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"Procedimiento de obitencidn de uranio metdlico".

Q(;Zé"'cﬂ'm'zﬁ%-‘Uil\TITED KINGDOM ATOMIC ENERGY AUTHORITY, entidad brita-
nica, residente en 11, Charles II Street, Londres, S.

W. 1., Inglaterra.

Bste invento se refiere a procedimien—
tos para la obtencidn de uranio metalico.

Un procedimiento conocido para la pre-
paracion de uranio, implica la reduccidn de tetrafluo

5, ruro de uranio a urenio metdlico, wtilizando como -
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agente reductor el calcio o el magnesio metalicos,
La Patente britdnica no 780,974 describe este pro=-
cedimiento. A

En este procedimiento, una mezcla de
los reactivos, a saber, ftetrafluoruro de uranio en
polvo y limaduras de magnesio, se compactan en for
ma de nédulos que se cargan en un recipiente de -~
reaccidn revestido con una substanciz inerte adecua
da, tal como grafito o fluoruro de magpesio cinteri
zado o aglomerado. Dicho recipiente y el conteniGo
se introducen en un horno y se insufla argén en el
interior de aguel, a una presién de hasta 1,05 I/
cn?2 por encima de la aimosférica, manteniéndose el
caldeo hasta que se inicia la resccidn. Bl uranio
funéido que se obtiene nor la reaccidn, se recoge
en ung vasija de acumulacidn situade en la base del
recipiente de reacciln y se solidifice en forma de
tocho de reduccidn.

Lo Patente britanica ne 933,436, Ges-
eribe una modificacidn del proceso a que =e reflere
la patente n2 780,974, anfes indicada, en la que
los reactives se calientan en el recipicute de reag
cidn, a le temperatura de iniciueidn de le misma,
por 1lo menos en dos etapas: la primera, a la tenpe
rotura de reaccidn, mientras ue vaela el recipien-
te, ¥ la segunda, continuando el caldeo en unao 2t-
mésfera de gas inerte, a la temperatura de inlcia-
cidn.

Para la fabricacidn de clementos de

combustible pora rewcctor nuclear, partiendo del ura-
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nio metdlico as{ obtenido, el tocho de reduccidn,
después de separer las escorias adheridas, se fun
de nuevamente y se moldea en formg de varillas.
Te Patente britanica ne 863,492, deg
5, cribe un método para afiedir hisrro y aluminio al -
uranio metalico vy a continuacion someter al temple
beta y ¢l revenido alfa, un elemento de combustible
nuclear obtenido por fusion del metal citado para
proporcionar una estructura de grano refinado, dota

10. da de otras propicdades metalirgicas uatiisfactorias.
En el método anterior, en el que el tocho de réaccién
gse funde de nuevo para moldear en forma de varillas,
la adicion de hierro y aluminio se lleva a cabo, con
venientemente, durante la etapa de nueva fusidn.

15 Como variante del método anterior de
produccién de varillas moldeadas, fundiendo de nuevo
el tocho de reduccién, ge propone obtener elementos
de combustible nuclear en forma de varillas, por ex-
trusion directa del tocho de reduceidn, que se extru

20. ye aproximadamente a las dimensiones precisas de la
varilla. Con este método, no existe oportunidad pa-
ra ajustar el hierro y el aluminio del uranio meta-
lico, después de la reaccidn de reduccion.

De acuerdo con este invento, en un mé

25, todo para la produocién de uranio metalico por re-
duccidn de tetrafluoruro de uranio en un recipiente
de resccidn, utilizendo un agente reductor metalico
tal como calcio o magnesio, sé incluye a los reacti-
vos, en dicho recipiente, une cantidad de compuesto

30, reducible de hierro, y una cantidad de compuesto re-
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duecible de aluminio, siendo lasg cantidades intro-

ducidas incluidas de compuestos reducibles de hie

rro y de aluminio, las necesarias Para proporeio-

nar el grado preciso de ajuste de hierro y alumi-

nio en el uranio metdlico obtenido por la reaceidn
de reducecidn.

BEn un nétodo distinto, de scuerdo con
egte invento, se incluyen une cantidad de hierro ¥
una cantidad de aluminio, awmbos de forma metélica,
sin combinsr, a los reactivos del recipiente de reag
cidn; las cantidades de hierro y de aluminio inclui-
das, son las necesarias para proporeionar un grado
requerido de ajuste de estos dos metales en el ura-
nio obtenido, por la reaccidn de reduccidn.

A continuacidn figuran nétodos por me-
dio de los cuales pueden incluirse a los reasctivos,
en el recipiente de reaocién, las adiciones de hierro
y de aluminio.

(a) Las adiciones se realizan en forma de trifluoruros
hidrotados de hierro y de aluminio, o al cutado de
trifluoruros anhidro: de los dos metales. Da canti-
dad total de trifluoruros de hierro y de aluminio ne
cesarios, se distribuye igualmente entre todos los
nédulos de tetrefluoruro de uranio y agente reductor
metdlico de la carga, de tal modo que cada ndédulo -
contenga la proporcién adecuada de cada fluoruro,
para proporcionar los niveles precisos de hierro ¥
de aluminio en el uranio obtenido por su reaccidn,
(b) La cantidad total de trifluoruros de hierro y de
aluminio precisos en la carga, pars proporcionzr log

niveles deseados de hierro y aluminio en el uranio
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metdlico obtenido por la reaccidn, ce mezela, sepa-
radeanente, con un exceso de magnesio metélico, en
forma de particulas, por ejemplo 8% superior a lg
cantidad esﬁequiométrica necesaria para la reduccién
de dichos trifluoruros, y luego se nodula la mezcla.
Los nddulos obtenidos se distribuyen uniformemente
entre los nddulos normsles de tetrafluoruro de ura-
nio y de agente metilico reductor, durante la prepa

N . -1
racidn de la carga en el recipiente de reaccion.

(¢) TLas adiciones se realizan en forma de hierro y

aluminio pulvurentos, que pueden distribuirse en 1o
da la carga, como en (a) anterior, o usarse en for-
ma de nddulos sevarados, como en (b) ultimo.
(d) ILas adiciones se realizan en forma de panes o
alambres de hierro y aluminio incluyendo el peso ade
cuado de cada uno de los nodulos de tetrafluoruro de
uranio/magnesio, durante la preparacién de la carga
en el recipiente de reaccidn.

A continuacion figuran Ejemplos de né-
todos de acuerdo con este invento. |

se preparé una carga de reduccién, de
tetrafluorure de uranio/magnesio, mezclando entre sf
2,39 kg de polvo de tetrafluoruro de uranio y 0,402
kg de limaduras de magnesio, Las adiciones de hie-
rro y de 2luminio se introdujeron en la carga por -
adicidn de 0,72 g de trifluoruro anhidro de hierro
(FPeP ) ¥y 4,23 g de trifluoruro anhidro de aluminio
(ALF ), a la mezcla de tetrafluoruro de uranio y li-
maduras de magnesio, ¥ a continuacidén se mezeld fh—

timamente. La mezcla de tetrafluoruro de uranio/mag-
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nesio, con la cantidad ajustads de hierro-c.tme..0,
asi obtenida, se compactd en un molde o matriz, en
forma de nddulos cilindricos de 120,65 mm de disme-
tro y 69,85 mm de altura, utilizando una presion de
compactzcion de 12,6 a 15,75 kg/mm2.

El peso de 0,402 kg de magnesio wtiliza
do en la mezcla, incluye una cantided adicional para
la reduccidn de los trifluoruros de hierro y de alu~
minio.

A continuacidn se cargeron 91 nddulos
en un recipiente de reaccidn de la clase descrita en
la Patente britdnica n® 780,974, o sea, susceptible
de revistir la presidn desarrollada durante la reac-
cidn y revestido de una substancia inerte apropiada,
tal como grafito o fluoruro de magnesio azlomerado.
El reciplente de reaccién, con su contenido, se car-
g6 a continuacidn en un horno, y las condiciones de
calefuceidn del mismo se regularon de tal modo que
la inicizeidn de la reaccidn se verificd aproximoedas
mente 110 minutos despuds de empezar el caldeo del
reciplente de reaccion, Besta se reslizd de scuerdo
con el método descrito en la Patents briténica ne
933,436 en el que, durante la mayor parte del perio~
do desGe el comienzo del caldeo (por ejemple durante
los primeros 77 minvtos) se dispuso de tal modo gque
el recipiente de re@ccién se conuervo sometido a eva
cuzcidn continua, a una presién inferior 2 1 cm de
mercurio, y durante el resto del perfodo de celefac-
cidn, hasts lg iniciseion de la reaccidn, (o sea, los

. . TN 4 ’ PO
dltimos 33 minutos) se admitio argdn en el recipiente
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de reaccidn, a 4,536 - 6,804 kilos por encima de la

. ¢ ’ ., .. ! . 4
precion atmosférica. La evacuagion se interrumpio

P

llegarse a una temperatura de 4002C, o seca 2502C,
0o sea por debajo de la temperatura de la reaccién
(650eC). El uranio metdlico obtenido por este mé-
todo se comprobd, por andlisis, que conten{a 240 par
tes por millén de hierro, y 1200 partes por millén
de aluminio, proporciones comprendidas entre lowx 1i-
mites de 200-500 partes por milldn de hierro y 800-
1200 partec por millén de aluminio, especificudos en
la Pstente britanica ne 863,492,

Bn un nétodo andlozo al anterior, las
adiciones de hierro y aluminio pueden hacerse a lo
mezcla de tetrafluoruro de uranio/megnesio, en forma
de hierro y aluminio metélicos, pulverizados, En
eate caso,<el peso de limaduras de megnesio usados
en la mezcla, ¢s5 solamente el necesario para la reduc
cidn del tetrafluoruro de uranio.

Fn otro método de acuerdo con este in-
vento, < preparé una carga de r%duccién de tetrafluo
ruro de uranio/magnesio, mezclando entre si 345,1 kg
de polvo de tetrafluoruro de uranio y 57,62 kg de 1i
mzduras de magnesio. Como en los ejemplos anteriores,
la mezela se prensd en wna matriz para formar nddu-
los de 120,65 mm de digmetro y 69,85 mm de altura.

Se mezclaron 146 g de trifluoruro de hig
rro y 938 g de trifuoruro dealuminio, con 322 g de
limzduras de magnesio (8% en exceso de la cantidad
estequionétrica precisa para la reduccién de los fluo

ruros de hierro y de aluminio). Ia mezcla se compri-
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mid pars formsr cuatro nddulos de didmetro andlogo
al de los ndeulos de tetrafluoruro de urznio/magne
sio. Tos nédulos de tetrafluoruro de uranio/magne
glo, se colocaron en el reciplente de regccion con
losz que contenian fluoruro de hiero/fluoruro de alu
minio, uniformemente destribuidos en el montén de
nddulos de tetrafluoruro de uranio/magnesio. Como
en los ejemplos anteriorss, la reaccidn de reduccidn
se realizd de acuerdo con el método de la Patente
britanica ne 933,346, o sea el recipiente de reaccion
se calontd en un horno y durante la mayor parte del
par{odo de caldeo (o sea durante los 77 minutos pri-
meros) el caldeco se reglizd con el recipiente de re-
duceidn en evacuacion continua, a una presidon de 1
cm de mercurio. Para el restc del perfodo de caldeo,
hasta le iniciscidn de la reaccién, (o sea durante
33 minutos aproximadamente), se adunitié argdn en el
recipiente de renceion, a una precidn de 4,536 a 6,804
kilos por encima de la atmosférica. Al llegar a una
temperatura de 4009C aproximademente, se interrumpid
la eVacuacién, aproximademente 2509C por dehajo Ge
la temperaturs de iniciacidn de la reaccidn. &1 ura=
nio metéiico producido, conteniz alrededor de 320
partes por milldon de hierro y 850 partes por milldn
de aluminio, sproximddamente,

Este Wltimo método puede modificarse
de dos modos.

En primer lugar, como variasnte de la
inclueidn de nddulos de una mezela de trifuoruros

de hierro y de aluminio con magnesio en la carga de
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reaccidn, pueden incluirse nddulos de M=

aluminio y hierro metélicos, pulverizados, en ¢l mon
ton de nddulos de tetrafluoruro de uranio/magnesio del
recipiente,

Como segunds variante a la inclusidn
de nddulos de una mezcla de trifuorurcs de hierro y
aluminio con magnesio, en la carge de reduccidn, pue
den afiedirse a &sta alambres o panes de hierro y de
eluminio. Para una carga de reduccidn tal como an-
tes se ha descrito, conetitufda por nodulos de una
mezcla que contenga 217,5 kg de tetrafluoruro de ura~
nio y 39,4 kg de limaduras de magnesio, se incluye-
ron en el monton de ndédulos de teilrafluoruro de ura-
nio/magnesio, del reciplente de reaccién, un peso to
tal de 66 g de alambre de hierro, y un peso total de
130 g de pan de gluminio. Los panes de hierro y alu-
ninio, se digtribuyeron en todo el montdn de nddulos
de tetrafluoruro de uranio/magnesio colocéndose en
dicho montdn sobre la superficie superior de nddulos
separados, EL uranio metalico obtenido por este pro-~
ceso, se comprobd que contenia, aproximadamente, 350
partes por milldn de hierro y alrededor de 895 partes
por 10illdn de aluminio.

Al utilizar fluoruros en los métodos an_
tes descrito, pueden emplearse las sales hidratadas
igual que las anhidras, pero se prefieren éstas a las
primeras, dado que el empleo de los fluoruros hidra-
tados da origen a reacciones violentas,

N o T 4

Descrita suficientemente la naturaleza
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del invento, asi como la manera de realizarsT en la

préctica debe hacerse constar que las disposiciones
anteriormente indicadas son susceptibles de modifica
ciones de detalle en cuanto no alteren su principio
fundemental. Tembién se hace constar que el invento
corresponde a wna solicitud de patente presentada en
Inglaterra, con fecha 6 de marzo de 1.964, bajo el
mimero 9737/64, acogiéndose por tanto 2 los benefi-
cios gue conceden los Convenios Intermacionales en
vigor, siendo lo que constituye la esencia del refe-
rido invento y por lo que se solicita Patente de In-
vencidn por 20 afios en Espafia sobre:" PROCEDIMIENTO
DE OBTENCION DE URARTO METALICO"; caracterizindose
por lo siguiente: .

18,- Procedimiento de obtencidén de ura-
nio,metélioo, pﬁf're&uccién,.enfun recipiente de reag
cidn de tetrafluoruro de uranio, wtilizando un agente
reductor metéliéo, tal como calecio o magnesio, inclu
yéndose una cantidad de compuesto reducible de hierro
¥ una cantidad de un compuesto reducible de aluminio
en los reactivos, en el recipiente de reaccién; las
cantidades de compuestos reducibles de hierro y de
aluminio incluidas, son las necesarias para propor-—
cionar un grado preciso de ajuste del hierro y el
aluminio en eluranio metslico obtenido por la reac—
cidn de reduccidn.

28 .~ Procedimiento de obtencidn de ura-
nio metélico, segun reivindicacidn 1, en el que el
conpuesto reducible de hierro es trifluoruro de hierro,

y el compuesto reducible de aluminio es trifluoruro
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hidratado de aluminio,

38,~ Procedimiento de obtencidn de
uranio metdlico, segin reivindicacion 1, en el que
el compuesto reducible de hiervo es trifluoruro an-
5. hidro de hierro, y el compuesto reducible de alumi-~
nio es trifluoruro anhidro de aluminiol
A8,- Procedimiento de obtencidn de ura
nio metalico segin reivindicacidn 1, en el que los
reactivos, tetrafluoruros de uranio y un agentec re-~
10, ductor metalico en forma de particulas, se mezclan
entre si y la mezcle se comprime para formar nédulos
que se introducen como carga en el recipleunte de reac
cién; el compuesto reducible de hierro, que se inclu-~
ye en los reactivos, es trifluoruro'hidratado de hie~
15, rro; el compuesto reducible de aluminio, que se inclu
ye con los reactivos, es trifluoruro hidratado de alu~
minio; la cantided ftotal de trifluoruro hidratado de
hierro y de trifluoruro hidratado de aluminio, se dis-
tribuye igualmente entre todos los nddulos de triflug
20, ruro de uranio y agente reductor metalico de 1la carga,
de tal modo que cada nodulo de ésta contenga la pro-
porcidn adecuada de trifluoruroshidratados de hierro
¥ de aluminio, para suministrar las proporciones ne-
cesarias de hierro ¥y aluminio en el uranio obbtenido
25, por su reaccidn,
58 .~ Procedimiento de obtencidn de
urenio metdlico, segin reivindicacidnl, en el que
los reactivos tetrafluoruros de uranio y un agente
reductor metalico en forma de particulas, se mezelan
30. entre si y la mezcla se comprime para formar nddulos

que se introducen, como carga, en el recipiente de
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reaccién; el compuesto reducible de hierro inclui-

do con los reactivos, es trifluoruro anhidro de hie
rro; el compuesto reducible de aluminio, incluido
con los reactivos, es trifluoruvro anhidro de alumi-
nioj la cantidad total de trifluoruro anhidro de hie
rro y trifluorurc anhidro de aluminio incluida, se
divide igualmente entre todos los nddulo: de tetra-
fluoruro de uranio y agente reductor metilico de la
carga, de tal modo que cada nddulo de la carse conten
ga la proporceldn adecucda de trifluoruro anhidro de
hierro y de zluminio, pars proporcionar ¢l hisrro ¥y
el aluminio en las proporciones precicsas, en el urag
nio obtenido por su reaceidn.

68,~ Procedimiento de obtencidn de ura~-
nio metilico, seglin reivindicacién 1, en el gue los
reactivos, tetraflvoruro de uranio y agente met4lico
reductor, on forma de particulas, se mezclan entre
si y la mezecla se”comprime pars formar nddulos que
3@ inbtroducen, como carga, en el recipiente de reduc-
cidn; el compuesto reducible de hierro incluido con
los reactivos es fluoruro hidratado de hierro, y el
compuesto reducible de aluminio inclufdéo con los reag
tivos, es trifluoruro hidratudo de aluminio; la can—~
tidad total de trifluoruros hidratados de hierro y de
aluminio precisos en lg cargs pars proporcionar los
niveles deseados de hierro y de aluminio en el ura-
nio metdlico obtenido por la reaccién, se mezclan
geparadzmente con una cantidad de ggente reductor
metdlico en particulas, superior a la cantidad es-

. . <7 a e ot
tequiométrlca precisa para la reduccion de los tri-
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fluoruros hidratados de hierro y de alumiﬁio, v la
mezcla se comprime para formar nddulos; los nddulos _
asi Sbtenidos se distribuyen uniformemente entre los
nédulos normales de tetrafluoruro de ursnio y agente
reductor metalico, durante la constitucidn de la car-
ga de nodulos en el recipiente de resceion.

7é.~ Procedimiento de obtencidn de ura-
nio metdlico, segun reivindicacidnl, en el que los
reactivos, tetrafluoruros de uranio y un agente reduc
tor metdlico en Forms de part{culas, se megelan entre
sl ¥ la mezcla se comprime para formar nédulos que
se depouitan como carga en un recipiente de reaccién;
log compuestos reducibles de hieriro y de aluminio,
incluldos con los reactivos, son respectivamnente tri-
fluoruro de hierro y trifluoruro de aluminio, anhi-
dros; la cantidad total de estos cuerpos, necesarig
en la carga para proporcionar los niveles deseados
de hierro y de aluminio en el uranio metdlico obte-
nido por la reaccién, se mezcla separadamente com una
cantidad de agente reductor metdlico en forma de par-
ticulas, superior a la cantidad estequiométrica pre—
ciza para la reduccion de los trifluoruros anhidros
de hierro y de aluminio, y la mezcla se comprime para
formar nddulos; los nodulos asi producidos se distri-
buyen uniformenente entre los ndédulos normales de te~
trafivoruro de urenio y de agente reductor metdlico,
durante la constitucidn de la carga de nddulos en el
recipiente de reaccidn.

82,~ Procedimiento de obtencidn de ura-

M . P, . ! .
nio getalico, por la reduccion, en un recipiente de
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agente reductor metdlico tal como caleio o maznesio,
una..cantidad de hierro y una cantidad de aluminio,
ambos én forma metdlica sin combinear, que se inclu-
yen con los reactivos en el recipiente de reacoién;
las cantidedes de-hierro y de aluminio incluidas son
las necesarias para proporcionsr un grado requerido
de ajuste del hierro y del aluminio en el ursnio me-
télico obtenido por la reacecion de reduceion.

98,~ Procedimiento de obtencidn de ura-
nio metdlico, segin reivindicacidn 8, en el que los
reactivos, ftetrafluoruro de uranio y agente reductor
metélico en forma de particulas, se mezclan entre si
con una cantidad de polvo de hierro y polvo de alu-
minio en las proporciones precizsas para proporcionar
un nivel deseado de ajuste de hierro y Ge aluminio
en el uranio metdlico obtenido por la reaccion ée re-
duccién; la mezcla de tetrafluoruro de uranio, agente
reductor metdlico y polvos de hierro y de aluminio,
se comprime para formar nddulos que se introducen como
carge en el recipiente de reaccidn.

108,~ Procedimiento de obtencion de ura-
nio, metdlico, segin reivindicacidn 8, en el que los
reactivos tetrafluoruros de wranio y agente reductor
metdlico, en forme de particulas, se mezclan entre si
¥ la mezcla se comprime para formar nodulos gque se
introducen como carga con el recipiente de reaccién;
una mezcla de los polvos de hierro y aluminio metali
cos, en cantidad precisa pare proporcionar un nivel de

seado de ajuste del hierfo y el aluminio en el uranio
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metdlico obtenido por la reaccidn de reduccidn, se

prensa para formar nddulos. Los nédulos de los »ol
vos mezclados de hierro y aluminio, se distribuyen
uniformemente entre los nddulos de tetrafluoruroc de
uranio y agente reductor metalico, durante la cons—
titucidén de la carga de nodulos en el recipiente de
reaccion.

112,~ Procedimiento de obtencidn de
wranio mefalico, segin reivindicacion 8, en el que
los reactivos, tetrafluoruro de uranio y un agente
reductor metdlico en forma Ge particulas, se mez-
clan entre si y la mezcla se comprime para formar
nédulos que se introducen como carga en el recipien
te de reaccidn; en la cargs de nodulos de tetrafluo-
ruro de uranio y agente metalico reductor, cuando se
introducen los nddulos en forma de carga eh el reci-
piente de reaccién, ge distribuyen uniformemente panes
0 alambres de hierro y de aluminio, en pesos totales
adecuados para proporcionsr un nivel deseado de ajus—
te de hierro ¥y aluminio en el uranio metalico obteni-
do por la reaccidn de reduccidn.

128 . X Procedimiento de obtencidn de




	Bibliographic data
	Description
	Claims



