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MEMORTIA DESCRIFTIVA
para soliocitar
PATENTE DE INVENCION
en
EspPaAla
por VEINTE aflos
a nombre de SOCIETE INDUSTRIELLE DES MINERAIS DE L'OUEST "S,I.M.0." Y
COMMTSSARIAT A LYENERGIE ATOMIQUE,
entidades francesas, establecidas en 11, rue de la Baume, la 1% y 1a 29 en
69, rue de Varemne, ambas en Paris, Francia, por:
"PERFECCICOHAIIIENTO INTRODUCIDO EN LOS TRATAMIENTOS DE LAS SOLUCIONES
DE ATAQUE SULFURICO EN LOS MINERALES URANIFEROS",

Los procedimientos conocidos de tratamiento de los minerales urani-
feros, utilizan la disolucidn del uranio al estado de sales de uranilo,
empezando generalmente el tratamiento por un ataque con dcido sulfirico
o con un atagque alcalino mediante carbonato alcalino neutro o carbonato
alcalino dcido, o una mezcla de amhos.

Se obtiene um residuo insoluble y un liquido claro que contiene el ura
nio en estado de sulfato de uranilo en el primer caso, y en estado de comple

jo uranilo-tricarbonico en el mengundo.
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Cuando se ha realizado un atacue sulflrico, se puede, despuds de se=
parar el residuo insoluble, tretar la solucidn clara por un exceso de car-—
bonato zddico que precipita los metales extrafios en forma de carbonato o
de hidréxido, quedando el uranio en solucién bajo forma de complejo urani-
lo-tricarbbénico; despuds de separacidén de la parte insoluble, se precipita
el uranio bajo formes de uranato sdédico por adicidn de sosa en el seno ds
la solucidn clara del complejo.

Tste modo de recuperacidn del uranio de las soluciones de atague sul=-
firico de los minerales uraniferos, es mds o menos econdmico segin sea la
composicidn de log minerales y su contenido en uranio,

Con un ffn econémico, nos hemos propuesto obtener, partiendo de la
golucidén de ataque sulfuirico, mediante el empleo de reactivos quimicos apro-
plados, un pre-concentrado uranifero barato, a partir del cual serd fécil y
rentable la recuperacidn del uranio.

La presente invencidn, debida & los trabajos de los sefiores Pierre
Mouret, Jean Lebris y la Sra. Marcelle Kremer, del Comissariat a 1lt'Energie
Atomique, tiene por objeto un perfeccionamiento en los tratamientos de las
soluciones de ataque sulfiirico de minerales uraniferos.

Este perfeccionamiento se caracteriza esencialmente porgue, neutrali=-
zando estas soluciones por adicidn de cal, se prepara, sin pérdida de ura-
nio, un preconcentrado uranifero cdlcico sélido, mezcla de uranato, de sul=-
fato cdloico y de hidrdéxidos de los metales extrafios, sobre el cual se efcc—
tua a continuacién, de manera que se redisuelva completamente el uranio,
disolviendo el minimo posible de impurezas. bien sea un atague sulfirico
hecho a pH constante comprendido entre 1,5 y 5 pero elegido preferentemen—
te préximo a 3, blen sea un ataque por la solucién de un carbonato alcali-
no, o bien estos dos atagues sucesivamente, lo que d& una solucidén uranife-
ra purificada que contiene el urenio en estado de sales de uranilo.

Después de separacidn del residuo insoluble, las soluciones de ataque
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sulfirico de los minerales uraniferos se neutralizan por 1a cal en cantidad
justamente suficiente para precipitar por completo el uranioj prédcticamentd,
se empleara una lechada de cal que se agregard hasta neutralidad. Conviene
agitar y calentar la solucidén. En estas condiciones, las precipitacidén del
uranio, es practicamente total. Si se opera, por ejemplo, en las proximida-
des de 702 C., el rendimiento de precipitacidn del uranio es superior a
99,0t}

El preoipitado se separa de la solucidén, por ejemplo, por filtracidn
sobre filtro-prensa y se lava. El pre-concentirado uranffero cdlcico obbeni~
do contiene el uranio en estado de uranato, con el cual estd mezclado princi-
palmente sulfato cdlcico y los hidrdxidos de los metales precipitados por la
cal. -

La precipitacién de la solucidén de ataque sulfirico, puede efectuarse
en dos etapas, lo que conduce a un concentrado uranifero célcicd més rico en
uranio. En una primera etapa, la solucidn se neutraliza parcialmente por la
oal hasta un pH inferior a 7, comprendide generalmente entre 2,7 y 3, 1o que
dé4 un primer precipitedo estéril, exento de uranio. Desﬁués de separar este
precipitado, la solucidn se neutraliza en una segunda etapa por la cal hasta
pH 7, dando el preconcentrado uranifero cédlcico.

Por este medio se puedsn obtener preconcentrados cédlolcods de contenido
interesante en uranio con minerales uraniferos relativamente pobreé. Este
contenido podrd ser, por ejemplo, deo orden de 10%, calculado en seco, con
minerales que acusen 100C ppm. de uranio.

El pre=~concentrado uranifero cédlcico se trata a continuacidn de manera
que se haga pasar todo el uranio en solueidn, disolviendo la menor cantidad
posible de materias extrafas.

A este efecto, se somete este preconcentrado a un atague sulfirico con-~
trolado. Se opera a pH constante, comprendido entre 1,5 y 5, pero elegido de

preferencia préximo a 3, La disolucidén del uranio se hace generalmente de ma-
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nera directa y, se separa después de ataque la solucién del residuo insoluble.

Se puede pasar también por intermedio de una pasta obtenida mezclando el
pre=concentrado, con &cido sulfiirico de manera que se tenga un pH préximo a 2,
calcinando inmediatamente la pasia que contiene el uranio de manera gue se ine
solubilice la silice y se haga pasar el ién sulfato al estado de sulfato de
uranilo soluble,

En el caso en gue el atague sulfirico controlado del pre~concentrado,
ponga directamente el uranio en disolucidn, la solucién clara que contiene el
uranio, se trata a continuacidn por un llgero exceso de una solucidn de car=
bonato alcalino bicarbonatado o né, que precipita los metales extrafios quedan—
do el uranio en disolucidén bajo forma de complejo uranil o tricarbdnico.

Se puede también en este caso, efectuar el atague sulfﬁrico controclado
del pre—-concentrado, sin hacerlo seguir de una carbonatacidng se aflade en-—
tonces a la solucién, después de separar el producto insoluble de‘este atague,
un diluyente tal como la mezcla nitrato sédico~dcido nftrico, de manera que se
obtenga una solucidn, en la que el uranio esté en estado de nitrato de uranilo
y se pueda hacer posteriormente de nueva purificacidn, eitrayendo el nitrato
de uranilo por un disolvente orgénico.

Cuando el atéque sulfurico controlado, conduce indirectamente a la diso~-
lucién del uranio, estando constituide una fase intermedia por la calcinacidn
de la pasta uranifera resultando del atagque del pre-concentrado, la diso-
lucién del uranio a partir de la pasta calcinada, se realiza tratando esta
pasta por una solucién de nitrato cdlcico que permite la separacién de un inso=
luble célcico estdril, y la obtencidn de una solucién de nitrato de uranilo que
se acidificarid por el dcido nitrico y a partir de la cual, se podra hacer la
extraccién de un nitrato de uranilo muy puro, por un disolvente orgdnico.

De acuerdo con la invencién, puede scmeterse también directamente el pre-
concentrado uranifero cdleico a un atacue por una solucidn de carbenato neutro

alcalino o de bicarbonato alcalino o de su mezcla. De este modo, todo el ura-
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nio se disuelve directemente bajo la forma de compléjo.ﬁr;ﬁil o tricarbdnico
¥ se separa el insoluble,

Mediante estos tratamientos, todo el uranio contenido en el pre~concen=
trado cdlcico, se encuentra de nuevo en una solucidén uranifera purificada bajo
la forma de sales de uranilo complejadas o nde.

Esta solucidn, obtenida de acuerdo con el perfeccionamiento objeto de la
invencidn, puede utilizarse a continuacidn, segin los procedimiento conocidos
siguientes, para preparar compuestos del uranio tales como uranato sédico o ni-
trato de uranilo:

12) si contiene el uranio en forma de complejo uranil o tricarbdénice, se
precipitard el uranic bajo forma de uranato sédico por adigién de sosa.

20) si contiene el uranio en forma de nitrato de uranilo, se hard, des—
pués de concentracién de la solucién, una extracién por un disolvente orgini-
co del tipo de Tosfato de tributilo, de manera que se obtengs después de re~
extracién con agua, nitrato de uranilo de pureza nuclear.

3¢2) si contiene el uranio eh estado de sulfato de uranilo, se transfor-
ma éste en nitrato de uranilo por adicién de una mezcla de nitrato sédico y
dcido nfirico y se opera después como se ha indicado en el pérrafo anterior.

Con referencia a las figuras esquemdticas 1 a 3 adjuntas, se describi-
rdn a continuacién cuatro ejemplos, dados a titulo no limitativo, de puesta
en prdctica del perfeccionamiento en los tratamientos de las soluciones de
atague sulfirico de minerales uraniferos, objeto de la invencidn.

Las disposiciones de realizacidén que se describirdn a propSsito de estos ejome
plos, ceberdn considerarse como formando parte de la invencidn, sobrentendien-
dose que podrdn utilizarse del mismo modo, todas las disposiciones equivalen=-
tes, sin apartarse del marco de la misma.

La figura 1, se refiere al ejemplo I y representa una instalacidn en 1la
gque la precipitacidn por la cal, se hace en una sola fase y en la que se some

te el pre~concentrado uranifero cdlcico & un ataque sulfirico controlado, se-
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guido de una carbonizacidne. N
La figura 2, se refiere al Bjemplo II y representa una instalacidn en
la que la precipitacidn por la cal, se hace en una sola fase y en la que se
somete directamente el pre-concentrado uranffero cdleico a una carbonizaciine
La figura 3 se refiere al Ejemplo III y representa una instalacidn en
la gue la precipitacién por la cal se hace en dos fases y en la que se rea-
liza un ataque slfurico controlado del pre—concentrado uranifero cdlcico se-
guido de una adicidn de nitrato sédico y de dcido nitrico.
El ejemplo IV, describe una instalacidén en la que el atague sulfiirico
controlado, conduce indirectamente a la disolucién del uranio, estando consti-

tuido un intermediario por una pasta uranifera sulfiirica que se tuesta.

BEJEMPLO I

Se tratan 100 kg. de mineral de la Tegidén de Forez, cuya riqueza en
uranio es de 8100 ppm. y que representa en su totalidad 0,8100 kg. de ura~
nioy, en las condiciones siguientes:

Grenulometxyias mineral mélido sin rechazo al tamiz; mdédule 27 de la se-
rie AFNOR,

- Atague del mineral por una golucidn de fcido sulfirico diluido.

IEn una ouba de 250 litros, provista de sisteme de agitacidn y de calen-
tamiento, se vierten 100 litros de uma solucién acuosa a 30 gr./litro de dci-
do sulfirico, se calientan y se mantienen a la temperatura de 702 C. y mien=
tras se agita, se introducen los 100 kg. de mineral con 0,5 kg. de didxido de
mangenesos

La agitacidén y la temperatura se mantienen durante 4 horas.

- Recuperacién de la solucidén de atagues

La solucidén de atague se recupera por filtracidn, seguido de lavado del
residuo de ataque: la solucién clara que comprende la solucidén de ataque y las

aguas de lavado, representa un volumen de 100 litros,.
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- Rondimiento del ataque y del lavado del mineral
Peso de insoluble: del ataque; 97 kge
Contenido dn uranio del insoluble del ataque: 0,024%
Uranio perdidos 0,0233 Xg
Rendimiento de ataque y del lavados 9741 %

Urenio contenido en los 160 1ts. de solucidn anterior: 00,7867 Kg

- Produccidn del concentrado cdlcico uranifero:

Se vierten en una cuba de 250 litros, provists de sistema de agitacidn
u calentamiento los 160 1itros de solucidn uronifera anterior y despuds se ca-
lientan a la temperatura de 702 C, Estando en marcha la agitacidn, se lle-
va el pH de la solucién a 7 por adicidén - en forma de lechada de cal= de 2,6
kg. de cal apagada. Una vez terminada la precipitacidn, se filtre el precipi-
tado sobre filtro prensa y después de lava. Se rounen las aguas madres y las

aguas de lavadoe

Volumen total de la solucidén filtrada 210 1.
Contenido en uranio de la solucidn anteriors 0,9 mg./1
Uranio perdidos 0,0002 kg.
Rendimiento de la operacidn 99,97 %
Peso del preconcentrado himedo 19,8 ke
Humedad 645

¥es0 del preconcentrado expresado en se0o: Ty13 kge
Uranio contenido en el concentrado. 0,7865 kg
Contenido en uranio del preconcentrado sobre seco: 11,63 %

-~ Atague del preconcentrado uranifero célcico por una solucidén de dcido

sulfurico diluido.

En una cuba de 50 litros provista de sistemas de agitacidén y de calenta-
miento, se introducen 10 litros de agua y 1,6 kg. de dcido sulfirico de 660 Bé
estando en marcha la agitacidn, se efiade la totalidad del concentrado uranife-

ro cdlcico himedo y se calienta el conjunto a 70¢ C., Se mantiene la agita-
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- Rocuperacidn de la solucién de atague del preconcentrado uranifero cfl-

cidn y el calentamiento durante media hora.

cicoe

La solucién de ataque del concentrado cdleico se romperad por filira-
cidn seguida de lavados.

La solucién clara que comprende la solucién de ataque y las aguas de
lavado, representa un volumen de 35 litros.

- Rendimiento del ataque y del lavado del pre—concentrado uranifero cadl-

cico.

Peso del residuo del pre-concentrado, expresado en sescot 5452 kg.

Contenido en uranioc del residuo del preconcentrado sobre secos 0,065 %

Uranio perdido 0,0035 kg.
Rendimiento del ataque y del lavado del pre-—concentrado: 99,55 %
Uranio contenido en los 35 litros de solucidni 0,7830 kge

- Carbonatacidn
Bn una ocuba de 100 1litmos provista de sistemas de agitacidn y de calen-
tamiento, e introducen 10 litros de agua y se calientan a 80¢ C. Estando en
marcha la agitacidén, se afiade 3,5 kg. de carbonato sédico y después los 35 1li-
tros de solucidn dcida uranifera de la operacién anterior, y el conjunto se ca-
lienta a la temperatura de 802 C. La agitacidn y el calentamiento se mantienen
durante media hora.

~ Recuperacidn de la solucidén de uranilo-carbonato sddico

La solucidén de uranilo-carbonato sédico, se recupera por filtracién seguie
da de lavados del precipitado. La solucidn clara que comprende las aguas madres
y las aguas de lavado, representa un volumen de 60,5 litros.,

~ Rendimiento de la carbonatacidn:

Peso de precipitado obtenido, expresado en secos 0,95 kg.
Contenido de uranio del precipitado sobre seco: 0,158 %
Uranio perdido 0,0015 kg.
Rendimiento de la carbonataciént 99,8 %
Unranio contenido en los 60,5 litros de solucidn: 0,7815 kg«
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- Precipitado del uranio sédico 'ég 63

En una cuba de 100 litros provista de sistemas de agitacién y de ca~

lentemiento, se introducen los 60,5 litros de solucién de ranilo-carbona-
to sédico y se calientan a 802 C, Estando en marcha la agitacién, se afia-
den 0,60 kg. de sosa cdustica. Se mantienen la temperatura y la agitacidn
durante media hora,

— Recuperacidén del uranio-sddico v rendimiento de precipitacién

El uranio sédico se ha recuperado y lavado por filtracidn.

Peso del uranato sbédico hmedo: 24337 kg.
Humedad 49 %
Peso del uranato sddico expresado en gecos 1,192 kg,

Volumen total del filtrado (aguas madres y aguas de lavado) 65,5 1.

Contenido en uranio del filtrado: 15 mg./1

Uranio perdido 0,0010 kg.

Rendimiento de precipiracidn del uranato sédico: 99,87 %

Uranio contenido en el uranato sédico: 0,7805 kg.

Contenido en uranio del uranato sédico sobre seco:l 65,5 %
Bjemplo II

Se prepara un pre-concentrado uranifero cédloico en las mismas condicio-
nes que las del ejemplo I, a partir del mismo mineral y de la misma cantidad

de mineral.

- Caracteristicas del pre—concentrado uranifero célcico

Peso del pre—concentrado himedo 15,46 kge
Humedad: 59 %

Poso del prec~concentrado expresado en secos 6434 kg
Contenido en uranio del pre-concentrado sobre seco: 12,38 %
Uranio contenido en el concentrado 0,7850 kge

~ Atague del pre—concentrado uranf{fero cdlcico con una solucidn de carboe

nato sbdicoe

En una cuba de 100 litros, provista de sistemas de agitacidén y calenta-
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mionto, se introducen 25 litros de agua y se calientan a 802C. Estando en
marcha la agitacidn, se agregan 6 kg. de carbonato sédico y después la tota=
lidad del concentrado cdlcico himedo y el conjunto se calienta a 802 C.

La agitacidn y el calentamiento se mantienen durante 4 horas.

- Recuperacidn de la solucidn de ataque del pre-concentrado uranifero

calcico

La solucidn de atague (solucidén de uranilo-carbonato sédico) del con~
centrado cdleico, se recupera por filtracidén seguida de lavado. La solucidn
clara que ocomprende la solucidn de ataque y las agua de lavado, Tepresenta
un volumen de 54,4 litros.

- Rendimiento del ataqus y del lavado del pre-concentrado uranifero cél-

cico
Pego del residuoc del pre-concentrado expresado en seco: 4415 kg.
Contenido en uranio del residuo del concentrado cdlcico P
sobre secos 0,171 %
Uranio perdido: 0,007 kg
Rendimiento del ataque y del lavado del pre-concentrados: 99,1 %

- Precipltacién del uranato sédico

En una cuba de 100 litros, provista de sistemas de agitacidn y de calen-
tamiento, se introducen los 54,5 litros de solucién de uranilo-carbonato sédi-
co y se calientan a 80% C, Estando en marcha la agitacidn, so afiade 1 kg. de
sosa cdustica. La temperatura y la agitacidn, se mantienen durante media hora

- Recuperacidén del uranato sédico y rendimiento de la recuperacién

El uranato sddico se recupera y se lava por filtracioén.

Peso del uranatc sédico himedo: 24547 kgo
Humedads 52,5 %
Peso del uranato sédico expresado en secos . 1,210 kge
Volumen total del filtrado (aguas medres y aguas de

lavado): 611
Contenido en uranio del filtrados 18 mg/1.
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Uranio perdido 0,0011 kg.
Rendimiento de precipitacién del uranato sédico 99,86 %
Uranio contenido en el uranato sédico Cy 7768 kg.
Contenido en uranio del uranato sddico sobre seco 64,2 %
EJEMPLO ITI
Se tratan 100 kg. de mineral de la regién de Forez, cuye contenido en
uranio es de 1.150 ppn., y que representa en us totalidad 0,1150 kg. de ura~
nio, en las condiciones siguientes:
Granulometria mineral molido sin rechazo al tamiz médulo 27 de la serie
AFNOR,

- Atague del mineral con una solucidén de Scido sulfidrico diluido

En una cuba de 250 litros, provigta de sistemas de agitacién y de calen-
tamiento, se vierten 100 litros de una solucidén acuosa a 40 gr/litro de &cido
sulfirico, se calientan y se mantienen a la temperatura de TOeC, Estando en
marcha la agitacidn, se introducen los 100 kg. de mineral con 0,4 kg. de did-
xido de manganeso. La agitacién y la temperatura se mantienen durante 3 horas.

~ Recuperacién de la solucidén de atague

La solucidn de ataque se recupera por filtracidn seguida de lavado del
residuo de ataque. La solucién clara que comprende la solucidén de ataque y
las aguas de lavado, representa un volumen de 173 litros.

~ Rendimiento del atacgue y del lavado del mineral

Peso del insoluble del atague: 9643 kge
Contenido en uranio del insoluble del ataque: 0,0048 %
Uranio perdidos 0,0046 kg.
Rendimiento del ataque y del lavados 96 %

Uranio contenido en los 173 litros de la solucidn ante~ 0,1104 kg,
rior

~ Precipitacién del pre—concentrado uranifero cdlcico
Con el fin de obtener un pre=-concentrado mds rico en uranio, se ha efec-

tuado la precipitacidn en dos etapas: en una primera etaps, la solucidn se nei
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traliza con una lechads de cal hasta un pH comprendido entre 2,7 y 3, lo que
conduce a un precipitado prédcticamente exento de uranio. Después de separa-
cién de este precipitado de la solucidn, se neutraliza el filtrado, en una se-
gunda etapa, por una lechada de cal, hasta pH 7, operacién que conduce a un
concentrado cdlcico urani{fero.

Primera etapa

En una cuba de 250 1itros, provista de sistemas de agitacidn y calen~
tamiento, se vierten los 173 litros de solucidén uranifera anterior y después
se calientan a la temperaturs de 709C., Estando en marcha la agitacidn, se lle-

va el pH do la solucién a 2,8, por adiocidén — en forma de lechada de cal- de

3,1 kg. de cal apagada. Una vez terminada la precipitacidn, se filtra el

precipitado y después se lava. Se reunen las aguas madres y las aguas de la=~

vado.
Volumen de solucidn filtradas 255 1.
Peso de precipliado himedo: 22,2 kge
Humedad del precipitados | 61,5 %
Peso de precipita expresado en secot 8,55 kg.
Contenido en uranio del precipitado sobre seco: 35 ppme
Uranio perdidos 040003 kg
Rendimiento de la operacidn 99,7 %

Uranio contenido en log 225 litros de solucidn anterior 0,1101 kg

Segunda etapa

En una cuba de 400 litros, provista de sistemas de agitacidn y de calen-
tamiento, se vierten los 225 litros de sclucidn uranifera anterior y después
ge calientan a la temperatura de 70¢ C, BEstando en marcha la agitacidn, se
lleva el pH de la solucidén a 7 mediante adicibén- en forma de lechada de cal- .
de 0,28 kg. de cal apagada. Una vez texminada la precipitacidn, se filtra el
precipitado y después se lava y luego se Teunen las aguas madres y las aguas

de lavado.

- 12 .
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Volumen total de la solucidn filtradas 257 1.

Contenido en urenio de la solucién anteriors 0,41 mg/1.
Uranio perdido 0,0001 kg.
Rendimiento de la operacidn: 99,9 %
Peso del pre-concentrado himedo 3,165 kg.
Humedad s 68 ¢

Peso del pre—concentrado expresado en seco 1,013 kg,
Uranioc contenido en el pre-concentrado 041100 kg.
Contenido en uranio del concentrado sobre seco: 10,86 %

- Atague del pre—concentrado uranffero cdlcico por una solucidn de deido

sulfirico diluido.

BEn una ouba de 10 litros, provista de sistemas de agitacién y de calen-
tamiento, se introduce 1 litro de agua y 0,3 de &cido sulfdrico de 66® Bé.
Estando en marcha la agitacidn, se ailade la totalidad del pre-—concentrado hi-
medo ¥ se calienta el conjunto a T09C., La agitacidén y el calentamiento se
mantienen media hora.

~ Recuperacidn de la solucidn de atague del concentrado odlcico.

La solucidén de atague del concentrado cédlcico, se recupera por filtra-
cidén seguida de lavado. La solucidén clara que comprende la solucidn de ata-
que y las aguas de lavado, representa un volumen de 5,5 litros.

~ Rendimiento del atacue y del lavado del preconcentrado uranifero célcico

Peso del residuo del pre-concentrado expresadc en secos 0,658 kg

Contenido en uranio del residuo del pre-concentrado sobre seco 0,047 %

Uranio perdidos 0,0003 kge.
Rendimiento del ataque y del lavado del pre~concentrados 99,7 %
Uranio contenido en los 5,5 litros de soluciéns 0,1097 kg.
- Preparacién de la solucidn antes de la extracidn por disolvente orgdnico
Volumen de la solucidén inicial: 5:5 1.
Contenido en uranio de la solucién inicial 19,94 gr/1
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La solucifn inicial se adiciona con 420 gr. de

nitrato sédico y 240 gr. de dcido nitrico y des=

pudés se concentra por evaporacidn.

Volumen de la solucién despuds de evaporacidn 3,1
Contenido en uranio de la solucidn, despuds de evaporacién 36,58 gr/l.

- Extracién del uranio por la mezcla fosfato de tributil— White spirit

Los tres litros de soluocién uranifera, se dividen en 6 fracciones de 500
cc. Estas fraciones se ponen sucesivamente en contaoto con fracciones de 500
cc. de una mezcla al 30% de fosfato de tributilo y 70 % de White-spirit, rea-
lizéndose la extraccién en contracorriente.

~ Re=sctraccidn con agua destilada del uranio contenido en el disolvente

organico

Solamente se ha tratado la fraccidn de disolvente orgdnico mis rica en

uranio.
Volumen de disolvente orgdnico re~extrafdos 500 cce
Contenido en uranio del disolvente , 85,5 gr./l.

Los 500 cce de disolventes se han puesto en contacto sucesivamente con
cuatro fracciones de agua destilada en 500 c¢c. de cada una. Las cuatro fraccio
nes acuosas se reunen a continuacion.

Volumen de solucién acuosa de nitrato de uranilo puro: 200 co.

Contenido en uranio de la solucién de nitrato de uranilo puro: 21,25 grl

-~ Pureza del nitrato de uranilo obtenido

El andlisis del nitrato de uranilo, ha dado los resultados siguientess

Elementos Contenidos
Sodio 0,1 %
Silicio 0,02 %
Aluminio 0,03 %
Magnesio 50 ppm
Hierro 70 ppm
Lantano 50 ppm



Iterbio 10 ppm
Manganeso 2 ppm
Sobre 1 ppm
Agufre 0
Plomo

Bstafio

Arsénico

Antimonio

Cromo

Berilio

Potasio

Niquel

0
0
0
4]
0]
0]
0
0
0]
Cobalto ~ 0
Circonio )
Cine 0
Boro 0]
Bario °C
Molibdeno 0
Itrio 0
Plata o]
Cadmio 0
Indio 0
Germanio 0

EJEMPLO IV

Se ha preparado un pre-concentrado uranifero en las mismas condiciones

gue las del Ejemplo ITI, a partir del mismo mineral y de la misma cantidad de

mineral,

~ Atague sulfirico controlado del pre—concentrado uran{fero cdleico

En un horno especial de 10 litros, se mezclan 0,30¢ kg. de Acido sulfi-

15
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rico con 3,164 kg. de pre-concentrado himedo, de manera que sehbbtenga una

pasta uranifera sulfirica.

- Calcinacién de la pasta uranifera sulfirica
La pasta calcinase a 350¢ C, durante media hora, insolubilizéndose la
s{lice y transformindose el uranio en sulfato de uranilo.

- Disolucidn del uranio por lixiviacidn en presencia de una solucién de ni-

trato cdlcico

La mezcla asi calcinada, que representa 1,290 kg., se ataca por 2,2 l.
de solucidén que contiene 165 gr. por litro de nitrato cdlcico. Esta solucién
proviene de un reciclaje. Su origen se explica mds adelante.

La solucién que contiene el sulfato cdlecico y diversos 6xidos, se lava y

ge tira.

- Rendimiento del ataque y del lavado del preconcentrado calcinado

Peso del residuo del pre-concentrado, expresado en seco: 1,180 kg,

Contenido en uranio del residuo secos 0,05 %
Uranio perdido: 0,0006 gr.
Rendimiento del ataques 99,4 ¢

~ Preparacién de la solucidn antes de extraccidn por disolvente

Volumen de la solucidén y de las aguas de lavados 2,250 1.
Contenido en uranio de la solucidnt 49 gr/1
La solucidn se acidifica a dos normalidades por écido ni-

trico concentrado.

- Extraccién del uranio por la mezcla de fosfato de tributilo—White spirit

La solucidn se pasa en contracorriente por columnas se vidrio de 100 cc.
con un volumen igual de fosfato de tributilo diluido & 30 % con White spirit.
%1 disolvente contiene 49 gre/l. de uranio.

~ Neutralizacidn de las aguas madres despudés de extraccidn del uranio con

disolvente

Las aguas madres después de extraccidn del uranio con disolvente, repre=
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sentan un volumen de 2.230 l. contienen 10 mg./i de uranio. Se neutrali-
zan por una adicidén de 195 gr. de carbonato cdleico a pH 5-5,5. Los hidrd-
xidos de hierro, de aluminio y de manganeso precipitan. 4 continuacidn se
filtran y se tiran. No contienen uranioc.

La solucidén filtrada que representa 2,140 1. y que contiene 165 gr/l
de nitrato cdlcico y 9 mg./1 de uranio, es la solucién anteriormente men- ,

cionada que se utiliza para tratar la pasta uranifera cdlcica.

- Re—extraccidn del uranio del disolventepor agua destilada

Se utiliza un volumen igual de agua destilada al vclumen del disolven—
te, para Te-extraer el uranio de éste, por contracorriente.

Volumen del disolvente 2,300 1.

Volumen del agua de re-extracidns 2,300 1,

La solucidn acuoss se concentra a continuacién por evaporacidén hasta
400 gre./l. de uranio. Esta solucién representa el producto final y la pu-

reza del nitrato de uranilo que contiene es practicamente la misma que la

e

del nitrato de uranilo obtenido en el Ejemplo III,
Bsta solicitud que corresponde a la presentada en Francia, el‘30 de
Agosto de 1.9%8, bajo el nimero 773.491, se acoge & los beneficios del arti-

culo 51 de vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial,

NOTA
Los puntos de invencidn propia y nueva que se presentan para gue
gean objeto de esta Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE, afios, son
los giguientes:
1.~ Pefeccionamliento introducido en los tratamientos de las soluciones

de ataque sulfirico de los minerales uraniferos, caracterizado porque, tratan-
do estas soluciones con cal, se prepars, sin pérdida de uranio, un pre~concen='
trado uranifero cdlcico sélido que se trata después de manera que se redisusl~
ve completaments el uranio, disolviendo el minimo de impurezas posible, lo que

d4 una solucidn uranifera purificada que contiene el uranio en estado de sales
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2. Perfeccionamiento de acuerdo con la reivindicacidén 1, caracterizado

de uranilo.

porque se provoca directamente la precipitacidén del pre—concentrado uranife-
ro cdlcico, efectuando la adicién de cal en una sola etapa y hasta neutrali-
zacidne.

38 Perfeccionamiento de acuerdo con una por lo menos de las reivindica
ciones anteriores, caracterizado porque la neutralizacidén por la cal, se ha=
ce en dos etapas que corresponden a dos adiciones sucesivas de cal, condu-
ciendo la primera etapa a un estéril insoluble que se separa, y la sezunda
el preconcentrado uranifero cdlcico.

4+ Perfeccionamiento de acuerdo con una por lo menos de las reivindi-
caciones anteriores, caracterizado porque el pre-concentrado uranifero cal-
cicoy es una mezcla de uranato, sulfato cdlcico e hidroxido de los metales
extrafios.

5. Perfeccionamiento de acuerdoc con una por lo menos de las reivindica.
ciones anteriores, caracterizado porque el pre-concentrado uranifero calcico,
se somete a un ataque sulfirico controlado a pH constante comprendido entre
1 y 5 pero elegido de preferencia préximo a 3, de manera que se haga gque el
uranio pase a solucidn, pudiendo entonces purificarse la solucidn de uranio,
asi obtenida por carbonizacidén alcalina.

6. Perfeccionamiento de acuerdo con una por lo menos de las reivindica-
ciones anteriores, caracterizado porque el atague sulfurico controlado del
preconcentrado, conduce indirectamente a la disolucidn del uranio, estando
cotituida una etapa intermedia por la calcinacidén de la pasta uranifera
sulfirica resultante del ataque del preéoncentrado, haciéndose la disolu-
cién del uranio por tratamiento de la pasta calcinada con una solucidn de
nitrato cdlcico.

7. Poerfeccionamientc de acuerdo con una por 1o menos de las reivindica-
ciones anteriores, caracterizado porque el pre-concentrado uranifero cdlcico,

se somete directamente al ataque de una solucién carbonatada alcalina.
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8. Perfeccionamiento de acuerdo con una por lo menos de las reivindica-
ciones anteriores, caracterizado porque la solucidn de uranio que resulta del
ataque sulfirico controlado no seguido de carbonatacidén, se adiciona con una
Ma, de manera que pueda permitirse la extraccidn ul-

3

terior del uranio en estado de nitrato de uranilo por un disolvente orgénico.

mezcla de NO3H y de MO

9+ Perfeccionamiento de acuerdo con una por lo menos de las reivindican
ciones anteriores, caracterizado porque se efectua sobre la solucién de
uranio obtenida, después de recogida la pasta con una solucidn de nitrato de
calcio, una extraccidén de nitrato de uranilo por un disolvente orgéanico.

10. Perfeccionamiento introducide en los tratamientos de las solucio-
nes de ataque sulflurico de los minerales uraniferos.

Tal y como ge ha descrito en la Memoria que antecede, representado en
los dibujos que se acompafian y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de diecinueve hojas escritas a maguina por una

sola cara. . a*ngpkﬁﬁﬁ
w e bt

MCR. - 19 -~
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EXPLICACION DE LAS LEYENDAS DE LOS DIBUJOS'D

J)

J W

'\.

ESTA MEMORIA

1 - Ataque sulflrico del mineral
2 = Filtracidn y lavado
3 = Solucién de uranio
4 - Adicién de Ca (OE),
5 = Filtracidén y lavado
6 = Preconcentrado uranifero calcico
7 — Atague sulfurico controlado
8 - Piltracidén y lavado
9 = Solucidn de uranio
10 - Carbonatacidn
11~ Filtracidn y lavado
12 - Solucidn de carbonato de uranilo
13 - Adicidn de NaéH
14 - Filtracién y lavado
15 - Uranato de sodio
16 - Efluentes estériles
17 - Insolubles estéril
18 -~ Insoluble estéril
19 - Efluentes estériles
20 - Primera adicién de Ca (OH)2
21- Segunda adicidn de Ca (OH)2
22 = Adicidn de NOBH y de NO3Na
23 = Concentracidn '
24 - Disolvente
25 — Bxtraccidn por disolvente
26 — Disolvente cargado de uranio
27 - Re~extraccitn

28 ~ Agua destilada

29 — Solucién de nitrato de uranilo de pureza nuclear

30 - Efluentes

- 20
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