridio.
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