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El invento se refiere a un método de preparar
un sol mixto que contiens d6xido de uranic hexavalente vy
0xido de torio tetravalente, precipitando primeramente
un hidrdxido y peptizandole luego.

Por "sol sstable" se entiende un sol que puede
convertirse sin precauciones especiales por la aplica=-
cidon de métodos conocidos ordinarios, en geles granula-
ras que pueden a su vaez, por ejemplo por calentamiento,
convertirse en dxidos granulares.

Los soles que contienen uranioc y torio se
adaptan idealmente a la preparacién de particulas fisi-
bles para empleo en reactores nuclsarss.

Por ejemplo, era un procedimiento conocido pa

s ) - > 4
ra preparar sustancias fisibles que consistilian en un

.,

oxido de torio-uranioc mixto con un contenido de U0y de
hasta 50% en peso.

Con el fin de preparar este doxido mixto se
prepard primeramente una solucidon coloidal peptizando
hidrdxido de torio con nitrato de uranilo, y después de
la reduccidn de esta solucidén por medio de hidrdgeno a
presidn se prepard un éxido granular de acuerdo con métg
dos conocidos ardinarios.

Hasta ahora no habia sido posible, sin reducir
a uranieo tetravalente una soludidn que contenia uranio

hexavalente, preparar un sol que tuvisra una relacion
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de uranio a torio mayor de 1:4.

La reduccidn del uranio hexavalente es un pro-
cedimiento caro, debido a que generalmente implica el
empleo de catalizadores de metales raros y hidrdgeno ga
seoso bajo presidn., Por otra parte, hay sismpre la posi
bilidad de introducir sustancias inorganicas no desea-~
das.

Es deseable que sl disefio del reactor no debe
estar limitado por el hecho de que la eleccidn de la rg
lacidn uranio a torio en el material fisible esté asi-
mismo limitada.

El invento pretends prepgéar un sol mixto es~—
table con una elevada relacidn U/Th sin recurrir a la
reduccién con hidrégeno u otros agentes reductores en
rase liguida,

De acuerdo con el invento el uranio hexavalep
te y el torio tetravalente se precipitan primero juntos,
por ejemplo a partir de una solucion que consiste en sa
les mixtas. Después de esto el precipitadc se peptiza
por medio de un agents peptizante.

Se ha descubierto sorprendentemente que la rg
duccidn pusde omitirse. Aqui, también ha resultado posi
ble peptizar un precipitado que contiene uranio y torio
an una relacidn de hasta 1:1.

Son agentas peptizantes adecuados por e jemplo,
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soluciones de 4cido clorhidrico o nitrico, nitrato o clg
ruro de uranilo, nitrato o cloruro de toric o mezclas de
estas sustancias.

Un metodo muy adecuado para conseguir la coprg
cipitacidén es la adicidn de una solucidn mixta de sales
de torioc y uranilo a una solucion de amoniaco.

La precipitacién se efec?ﬁa preferiblements
con amoniaco exsnto de carbonato, aunque ademds se toman
precauciones frents a la intrusidn de didxido de carbonao
de 1a atmdsfera. De sste modo se evita que el uranio que
de en solucidn (o pase a solucidn) como un complejo de
carbonato.

Los soles obtenidos de acusrdo con los métodos
antes mencionados permiten la conversidn, de acuerdo con
métodos conocidos, en geles qus pueden convertirse por
desecacidén e incandescencia en dxidos.

Puede obtenerse un sol que contiene carbono
afiadiendo carbono finamsnte dividido a dichos soles.

Un sol que contiene carbono finamente dividido
puede convertirse por secado y recocido en carburos gra-
nulares.

Los carburos granulares permiten la aplicacion
como materiales fisibles.

A continuacidn se dan un nimero de realizacio-

e

nes tipicas qus explican ademds sl invento.
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Preparacidn_de soles mixtos

La Tabla I, siguientse, da los resultados resy
midos de una seris de seis snsayos que se refieren a la
preparacidén de soles mixtos por peptizacicn con dcido
nitrico; uno de los ensayos, el nimero 3, se describe
complaeto.

Una cantidad de 15,4 ml de nitrato de uranilo
2,16 molar se mezcla con 33,6 ml de una solucidn de ni-
trato de torio 1,97 molar, siendo la solucidn mixta di-
luida subsiguisntemente hasta 1 litro, después de lo
cual la nueva solucidn diluida se aflade con agitacidn a
200 ml de una solucidn de amoniaco exenta de carbonato
que contiene 25% en paso de amoniaco, como resultado de
lo cual se farma un precipitada.

El precipitado formado se lava lusgo con soly
cidn de amonfaco diluido, hasta la eliminacién del dié-
xido de carbono. El precipitado asi lavado se peptiza
subsiguientemente calentdndose durante 1 hora en 50 ml
de 4cido nitrico que es aproximadamente 0,5 normal. El
sol obteﬁido se concentra hasta el maximo por evapora-
cidn. Después de esto se lleva a una concentracidn de
1,84 moles (torio + uranio) por kilogramo de sol.

La concentracién hasta el maxime por evapora-
cidn significa la reduccidn por evaporacién hasta una

cantidad ligera ds precipitado, despues de lo cual este
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precipitado se vuelve a peptizar por adicion de una pe-

quefia cantidad de agua. La concentracidn maxima obteni-

da ds este modo depesnde, entre otras cosas, de la rela-

cién entre el uranio y el torio.

Los

soless asi obtenidos tienen concentracio-

nes qus varian entre 1 y 2,5 moles (Th + U) por kg de

sol.

El sol cbtenido es muy estable; después de

més de 30 dias, todavia no hay formacion de precipitado

desde la fase

Los

ligquida.

ensayos 1 y 2 de la Tabla I dan soles bag

tante sstables; despuds de algunos dias se forma un li-

gero precipitade desds la fase liquida. Sin smbargo, es

to no es obstdculo para la preparacidén de geles y oxi-

dos granulares de buena calidad a partir de estos solss.

Los
bles; después
desde la fase

Los

ensayos 3 a 6 dan soles que son muy esta-
de mas de 30 dias no hay precipitacidn
liquida.

valores dados por las columnas respscti-

vas en la Tabla I son los siguientes:

Columna 1

1

Columna 2

nimero de ensayo.

relacidn uranio~torio en el sol preparado

finalments.

Columna 3

e

ml de solucidén de nitrato de torio 1,97 mo-

lar mezclada con la cantidad de solucidén de
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Columna 4

Columna &

Columna 6

n

n

nitrato de uranilo dada en la columna 4.

ml de solucidén de nitrato de uranilo 2,16
molar.

concentracidn mdxima obtenible de metal pe-—
sado (U + Th) en el sol concentrado, en mo-
les por kg de sol.

la estabilidad del sol; bastantse estable
significa precipitacidn después de un periog
do mayor que algunos diaé; muy estable sig=-
nifica sin precipitacién despuds de un perig

do mayor de 30 dias.
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La Tabla II, que sigue, da los resultados re-
cogidos que se refieren a la preparacion de soles que
fueron obtenidos por peptizacion con una solucion de ni
trato de uranilo o una solucidén de nitrato de uranilo y
torio. En este (ltimo caso se tuvo cuidado de que la rg
lacidn de uranio a torio en el liquido de peptizacidn
fuera igual a la relacidn en el precipitado.,

En cada caso se tomd como base la solucidn si
guiente: nitrato de torio 1,84 mol/l, nitratoc de urani=-
lo 1,29 mol/l.

Los ensayos se llevaron a cabo de la forma ya
descrita para los ensayos de la Tabla I.

En la Tabla II las columnas respectivas 1, 2,
3 y 4 dan los mismos datos que en la Tabla I, mientras
que las columnas 5 y 6 dan la cantidad de nitrato de
uranilo y nitrato de torio respectivamente que se em-
pled para la peptizacidn, 7 la concentracidn méxima de

sol obtenido y 8 la estabilidad.
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La peptizacidn de nitrato de uranilo hace que
la relacidén U/Th en el producto llegue a ser mayor que
la relacidn en el precipitado.

Preparacidon de gqeles

Pueden prepararée particulas de gel globula-
res a partir de los soles descritos en lo que anteceds.
Ejemplos:

Se affadieron 5 ml de hexametilen-tetramina al
2% en moles y 5 ml de urea al 6,7% en moles a 100 g del
sol mientras se agitaba intensaments. E1l sol mixto se
dispersa en un liguido organico, por ejemplo la mezcla
comercial de alcoholes superiores conocida como "Alpha
nol 79", empleando un agente emulsificante SPan 80). La
fase orgdnica se mantiene a una temperatura de 40-608C.
Las particulas de gel obtenidas se lavan con tetraclory
ro de carbono para eliminar el liquido orgdnico y des-
pués con una solucién acuosa de amoniaco de 1 mol/litro
y Fformiato de amonio de 1 mol/litro. El producto obteni
do se seca a 1309C y se convierte en matariai oxidado
bien sinterizado a temperaturas de 11002C o mayores. Es
ta Gltima etapa pueds efectuarse en aire o en hidrdgeno
o en un gas insrte.

De acuerdo con otro método de gelificacion,
asimismo utilizabls, el sol se dispersa sin ninguna adi-

s ” < ’y ’ .
cidn en un liquido organico gue contiene un agente emul-

-1 =
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sificante, manteniéndoss dicho liquido a una temperatu—
ra entre 908C y 1108C. El producto aobtenido de este mo-
do se lava con benceno y despuges se saomets a los trata-
mientos antes mencionados a 1308C y 11002C. El tamafio
de las particulas de 6xido era aproximadamente 300-400
micras.

Preparacion de carburos

Para la preparacion de carburos mixtos de ura
nio y torio con una relacidn de uranic a toric entrs
136 y 1:1, se afiade a los soles preparados de la forma
antes descrita la cantidad de carbono deseada en forma
finamente dividida. Es nescesaria la mezcla intensiva,
La gelificacion, el calentamiento para formar el carburo
y la sinterizacidn del carburo pueden efectuarse de
acuerdo con métodos conocidos.

Ejemplo:

Se afaden 13,4 g de carbono a 100 g ds un sol
que contiens 1,13 moles de torio y 0,45 moles de uranio
por kilogramo. El sol se gelifica de la forma descrita
bajo gelificacién. Las particulas de gel obtenidas pue-

den secarse y tratarse térmicamente.

- 12 -
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REIVINDICACIXONES

Los puntos de invencién propia, no nueva, pero
no establecida, practicada ni divulgada en Espafia, que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente: de Introduccidn, por DIEZ afios, son los que se
recogen en las reivindicaciones siguientes:
12,~ Un método de preparar partfculas de 6xido
mixto, preparando un sol mixto que contiene uranio hexava-
lente vy torio tetravalente precipitands primeramente un
hidréxido y peptizéndolo a continuacién, gelificando el
sol obtenido, secando dicho gel y calentando hasta incan-
descencia, caracterizado porque el uranio hexavalente y
el torio tetravalente se coprecipitan primeramente en for-
ma de hidrdxidos mixtos y el precipitado resultante se pep-
tiza a un sol mixto estable que puede concentrarse subsi-
guientemgnte.
28, Un método de acuerdo con la reivindicacidn
2, caracterizado porque el precipitado contiene uranio
y torio en una relacién igual o menor que 1l:1,
2 ,- Un método de acuerdo con las reivindicaciow~

nes 1% 4 22, caracterizado porque la peptizacién se afec-
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LFG,

tda con una solucién de 4cido nitrico, 4dcido clorhidrico,
nitrato de uranilo o cloruro de uranilo, nitrato de torio
o cloruro de torio o mezclas de estas sustancias.
kg ,. Un método de acuerdo con las reivindica-
ciones 1%, 2% § 38, caracterizado porque la precipita-
cibn se efectéia por adicidn de una solucidn mixta de sa-
les de torio y uranilo a una solucidn de amoniaco.
5%,~ Un método de acuerdo con las reivindica-
ciones 3% 6 4%, caracterizado porque la precipitacidn
se efectda con ayuda de amonfaco exento de carbonatos;
al mismo tiempo gque se toman precauciones para evitar la
entrada de CO2 durante la precipitacidén y el lavado,
62 ,~ Un método de preparar partficulas de Sxido
mixto,
Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede, y para los fines que se han especificado,
Esta Memoria consta de catorce hojas escritas a

mdquina por una sola cara.

Madrid, J4& 3&? @75

P.A,

Alberio de Eleasuru
Por Pg

i
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