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MEIORIA DESCRIPLIVA
para solieitar
PATENTE DE INVERCION
e n
ESPARNA

por VEIKTE afios
a nombre de CCEITISSARIAT A L’BNERGIE ATOMIQUE, entidad fran-
sesa, establecida en 29, rue de la Fédération, Peris, Franoia,
pors
» UN PHOCEDIMIENTO DE REDUCCION DE HEXAFLUORURO DE URANIO A

PETHAFLGOLURO »

Bl presente inveuto btiene como objeto un procedimiento
de reduccidn del nexafluoruro de uranio a tetrafluoruro de ura-
nio.

Se sabe que el tetrafluoruro de uranio, ademés de su
utilidad como intermediario en la preparacidn del hexafluoruro
de uranio, puede comstituir también, despues de la separacidn
isotoploa, una etapa en la transformacidn del hexafluoruro a

urenio metdlico o a cualyuier obro compuesto uranifero, Puede
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constituir igualmente un modo praciico de almacenamiento de
los compuestos uraniferos empobrecidos en U255.

Bl tetrafluoruro de uranio se prepara habitualmente
por reduceidn del nexafluoraro de uramio por hidrogeno. Esta
reduceidn se efestua en un réactor constituido por ejemplo
por un oilindro alargado en ocuya parbe superior se inyectan
6l hidrogeno y €1 hexafluoruro ¢e uranio previamente caldea-
dos., 5i bien esta reduceién del hexafluoruro de uranio por el
niGrogceno conduce 2 la preparacid: de un producto relativa-
mente puro, presesta dificultades de puestz en prdotica, Unos
depositos de compuestos del tipo Uy Fy, en los cuales X es
igual a2 4 e y tiene un velor comprenlido entre 16 y 20, se
forman rapidamenfe en el inberior del reactor y mds espeocial-
mente en la proximidad de los inyectores. Estos depositos son
debidos, bien a la degradzeidn termica del hexafluoruro, bien
a la reduceidn incomplete del hexafluoruro o Hambien a una
reacei én entre el hexa?luoruro y el tetrafluoruro de uranio.
Este fenomenc entrafia el engrasamiento &e las diversas partes
del rescbtor, provoca tanonamientos u obstrucciones y se o0po-
ne a la econtinuidad del func.onamiento del reactor, Por otra
parte, e. el cirenito que sirve pare la slimentezeidn del he-
xafluorare de aranio, que va desde el almacensmiento hasta
el reactor, en cuyo circuito estd integrado generalumente un
precel eatador, se puede comprobar la formacidn de un deposi-
to que puede ser, bien el UC,F, debido a les trazas de hume-
dad, bien un eompuesto de formula Uy E& debido & una degra-
dacidn térmica del hexafluoraro en el precalentador, estando
lizeda la importencia de ests descomposicidn con la naturale-

za del metal cue constituye las pnaredes del aparato., A& la lar-

ga, 105 depositos nuede.. sexr was cansa de narada del resctor,
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Pare remediar estos inconvenientes se ha propuesto
giiadir fluor al hexafluoruro de uranio {ver en particular las
patentes USA 2,907.629 y belga 842,500 solicitadas respeoti-
vanente el 7 de mayo de 1,953 y el 31 de enero de 1,958). Ias
cantidsdes de fluor & afzdir para llegar 2 resaltados satis-
faotorios son no obstzute relativamente importantes,

Bl oresente inveuto tiene como objeto wu procedimiento
de reduceidn del nexafluoraro de ursnio a tetrafluorure por
wi gas reductor tar como el nidrogeno o smoniaco eraqueado,
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en oondiciones muy buenss de rentabilidad, que permiten evie
tar la formzeidn de denositos en el reactor o en su eircuito
de alimentzcidn, asegarar unz reduceidn cusmatitativa del he-
xafluwor:ro a tetrafluorarc y obtener un tetrafluoruro de al-
ta nureza.

Iste procedimiento estd oaracterizado esencialmente
por que 8¢ afiade gl hexafluornro de uranioc une eantidad de
trifluorarc de cloro en una proporeidn que va de 0,1 a 3 %,

y de una manera prefercute de 0,3 a 1 .

Sezin el procedimiento conforme al iuvento, se preca-
lienta senaradamente nasta una temperatura compreadida entre
150 y 4C0% C ¢l gas reductor que puede sexr hidrogeno o amonia-
co cragueado y la mezels hexafluoraro de nranio-trifluoruro
de cloro con uus ooncentracidén de 0,1 a & j; de ClFj.

En la puesta en mareohs, los Jdos gases son inyecltados
en la parie¢ superior del reactor oon un cierto retraso uno ocon
relscién el otro, sin Que sea primordial el orden de imyeccién,
Il tetrafluorvuro de urenio formado es recogido por gravedad en

la parte inferior del reactor, y el gas reductor que no nha

reaccionado y el acido rluorhidrico formado escapan por un

orificio de evacuacidn practicado en la parte inferior del
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Teactor,

Se obltienen resultados satisfactorios euando el exce-
so dei gas reductor utilizado para la resceidn varia entre
100 y 400 » de la cantidad estequiometrica., Ia temperatura
de la zona de reaccidn es del ordea de 500 & 6002 ¢, &Ll au~
nentar la adieldn de btrifluoruro de cloro fusrtemente la
exobtermioidad de la reaccidu, es necesario refrigerar el
reactor.

Segbn un modo de realizacidn preferido, el gas reduc-
tor y la mezecla de hexafluoruro de uranio-trifluomrmre de clo-
ro nrecalentados sepsradancnte & la tenperaturz de 2502 C
son introducicos en el arraague de la instalacidn, ean el or-
den mezela de hexafluorure de uranio-trifluoruro de cloro
y desrués gas reductor. La ceatided de nidrogeno o de amonia-
co oragueado emplezda representa tres veces la cantidad ted=
rics, y la conceubracidn de triflueruro de cloro en el haxa-
fluorurs de uranio osoila entre 0,1 y 1 s.

Bu eualguier ecso se obtiene wa procucto, cuyo conte-
nido de UF, es muy proximo ai LOC %, Su proporoidn de uranio
hexavalente es nracticamente nula, su conbtenido en cloro es
inferior a 50 nym, y s pureza nuclear conveniente. ILa densi-
dad del producto obteuido es variaile con e. conbtenido en
ClF; de la mezcla hexafluoraro de uranio-trifluoruro de olo=-
ro.

In efeoto, segin une de las partioularidades interesan-
tes del nrocedimisnto conforme &l invento, la adicidn de tri=
fluorurs de cloro en vroporciones mas o wenos grondes, pero
que permancen dentro de los limites indicados, permite obte-

ner uwn tetrafluoruro de urcnio de densidad desezda., ¥s de €5

ta maners como una siieida de C,1 o de trifluornro de eloro
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al hexafluoruro de ursnio permite hacer pasar la densidad
del praducto no comprimido o apelmzzado de L a O,7 y ocomo
wna adicidn de 0,5 . conduce a uaa deasidad ds O, 5.

B¢ va a describir anora a titulo no limitabtivo, ua
ejeimplo Qe realizaeidu del procedimiento conforme al imvento,
tal como se puede liever a la préatica a esosla industrial.

Bjemplo: 762 k. de hexafluoruro de uranio han sido
reducidos por hidrogeno & tetrafluorurc, con un ocaudal hora-
rio de 23,8 kg/h. Han sido inyectados 4,57 kg, de trifluoruro
de cloro en el circuito de alimentacidén de hexafluoruro, con
un caudal medio de 149 g/hora. La mezola gaseosa de alimenta-
0ién tenia pues un conte.ido de 0,6 de trifluoruro de cloro,
La proporeién molar H./U Fy era proximz a 3.

Después de 42 hores de marcha continua del reactor,
éste ha sido desmontado, Se ha podido comprobar la limpieza
perfecta del reactor propiamente dicho, de los inyectores
(UFe-Hg), as{ como de las tuberias que sirven para la &l imen~
taeidn del hexafluoruro de uraaio.

El tetrafluoruro obtenido tenla un contenido de uranio
entre 75,1 y 76 o, o sea un producto gue no ocontiene ningﬁn
compuesto intemmedio. La densidad de epelmazamiento cra de
2,1 o sea, sproximacdeamente el doble de la desnsidad aparente,

Ia reduceidn del hexafluoruro a tetrafluoraro es to=-
tal .

La presente solicitud que corresponde a la presentada
en Frencia el &u de febrero de 1.964 oon el ndmero PV 965,055
80 acoge a los benecficios del artioulo £l del vigente estabtu-

to sobre Sropiedad Iundustrial,
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Los puntos de invencidn propia y nueva que S€ presen=
tan para que sean objeto de esta solicitul de Tatente de In-
vencidn en Bspafia por VEINTE afios son los siguientes:

12,- Un procedimieato de reduccidn del hexafluoruro
de ursnio a tetrafluoruro por un gas reduotor tal como hidré-
geno o amoniamoo eragueado, cerzcherizado por que se adade,
al hexafluoraro de uranio, trifluorarc de cloro en uaa pro=-
poroién que varia entre 0,1 y 3 5, y de una manera preferau~
te entre 0,3 y 1 ;5.

22,- Un procedimiento de reducecidn del hexefluoruro
de uranio segin la reivindicacidén 1, caracterizado por que
se obtiene un tetrafluoriro de uranio cuyes densidad estd de~
termingda por ia progoreidn de trifluoraro de cloro en el
hexafluoraro de uranio, variando esba proporcién entre 0,1
¥y 3 ja

32, Un procedimiento segdiu la reivindicacién 1, carac-
terizado por gque la cantbidad de gas reductor ubilizado repre-
genta de 1 a 4 veces la cantidad estegquiomedrica,

42,- Un procedimiento de reduceidn de hexafluoruro de
uranio a tetrafluoruro.

Tal y ocomo se ha descrito en la llemoria que antecede

¥ para los fines gue se han especifiocado.
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Esta liemoria consta de siete hojas escritas a méquina
por una sSola cars,
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