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RESUMEN

El iridio es considerado un material valioso debido a sus propiedades fisicas, quimicas y
electrocataliticas[1,2,3]. Dado que las fuentes naturales para su obtencion son limitadas y la
demanda de iridio en la industria seguird creciendo, es necesaria su recuperacion a partir de
materiales industriales postconsumidos y de los efluentes industriales [4,5]. En este trabajo se
presenta el estudio del deposito de iridio sobre substratos de Titanio (Ti), Carbon Vitreo (CV) y
Acero Inoxidable (A304) utilizando técnicas electrogquimicas. Los resultados de
voltamperometria ciclica muestran respuesta de reduccién de iridio en soluciones estandares de
50 a 3 ppm para los 3 electrodos de trabajo. Los resultados del analisis quimico por
Espectroscopia de Energia Dispersiva de Rayos X (EDS) confirman el deposito de iridio

mayoritariamente en acero inoxidable A304.
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1. INTRODUCCION

El iridio es considerado un material valioso debido a sus propiedades fisicas, quimicas y
electrocataliticas aunado a esto la extraccion de este metal en el mundo es limitada ocupando el
lugar 77 en abundancia entre los elementos de la corteza terrestre [1,2.3]. Para la recuperacion de
iridio se utilizan las técnicas pirometalUrgicas e hidrometalUrgicas; sin embargo, estas técnicas
incluyen el uso de resinas ionicas, extraccion con solventes y la recuperacion por agentes
reductores. Lo que implica gran cantidad de solventes y un limitado porcentaje de recuperacion
dada la baja selectividad del metal [4,5]. Las técnicas electroquimicas se muestran como una
alternativa en la recuperacién del grupo del platino [6,7,8]; sin embargo, actualmente la
recuperacion de iridio por via electroquimica no ha sido ampliamente explorada [9,10]. Serrano
y colaboradores (2014), han mostrado la viabilidad de electrolixiviacion de iridio en forma de
complejos en &cido clorhidrico a partir de los materiales postconsumidos de la industria,
obteniendo una concentracién de 3 ppm. En este trabajo aborda la recuperacion de iridio en
forma metélica a partir de soluciones estandar sobre distintos substratos que permitan su mayor
disponibilidad con el menor gasto energético de recuperacién dada su importancia comercial y

tecnoldgica.

2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

2.1.Estudio termodinamico

Se realizaron los diagramas de Pourbaix para el sistema 2M de HCI y 1.56x107 M de iridio
utilizando logK=0.35 y logK= 15.01 para las especies complejas de Ir (IV) y (l11).

2.2.Caracterizacién Electroquimica

2.2.1. Sistema Electroquimico

Todos los experimentos se realizaron en una celda electroquimica convencional de tres
electrodos, se utilizo como electrodos de trabajo titanio (Ti), carbon vitreo (CV) y acero
inoxidable (A304); grafito como contraelectrodo y con un electrodo de referencia de calomel
saturado (ECS). Se prepararon soluciones a concentracion de 50, 25, 12.5 6 3 ppm de iridio con

agua desionizada de alta pureza con 14.8 MQecm de resistividad, &cido clorhidrico grado
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analitico con 37% de pureza y un estandar de iridio de 1000 ppm en una matriz de HCI. La celda
se instald en el equipo potenciostato/galvanostato Modelo 263A de la marca Princeton Applied
Research, con una interfaz de usuario PowerSuite 2.56. Los estudios voltamperométricos se
realizaron a una velocidad de barrido de 25 mV eseg™ y las cronoamperometrias se realizaron a

7200 segundos.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

La figura 1 muestra las condiciones termodinamicas del sistema Iridio (Ir) en acido
clorhidrico (HCI).
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Figura 1. Diagrama de Porbaix del sistema Ir- HCI a concentracion de 1.56x10”7 My 2M respectivamente.

En la figura 1 se aprecia que la especie compleja de iridio (I11) se deposita en el intervalo de
pH de 0 a4 y a potenciales menores de 0.456 V vs ECS. Ademas de que el proceso de evolucién
de hidrégeno no interfiere en el deposito de iridio.

La figura 2 muestra los voltamperogramas de los distintos electrodos de trabajo: Ti, CV y
A304. En la figura 2 se observa que el electrodo de A304, el proceso de evolucion de hidrogeno
inicia a partir del potencial de -0.7 VV vs ECS y presenta un proceso de oxidacion en el intervalo
de -0.3 a -0.01 V vs ECS, el cual es atribuido a la disolucion del electrodo. El sistema con el
electrodo de Ti la evolucion de hidrogeno se lleva a cabo a partir de -0.7 V vs ECS y no presenta
procesos de oxidacion. Mientras que en el electrodo de CV no presenta procesos de evolucion de
hidrogeno y oxigeno en la ventana de potencial de estudio.

Es importante destacar que el electrodo de A304 presenta mayor corriente catodica en
comparacion con el electrodo de Ti
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Figura 2. Voltamperogramas de los electrodos de Ti, CV y A304 en HCI 2M de -0.01 a -1.0 V vs ECS a una
velocidad de barrido de 25 mVs™

La figura 3 se muestra los voltamperogramas de los electrodos de trabajo (Ti, CV y A304)

a distintas concentraciones de iridio de 50 a 3 ppm.
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Figura 3. Voltamperogramas de -0.01 a -1.0 V vs ECS en direccidn catodica de los electrodos de trabajo Ti, CV,
A304, a concentraciones de iridio de 50 a 3 ppm en una velocidad de barrido de 25 mV s™

En la figura 3 se observar un aumento en la corriente catddica del proceso de reduccion en
los electrodos de Ti y CV al incrementar la concentracion de iridio. Mientras que el electrodo de
A304 no presenta esta tendencia. La presencia de iridio en la solucion desplaza el potencial de
reduccion del electrolito a valores menos catodicos de -0.7 a -0.5 V vs ECS para Ti, de -0.7 a -
0.6 V vs ECS para A304 en comparacion con el electrélito sin iridio. Ademas la presencia de Ir
en la solucién modifica la corriente catddica de reduccion del medio. Este comportamiento en la
corriente catodica puede ser atribuido al deposito de iridio sobre los diferentes electrodos de
trabajo en estudio.
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Con la finalidad de acotar los intervalos de potencial y/o corriente catodica donde se lleva
a cabo el depdsito de iridio se realizan estudios cronoamperomeétricos y se elaboran las curvas i
vs E en un rango de potencial de -0.3 a -1.0 V vs ECS de los electrodos de trabajo Ti, CV y
A304.

La figura 4 muestra las gréficas i vs E del electrdlito de acido clorhidrico sin iridio y con iridio a
3y 6 ppm realizada a los distintos elenctrodos Ti, CV y A304.
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Figura 4. Gréfica i vs E de los distintos electrodos de trabajo (Ti, CV, A304) a partir de potencial de -0.3a 1.0 V vs
ECS

En la figura 4 se observa que al incrementar la concentracion de iridio aumenta la corriente
catddica del deposito iridio en los electrodos de Ti y A304 a partir de un potencial de -0.7 V vs
ECS. Mientras que para el electrodo de CV el incremento en la corriente catodica del depdsito de
iridio inicia a partir del potencial -0.8V vs ECS. Las curvas i vs E indican que le proceso de
depdsito de Ir esta controlado por el trasporte de masa en el intervalo de potencial de -0.3 a -0.7
V vs ECS para el Ti; de -0.3a-0.6 V vs ECS para el electrodo de A304 y de -0.4 a-0.7 VV vs ECS
para el electrodo de CV.

Con el fin de verificar el depdsito masivo sobre los substratos de estudio se realizan
cronoamperometrias en una solucién 3 ppm durante 7200 segundos; imponiendo una potencial
constante de -0.7 V vs ECS para el electrodo de A304 y de -0.8 V vs ECS para el electrodos de
Ti y CV y finalmente se realiza la caracterizacion semicuantitativa por Microscopia Electronica
de Barrido y Espectroscopia de Energia Dispersiva de Rayos X a los electrodos de Ti, A304 y
CV.
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El analisis quimico por Espectroscopia de Energia Dispersiva de Rayos X (EDS) muestra la
presencia de iridio en porcentajes de 1 % (p/p) en acero inoxidable (A304) cuando se realiza la
cronoamperometria a potencial de -0.7 V vs ECS durante 7200 segundos en una solucion de 3
ppm de iridio. La ausencia del deposito de iridio en los electrodos de CV y Ti (cuando se impone
un potencial de -0.8 V vs ECS) se debe al corto tiempo de electrdlisis ya que la corriente catédica
de estos electrodos esté en el orden de magnitud de 10 A y la del acero inoxidable A304 de 107
A.

4. CONCLUSIONES

Los estudios termodinamicos indican que es posible el depésito de iridio sin la interferencia
de la evolucion de hidrogeno. Mientras que los estudios voltamperométricos del electrélito
soporte indican que la evolucion de hidrogeno se lleva a cabo a partir de -0.7 V vs ECS para los
electrodos de Ti y A304 y que el electrodo de CV no presenta este proceso. Por otra parte, se
observa que se estd llevando a cabo el depdsito de iridio en las diferentes concentraciones de
estudio, debido a los desplazamientos de potencial a valores nemos negativos y cambios de
corriente catddica cuando hay presencia de iridio en la solucién. Las curvas i vs E indican que
el dep6sito masivo de iridio se lleva a cabo a partir de -0.7 VV Vs ECS para el electrodo A304 y a
-0.8 V vs ECS para los electrodos de Ti y CV. El andlisis quimico por EDS del electrodo A304
después de la cronoamperometria a potencial -0.7 V vs ECS durante 7200 segundos presenta un

porcentaje de 1 % (p/p) de iridio depositado.
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