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" UN PROCEDINIENTO DE TRATAMIGWNTO DE MINIRAL Di URANIO "

@l presente invento se refiere a un procedimiento de
tratemniento de los minerales de uranio, para ls obtencibdn de
concentrados de gran pureza. HL procedimiento se aplics mhs

particularmente g la recuperacidn del uranio de las soluclo-
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nes obtenidas por lixiviacldn con Acido sulftrico de minera-
les clésicos de uranio con poca risueza, de 0,1 a 0,084 apro-
xinadausente.

de hon propucsto reclentomsnte dos procedimiontos

2

de tratemiento de las soluciones alluidas uraniferas. Uno de
10 egton procedimientog utiliza la concentrecidn por permatado-
res de lones v el otro la extraccidn por disolventes. istos

dog m3todos gue dan resultados indugtrlales notsebles, han gus-~

tituido o los métocdos guimidos anteriormente utilizados, g sa-
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ber, la preﬁipitaoi’n de compuostom poco solubles teleg co~"
mo uranatos, hidrdxidos, perbdridos, o fosfatos y pircfosfa-
tog uranosos. A pesar de las venbtajas ofrecldas por losg pro-
cadlmlentog reclentecs recordados mis arriba ¥y que han hecho
abandonar prictlicamente 61 mbtodo qufmico- antiguo de la pre-
cipltecidn, la solicitante ha pensado que podria ser posible,
en clerbos cagos, ubllizar venbajosamente un nétodo guimico
simple y econbmico desde el punto de vista 1ncustriel de con-~
centracién de log minerales de uranio.

ge sobe ya neutrslizar la solucldn de ataque sulfi-
rico de los mlnersles de uranio por la cal o el garbonato de
cal vera procipltsr el uremio en forma de un preconcentrado
chleico®” constituido principalmente por una mezcla de uranato
de colclo ¥ sulfato de calcic acowpafiada de hidroéxidos de hie-
rro, zluminio, manzeneso, cobre y silice; la riqueza en uranio
de bute preconcentrado puede ser del drden del 10 sl 20% geghn
la noburaleza del mincral, 1és condiclones del ataque y de la
neuteelizacibn,

S¢ he cowprobado a bste respecto que podla ser ven-
tajogo cfectuar la precipitacibdn por la cal en dos blewpos,
privero por una primers neutrslizacién parclal hasta un pH de
eproximudansnbe 2,7, lo que provoca la precipitacidn de una
varte de¢ las lipurezas consgtituldas por sulfato de cal, fos-
fato © hidréxido de hierro. Degspubs de filtracidn de las

lmpuresass e prosigue la neutrelizacién hasta pH de 6,5 § 7.

e han ensayado ya 2lvergos »rocedimlentos o se han

aplicado para el tratemiento del preconcentrado chlcico a ba-

se de uranato de cal, para la rscupcracidén del uranio para P

1lesar a un producto final tel como el uranato de zodio o @ i

L=

una colucldn de nitreto de uranile wue perwite la extraccldn
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por €l tosfato de tributilo si semﬁaééa 1z obtencidn ds un
oroducto dsz purezs nuclear.

La recozlda del preconcentrado chlclco ha sido efec-—
tunda ye por disclucidn con ayvda de une solucibu de carboenato
de sosa, ve por lixiviacién per 2l fcido sulfiirico o el deido
nitrico. ero usbog procedimientos exigen cantidades de reac-
tivos muy elevzdas si se treta de preconcentrados de riquesza
relativavente pequefia en urenlo, o presentan otros inccnve-
nientes bales cono 1m.disoluci6n gimultinea de une fraceldn
lmportaente de la silice presente.

53¢ ha ensayado poner rewmedio a &sto sometlendo el
precipitado célcleo antes de la lixiviacidn éclda o una des-
hidratacibn o unag calcinscidn previas.

1.
L

Bn el curso de sus investigsclones a Gaste respec-
to, la asolicitante ha comprobado que si se cfectua la deshi-
dratacion o la calcinacidn del preconcentrado en presencia
de ciertos reactivos tales como el Acldo sulfdrico, el sulfa-
to ferroso hidratedo o el sulfabo férrico, se modifican por
comwuleto lag propiedades del preconcentrado.

wn sfecto, desde el momento en gue le cantidad de
dlctios resctivos cs suficiente para ssegurar la destruceidn
dal exceso de cal, o de cerbenato de ecal, la silice se inso-

lubiliza cntonces por simple deghldratecidn a 1602 C. Para

disolver ulteriormente el uranlo, es »reclgo pin cmbargo em-

plear cantitsdes conpleimentablas de tcldo que formen todavia

precipitados coloidales infiltrebles si la teuperetura de cal~
cinacién no alcanza 500% C. Pero gi se suments progresivamen-—
te lao cantidad de reactivo de menera Gque se llegue @ uha reac-
clén total conel uranio, el man,uneso, el cobre, el alurminio,

una operaclion de deshidrabacibén o de cslclnacidn del pHrecon-

RO AT f Tt



(43}

10

20

25

f} 53 /} @ﬁ

centrsdo a 15082 C, aproximadamente de un Teﬂlduo en que &g~
tos elementos son solubles en el sgua ¥y la filtrabllidad es

perfecta. 3e obtlene entonces por lixiviacién ulterior un ve-

lor de extraccidn del uranio casi igual al 100%.

Partlendo de éstag comprobaciones, ol vrocedimien~
to de tretamiento de los wmlnersles de uranio que lmplica la
pregaracibébn de preconcentrados s base de uranato de cal por
neutralizacidn con aiuda de cal o de carbonabo de cal de los
1lquides de ataque sulflérico de los mircrales, consiste fun-
damentalmente, de acbordo con ol lnvento, en incorporer el
preconcentredo un reactivo = tal como el 4dcido sulférico, el
sulfato Terroso hidratado, el sulfato férrico téenico o el
que resulta de la caleinacion del sulfato ferroso hidratado
corprendido ol bxido Lormade - en cantidad tal gue se uvblenga
una reaccifin total con log mstales que anlazan el hicrro,
tales como el aluiidnlo, el urenio, el menguneso y el cobre y
otros eventuslmente contenidos en el preconcentrado, ¥ en sgo=
meter luego le wmezcCla dei oreconcentrado y del reactlivo e ung
caleinacién a una temy veraturs del 6rden de 100 a 4002 C. ¥ en
recogerls con unea solucibn de nitrato de cel para obtener una
golucidn de nitrato de uranilo que se puede purlficar y extraer
por cuslesquiera medios conocldos.

in el caso en que la calcinaclébn tlene lugar en pre-
sencia de Acido sulfirico o de sulfsto ferroso, una temperatu-
ra de calcinacidn superior a 350% C. es necegerla. Por el con-
trario, si se ha incorporado el preconcentrado sulfato férrico
es suficiente un secado =z 100-2002 C. para permitir un rendi-
miento de extraccidn del uranio por lixiviacldn acucsa préxi-
wo a 1005 y una filtrabilided iy buena del liguido de extrae-
cidn.

TLa centidad de sulfato férrico utilizeda estd liga-
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da a lgs czntidades vespectivas de al 11 g?e, g%%re, mangane-

30, urenio v slwuinio del cencentrado. La susencia de un
-4 > o -

gran exceso de sales férricas solubles en las soluciones,

miestra que las reacclones son cuantitativag. @Este sulfato

eg

e preferencla preperado por cgleinacibdn moderada ée sul-

{

fato ferroso a unos 4002 C.

Con el fin de obtenef una sclucidn de nitrato de
uranile que persiita la purificacién por el tributilfosfato,
le recopida del concentrado tratado coimo se ha indicado an-
tes ge c¢fectla, conforme al luvento, digolviendo el uranio_
por una solucidn nouura de nitreto de calcio. Degyubs de la
separacién del insoluble, se acidifica con &cido nitrico pa-
ra pernitir el tfatamiento con fogfabto de tributilo. Se rea-
liza asl la extracclén del uranio eliminando uns gran perte
de log lones 304“' qQue perturban la’extraccién con fogfato de
trivbutilo; la reaccidn es lz siguiente:

0, 4 (NOz)o0s ——3 2 W0 " 4 80,0a  (2H0)

Bste tratamiento deja insolubles de numerosos. ele-.
mentos generalmente molestos en la extraceiédn con fosfato de
tributilo. La centidad de nitrato de cal necesarle estd 1li-
gede e la de los sulfatos solubleg pregentes en ol concentra-
do. Debe uno agegurarse de (ue un exceso suficiente permite
la trensformacidn botal de los sulfatose

| Zegin otra caracteristice del procedimiento, se re-
cicls e la disolucidn asiguiente el nitrato de cglcio obtenido
neutralizando por gl calcio los efluentes nitricos, exentos de
uranio, después de extraccldn por el fosfato de tributilo. Se
recupera asl 8l nitreto combinado s los clementos dlstintos del
uranios

El clclo de fabricacién correspondiente al procedi-
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miente que constituye el objeto del invento estd ropregenta-

do esquemédticamente en el dibujo adjunto.

1 concentrado obtenldo de la manera usual es in-
troducido con el reectivo (Acide sulfdrico o sulfato férrico)
en un melaxedor 1 de donde le mezcla es enviada a un secador
2, mantenido a una temperatura cowprendlda entre 100 y 400¢ C.
La mezcla secada pasa luego a una cuba de dlgolucidbdn 3 provis-
ta de un agltsdor 4 y que contiene ung solucidn de nitrato de g;
cal. La cuba de digoluclbn suminigtre a une instalacibn de
lavado § con agua de.donde es extraide una primera parte del
estéril y de donde sale una sclucidn que es tratada con fog= ;ﬁ

fato de tributilo en un depursdor 6, después de heber reclbi-

O

do eventualmente una adlclén de édeldo nitrico en 7. A la sa-
lids del depurador 8, ae recoge nitreto de ursnilo en 8 y el
resto de los productos tratados es 1llevado a un depdsito de 5
egitecidn 9 en el cual se aflade carbonato de calcio; de dichd
depbsito 9, los productos son introducldos en un lavador 10
que & el resto de los estériles que conticnen el hierro, el
aluminio, el éobre v el nsngencso. El nitratb de cal es recl=-
clado, por 1ll, hacls la cuba de digolucibén 3 que puede recibir
lgualmente, en 12, una parte de los productos salidos del lava~
dor 5, reclclados para eanviquecimiento, asl como nltrato de
cal counpléementario.

Se encontrars en lo due sigue un ejemplo detallado
de reallizaclon del procedlulento objeto del invento. Se ha
operado sobre concenbrados célcicos obtenlidos de la manera
uaual por neutralizacldn de las soluciones de atague por call-
za y cal. Hste preconcentrado es una mezcla de ﬁranato de cal-~-
cio, de sulfato de calecio y de hidrbzidos. Il concentrado cdl-
cico enri.uecido inicisl daba los resuliados shaliticos sigulen~

teg:
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asobre bruto: H

Elementos principales

(Fe,0, +
<

2

C"O 1 ] [ ] . e L] »
3
UO., o ¢ o s o &
o ‘
Se ha

sulfato férrico

a 400¢ C. en pregsencia de alre de sulfato ferroso
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2
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e e e e . 19,0%

e e e e 8, 6%

e e e e a e 12,88%
e e e e e s 14,9
e e e e e 2%

adlcionado a dste

v de 6xzldo de hierro obtenida por

1,8
16,45
. e . . 22,60
concentrado una mnezcla de
. calcinacidn

SO4Ee .7H20

a razdn de 180 gr. gproximadamente de la mezcla por Kg. de con-

centrado chlcico brut
L4 “ ']
cion gipgulente:

30

4: . L - L] L] 1]
Tlerro ferroso .
Hierro Térrico .

Hierro inooluble

HO v v v v v s

(553

ate

[&

0F ¢

en Fe O,
23

gulfs

4

50 Pérrico tenla la composi-

3440%

. Y - .

Se ha secado a peso constante g la temperatura de

’ -‘ », L. -
1309 1a mezcla intima obienidae v el andligig hia dado los re-

sultzdos sigulentes para log elementos principeles:

Pérdida al fuego
510 . v s e
2 L4 .

MevAl o+ &+ o o &

]

e e e e e e .

0

[

- s ¥ v e s .
(W]

al fuego.

vo

ae]

. L] . .
cual ha sido volatlliszado

v . . 32,7154
e e, 4,"75%

7, 0%

29, 5C%, 17;55 del -
ensayo de perdida

12,205
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Despuds Ge secedo, se ha 1Txifiado bd® biena agita-

cidn en presencia de nitrato de cal, ¥ luego ge ha filtrado y
lavedo el insoluble.

Para permitir la agltaecién y enriquecer la scluclbn,
o operado efectuando un reciclado en les condiclonss ai-
sulontes:

Por hg. Ce mescls secado, se nan ewpleado 5 lltros
de solucién. La pulps obtenide ha gido filtrada ¥ el ingolu-
ble lavado con 1,3 lltros de solucién de nitrato reciclada ¥
luego con 0,5 1itro; de ziua clara aproximadesmente destinada
a coupensar ol asgua retenidsa.
han recogido agl 6,3 litros do soluéién de los
cuales cince hen sido devueltos al lixiviado v 1,3 1litros han
gldo dirigldos a extraceldn. Desvubs de equilibrado, la solu-
clén de extraccién enfriada contenia los elementos principa-~

les giguientes en gr/l.:

8102 L] . L4 . . . . * - . . . . . - - 0’25
Al O @ e b e s e e e e e e e e s

23 - 26
F6205 ¢ 6 o & e s o . ¢ e * 9 e o . 1’ 90

SO . . . 3 . . . . . L3 . . . . ] . 18, 20

3
Nos e 4 e e s e e e e e e e e e 213,00
PH o o v 0 o v 0 v s v v e e e e e 1,15

Las fracciones diriyidas a extraceldn con fosfato

de tributilo hen sido acidificadas hasta 30 6 40 gr/l de éci-
do nitrieco 1libre. Despuds de la extraccidn, las soluclones

eslduales hen gido neutralizedas por caliza molida y se ha
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£iltrado el ingoluble (hidratos de hlerro, sluminio, cobre y
man;eeso ).  Se ha lavedo luego para llegar de nuevo al voll-
men de origen a recicler hacia el lavado dsl primer catéril =
1,5 cr/l. en la operacidn descrita. Para faciliter ls filtra-
cibén de los hidratos, se ha aiiedido 305 de exceso de carbonato
molido. Se podria reducir éste excego utilizando un filtro mAs
importante si se dessa recuperar los aldratos no lupurificados.

#n &atas operaciones, a pesar de la aportscidn de

0
o

dcido nitrico 1ibre, el bslance de los nitratos ha sido defild
cltario a consecuencia de la saglida, fuera del 6ircuito, del
nitrsto de urenilo nitrico. Bl complemento, que representa
unos 40 gr. de nitrato de cal por Kg. de mezcla éecada, ha sl~
do introducido en forma de nitrato téenico en la cuba de lixzi-
visdo.

Esta solicitud, que corresponde a la presentada en
Francia, el 14 de Agosto de 1958, bajo el Nﬁm._772-501 56 aco-
ge a los beneflelos del artlculo Bl del vigente Estatuto sobpe

Propledad Indushrisl.

NOoTa

Los puntos de inveneidn propla y nueva que ge pre-
sentan para que sean objeto 8¢ 45t Patente de Invencidn en
Iigpeila, por VEINUE sfios, 30 los siguientest

le= Procedinlento de tratamionto de mineral de ura-

nlo gue lmpllce la preparacidn de preconcentrados a bege de

uranato de cal por neutrelizacién gon ayuda de cal o carbonsto

- : T Sne. T

W e
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de cal ds los liquidos de ateque sulfirico de los minersles,
caracterizado porque se incorpora al preconcentrsdo un reac-
tivo ~ tal como Acido sulflirico, gulfato ferroso hidratado,
el sulfato férrico tienlico & =21 obtenldo como resultado de
la csleinacidbn de sulfato Terrogo hidracado, comprendido el
bzldo formedo - en cantidad tal que se obtenza una rescclén
total con los motales que desplazan el hierro teles como man-
ganeso, cobre, uranio, sluminio y otros eventualiente conte~
nidos en el preconcentrado, y ademis vorque se¢ somete ls mezne
cla del preconcentrado ¥ el reactlvo a una calcinaclén a una
teuperatura del rden de 100 a 4002 C. y porque se la recoge
con una soluclén de nitrato de cal pera cbtener una solucibn
de nitrato de uranilo que se puede purificar y extraer por
cuclesauiers medios conocidosg.

2.~ Procedimliento segln el punto 1, caracterizado
porque se utilliza una cantidad de &cido sulflrico tal cue la
totalldad de log metales que ge disuelven anteé yue 8l hierro
esté eﬁ forma de sal.

. Be= Procedimiento sezin uno sl menos de los punbos
anteriores, caraoterizado porgue se utiliza el sulfato ferro-
gso celclinado a 3502 o el sulfato férrico técnico o el rosul-
tante de la calcinacién de gulfato ferroso, secando mnds alld
de 100¢ C. en cantidad tal que la totalidad de los metales que
desplazan el hlsrro esté en forma de sales.

4,- Proqedjmiento segln uno al menos de los puntos
anteriores, caracterizado poryue se¢ ubiliza pere el lixiviado
del concentrado une cantidad de nibrato de calcio suficiente
pera transformar la totalidad de los gulfatos en nitratos.

5.~ TFrocedimiento sezln uno gl menos de losg puntos

anterlores, caractverizado porgue se recicla ¢l nitrabto de cal-
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cio v eventualmente los extractos de laa dlversas operacio-

- 2

neg de filtracibn Aircctamente o degpuds de acondlclonamlen~
to por carbonato de calcio.

6.= Procazdimliento sesgin vno al menos de los puntos
anteriores, caraciterlzado pordus se recupsran sl se desea log
1wdrdxidos de valor que constituyen el sepundo estéell o que

aueden en el primer estéril.

7= Un procedimiento de tratamiento de mineral de

.

Urenio.

+
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Tal v como ze ha descrito en la Memoria gue antece-

de, repressntado en el Aibuje cue se acompafla v con los fineg

que ce han especificado.

TN o A

Beta Memorlia congta de once nojas escritas por una

sola de sug caras.

Madrid, ?/8\AGG.195§
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