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MEMORTA DESCRIPTIVA E~
que se presenta para wnir a la solicitud
de

PATENTE DE INVENCION

formulada el 1 de Junio de 1.965, con el ndmero 313a§2§
en
ESPANSA
por VEINTE afios

a nombre de COMMISSARIAT A L'ENERGIE ATOMIQUE, entidad
francesa, establecida en 29, Rue de la Fédération, Pa--
ris, Francia, por:
"UN PROCEDIMIENTO DE OBTENCION EN CONTINUO DE SOLUCIOww
NES PURAS Y CONCENTRADAS DE PLUTONIOM

El presente invento tiene como objeto DPerfecciona
mientos en los procedimientos de purificacidn y de con-
centracidén simulténeas de soluciones diluidas de pluto-
nio.

Las soluciones madres de plutonio, obtenidas por
ejemplo por atague nitrico de combustibles nucleareas -
irradiados pare la produccidn de plutonio, presentan —-
en general una pequefia concentracidn en plutonio y que-

dan cargadas de productos de fision incluso si la solu—
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cibn en cuestidn ha sido sometida a un cierto nimero de
tratamientos previos para eliminar de ella la mayor par
te de éstos,

Se sabe que éstas soluciones madres de plutonio -
no solamente deben ser purificadas, sino igualmenté.bog
centradas con vistas a las aplicaciones ulterioresféé‘—
éste elemento, debiendo contener en general las solucio
nes finalmente obtenidas al menos 10 g. de plubonic por
litro de solucibn.

Los métndos mas corrientemente utilizados para ob
tener soluciones concentradas en plubtonio consisten: —-
bien en concentrar las soluciones madres por evapora- -~
cibn, bien en precipitar el plutonio desde estas solu~—
clones madres y en someter a los precipitados obtenidos
& una redisolucibn acida.

Estos métodos, ademds de que no permiten purifi-——
car el plutonio, estén acompafiados de numerosos incon—-—
venientes,

En efecto:
~las soluciones de plutonio pueden polimerizarse en el
curso de la evaporacidn y producir un precipitado de —-—
hidroxido de plutonio;

-el control de la valencia de los iones plutonio, espe-
cialmente cuando se realiza el procedimiento de evapo—
racidn anteriormente indicado, es dificil; en efecto —-
los iones plubonio tienden a oxidarse g la valencia 6 ¥
se reguiere entonces un reductor despues de esta evapo-
racidén para llevar al plutonio a la valencia 4;

-eg dificil de realizar un evaporador que funcione con

un caudal importante, dadc que las cantidades de pluto-
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nio en presencia dentro del evaporador deben permanecer
inferiores a la masa critica;

~finalmente, la instalacidn necesaria pera la realizg——
cién de la concentracidn en plutonio por precipitacidn

de este elemento desde las soluciones madres, es comrle
ja.

Se ha propuesto igualmente separar el plubonio de
dichas soluciones por extracciones selectivas, No obs—-
tante, hasta ahora no se habia llegado a realizar simul
taneamente una purificacidén y una concentracibn suféfﬂ-
clente de las soluciones finales de plutonio en unfnﬁmg
ro reducido de operaciones de extraccidn, o

Bl presente invento +tlene como fin remediar estos
inconvenientes y proporcionar un procedimiento continuo
de concentracién y de purificacidn del plutonio por ex-
traccidn de este elemento desde estas soluciones madres
en una sola operacidn.

Conforme al invento se procede en continuo, en una
primera etapa, a una extraccidén del plutonio de una so-
lucidn madre de este elemento por una fase orginica di-
solvente que circula en contracorriente con esta solu--
cibn madre y, en una segunda etapa, se vuelve a extraer
el plutonio desde esta fase orginica por una fase acuo-
sa que circula en contracorriente con dicha fase orgini
ca, siendo reciclada una fraccidn de la fase acuosa de
reextraceidn o extracecidn repetida, cargada de plutonio
obtenido en esta segunda etapa, a la primera etapa de -
extraccién antedicha,y siendo incorporada a la solucidn
madre sometida a la extracecibn por dicha fase orgénica.

Preferentemente, ademds, la fase orgénica cargada
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de plutonic obtenida en la primera etapa es sometida a
un lavédo por una solucidn acuosa écide limpia que cir
cula en contracorriente con esta fase orgdnica previa-
mente a la reextraccidn del plutonio desde esta fase or

-

ghnica durante la segunda etapa antes citada. > e

Este procedimiento es muy flexible y permite. sm un
solo ciclo extraer el plutonio desde sus soluciones ma-
dres y conbrolar la concentracidn de las soluciones fi-
nalmente obtenidas después de la realizacidn de esiec -
procedimiento por regulacidén de los caudales de las so-
luciones gue circulan en contracorriente. La recicla~ -
cibén de una parte de la solucibn de plutonio concen’re—
da 7y purificada permite, entre otras cosas, aumentar la
concentracidn relativa en plutonio con relacidn a los -
productos de fisidén en la solucidn acuose sometida a ex
traceidn por la fase orgdnica, igual que una saturacidn
més completa de esta dltima en plutonio. Por este hecho,
la selectividad de la fase orgdnica con respecto al plu
tonio se encuenitra aumentada,

¥l procedimiento sezin el invento se aplica en su
forma mis general a todas las soluciones madres de plu~
tonio, independientemente del origen de estas y de los
contenidos de estas soluciones en diferentes iones, es-
pecialmente en iones sulfato, por ejemplo, en el caso =
en que las soluciones madres hayan sido tratadas ante--
riormente con soluciones de sulfamato ferroso o de sul=
fato uranoso para efectuar las primeras separaclones de
prodéuctos radiactivoes,

En lo que concierne a la fase de extraccidn, ésta

estd constituida ventajosamente por fosfato de tributi-
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1o diluido en una solucidn orgdnica constituida prefe—-
rentemente por hidrocarburos de cadena recta gue resis-
ten a la radiolisis, por ejemplo por dodecano, tetraclo
ruro de carbono, o también por fracciones de destila— -
cidén del petroleo cuyos puntos de ebullicidn varfas. en-
tre 1702C y 2409C y que contienen mucha cantidad de hi-
drocarburos aromiticos.

En lo que concierne a la fase acuosa de reexirac-
cidn del plutonio desde la fase de extraccidn orgénica,
se utilizard mis generalmente una solucidn sulfonitrica.

No obstante, cuando las soluciones madres de plu~
tonio estédn muy cargadas en sulfatos (tendiendo s aumsn
tar esta concentracidn en sulfatos por causa de la re--
ciclacidn a la primera etapa de una poreibn del liquido
sulfonitrico de reextraccibn concentrado en plutonio) -
habrd que aumentar su concentracidn nitrica y/o habri -
que afladirles un precipitador salino, tal como nitrato
de aluminio, para compensar la disminucidn del coefi--
ciente de reparto entre la fase acuosa y la fase orgéni
ca que resulta de la presencia de estos sulfatos,

No obstante, en el caso en que las soluciones ma-
dres de plutonio estén constituidas por fases acuosas ~
exentas de lones sulfato o que no contienen mis que un
poco de éstos, la solucidén sulfonitrica que constituye
la fase acuosa de reexiraccidn serd reemplazada prefe--—
rentemente, conforme a une variante ventajosa del inven
0, por una solucidén de Acido nitrico que contiene hi-—-
drazina, habiendo sido no obstante previemente reducido
el plutonio contenido en la fase orgénica a su valencia

3 por nitrato uranoso., Se suprimen asi los inconvenien-—
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tes engendrados por los sulfatos, igual que la introduc
cibn voluntaria de iones extrafios en la solucidn madre
(precipitadores salinos) y las dificultades tecnoldgi--
cas suplementarias creadas por la utilizacidn de solu—-
ciones sulfonitricas, muy corrosives, de los produbtoé
radiactivos. h

o obstante, cuando la concentracidn en iones sul
fato de la solucibn madre pasa de 0,2M (para este valor
de la concentracidn en sulfato, la concentracibn en 4ci
do nitrico de la solucibn madre debe ser igual a 5l pa-
ra compensar el efecto nefasto de los sulfatos sobre el
coeficiente de reparto antedicho) las fases orginicas ~
de extraccidn en la primera etapa resultan entonces a su
vez fuertemente dcidas y esta acidez obstaculiza segui-
damente el trabajo reductor del nitrato uranoso en la -
gegunda etapa.

o obstante, en el caso en que la variante antedi
cha del invento es aplicable, la porcibén de la fase - -
acuosa de reextraccidén obtenida en la segunda etapa y -
gque es devuelta a la primera etapa de extraccibn, es ——
previanente sometida a un tratamiento de reoxidacidn, -
preferentemente por medio de vapores nitrosos, para lle
var el plutonio que ésta contiene hasta su valencia 4.

En efecto, se ha comprobado que para poder extraer
el plutonio de estas soluciones madres por una fase or-
génica, este elemento debe encontrarse en un estado oxi
dado, preferentemente en su valencia 4, no siendo - =-
extraible por la fase orgénica el plutonio reducido a -
su valencia 3, en el curso de la primera etapa de ex-—-

traccidn, mientras que para hacerlo pasar a la fase acuo
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sa de reextraccidn constituida por una solucidn nitrica

O
)

de hidrazina, en el curso de la segunda etapa, es nece-
sario reducirlo a su valencia 3., De agui resulte la ne~
cesidad de reoxidar previamente a la valencia 4 el plu~
tonio de la porcidn reciclada a la primera etapa de ex—
traccidn. No obstante, es tambidn necesario, previamen-
te a la reciclacidn de dicha porcidn, expulsar el excs—
80 eventual de productos nitrosos, por ejemplo por agi-
tacibén en el aire de dicha porcidn. Estos productos ni-
trogos extraibles por la fase orgénica, se opondrian en
efecto, en la segunda etapa antedicha, a la reduccidn -
del plutonio extraido en la fase orgénica por el nitra-
o0 uranocso, o al menos harian necesaria la utilizacidn
de un exceso de este reductor.

Refiriéndose a las figuras esquemdticas 1 a 4, ad
juntas, se describirdn varios ejemplos, dados a titulo
no limitativo, de realizacidén del procedimiento de puri
ficacidén y de concentracidn simulténeas de soluciones -
de plutonio, conforme al invento.

Los dispositivos de realizacidn que se describi—-
rén a propdsito de estos ejemplos deberdén ser considera
dos como formando parte del invento, sobreentendiéndose
que todas las dispogiciones equivalentes se podrdn uti-
lizar igualmente sin salir del marco de éste.

Las figuras 1 y 2 representan esquemiticamente una
instalacién que comprende dos baterias de mezcladores-de
cantadores para realizar el procedimiento segin el in--
vento;

Las figuras 3 y 4, muestran una instalacidn para

realizar méds particularmente la variante antedicha del
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de reextraccidén estd constituida por una solucidn de —-
4cido nitrico y de nitrato de hidrazina.

Refiriéndose a la figura 1, se ha representado en
I una primera bateria de mezcladores-decantadores}&e?——
extraccién y en II una segunds bateria de mezcladores—de
cantadores de reextraccidn que comprenden, por ejemplo,
12 etapas respectivamente, para realizar las fases pri-
mera y segunda sntedichas. Segin un modo de realizacidn
preferido del invento, la solucidén madre diluida de plu
tonio representada en A es introducida en la bateria de
mezcladores~decantadores I en su mitad, por ejemplo on
la sexta etapa en 1, conjuntamente con una fraccidn de
solucibn concentrada y purificada de plutonio extraida
de la bateria de reextraccidn II, recogiéndose en B el
resto de esta solucidn concentrada., La mezcla de estas
soluciones acuosas introducidas en la sexta etapa de la
bateria I se encuentra en contracorriente con la fase
orgénica de extraccién constituida ventajosamente por -
fosfato de tributilo diluido en dodecano, retirada en C,
e introducida en la primera elapa, o etapa de cabeza, -
de la bateria I en 2. La primera etapa de extraccidn de
la tovalidad del plutonio y de una parte del uranio pre
sente en la solucidn madre se efectia entre la mitad y
la cabeza de la bateria de extraceidn I,

La fase orgafiica que ge ha cargado de plutonio en
tre la primera etapa y la sexta etapa, es sometida entre
la sexbta y doceava etapa a un lavado por una solucidn --
4oida preferentemente Acido nitrico retirada en D e in-~

troducida en 3 en la doceava ebtapa de la bateria I, Esta
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solucibn &cida, igual que la solucidn madre que ha sido
liberada de su contenido en plutonio, abandonan la bate-
ria de mezcladores-decantadores I por la primera etapa
de ésta en 4. La fase orgénica lavada y cargada de plu-
tonio abandona la vateria de extraccidn I por la doceaw
va etapa de ésta, en 5, y penetra en 6 en la primera-n—
etapa de la bateriz de reextraccidén II en donde se sn--—
cuentra en contracorriente con una solucidn sulfonitri-
ca de reextraccidn, procedente de una fuente E e intro-
ducida en 7 al pie de la bateria II en la doceava etapa
de ésta, a la que cede sclectivamente su contenido en -
plutonio para salir finalmente en 8 por la doceava eta-
pa de la bateria II.

Por el contrario, la fase sulfonitrica de reextrac
cibn cargada de plutonio es retirada por la cabeza de la
bateria II en 9, recogiéndose en B una parte de esta fa
se y siendo reciclada otra parte indicada por F,con la
solucién madre diluida de plutonio que proviene de A en
la primera etapa de extraccidn.

La instalacidén de la figura 2 difiere de la repre
sentada en la figura 1 esencialmente en que se preve en
la cabeza de la bateria de reextraccidn II, una zona de
lavado de la solucidén acuosa de reextraceidén por medio
de un disolvente, estando designados por las mismas ci-
fras de referencia los otros elementos de la instala- -
¢ién de la figura 2, andlogos a los de la figura 1.

La fase orgdnica cargada de la totalidad del plu-
tonio que sale de la bateria de extraccibén I en 5 es in
troducida, ya no en la primera etapa de la bateria de -

reextraceidn II, sino algunas etapas mds adelante, por
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ejemplo en la cuarta etapa en 11. Ta reextraccidén del -~
plutonio desde esta fase orgdnica tiene lugar en conse—
cuencia en este caso entre la cvarta y la doceava elbapa
de la bateria de reextraccidn II.

La fase sulfonitrica de reextracecidn introd%é%@g
en T es lavada entonces, entre la cuarta y la primgié:—
etapa, de los vestigios de uranio eventualmente re¢x— -
traidos con el plutonio por un disolvente orgénico, con
venientemente el mismo que el utilizado para la exﬁpqc—
cibn en la bateria I y que es introducido en la priméra
etapa de la bateria de reextraceilén II en 6a antes de -
salir de ella en 8 por la doceava etapa.

Se describird seguidamente la purificacién de una
solucidn madre de plutonio en la instalacidn esquemati-
zada en la figurs 2, y realizando el procedimiento se--—
gin el invento.

LEjemplo 1: Las baterias I y II, comprenden cada -
una de ellas 12 etapas. Se introducen, en la etapa 6 de
la bateria I de extraceidn, 5 litros por hora de una so
lucidén madre cuya composicién es la siguilente:

Contenido en Pu = 0,2 g/1

" " productos de fision = 10 mCi/1 (10 milicuries/

litro)
n " U= 0,5 g/litro
" " Fe=1 g/l

n " S0, = 0,15 I
" " NO3H libre = 1M
Por causa del contenido bastante elevado de esta
solucibn madre en iones sulfato, se introducen igualmen

te en 1 y conjuntemente con este solucidn madre, 5 Li--
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tros por hora de una solucidn de nitrato de aluminio -

hidratado 2M y de 4cido nitrico 2M, teniendo como obje~
to la adicidén de nitrato de aluminio, tal como se ha ——
visto, favorecer la precipitacibén salina del plutonio -
desde la solucidn madre acuosa a la fase orgénica.

Se introducen en 2 en la primera etapa de la bate
ria de extraceidn I, 4 litros por hora de una fase orgd
nica constituida por 30% de fosfato de tributilo y de -
70% de dodecano.

Esta fase orgdnica que extrae el plutonio desde ~
la fase acuosa entre la primera y la sexia etapas de la
bateria I es lavada entre la sexta y la doceava etapas
de la misma bateria por una solucibén molar de 4cido ni-
trico introducida en 3, a razdn de 1,5 litros por horsa.
La fase orgénica extraida de 1a baterfa I e introducida
en 11 en la cuarta etapa de la bateria II, encuentra en
contracorriente entre la cuarta y la doceava etapa de -
la bateria II, una fase acuosa de reextraccidén compues-
ta por una mezcla de deido nitrico 0,1 M y de 4cido sul
fhrico 0,05 M introducida en 7 en la doceava etapa de -~
la bateria de reextraccién II con un caudal de 1,6 li--
‘ros por hora,

Bsta fase de reextraccidén del plutonio es lavada
entre la cuartae etapa y la primera etapa de la bateria
II por una fase orgénica, constituida por 30% de fosfa-
to de tributilo y por 70% de dodecano, introducida en -
6a en la primera etape de la baterlia II antes de ser reex
traida de ella en 9,

1,5 litros por hora de esta fase de reextraceidn

son reciclados en la primera etapa de extraccién con la
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solueibn madre diluida de plutonio y 0,1 litros por hora
de solucidn concentrada y purificada de plutonio son re-
tirados en B.

ElL rendimiento de extraccibn del plutonio es del -
99,99% y la concentracibn en plutonio de la fase ée.; -
reextraccidn es de 10 g. por litro. .

Le solucibn recogida en B contiene todavia 0,05 -
milicuries por litro de producto de fisidn (lo que cO-=
rresponde a un factor de descontaminacibn de 1000 con -
relacibn al plutonio) y 0,025 g. por litro de uranid o~
(Lo que corresponde a un factor de descontaminacidn de
1000 con relacibn al plutonio) sobreentendiéndose que -
el factor de descontaminacidn estéd definido por la pro-
porcibén entre las cantidades de productos de fisibn o -
de uranio que coexisten con 1 g. de plutonio, respecti-
vamente antes y despubs de este tratamiento de purifica
cibén de sus soluciones,

Hay que hacer notar que el lavado de la fase orgd
nica de extraccidén por una solucidn deida en la bateria
del mezclador-decantador I es de una gran importancia -
por el hecho de que contribuye de manera extremadamente
eficaz a la descontaminacidén del plutonio y por que per
mite especialmente la separacidn totel del rutenios

La variante antedicha del procedimiento segin el
invento en la que la solucidn acuosa de reextraccidn -
estd constituida por una solucidén de Acido nitrico y -
de nitrato de hidrazina es empleada ventajosamente en -
una instalacibén tal como la esquematizada en las figuras
3y 4 en las que los elementos equivalentes a los ya re—

presentados en las figuras 1 y 2 estén designados por -
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las mismas cifras de referencia.

Egtas figuras 3 y 4 difieren esencialmente de las
figuras 1 y 2 por el hecho de que se prevén, después de
la salida de la solucidn acuosa de reextraccidn del rin
tonio de la bateria de reextraccibén II, conteniendo os-
ta solucidn este elemento bajo su valencia 3, dos reci-
pientes 12 y 13 destinados a ser atravesados por la por
cibn de solucidn concentrada en plutonio que es recicla
da a la bateria de extraccidn I,

Esta porcibn es tratada en el recipiente 12 por -
vapores nitrosos a los que se hace burbujear en la sgolu
cibn para llevar el plutonio a su valencia 4, despuds gs
agitada en presencia de aire en el recipiente 13 a fin.
de eliminar el exceso de productos nitrosos, previamen—
te a su introduceidn en 1, conjuntemente con la solu- -
cibén madre que provieme de A, en la bateria de extrac——
cién I en la que es sometida a un tratamiento de extrac

cién por una fase orgénica, después a un lavado con &ci
do nitrico de una manera idéntica a la ya descrita con
relacibén a las figuras 1 y 2.

La fase orgénica cargada de la totalidad del plu~—
tonio y del uranio que abandona la baterfia de extraccidn
T en 5, es introducida de nuevo en 6 en la baterfia II -
en la que se encuentra en contracorriente con uns MeZ——
cla de una solucidn nitrica y de hidrazina y de una so-
lucibn de nitrato uranoso. Ia solueidn nitrica de reex-
traccidn que contiene hidrazina es introducida en 7 al
pie de la bateria de reextraccidn II, mientras que la -

solucidn de nitrato uranocso es introducida sensiblemente

en su mitad,
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Se introduce el nitrato uranoso en la mitad de la
bateria ya que, al ser extraible, seria absorbido en —-
parte desde su entrada; ésto entraiiaria en comsecuencia
un consumo mis elevado de nitrato uranoso. El nitrato -
urano=o reduce el plutonio IV a plutonio III en la”pfbx;
midad de su punto de introduccidn. Lste plutonio IiIipg
sa a la fase acuosa nitrica de reextraccidn. Es neczsa-
rio utilizar un exceso de uranio IV para estar seguro -
de reducir la totalidad del plutonioc IV, fste exceso se
vuelve a encontrar en el disolvente bajo forma de uranio
Iv,

Se obtiene finelmente en la salida 9 de la bateria
II una fase de reextraccidn acuosa que contiene la tota~
lidad del plutonio, pero gue frecuentemente contiene baum
bién algunos vestigios de uranio. En efecto, el uranio -
introducido en 14 en la bateria II bajo su valencia 4 es
extraido por la fase orgénica que entra por 6 en la bate
ria de reextraccidn II, pero el uranio oxidado a la va——
lencia 6 que se forma durante la reduccibn del plutonio
a su valencia 3 tiende a repartirse entre las dos fases
de manera que una parte del uranio bajo la valencia 6 --
puede venir a contaminar la solucidn por lo demis pura ¥y
concentrada de plutonio.

3e prevé, en consecuencia, convenientemente una —-
etapa final de lavado de la fase acuosa de reextraccidn
del plutonio por um disolvente nuevo preparado para eli-
ninar este uranio residual. A este efecto, como en el ca
s0 de la figura 2, tal como se representa en la figura 4,
gse prevé introducir por una parte, en 11 la fase orgbni-

ca cargada de plutonio que abandona la bateria de extrac
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cién I, algunas etapas por debajo de la etapa de cabeza
de la bateria de reextraccién II y, por otra parte, una
carga de disolvente nuevo por 6a en la primera etapa de
la bateria II, para lavar en contracorriente, en las —-
etapas de cabeza, la solucidn acuosa de reextraccidn de
sus Wltimos vestigios de uranio antes de que salga, por
9, de la bateria de reextraccidén II.

La hidrazina, en la segunda etapa de reextraccibn
de este procedimiento, parece tener esencialmente como
efecto estabilizar el uranio y el plutonio en sus valen
cias inferiores respectivas.

Se ven a describir seguidamente dog ejemplos de -
realizacibn del procedimiento segin esta variante del —
invento, refiriéndose el primero a la figura 3 y el se-
gundo a la figura IV,

Ejemplo 2: (véase figura 3)

En dos baterias de mezcladores-~decantadores que =
comprenden cada una de ellas 16 etapas, se introducen,-
por 1, en la octava etapa de la bateria de extraccién I,
5 litros/hora de una solucién que proviene de una fébri
ca de tratamiento de combustibles irradiados y que ha -
sido sometida a una purificacidn que comprende una re--—
ducecibn selectiva del plutonio por medio del nitrato —-—

uranoso. Esta solucidn, cuya composicidn es la siguien-

tes

Pu 0,5 g&/1
Productos de fision 10 mCi/1
U 0,275 &/1
O, H 3,5 1

es oxidada por vapores nitrosos. Conjuntamente se intro
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ducen en la misma etapa 0,275 1/hora de una solucién -
concentrada de plutonio de 20g/litro que provienen de -
la bateria de reextraccibén II. Zn la etapa de cabeza, 0
primera etapa, de la bateria de extraccidén I se introdu
cen en 2, 2 litros/hora de una solucidn de fosfato de
tributilo al 30% en dodecano. En la dieciseisava efapsa -
pénetra, en 3, 1 litro/hora de una solucidn molar de
deido nitrico destinada al lavado de la fase orgénicé -
cargada de plutonio. Tsta Gltima es introducida, en €,-
en la primera etapa de 1la bateria de reextraccidén II e-
donde se encuentra, en contracorriente, con una fase -~
acuosa constituida, por una parte, por una solucidn de
nitrato uranoso de 100 g/litro adicionada con nitrato
de hidrazina de 9,5 g/litro introducida, en 14, a razén
de 0,16 litros/hora en la octava etapa de la bateria de
reextraccidn II, y, por otra parte, por una solucibén mo
lar de acido nitrico y 0,1 molar de nitrato de hidrazi~-
na introducida, en 7, a razbn de 0,24 litros/hora en la
dieciseisave etapa de la bateria de reextraccidén II, s
ta fese acuosa reextrae el plutonio contenido en la fa~
se orgénica y se retiran, por 9, en la primera etapa de
la bateria de reextraccién II, 0,4 litros/hora de una -
solucibn que contiene 20g/litro de plutonio. 0,125 li——
tros/hore de esta solucibdn son recogidos en B mientras
que 0,275 litros/hora de esta solucibn son reciclados a
la octava etape de la bateria de extraccibén I, después
de haber sido previamente oxidados en los recipientes -
12 7 136

Bsta solucidn concentrada tiene la composicién -

siguiente:
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Pu 120 g/1itro

10,1 g/litro (Lo que correspon—

fane}

de a un factor de descontamina
c¢ibn de 110 con relacibén al Pu)
Productos de fision ¢ 0,1 mCi/litro (1o que corves—
ponde a un factor de desoonta-
minacién de 2000 con relacifn
al Pu)
Bjemplo 3: (véase figura 4)
IEn dos baterias de mezcladores-decantadores A y B
se introducen, en 1, en la sexta etapa de la bateria de
extraceidn A, 5 litros/hora de una solucibén diluida de

plutonio IV con la compogicidn siguiente:

Pu : 0,5 g/litro
U : 0,5 g/litro
NO,H : 3,5 M

Productos de fision : 10 mCGi/litro

Conjuntamente se introducen en la misma etaps - -
0,275 litros/hora de una solucibén concentrada de pluto-
nio de 20 g/litro que proviene de la baterfa de reex— -
traceidn II. En la primera etapa de la bateria de extrac
cibn I se introducen, en 5, 2 litros /hora de una solu-
cidn de fosfato de tributilo al 30% en dodecano, En 1la
doceava etapa penetra, en 3, 1 litro/hora de una solu
cibén molar de NO;H destinada al lavado de la fase orgd-
nica cargada. La fase orginica es introducida en la ter
cera etapa de la bateria de reextraccién II donde se en
cuentra, en contracorriente, con una fase acuosa consti
tuida, por una parte, por una solucidn de nitrato urano

so de 100 g/litro adicionada con nitrato de hidrazina -
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de 9,5 g/litro, introducida, en 14, en la octava etapa
de la bateria de reextraccidn II, a razbn de 0,16 li- -
tros/hora, y por otre parie, por una solucidn molar de
dcido nitrico y 0,1 molar en nitrato de hidrazina intro
ducida, en 7, en la doceava etapa de la bateria de - -
reextraceibn II, a razbn de 0,24 litros/hora. Esta fase
acuosa reextrae el plutonio contenido en la fase orgéni
ca y, después de un lavado por un disolvente que pené-—
tra por 6a_ en la primera etapa de la bateria de reex-—-
tracelén II, se retiran 0,4 litros/hora de una solucidn
que contiene 20 g/litro de plutonio.

Esta solucibn, reciclade en parte, tiene la compg
sicibn siguiente:
Pu
U

20 g/litro

0,002 g/litro (Lo que correspon
de a un factor de descontamina-—
cibn de 10000 con relacibn al Pu)

Productos de fision 0,1 mCi/litro (lo que correspon

.0

de a un factor de descontamina-

cibén de 2000 con relacibn al Pu)

Se observaréd, aunque el ejemplo 2 muestre‘ya resul

tados muy satisfactorios, que el lavado suplementario de
la fase acuosa de reextraccibén con el disolvente orgéni-
co nuevo, inmediatamente despuds de la operacibn de = ==
reextraceidn, contribuye muy eficazmente a la obtencidn
de una gran pureze de las soluciones finales concentra—-

Gas en plutonio. En efecto, el factor de descontamine=- -
cibn con relacién al plutonio y relativo a los productos

de fision pasa de 200 a 2000, y el relativo al uranio pa

sa de 110 a 10,000,
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Tas ventajas del procedimiento segln el invento =
gse desprenden suficientemente de lo que antecede, de —
forma que es indtil insistir a este respecto.

Como es evidente, y como resulte ademds ya de lo
que antecede, el invento no se limita de ninguna maunera
a agquellos de sus modos de aplicacibn, ni a aguellos de
los modos de realizacidn de sus diversas partes, que —-
han sido indicados més especialmente; por el conmtrario
comprende todas las variantes.

La presente solicitud, que corresponde a la pre-—-
sentada en Francia con fecha 19 de Junio de 1,964, bhajc
el mimero 978.831, se acoge a los beneficios del articn

lo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial,
- NOTA -

Los puntos de invencibn, pyopia y nueva que se -
presentan para que sean objeto de esta solicltud de Pa~
tente de Invencidn en Espafia por VEINTE afios, son los -
siguientes:

1e= Un procedimiento de obtencidn en continuo de
soluciones puras y concentradas de plutonio, & partir de
una solucién madre diluida e impura de plutonio, consig
tente, en una primera etapa en extraer el plutonio dese
de esta solucibn madre por una fase orgdnica que circu-
la en contracorriente con esta solucidn madre y, en una
segunda etapa, en extraer de nuevo plutonio desde esta
fase orgénica por una fase acuosa que circula en contra

corriente con dicha fase orgénica, caracterizado por el
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hecho de que se recicla una fraccién de dicha fase acuo
sa directamente en la solucibén madre el nivel de la pri
mera ebtapa de extraccibén antes citada y porque se lava
la fase orgdnica cargada de plutonio en contracorrien-
te por una solucidn Acida anteriormente a la reextrace-—
cidn de plutonio desde esta fase orgfnica en la seguida
etepa citada.

2.~ Un procedimiento sezin la reivindicacibn 1, -
caracterizado porque dicha fase orgfnica estd constitﬁi
da por una solucidn de fosfato de tributilo al 3% en -
dodecano.

3.- Un procedimiento segin la reivindicacibn 1, -
caracterizado porque dicha fase acuosa de reextraccidn
estd constituida por una solucibn sulfonitrica con una
concentracidén 0,1H de dcido nitrico y una concentracidn
0,05l de 4cido sulfdrico,

44~ Un procedimiento segin las reivindicaciones -
1 7 3, caracterizadc porque se afiade a la solucidn ma—-—
dre una solucién de nitrato de asluminio en 4cido nitri-
co para aumentar, en la primera etapa de extraccidn, el
coeficiente de reparto del plutonio entre la fase orgd-
nica de extraccidn y la solucidn madre acuosa y de esta
forma Favorecer el paso de plutonio a la fase orglnica.

S5e= Un procedimiento segin la reivindicacibn 1, -
caracterizado por el hecho de que la solucidn de lavado
dcida de la fase orgénica cargada de plutonio es una so
Llucidn molar,

Ge= Un procedimiento, preferentemente segin la —-
reivindicacidn 1, de obtencidn en continuo de soluciones

puras y concentvradas en plutonio a partir de una s0lu~-
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cidn madre diluida e impura de plutonio y cuya concen—-—
tracibn en iones sulfato es inferior a 0,2, consisten—
te en una primera etapa, en extraer el plutonio desde -
esta solucibn madre por una fase orgénica que cireula -
en contracorriente con la solucidn madre, caracterizado
porque, en una segunda etapa, se reduce el pluionio ex-
traldo en la fase orginica por una solucidn de nitrato
uranoso que circula en contracorriente con dicha fase -
orgénica, a su valencia inferior, por que se extrae el
plutonio desde dicha fase orgénica por una solucidn de
reextraccién de Acido nitrico que contiene hidragzina ——
¥ porque se recicla una parte de la solucidn de reex—~ -
traceibén nitrica directamente a la solucibn madre al ni
vel de la primera etapa de extraccidén después de una --
reoxidacidn previa del plutonio contenido en la parte -
reciclada a la valencia IV,

7o= Un procedimiento segin la reivindicacidn 6, -
caracterizado porque la fase orgénica de extraccidn es-
t4 constitulda por una solucidn de fosfato de tributilo
al 30% en dodecano.

8.~ Un procedimiento segin las reivindicaciones 6
v 7, caracterizado porque la fase nitrica de reextrac--
cibn del plutonio desde la fase orgénica es sometida a
un lavado suplementario con la fase orgfnica nueva para
eliminar de dicha fase nitrica los vestigios de uranio
residuales,

9,- Un procedimiento segin la reivindicacidn 6, -
caracterizado porque la solucidm reductora de nitrato
uranoso contiene también hidrazina.

10.= Un procedimiento segin lags reivindicaciones

- 21 -
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6 v 9, caracterizado porque dicha solucidn reductora -
estd constitulida por una solucién acuosa que contiene
100 gramos por litro de nitrato uranoso y 9,5 gramos -
por litro de hidrazina.

11.— Un procedimiento segin la reivindicacibn 6,
caracterizado porque la solucibén de reextraccidn estd
constituida por una solucidn acuosa molar en Acido ni-.
trico y 0,1 molar en hidrazina. ”

12.- Un procedimiento segin la reivindicaciébn 6,
caracterizado porque la parte de la solucidn de reex-—-
traceidn nitrica que es reciclada a la solucidn madre
al nivel de la primers etapa y previamente tratada con
vapores nitrosos con vistas a la reoxidacidbn del rluto
nio a la valencia 4, siendo eliminado el exceso de va-
pores nitrosos contenidos en dicha parte después de es
te tratamiento por agitacibén de dicha parte en presen—
cia de aire.

13.~ Un procedimiento de obtencibn en continuo
de soluciones puras y concentradas de plutonio.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante
cede, ilustrado en los dibujos que se acompaiflan y para
los fines que se han especificado,

Esta ilemoria consta de veintidos hojas escritas
a mAquina por una sola cara.

ladrid,
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