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La presente invencidn se refiere a un procedimiento

para controlar las propiedades geométricas de particulas de
materiales cerdmicos, efectudndose dicho control mediante
el control de las viscosidades de las soluciones de alimen-
tacidn utilizadas, por medio de termostatacién de dichas
soluciones inmediatamente antes de su dispersidn en particu-
las liquidas.

-Los materiales cerdmicos arriba mencionados pueden
ser combustibles nucleares, materiales de propiedades magné-
ticas especiales, catalizadores, etc.

En dos Patentes italianas anteriores, a saber en la
Patente No 727.301 de la casa Snam S.p.A. y en la Patente
Ne 778.786 de la casa Snam Pro§etti S.p.A.y queda reivindi-
cado un procedimiento de preparacidn de particulas esfe-
roidales de materiales cerdmicos y particularmente de microes-
feras de aceite nuclear. Esencialmente, dicho procedimiento
consiste en la preparacidn de una solucidén acuosa de los
iones metdlicos de que se trata, espesada por medio de la
adicidn de compuestos poliméricos y eventualmente modifi-
cada por la presencia de aditivos orgdnicos solubles en
agua, en la formacidn de pequefias gotas mediante un proceso
mecé@nico apropiado tal como por ejemplo la formacidn de gdtas
a través de una tobera o de un pulverizador de construccidn
apropiada, en la transformacidén de las gotas liquidas en
particulas sdlidas de naturaleza gelatinosa mediante preci-
pitacidn de iones metdlicos contenidos en dichas gotas en
bafios gquimicos apropiados, por ejemplo alcalies, en el enve-

jecimiento, lavado y secado y finalmente en la calcinacién
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de las particulas mediante tratamientos térmicos apropiados

y en atmbésferas controcladas a fin de obtener productos que
presentan las propiedades quimico-fisicas deseadas.

Las propiedades geométricas de las particulas prepa-
radas mediante procedimientos del tipo arriba citado estén
en estrecha relacidn con los valores de viscosidad y tensidn
superficial de las soluciones de alimentacidn del proceso.

Por consiguiente, es importante que dichos valores
elegidos empiricamente para un determinado tipo de producto
se mantengan constantes dentro de limites adecuados.

Por otra parte, es sabido que incluso pequefias varia-
ciones de temperatura dan lugar a considerables variaciones
en los valores de tensidn superficial y de manera mis des-

tacdda en los valores de la viscosidad de las mismas solu-

ciones.

Viceversa, variaciones de la viécosidad de las solu-
ciones de alimentacidn originadas por diferentes motivos
tales como por ejemplo degradacidn de los agentes espesa-
dores utilizados por efecto de agentes quimicos y/o de ra-
diaciones ionizadoras, errores de pesado del agente espesa-
dor, etc., pueden ser facilmente compensadas, dentro de cier-
tos limites, mediante variaciones relativamente pequefias de
la temperatura de la solucidn de alimentacidn.

Ademds, en ciertos casos particulares, tales como por
ejemplo en la preparacidn de particulas con didmetros del
orden de micras, puede resultar deseable operar con solu-
ciones de alimentacidn que tengan una viscosidad particular-

mente baja a fin de obtener una buena capacidad de las tobe-
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ras utilizadas, en combinacidén con buenas propiedades de
esfericidad del producto final.

La finalidad de la presente invencidn consiste en
proporcionar un procedimiento para controlar las propiedades
de viscosidad de las soluciones de alimentacidn en procesos
del tipo arriba mencionado, mediante un control de tempera-
tura de las soluciones de alimentacidn. Este control puede
obtenerse ficilmente, tal como se desprende, por ejemplo,
del esquema ilustrado en la Fig. 1 de los dibujos, mediante
el acondicionamiento termostdtico de un volumen relativa-
mente pequefio de la solucidn de alimentacidn, dispuesto
inmediatamente por delante de la tobera de goteo, en el sen-
tido de avance del fluido. 7 -

En los siguientes ejemplos se hari siempre relacidn
al aparato ilustrado en la Fig. 1, Gnicamente a titulo de
ejemplo no limitativo, pero es evidente que el mismo prin-
cipio de control es aplicable a otros tipos de toberas de
formacidn de gotas de liguido, tales como por ejemplo tobe-
ras de vibracidn mecdnica, o toberas pulverizadoras del tipo
utilizado en los quemadores de combustible liquido, etc.

En la Fig. 1 se ilustra el aparato de goteo dotado de
la tobera termostitica.

Esencialmente, éste aparato consiste en un sistema
convencional de goteo, modificado, sin embargo, a fin de
permitir la termostatacidn de un pequefio volumen de la
solucidén de alimentacidén por delante del dispositivo de
goteo y antes de la entrada del aire de arrastre. Con el

nimero de referencia 1 se designa la entrada de la solucidn
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de alimentacidn, mientras que con el niimero 2 se designa

el liguido termostdtico. Las temperaturas se miden mediante
termopares Ni-NiCr en los puntos indicados en el esquema,
indicandose con 3 el termopar destinado a medir la tempera-
tura de la solucidn y con 4 el termopar destinado a medir
la temperatura del aire de arrastre. Con 5 se designa una
resistencia eléctrica apropiada para calentar el aire de
arrastre, mientras que 6 es la entrada de dicho aire de
arrastre. Con el nimero de referencia 7 se indica la aguja
que forma parte de la tobera 9, y con 8 se representa la

solucibn de NH4OH.

A continuacidén se describen varios ejemplos a titulo no

limitativo.

EJEMPLO 1

Preparacidn de particulas de UO2 con un didmetro final

de 800 micras.

Se prepard una solucidén de alimentacidn de la siguiente

composicidén quimica:

UO2 (NOB)Z 0,666 M
metocel 90 HG-4000 0,75%
alcohol tetrohidro-

furfurilico 35%

HNO, libre 0,15 M

3
La viscosidad de esta solucién a temperatura ambiente

de 18°C era de 280 centipoises. La solucibn se introdujo a
gotas en NH4OH mediante el dispositivo de goteo ilustrado
en la Fig. 1 y, mediante precipitacidn de uranio, se obtu-

vieron particulas de diuranato amdnico en forma de "l&grimas"
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La misma solucidn se introdujo por goteo en NH4OH des-
puds de una termostatacidn a la temperatura de 32°C.

En este caso se obtuvieron particulas con buenas pro-
piedades especificas.
EJEMPLO 2

Preparacidn de particulas de U0, con un didmetro final
de 20 micras. Una isolucidn de la misma composicidn que la
indicada en el ejemplo 1 se pulverizd, una vez termostati-
zada a’ la temperatura de 47°C, a través de una tobera del
tipo ilustrado en la Fig. 1, a fin de obtener particulas de
diuranato ambénico, las cuales, transformadas en 002 después
de tratamientos térmicos apropiados, presentaban un didmetro
de 20 micras.

N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de ponerlo en prictica, se hace constar
que todo cuanto no altere, cambie o modifique su principio
fundamental, puede quedar sometido a variaciones de detalle.
También se hace constar que esta invencidn corresponde a
la descrita en la Solicitud de Patente No 20749 A/73, depo-
sitada en Italia en 23 de Febrero de 1973, cuya prioridad
se reivindica de acuerdo con los Convenios Internacionales
en vigor, siendec lo esencial y por lo que se solicita Paten-
te de Invenciédn, por veinte afios, lo que queda resumido en
las siguientes reivindicaciones:

12.- Procedimiento para controlar las propiedades
geomdtricas de particulas de materiales ceramicos, obteni-

das mediante goteo de soluciones que contengan resinas,
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caracterizado porque dicho control se realiza mediante

el control de la viscosidad de las soluciones de alimen-
tacién utilizadas, por medio de termostatacidén de dichas
soluciones inmediatamente antes de su dispersidn en parti-
culas liguidas.

22, - Procedimieﬁto para el control de las propiedades
geométricas de particulas de materiales cerdmicos segln la
reivindicacién 12, caracterizado porque para compensar la
disminucidn de la viscosidad de las soluciones de alimen-
tacidn ocasionada por efectos quimicos y/o por efecto de
radiaciones ionizadoras, dicho control se efectfia mediante
enfriamiento de la solucién de alimentacidn.

32 - procedimiento para el control de las propiedades
geométricas de particulas de materiales cerdmicos segln la
reivindicacidn lé, caracterizado porgue para la preparacidn
ée particulas de didmetro del orden de 1 micra de los dife-
rentes materiales cerdmicos, se aumenta la fluidez de las
soluciones de alimentacidn mediante calentamiento.

42 .- procedimiento para controlar las propiedades
geométricas de particulas de materiales cerdmicos seglin las
reivindicaciones precedentes, caracterizado porque dichos
materiales cerdmicos pueden ser combustibles nucleares,
materiales de propiedades magnéticas especiales, catali-
zadores, etc.

59.- PROCEDIMIENTO PARA CONTROLAR LAS PROPIEDADES
GEOMETRICAS DE PARTICULAS DE MATERIALES CERAMICOS,

tal y como gueda descrito y reivindicado en la presente



memoria gue consta de ocho hojas mecanografiadas por una
sola cara y de una lamina de dibujos.
BARCELONA, 19 de Febrero de 1974.

AGIP NUCLEARE S.p.A.
P.P.
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