PFATENTS DE IR fp i 100N
BR, 1724,

@/}/Zemazm @édcz,yzl-'/)@ea
satbre:

PRLCEDIMIENTU Y APARATO PARA LA EXTRACCION DE ILNCH

Sollcilunte: PECHINEY UGINE KUHLMANN, entidad francesa, resi-

dente en 23, rue Balzac, Paris 82, Francia.

La presente invencidn se refierae a perfeccicnamientos
en al empleo de las resinas intercambiadoras de ionass tanto cuan
do se utilizan para absorber iones presentes en una solucién cg
mao para su utilizacién con vistas a su regeneraciodn,

El principio de este empleo es el de poner en contacto
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la resina en granos con la solucién o la suspensidn de la cual

se desea extraer un idén, o con el liquido ?e elucidn.

S8 pueds simplemente suspender la resina en al liqui
do y separarlaes después; esto puede cfectuarss en discuntinuo
en bafios que tiensn en la préctica dimensiones muy grandes.
Ademis, si 'la resina sz pune en contacte con 0n medio qus es
'ya por si mismo una suspensidn, por ejemplo colocagndo la resi
na an una bandeja sumergida aen un bafio que coatenga i3 suspepn
sidén, algunas vsaces es dificil aseyurar un bugn removido del
1{quido en contacto con los granos de rasina sin impedir un
mezclado de los granos solidos que a vecss s8s dificil da sepg
rar.

También se ha pruopuestao hacer pasar la solucidn a
tratar a traves de una o varias columnas sucesivas rsllenas de
uno o varios lechos fijos de una resina conveniente para la
extraccifin buscada; la resina en contacto con la solucién se
renueva periodicaments, por ejemplo por pérmutacién dé las ég
lumnas én funcicnamiento, Sin embargo, tales lechos fijos exi
gen que la solucién tratada haya sido cuidadosamente clarifi-
cada, ya que las particulas solidas en suspensidn son'arrastpg’

das por los lechos fijos y frecuentemente los obstruyen.

S5e han buscado entonces procedimientos que permitig
sen tratar en columnas que contengan resinas,'tanto suspensig
nes que contengan particulas finas cuanto soluciones claras.
La US Bureau of Mines ha descrito un procedimisnto de sste ti
po y la columna correspondiente en una comunicacién hecha en
Sao-Paulo en el "Symposium on Recuvery‘of Uranium Fromtits
Ores", en 1970, por J.B. Rosenbaum y D.R. Georde y publicada
en la padgina 297 de la aobra "The Recavery of Uranium, Procee~

dings of a symposium 17-21 Aolt 1870", editadb_por al 1.A.E.A
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en Viena en 1971, Segidn esta técnica se emplea una coulumna ver,
tical que comprende varios platos perforados que dividen la cé
lumna en compartimentos que contienen: ceda uno resina. 3e ad-
mite en la base de la columna la solucidn clara o una 3uspen~f
5idn con una velocidad tal que su ascensio fluidice lignramsen—'
te la resinag; la velocidad ascensiunal del 1liquido nuutraliza:
de este modo la velocidad de decantacidn dé los granus de resi
na, preferzntemente arrastrando las particulas solidas ds la
suspensidén que, si son mas finas, son eliminadas en al vérti-
ce de la columna al mismo tiesmpo gue sl ligquido se aguta. Pa-
ra renovar la resina se proceds é detener la alimentacidn de
la suspensidn, en general simultaneado con un. vaciado parcial
de la columna en su base; la resina es arrastrada de cada com
partimiento al compartimiento inferior, ‘al mismo tiempo que
la suspensidn contenida en el mismo compartimiento. Se recoge
de este moudo en la base de la cnlumna;una suspensidn que con-
tiene la resina cargada del ion extraido y particulas solidas
procedentes de la suspensidn inicial; eéta suépeqsién se tra-—
ta a continuacidén para eluir el ién qargado. PDebe observarse
que la separacidn de las particulas'éulidas no se realiza en

este estadio.,

Tal procedimiento tiene la ventaja de permitit el
tratamiesnto de una suspensidn asi como de una éulucién, bajo
resarva evidentamente de la eliminacién de las particulas gro
seras que podrian cuntener una suspensidn inicial; asi pues
permite svitar una clarificacidn previa profunda de la suspepn

8idn inicial, Sin embargo, se trou.ieza con dificultades que
aparecen al cabo de un tiempo relativamente corto de funciong

miento en continuo,

La solicitants ha comprobado, en efecto, haclendo



' funcionar una columna de este tipo a titulo de ensayo para la
|extraccién de uranio a partir de una solucién de sulfato de
uranile, que al cabo de un cierto tiempo de Ffuncionamionto con
i
tinuo el volumen de la zona de cada cdmpartimiento qua contig
5 ne la resina en gstado de fluidizacidén o -de suspensifn dismi-
nuye prograsivamente desde el compartimiento superior al com-
partimiento inferior. Resulta de este fendmemo que la cantidad
de resina contenida en los compartimientos inferiorss dg la cg
lumna se hace insuficiente para asegurar la mejor axtréccién
10 buscada del idn uranio. Por otra parte,se ha comprobado qus du
rante la slucidn de una resina cargada en uranio con circulacipn
del liquido de elucidn de abajo hacia arriba de tal columna, lg
caniidad de resina por unidad de volumen tenfa tendencia a au-
mentar desde el compartimiento inferior hasta el compartimien-
15 to supsrior de la columna, ests fendmanc de densificaciﬁnhnox
pressnta por otra parte inconveniented tan graves como el fand|

meno de rarefaccidn precedentemsnte seiialado.

La solicitante ha buscado las razones ds este fendme-

no y medios para evitarle. Las atribuys a una modificacién de
226 la densidad y/o del volumen aparente de los grahos de resina .
' bajo el ePecto de la absorcién de los ionss o de su eluciﬁn.lgl
sentido de la modificacién que interviene depsnds de la naturg
leza del ién absorbide o eluido. En el caso particular del urg
nio, por ejemplo bajo la forma de ionss uranilo, la absorcién

25 aumenta la densidad y disminuye 8l volumen aparents de los grg
nos de resina; la elucidn provoca las modificaciqnes inversas.
La solicitante ha considerado las consecusncias de estas modies
ficaciones sobre la velocidad de decantacién de las particulas

de resina, sobre la expansidén que sufren bajo la accidn ds una

30  |corriente ascendente de liquido. Ta@bién ha considerado que el
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1 das ds una suspensidn en tratamiento,

jones, esta coulumna estando recorrida de abajo hacia arriba

mitodo de funcionamiento de tales columnas provistas de una sy
la salida en su parte inferiur, descrita por Rosenbaum y Geog
ge, entrana una eliminacién proporcional de resina y de suspsp
sidén en tratamivnto durante cada perivdou de purga de la colum—
na. |

La presente invencidn tiene por lo tanto por objsto
un mudo de funcionamiento y mﬁdificaciunas de una columna com-—
puesta de compartimentus superplestos tal como la descrita por
Rosenbaum y George. Este mudo de funcionamiento y estas modifi
caciuvnes tienen por objeto principal mantener en cada comparti
misnto el mismo grado de rellenado por los qrancs de resina
mantenidos on suspensidén o en estado de fluidizacidn. También
tienen por objeto limitar la cantidad de pacticulas sélidas
mezcladas con lus granos de resina extraidos cuando la materia
tratada es a su vez una suspensidn de particulas sdélidas. Com-
prenden también otras ventajas secundarias qus se pondran de
manifiesto en el transcurso de la descripcidn gus sigue o de
la reallzaclon de la invencidén, por ejemplo. la posibilidad de
obtenar una resina lavada o de eliminar todas las particulas
suspensidén en tratamiento sin extraccidn de la resina parcial=-
mente cargada del ion extraido, o de vaciar la columna con vig|

tas a reparaciones sin mszclar la resina y las particulas 561;

La presentes invencidn se refiere pues a un modo parti
cular de funcionamiento de una columna de up tipo generalmente
conocide gua comprends platous perForadus que delimitan compar—

timentos que contienen cada uno una rcsina intercambiadora de

por una suspensiodn o una solucidn a tratar, y de arriba hacla

abajo por la resina empleada, el paso de la resina de un com-
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partimiento inferior se hace periodicamente durante la dsten—
cidn de la circulacidén de la suspensidn en tratamiante y por

‘medio de purgas eh la base de la columna.

Segin la presente invencidn, la resina presente sn
suspensidn en cada uno de los comparfimantos desciende d= un
 compartimento al otro merced a puryas previas por debajo dal
compartimento infaricvrc y la resina cargada se elimina pericdi
camsnte por tomas por encima de la base del citado compartimen)
to inferior, las purgas de resina cargada y las purgas que prg
vocan el paso de la resina de un compartimento al compartimen—
to infericr sa efectuan de este modo con periodicidades y durg
ciones que tienen en cuenta la modificacién de densidad y de

volumen de la resina y que pueden ser independiantes.

La invencidn se refiere también a modificaciones en
las columnas conocidas que comprenden en su base madios‘ds‘ev%
cuacién periddica del conjunto de sy contenido y sobre su lon-
gitud plataso que delimitan compartimentos y que permiten el
paso de los granos de la suspensién y de los gran@s de resiﬁa,
atravesando sstos ultimos los citadus platos porosos cuando ei
movimiento ascsndente de la suspensidn en tratamiento es retg

nido, frenado o invertido. Las columnas segln la invencidn com

e §

prenden, para delimitar el compartimento inferior de resina, u
plato cuyos orificios no permiten sl paso de los granos de reg=-
.sina, por ejemplo una rejilla, y. por sncima de la cual desem~-
bocan uno o varius conductos yue permiten esvacuar al contenido
del citado compartimento inferiur en un recipienté exterior a

la cuwlumna.

La invzncidn sera mejor comprendida haciendo raeferen-—

cia a las figuras adjuntas y a su aplicacidn a la extraccidn

del uranio a partir ds una suspensidn gue contiene sulfato de
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uranilo y fings particulas sélidas,

La figura 1 representa una cpolumna usualmente utiliza
da para la realizacidn del procedimiento denominado "resin-in-

pulp”, segin la técnica de la US Bureau of Mines.

La figura 2 repressenta una columna segun la invencidnj
susceptible do emplearse tantoc para el tratamiento de una so-
lucidn clara como para el de una suspsnsidn que cont.nga finas

particulas soulidas,

En ambas figuras los mismos eglementos estan seafialados

con las mismas referencias.

La columna (1) de ia figura 1 comprende siete platos
idénticos (2) guo delimitan oiros tantos compartimentos (3);
estus platos tisnen orificios qua permiten el paso de los gra-
nos de :a resina elsgida y, bien sntendido, el de las particy
las en suspensién en la materia a tratar.que son, en su casi
totalidad, de menor dimensidn que los granos de resina. La co-
lumna comprende an su vértics medivs de evacuacién del lfquido
o de la suspensién que la recorre; estos mediog gstan represep
tados por (4); comprenda en su base un conducto (5) gque se di-
vide en dos conductos (6) y (7) provistos cada uno de una védl-
vula de detencidn, respectivaments (8) y (9). Medios estan prg
vistos y esqueMatizgdos en (lU) para introducir resina en la

parte superior de la coulumna,

La columna de la Figura 2 segun la iqvencién compren-
da, ademas de lus platos (2) andlogos a los de la figura 1
que delimitan compartimantos (3), una’reji;la (11) que delimi-
ta entre ella y el plato mas baja (2) un compartimento (12).

Esta rejilla (11) tiene orificios que dejan pasar los granos

de la suspensidn a tratar, pero no dejan pasar los granos de

resina. La entrada de la mataria s tratar se sfectua por deba-



10

15

24

25

30

- 1 -

jo de la rejilla (11) por el conducto (6’) cuyo caudal estd
raegulado por la valvula (8); el conducto (6’) desemboca en un
espacio (13) delimitado por el fondo de la columna y'la rgji-
1la (11). Un conducto (?7’) y una vdlcula (17) permiten extraer
la materia contenida en ¢l espacio (13). Finalmente un sistama
de conductos (14) gue desemboca liguremonte por sncima de la
rejilla (11), atraviesa sl espacio (13) y el fondo de ls colum
na y estan provistos de valculas (15), qus permite eliminar la
suspensién contenida en el compartimento (12)., Vontajosaments
el conducto (14) y la vélvula (15) puedan conducir la resina

extraida a un deposito cerrado, relleno de un liquido de lava-
do.

£l funcionamiento de estas dos columnas dufants los
periodos de absorcidn del ién extraido por la resina es idén-~
tico. Cuando las vadluulas (8) estan abiertas, las vélyulas (9)
y (15)~(17)estan cerradas. La materia a tratar, solucidn o sus
pensibdn, asciends sn la columna; en cada uno de 1los comparti~-
mentos mantiene sn suspensién los granos. de rssina presentaé;
en el vértice de la columna as eliminada por el vertedera (4).

€1l movimiento ascendente del ligquido tiene una velocidad sufi-

| ciente como para mantener los granos de resina en suspensidn,

pero insuficiente para arrastrarles a travaes de los platﬁs,ha~

cia los compartimentos superiores.

Uperando en la columna de la figura I se intertumpé
periodicamente la circulacién‘'de la materia a tratar cerrando
la vdlvula (8) y abriendo simulianeaménte durante un corto pe
riodo la valvula (9). €1 conjunto de la materia dessciende sn
la cuvlumna, arrastrando ds un cﬁmpartiménté (3) al éiguienta
a traves de los platos (2) 1assuspens}6n de resina y de las

particulas finas de la materia tratada. La eliminacidn des la
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resina cargada y de una porcién de la materia tratada es asi

simultanea; la relacidn ontre la cantidad de resina y la can-

tidad de suspensidn o solucidn asi eleminada se datermina de

una vez para todas.

fal columna y una forma semejante de updrar cunvie-
ne porfectamente si los granus de resina nu cambian de densi-
dad a medida gue progresa la absorcidn o la elucidn del ién
qus se busca de extraer. La suviicitante ha comprebado gque estd
no era siempre asi. En e¢l casu uve un aumento de densidad, la
expansidn de los granus de resina, cs decir la rulacidn entre
el volumen yue ocupa en estadu de repuso en cada compartimen-
to y el volumen de estous compartimentus, disminuys de arriba
hacia abajo de ia columna; resulta que, para un volumen de pug
ga dadu, la cantidad real de resina que atraviesa un plato es
cada vez mayor cuando se recorre la cclumna de arriba hacia
abajo., Lus cumpartimentos infericres due, gn cada purga, dejan
escapar una cantidad de resina superior a la gus reciben, se
vacian de resina que se vuslve rapidamente en cantidad insufi

ciente para asegurar la extraccién ionica buscada.

Uperando segin la invencidn, en la columna represen-
tada en la figura 2, se evita este inconvenients. Segin la in-
vencién se extrae separadamente y con una periodicidad y una
duracibén relativas perfectamente regulables, pur una parte ma-
teria inicial por (7’) y (17), lo que permite asegurer la prg
gresién de la resina hacia abajo de la columna hasta la reji-

l1la (11), por otra parte una suspensifn de resina cargada y de

Yo

materia suiida del pruducto a tratar por (14) y (15). £1 cauda
de duscenso de la resina y el caudal de su eliminacidn son asi

independientes y se pueden mantensr en cada uno de los compar—

timentvs (2) volumenas aparentss de resina iguales gue pueden

|
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alcanzar el volumen total de los compartimentos., Es indiferxentp
qua la alimentacién en materia a tratar sea mantenida o deten;.

da duraqte los periodos de descenso de la resina por abesrtura
de la valvula (9).

Ls facil de. comprender que las purgzs hechas por (7')

y (17) hacen descender resina hacia los compartimentos inferio
res sin eliminarla. Aumentado la frecuencia de estas purgas an
el caso en que la resina aumante de densidad cargandose ionica
mente, se evita su rarsefaccidén en los compartimentos inferio-'
res. '

£l ejemplo siguiente se refiere a la aplicacidn de la
invaencién a la extraccidn del uranio, a partif‘de una- suspen-—
8ifn constituida pur una solucidn de sulfato de uranilo con
730 mg/l de uranio yue cuntiene por litro 51 g de materia solj
da en forma de particulas de las cuales el 96 % pasa a traves

de un tamiz de abertura de mallas de 860 micras.

Se ha practicada la extraccién en una columna del tipo
conecido de la figura 1 a titulo de comparacidn, y an una co~-

lumna del tipo de la figura 2 ssgin la invencién.

Estas columnas, de 10 m aproximadamante'de al@ura util] .
y de 142 mm de didmetro interior, comprendian siests platos (2)}
distantes 1,20 m aproximadamente, Cada uno de estos platos com
prendida siete orificios de 13 mm de diémetro; distribuidas
regularmente. La columna segin la invencién comprendia ademds
unz rejilla (11) de U,B mm de vacio de malla; cowprendia un
tubo (l4) de didmetro interior 20 mm que sobrepasaba la reji-

lla en 20 mm aproximadamente.

la resina empleada era una rusina DOWEX 21 K, de dimep

[N

sién de grancs proxima a 1 mm. La velocidad de circulacidn de
1 . .

la materis a tratar era de 20 m/h, lo que correspondis a un
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caudal de 316 1/h.

La velocidad de decantacidén en la salucidn en causa |
mantenida en reposo era inferior a 15 m/h para Jas particulas
de la suspensidn a tratar, del orden de 90 a 13U m/h para la
resina recien eluida en estado eﬁ que era introducida sn al

vértice de las culumnas.

La svlicitante ha medido los coeficisntas do expan~
sidn de tal rvsina (relacidn enire su volumen aparsnte para
una velocidad de liquido fluidizante dada y su volumen an ¢l
mismo liquido en reposo) en funcidn de la velocidad del ligui
do fluidizante y del estado de carga de la resina, Las cifras’

de la tabla L se han encontrado.

TABLA 1
Velocidad del :
1fquido Coeficiente de expansiodn -
Fluidizante Resina recien Resina cargada con
aluida 65 g de uranio por litro
en m/h (8in uranio) de resina en reposo
15 1,60 _ 1,34
20 1,88 1,48
25 2,40 ‘ 1,64
|
ol

€n la columna (1) las purgas, de un valor unitario

de 4,3 litros, asuyuran simultaneamente sl descenso de la resi

na da un compartimento al otro y la extraccién de la rvsina cay
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-bajo el nimero 74.12227, de fecha de 8 de abril de 1974, aco-
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gada en el pie de la columna, efectuindose cada 35 minutos
merced a las maniobras simultaneas de valvulas (8) ~cierre Yy

a continuacién reapertura - y (9) ~abertura y a continuacidn

clerre—~,

En la columna (2) se abria durante 10 sequndos cada
40 minutos la valvula (17); durante estas aberturas sl nivel

en la culumna descendia a 45 cm.

Por su parte, tras un periodo de cierrs de 120 ssguﬁ
dos, la vdlvula (15) se abria durante 100 segundos, dejando pg
sar 3,2 1/h de suspensidn de resina cargada. Al cabo de 40 hg
ras de marcha se comprobaba que el producto que salia por (14)
por el virtice de la columna contenia menos de 1 mg/l de ura-
nio, gque los compartimantos aestaban tan llencs como al comien
zo de' aste periofo, Finalﬁente quse se habia recogido ssparada
mente, por una ﬁarte por (15) resina cargada del ién extraido,
pero desembarazado ds otra materia solida, en particular de
la que contenia al producte a tratar, por otra parts por (17)

un liquido o una suspensidn que no contenia rassina..

NGTA
Descrita suficientements la naturaleza del invento,
asi como la mansra de realizarlo sn la prictica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sug
ceptibles de modificacionss de dqtalle sn cuanto no alteren su
principio fundamentai; tambidn se hace constar gque el invento

corresponde a una solicitud de patente presantada sn Francia,

giéndose por lo tanto a los bensficios que conceden los Convg
nios Internacionales en vigor, sisendo lo que constituye la

esencia del referido invento y por lo que se solicita Patsnte

de Invencidn por 20 afios en Espaiia, sabre: "PRUCEDIMIENTO Y
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AFARATU PulA LA EATRACCIWN DE IONES; caracterizandnss por lo

siguigntae: l

l.- Procedimiento y aparato para la extraccidn de
ionas, por contacto da una solucidén o suspansidn gue las con-
tienen en 2stadc disuelto con una resina intercambiadora de |
iones, en donde el liguido a tratar circula a CUntra—currien~'
te de la resina que mantisne en suspensidn en una columna ver
tical dividida en compartimentos por platos perforadus, la
extraccidn de la resina cargada estandu asegurada merced a
purgas practicadas en la basa da la columna gue provocan un
movimiento descendente de la resina de un compartimento al
compartimentu inferior, caracterizandose sl procedimiento poé
que se extras en el pie de la columna, con cadencias y con vg
lumenes que pueden sar diferentes, por una parts una suspensign
que no contiene mas que resina, por otra parte un liquido pa-.
recido al ligquido introducido, asegurando las purgas de este
liquido una transfersncia parcial de la resina de un comparti
mento al compartimento inferior de la culumna, permitiendo eg
ta transferencia parcial mantener constante el grado de llena

do de cada compartimentp por la resina.

2.~ Aparato para la realizacién del procedimiento
segin la reivindicacidn 1, que comprenda una columna vertical
que comprende platos psrforados gus delimitan entre si compar+
timentos, dejando pasar las perforaciones de los citados pla=
tos los qranos de resina, caracterizadu porgue, por debajo del
plato inferior, estd colocada una rejilla gue delimita con eg
ta un compartimento y cuyas mallas dejan pasar la solueidn o
suspensidén en tratamiento pero no dejan pasar los granos ds

resina, porque en la zona de la columna por dgebajo de la reji

lla comprende un conducto de salida provisto de una valvula y

.



Lo -~

purque conduckoy provislos du unn valvula atraviosan de forma

estanca la parle inforior de :a columna Y quu dusembocan jus-

tamente por encima de la rejiila.

3.~ Procedimiento y aparato para la extraccidn de
iones, tal y como queda sustancialmente descrito en la pressn

te Memoria y los dibujos adjuntos.

Esta Memoria consta ce 14 hojas aescritas a maquina
por una sola cara.

-9
Madrid, 3 ABR o7

PECHINEYAGINE KUHLMANN
CErrER ADIZD Y ROCRY

» pe Flrmedor L Gaste Benfind
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