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Resumen. Este trabajo serefiere a crecimiento de particulas de amo-
niojarosita argentifera. Por lo tanto, €l reciclado de semillas de la
jarosita de amonio fue estudiado probando varios factores experimen-
tales tales como, variacién de pH (1.2-2.0), velocidad y tipo de
agitacién [magnética 1250 s 1 y mecanica (235-566 § )] y sem-
brado [todo uno y tamafios acotados]. Los resultados méas importantes
indican que las mejores condiciones de crecimiento de particulas se
encontraron con un pH de 1.8 y agitacion mecanica (235 S‘l),
obteniéndose tamafios de particula de hasta 53 um.

Palabras clave: Amoniojarosita, crecimiento de particula, tamafios
de particula

Abstract. Thiswork is related to the growth of argentian ammonium
jarosite particles. According this, seeds recycling of ammonium
jarosite was studied testing several experimental factors such as; pH
variation (1.2-2.0), rate and type of stirring [magnetic 1250 § 3 and
mechanical (235-566 s )] and seedtime [“as-synthesized” and
marked off sizes]. The most important results found indicated that the
best conditions for the growth of these partl cles corr%ponded toapH
of 1.8 and mechanical stirring (235 $~ ) getting so sizes up to 53
pm.

Keywords: Ammonium jarosite, particle growth, particle sizes.

Introduccién

El proceso jarositico se emplea en varias plantas de zinc en
todo el mundo para controlar los contenidos de hierro de las
soluciones procedentes de lixiviacion antes de que éstas sean
llevadas aelectrélisisy evitar asi problemas en larecuperacion
electrolitica de zinc. Ademas, este proceso ofrece otras venta-
jas como una mayor recuperacion de zinc, un balance perfecto
de sulfatos y dlcali en el sistemay la eliminacion de otras im-
purezas (tal como P, As, Sh); entre otras.

La produccion de grandes cantidades de zinc electrolitico
involucra la precipitacion de cantidades importantes de com-
puestos tipo jarosita que son desechados como residuos en
presas destinadas para ello, quedando a merced de las condi-
ciones climéticas. Ya que el tamafio de particula de este tipo
de compuestos es extremadamente fino (< 20 um), ello repre-
senta un factor importante de contaminacion ambiental, espe-
cialmente en las zonas donde se han establecido este tipo de
industrias, durante épocas de fuertes vientos.

En México, las principales plantas productoras de zinc
electrolitico han empleado €l proceso jarositico durante casi 25
afos, produciendo primero jarosita de sodio con la adicion del
respectivo sulfato de sodio; pero debido alos costos elevados de
este tipo de sales, actualmente es la jarosita de amonio la que se
esta precipitando. Por otro lado, estas plantas llegan a producir
cerca de 430 toneladas de residuo jarositico por dia, dando asi
una acumulacion de casi 5 millones de toneladas de residuo des-
de que fue adoptado este proceso para el control del hierro.

Otro de los problemas involucrados con el proceso de pre-
cipitacion de jarositas, es la pérdida de cantidades importantes
de plata, plomo, zinc y cobre que se llegan a incorporar en la
estructura jarositica o se asocian con esta clase de compuestos;
como consecuencia, el mercado de los compuestos tipo jarosi-
ta representa una fuente atractiva de plata y otros valores, ya
gue los contenidos de plata en estos compuestos son de alrede-
dor de 250 g de Ag / tonelada de residuo.

De acuerdo con lo anterior, €l presente trabajo detalla un
estudio completo de los factores que af ectan el crecimiento del
tamafio de particula de la jarosita de amonio argentifera sin-
tética, evaluando factores tales como sembrado y reciclado de
semillas durante la formacién y precipitacion de este tipo de
compuestos dentro de un amplio rango de condiciones experi-
mentales. Es importante sefiadlar que actualmente los trabajos
publicados con relacién a este tema son muy escasos.

Parte experimental

Con el objeto de incrementar sustancialmente el tamafio de
particula de la jarosita de amonio argentifera, se llevé a cabo
el estudio dereciclado y sembrado de particul as durante la sin-
tesis de este compuesto; para ello 1os experimentos de sintesis
de este compuesto se realizaron usando el método empleado
por Dutrizac y Kaiman [1], Dutrizac y Jambor [2] y Patifio [3].

Y a que en este estudio uno de los objetivos fue el de eva-
luar el tipo de agitacién, se sintetizé la jarosita de amonio con
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Fig. 1. Difractogramade rayos X de la jarosita de amonio argentifera
sintética.

dos sistemas de agitacion diferentes (magnética y mecénica).
Para el caso de la sintesis efectuada con un sistema de agita-
cion magnética, se utilizo un reactor montado en una placa de
calentamiento provista de un sistema de agitacion magnética
constante (1200 st). Por otro lado, para la sintesis realizada
con un sistema de agitacion mecénica, se utiliz6 un reactor
montado en un calefactor o mantilla eléctrica acoplada a un
rotor (con propela) de velocidad variable, evaluando asi el
efecto de lavelocidad de agitacion (566, 448, 330y 235 s1).

La sintesis de la jarosita de amonio argentifera se llevé a
cabo bajo las condiciones siguientes. En un reactor de vidrio
con capacidad para 1 litro se disolvieron completamente los
siguientes reactivos en agua destilada: 0.25 M de Fe,(SO,); -
nH,O, 0.3 M de (NH,),SO,, 6.4 106 M de Ag,SO,, calen
tandose a 94 °C durante 24 horas.

El sembrado de semillas de jarosita se utilizd para mejo-
rar el tamafio de particula de la jarosita sintetizada, por lo que
en las sintesis subsecuentes se realizaron adiciones de 5 a 10
gramos de jarosita de la sintesis previa.

El gjuste del pH de la solucion, se realizé con la adicion
de pequefias cantidades de Li,CO; y/o H,SO,.

Los experimentos de sintesis con sembrado de particulas
dejarosita se llevaron a cabo agregando 10 gramos de jarosita
delasintesis previa (12 siembra), y asi consecutivamente hasta
lograr un producto de sintesis con 52 siembra. Para los casos
en los que se utilizaron familias de tamafios de particulas aco-
tados (25, 37, 44 y 53 um), se llevé a cabo el mismo procedi-
miento pero agregando en este caso solo 5 gramos de semillas
dejarositadelasintesis previa.

Lajarosita de amonio argentifera inicialmente sintetizada
fue completamente caracterizada mediante difraccion de ra-
yos-X (DRX), andlisis quimico (AQ), microscopia electrénica
de barrido (SEM), microandlisis por espectrometria de ener-
gias de electrones dispersados (EDS) y granulométricamente.

La caracterizacion efectuada por DRX y SEM(EDS) cor+
firman un producto monofésico. En la Fig. 1 se observa el
patrén de difraccion de rayos X obtenido para la jarosita de
amonio sintetizada bajo las condiciones citadas; de acuerdo
con el difractograma obtenido, €l producto sintetizado es una
jarosita de amonio puray solo se presenta esta fase.
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Tabla 1. Composicion quimica de la jarosita de amonio argentifera
sintética.

Elemento % En peso
Fes+ 32.98
S0, 33.32
NH,4 4.06
Ag 0.70
H,O* + OH- 28.94

La composicién quimica obtenida se muestra en la Tabla
1, de donde (H,O* + OH-) fueron obtenidos por diferencia. La
densidad para este compuesto fue de 2720 kg - cm3 la cua es
muy similar a aquella reportada por Dutrizac [1].

Por simplicidad, la férmula de este compuesto se norma-
liz6 aSO, = 2, OH = 6, en tanto que el sitio alcalino se nor-
maliz6 a 1y esta ocupado por Ag, NH; y H;O, de donde el
hidronio se calcul 6 por diferencia.

La férmula aproximada resultante para la solucion sdlida
de jarosita de amonio argentifera sintética es:

[Ado017 (NH4)o.93 (H30)0.053] F€2.66 (SO4), (OH)s (1)

La morfologia de lajarosita de amonio obtenida por sinte-
sis corresponde a la de agregados esferoidales, constituida por
cristales romboédricos (0.2-1.5 um) interconectados entre si
en una estructura compacta, como lo muestra la Fig. 2y lo
cua coincide con lo observado en el caso de la natrojarosita
[3], laargento jarosita[4] y laamonio jarositaindustrial [5].

Resultados y discusion

De acuerdo con los resultados encontrados por Dutrizac &
Jambor [1, 6, 7], la formacién de los compuestos tipo jarosita
involucra una hidrdlisis del ion férrico, por 1o que la reaccién
de precipitacion en si depende rigurosamente del grado de aci-
dez de la solucién. Por otro lado, se ha supuesto que € meca-
nismo de formacién de la jarosita de amonio a partir de
[(NH,); SO,] g, implica como primer paso la solubilizacion
del sulfato de amonio seguido por la precipitacion de lajarosi-
ta en un medio homogeneo a partir del [(NH,), SO/ () Y del
[F& (SO4)3)(ag) COMO se aprecia en las siguientes reacciones:

[(NH4)2 SO4)(9 ® [(NH4); SO4)(aq) 2

[(NH4);S04]5q + 3F€5(SO4)3(aq) + 18H,0 ® (3)
2[NH 4Fe3(S0,),(OH)g)( *+ 550, + 6H,0

La reaccion de precipitacion de la jarosita involucra la
creacion de una superficie solida de este tipo de compuesto a
partir de una solucién liquida mediante nucleacion homo-
géneg; el inicio de estareaccion es lento y se presenta en siste-
mas homogéneos [8, 9]. Por otro lado, la implantacion de se-
millas de jarosita genera el desarrollo de la nucleacion me-
diante mecanismos de contacto entre las particulas “sem-
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Fig. 2. Agregado poalicristalino de la amonio jarosita argentifera sin-
tética (SEM-SE).

bradas” y la solucion, propiciando asi mismo que la velocidad
de precipitacion del hierro en forma de jarosita se incremente
considerablemente, a mismo tiempo, el reciclado de semillas
de jarosita mejora la morfologia e incrementa el tamafio de
particula del compuesto jarositico precipitado.

Tipo de agitacién. Para evaluar el crecimiento del tamafio de
particula de la jarosita de amonio, uno de los primeros efectos
estudiados fue el tipo de agitacion. Para ello, se llevaron a
cabo varios experimentos de sintesis con sembrado de semi-
Ilas tanto con agitacion magnética como con agitacién mecéa-
nica. Para el caso de la agitacion magnética, los resultados
més importantes revelan que el sembrado de semillas no tuvo
influencia significativa en el crecimiento del tamafio de parti-
cula, tal como seindicaen laFig. 3, en laque se observa que
bajo estas condiciones de agitacion, el sembrado de semillas
no mejora el tamafio de particula, ya que la fraccién mayori-
taria se encuentra en tamafios < 25um (malla < 500). Por otro
lado, cuando se utiliz6 agitacion mecanica con sembrado de
semillas se observé unainfluencia notable sobre el crecimien
to de las particulas, alcanzandose una distribucion predo-
minante de 30 a 53 pm, con una presencia notable de finos in-
ferioresalas 25 um (malla’500) lo cual se apreciaenlaFig. 4.
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Fig. 3. Efecto de la agitacion magnética sobre el crecimiento del
tamafio de particula.

Lo anterior se puede atribuir a que durante la sintesis rea-
lizada con agitacion magnética, la forma del reactor (plano) y
la bala magnética no proveen suficiente fuerza de agitacion y
se genera una superficie angular de contacto bajo que impiden
gue ocurra la nucleacion por mecanismo de contacto. En tanto
gue en los experimentos Ilevados a cabo con agitacion meca-
nica, se puede asumir que ocurre una total dispersion de las
semillas en el medio, generando superficies adicionales para
la precipitacion de la jarosita de amonio, ademés de lograrse
mayores velocidades de reaccion. Sin embargo, se observo
gue la agitacion mecanica durante el reciclado de semillas,
fractura las particulas, ocasionando que el crecimiento de la
nueva jarosita se logre a partir de fragmentos muy finos de la
misma. A pesar de este problema técnico, la tendencia del re-
ciclado de semillas es incrementar el tamafio de particula. Es-
to coincide con lo reportado por Dutrizac [9].

Sembrado de jarosita con agitacion mecanica. Dadas las
condiciones estudiadas, se llevd a cabo el estudio del creci-
miento de particulas de jarosita de amonio con agitacion me-
canica, evaluando factores tales como pH, velocidad de agita-
cion, tipo de propelay sembrado de tamafios acotados.

Los valores de pH usados en este trabajo corresponden al
intervalo de formacién de la jarosita a 94 °C de acuerdo con
estudios realizados por Dutrizac [ 7, 10] y Patifio [11].

La Fig. 5 muestra cémo el pH tiene una influencia signi-
ficativa sobre la cantidad de jarosita precipitada; esto significa
gue la cantidad de jarosita precipitada es directamente propor-
cional al pH.

En esta parte del estudio, los mejores resultados de cre-
cimiento de particulas de jarosita fueron los obtenidos a un pH
de 1.8, los cuales se muestran en la Tabla 2 en donde se observa
gue paralas mallas 270, 325y 400 existe mayor cantidad (frac-
cion por peso, %) de jarosita cuando se ha sintetizado con
segunda siembra que para €l caso de la primera siembra, donde
se obtuvieron las fracciones mayoritarias para tamafios mas
finos (< 500) con cerca del 93 %. Esto indica que cuando se
efectlia una segunda siembra de particulas de jarosita durante la
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Fig. 4. Efecto de la agitacion mecanica sobre €l crecimiento del
tamario de particula.
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Fig. 5. Efecto del pH sobre la cantidad de jarosita de amonio argen-
tifera sintetizada.

sintesis, dichas particulas actlan como nicleos mas estables
que propician el crecimiento de las particulas hasta en un 150
%, ya que se obtienen particulas de hasta 60 um en promedio.

Para el caso del estudio del efecto de la velocidad de
agitacion, se llevaron a cabo varias sintesis dentro del interva-
lo de velocidades de 235 a 560 s-. La Fig. 6 muestra que esta
variable juega un papel importante sobre el crecimiento de
particulas, encontrandose que los mejores resultados se
obtienen para una velocidad de agitacién de 235 st cony sin
reciclado de semillas. Este comportamiento puede ser atribui-
do a hecho de que la velocidad de agitacion mecanica de 235
s1 es lo suficientemente fuerte para mantener particulas nu-
cleadas en suspension durante el proceso de sintesis, dando asi
el tiempo necesario para el contacto entre particulas que estan
en formacion y la solucion original, y al mismo tiempo el
rompimiento de las particulas disminuye debido a las veloci-
dades de agitacion elevadas.

Para estudiar el efecto del tipo de propela, se probaron 4
tipos de ellas; a) barra magnética, b) propela con 2 aspas
oscilatorias, c) propela con 3 aspas fijas y, d) propela con 4
aspas fijas. Los resultados obtenidos se muestran en la Fig. 7,
de donde se observa que se obtuvieron fracciones en peso
mayoritarias para particulas con un tamafio comprendido entre
40 y 63 um con la propela de 4 aspas, mientras que los finos
practicamente han disminuido.
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Fig. 6. Efecto de la velocidad de agitacion mecénica sobre el cre-
cimiento del tamafio de particula.

De lo anterior se puede establecer que la combinacion de
una velocidad de 235 s1y una propela de 4 aspas, logran los
mejores resultados experimentales para €l crecimiento de las
particulas de jarosita.

Por ultimo, se eligieron tamafios de particula acotados
para €l sembrado y evaluar el efecto de este factor sobre el
crecimiento de particulas de la jarosita durante su preci-
pitacion. Paraello, el estudio sellevd a cabo con diferentes ta-
mafios de particulas que sirvieron como semillas (de 25 a 53
pKm), estos tamafios acotados fueron obtenidos por simple
tamizado en himedo usando tamices de la serie Taylor.

En la Fig. 8 se muestran los resultados obtenidos en esta
parte del estudio, donde se aprecia que los mejores resultados
son aquellos obtenidos con el sembrado de particulas de 44 um
de tamafio en promedio. La distribucién de tamafios obtenida
bajo estas condiciones va desde tamafios de 37 a 70 um.

Sin embargo, la cantidad de finos (< 25 um) aln es de
importancia. Es claro que el reciclado de semillas de tamafios
acotados tiene un efecto superior sobre el crecimiento de
particulas de lajarosita de amonio.

LaFig. 9 corresponde a una particula de 68 um de tama-
fio (aprox.), formada por cristales romboédricos de 0.2-2.0 um
en una estructura compacta. Como consecuencia, este tipo de
arreglo cristalino permite que ocurra la nucleacion mediante
mecanismos de contacto sobre el nicleo desarrollado durante

Tabla 2. Andlisis granolométrico de lajarosita de amonio, pH de 1.8, 12y 22 siembra.

Primera siembra Segunda siembra

Mala Tamafio Peso (g) Fraccion Peso Fraccién
de particula (um) por peso (%) (9 por peso (%) (9
80 > 177 0.038 0.06 0.045 0.06
100 -177 a+ 149 0.037 0.06 0.036 0.05
170 —149 a+88 0.103 0.17 0.108 0.16
200 -88a+74 0.178 0.29 0.140 0.21
270 —74 a+53 0.344 057 2980 455
325 -53a+44 0.400 067 10.793 16.50
400 —44 a+37 2848 47 40526 61.87
500 -37a+25 0291 048 1736 2.65
<500 <25 56.291 93 9.138 13.95
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Fig. 8. Efecto del sembrado de tamafios de particula acotados sobre el
crecimiento de particulas de jarosita.

el reciclado de semillas, y es l6gico asumir que este mecanis-
mo de contacto puede ser mejor con semillas de tamafios aco-
tados mayores. De acuerdo con esto, se logra un notable crec-
imiento del tamafio de particulas bajo las condiciones experi-
mentales estudiadas, 1o cual significa que el efecto del aire
sobre losfinos de jarosita en las presas de jal es puede reducirse.

Por dltimo, la Fig. 10 muestra una excelente uniformidad,
buena compactacion y una aceptable esfericidad de los
tamafios de particula obtenidos en este trabajo, 1o cual son ca-
racteristicas favorables para llevar a cabo estudios posteriores
de cinética heterogénea para la recuperacién de los valores
metdlicos contenidos en los compuestos jarositicos precipita-
dos en una planta de zinc.

Otro aspecto importante no tratado en la literatura es el
efecto de la forma y tamafio de particula sobre el proceso de
filtracion. Durante €l presente estudio se observé que la fil -
tracién en caliente (70 °C) de lajarosita sintetizada con agita-
cion magnética necesité de 5 min para ser completada, mien
tras que la jarosita sintetizada con agitacion mecanica (235
s1) necesit6 tan solo de 30 a 35 seg.

Lo anterior puede ayudar a concluir que la esfericidad,
compactacion y tamafios de particula grandes, mejoran bas-
tante las propiedades de filtracion de este tipo de compuestos.

Fig. 9. Imagen semidetalle de una particula de amonio jarosita argen+
tifera de 68 um de tamafio aproximado (SEM-SE).

Fig. 10. Particulas de amonio jarosita argentifera que muestran exce-
lente uniformidad, compacidad y esfericidad (SEM-SE).

Conclusiones

1. La precipitacion del compuesto jarositico bajo las condi-
ciones propuestas en este trabajo resulté en una solucion
sélida de amonio —hidronio— argento jarosita cuya mor-
fologia esférica esta constituida por cristales romboédricos
de 0.2 a 2.0 um interconectados entre si en una estructura
compacta y cuya formula aproximada es [Adg g7 (NH4)o 03
(H30)0.053] F&.66 (SO4)2 (OH)s

2. Durante la sintesis de la jarosita de amonio se encontrd que
el tipo de velocidad es determinante para el crecimiento del
tamafio de particula de la jarosita, encontrdndose mejores
resultados cuando se utilizé una agitacion mecénica en lu-
gar de lamagnética.

3. La velocidad de agitacion de la solucion de sintesis gjerce
un papel muy importante sobre el crecimiento de particulas
de jarosita de amonio argentifera, ya que para velocidades
menores, pero suficientes para mantener en suspension los
solidos, se mejora notablemente el crecimiento de las
particulas de jarosita.

4. La esfericidad, compactacion y tamafios de particula may-
ores mejoran significativamente el proceso de filtracion de
lajarosita de amonio argentifera.
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5. El incremento de tamafio y distribucion homogénea de las
particulas de jarosita de amonio argentifera se mejoran bajo
las siguientes condiciones de precipitacion: pH 1.8, agita-
cion mecanica, propela de cuatro aspas, velocidad de agita-
cion de 235 sty con reciclado de semillas de tamafios aco-
tados (44 um).

6. Es recomendable realizar la cinética del crecimiento de
particulas de jarosita, con agitacion mecanica usando una
propela de cuatro aspas a 235 st, variando el pH, temper-
atura y cantidad de semillas de tamarfio acotado (44 pm).
Con la finalidad de definir los mecanismos de crecimiento
de los tamafios de particul a de este tipo de compuesto y pre-
cisar asi las mejores condiciones del crecimiento del tama-
fio de particula.
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