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'do.iconteniendo compuestos de uranio complejo solubles, tai .-

FMC 1635,

Esta invencidn se relaciona con la recupera=
cibén de valores uranio de soluciones de uranilo y, més parti=
cularmente, con la recuperacién de dichos valores uranio como
perbdxido de uranio purificado. ‘

En el refino de uranio a partir de sus minera-
les, los minerales de uranio triturados se lixivian con &cido
o &lcali y el licor de lixiviacidn resultante se concentra para
proporcionar una solucibédn de uranio concentrada a partir de
la cual se recuperan los valores sblidos de uranio. El fcido.
sulflirico y el carbonato sddico son los dos agentes 11xiv1an~
tes normalmente utilizados. En el caso de la lixiviacidnm : azca-
1ina con carbonato sbdico, el licor de lixiviacibn, clarifica- |

>

como Na4U0 (co ) se hace reaccionar con hidrbxido sbdico, para
prec1pitar el uranlo como diuranato sbdico (Na2U207) o "torta
amarilla", En el caso de la lixiviacidn &cida, el licor de ..
lixiviacién 4cido,en el cual el uranio se encuentra en forma
de iones wranilo, UO , se somete a ektraccién con disolvéztés
o tratamiento con resinas 1ntercamb1adoras de iones, para aepa-
rar los valores urawnio los cuales se eluyen entonces de la re-
sima o se separan del disolvente, produciendo con e€llo una so-
lucidn concentrada de uranilo. Para un conocimiento mhs comple-
to de la quimica y refino de uranio, se hace referencia al are
ticulo titulado "Uranium and Uranium Compounds" en Kirk-Othmer
Encyclopedia of Chemical Technology, 2nd.Ed., Vol. 21, piginas

1-35.

Aunque en general son satisfactorias, las téce
nicés anteriormente descritas para el refino de uranio pueden
producir concentrades de wranic que contienen impurezas difi-
ciles de eliminar. Por otra parte, la pureza del producto es
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‘tener un bajo contenido en sodio para evitar las extremas - '

importante debido a que los procesadores de tales concentra=-
dos a hexafluoruro de uranic imponen altos precios en propor=
cién al nivel de impurezas. '

Un contaminante especialmente intratable por
los concentrados de uranio es el elemento vanadio, normalmen-
te encontrado en asociacién con minerales de uranio. Aunque
la pulpa o digestibén de la torta amaerilla con sulfato ambnico
acuoso extracta valores vanadio, el tratamiento es tedioso y
consuwne tiempo y, en general, constituye wna via impractica-
ble para llegar a conseguir una elevada pureza, Otra via para
el tratamiento de la contaminacién del vanadio consiste °h o~
tostar 1a torta amarilla en bruto seguido por una lixiviacién
del vanadato s6dico resultante. Dicho pretratamiento es costo-

so y complica adicionalmente al proceso de refing,

En adicidn, y antes de que los concentrados
de uranio puedah procesarse a hexafluoruro de uranio, deben ,
condiciones de reaccién que pueden causar dificultades en la:

sinterizacién y fusidn. L

Y s

Se ha propuesto coacentbar los concentrados
de uranio por tratamiento de soluciones de uranilo con per-
éxido de hidrégeno, con lo cual los valores uranio se preci~-
pitan como perdxido de uranio altamente imsoluble. La reaccidu,
que es blen conocida, se puede representar por la 51guiente
ecuac16n. _
vo,™ + H,0, + XH,0 = UO;
, p -+ Hp0, + Xy 3
en donde X es la mayoria de las veges 2.

. xr-xao + 20"

. Bl perbxido de uranioc se considera como- el

~ menos soluble de los compuestos de uranlo y su precipitacién
' a partir de las soluciomes de upanilo es esencialmente cuan=
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titativa.

La precipitacidn del perdxido de uranio se ha

| intentado extensivamente como medio de recuperacidn de los va-

lores uranio de soluciones impuras de uranilo derivadas de nu~
merosas Euehtes, incluyendo licores de lixiviacidn de uranio y
concentrados de licores. Hablando en términos generales, la téc
nica es simple de realizar y conduce a un producto de alta ca=-

lidad.

La precipitacién del perbxido de uranio no ha

sido completamente satisfactoria a 1a hora de producir un-pro-

| ducto de alra calidad a partir de soluciones que contienen Qiqgi

des cantidades de vanadio. Como yva se ha indicado, el vanadio
se presenta con frecuencia en asociacidn con minerales de ura-
nio. A menos que se elimine mediante un pretratamiento de tos—
ta;ién 0 post~extraccidn de la torta amarilla, aparece como
una impureza en el concent: ado de uranio final. Las soluciones
de uranilo, bien producida: por extraccibm con disolvente o

bien por intercambio ibaic: de los licores de lixiviacidén éci&a_

o bien por disolucibén &cid- de la torta.amarilla (N320207);‘,

| contendrén sodio y vanadio mi&s otras especies idnicas tales

como Cl , NO, , 804f v similares. Cuando dichas soluciomes de
uranilo se tratan con perdxido de hidrdgemno, el perdxido de
uranio resultante contiene sodio y vanadio, pudiéndose encon-
trar ambos en concentraciones superiores a 10s limites especi-
Picados impuestos por los procesadores de 0308 para el enrique=-
cimiento de isbtopos,

El &xito parcial en la reduccidn del conteniw
do en sodio y vanadio del perdxido de uranio preparado por
adicidén de perdxido de hidrdgeno a uwna solucidn de uranilo que
contiene estas impurezas, viene registrado por F. E. Caropreso
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-| et al en Transaction of the Soclety of Mining Engineers, AIME,

'en V,0_ del producto es de 0,4 aproximadamente. Aunque Caropre=-

vol. 254,'péginas 281-284, (1973). De acuerdo con esta publica-
cibn, el pH inicial de las soluciones de uranilo es de 2, mien~
tras que la precipitacién y digestidn del perdxido de uranio

se efectfian a un pH de 3,4, en presencia de perbxido de hi-

drbégeno en exceso. Cuando dichas soluciones de uranilo contie-
nen hasta 0,5 g/litro de véoS' el producto de perdxido de ura-
nio da, por anflisis, menos de 0,1 X de V,_O_. Cuando el conte~

235

nido en v205 de la solucidn es de 1 g/litro o mis, el contenido

2°5
so et al reconocen que el pH y el exce® de perdxido de hidrégen-'

no influencian la cantidad de vanadio y sodio coprecipité&éé
con el perdxido de uranié,_dicho reconocimiento no conduce a
un proceso generalmente satisfactorio y fiable para la recupe~
racién de valores uranio como perdxido de uranio a partir de
soluciones de uranilo que contienen elevadas cOncéntréciongs;
de vanadio y sodio. |

'La presente invencién proporciona un procgdi~
miento para recuperar valores uranio, como‘peréxido de uranib,
a partir de una solucidn a nosa de uranilo que contiene i&ph&
rezas disueltas de vanadio y sodio, que combrende tratar la |
solucibn de uranilo con pe:ﬁxido de hidrégenc'en’una cantidad
igual,a.por 1o menos 0,5 paétés de H’202 por parte de vanadio
(VZOS) en solucidn en exceso de la cantidad estequiométrica
(0,126 partes/parte de Uaoa) requerida para formar el peréxido
de uranio, efectulndose el tratamiento con perdxido de hidrége-
no en tres fases secuenciales consistentes en (I) una fase de
precipitacién en la cual se afiade el perdxido de hidrégeno a
la solucibn de uranilo para precipitar el perbxido de wranio
y el pH del medio de reaccidén se mantiene en'la gama de 2,5 a
5,5 durante un periodo de 1 a 60 minutos aproximadamente des=-
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pubs de la adicidn del perdxido de hidrbdgeno; (II) una fase

| cida de torta amarilla, es decir diuramato sbédico. Bn cual-

lo, normalmente sulfato de uranilo o clorurc de uranilo, suvdio

{cién la precipitacidn tiende a ser incompleta.

de digestibn en la cual el pH del medio de reaccidn se mantiene
entre 3 y 7 durante un periodo de 5 a 180 minutos aproximada=-
mente; y (III) una fase de post—digestién en la cual el pH del
medio de reaccibdn se mantiene em la gama de 4 a 7 durante un
periodo de 1 a 60 minutos aproximadamente, durante cuyo tiempo
el perbxido de uranio se separa de la solucidn de reaccibdn que
contiene las impurezas disueltas de vanadio y sodio, eatendién-
dose que el citado exceso de perdxido de hidrégeno se mantiene
hasta que se recupera el perdxido de uranio del medio de reac-
cibn.

Las soluciones acuosas de uranilo, usadas en
la realizaciédn de la invencibn, pueden ser eluados de inter-
cambio idnico o de extraccibn con disolvente o una solucidn

quier caso, el producto es una solucldn acuosa de iones urani- ‘

y vanadio.

El andlisis de Usog de la solucién de urenilo
puede variar desde 3 a 150 g/litro aproximadamente, con prefe-
rencia inferior a 100 g/liiro. En la gama mas elevada, el per-

bdxido de nranio puede ser dificil de filtrar y lavar y en adi-

Aunque resuita generalmente adecuada cualquier
sal de uranilo -soluble, el sulfato (304'2)

han resultado ser convenientes y ficiles de trabajar. Sin eme

y el cloruro (C17)

bargo, cuando se usa &cido sulffirico para formar soluciones de
wranilo a partir de torta amarilla, la concentracidn de sulfa-
to no deberd exceder de 200 g/litro para que no inhiba la pre- !
cipitacién-del uranio.
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La gama preferida de SO ~2 se mantiene por debajo de 100 g/1li-

4
tro aproximadamente.

~ El procedimiento aqui descrlto es evidentemen~
te eficaz a la hora de recuperar valores uranio como peréxido
de uranio a partir de cualquier concentracién de sodio y vana=
dio disueltos en la solucibédn de uranilo. Normalmente, estos
elementos estarin presentes en una gama de 5 a 60 g/litro apfo-

| ximadamente de sodio y de 0,1 a 5 g/litro de vanadio. Dichas

concentraciones en las soluciones de uranilo serén una funcidn
del mineral y del tipo de tratamiento de procesado. Debido a
la capacidad singular para llevar a cabo una separacidn liapia
de valores uranio de incluso concentraciones muy elevadas de
sodio y vanadio, la presente'invencién constituye un marcado
avance con respecto al procedimiento descrito en la publlca-
cién antes citada de Caropreso et al.

La cantidad de perdxido de hidrégeno enp*eado
debe encontrarse en exceso con respecto a la cantidad estequio—
métrica requerida para formar perdxido de uranio, es decir
0,126 partes por parte del ensayo de 0308 de la solucidn de

| uranilo. La cantidad de perdxido de hidrbgeno en exceso depenr

der& del contenido en vanadio de la solucidn de uranilo mls la
presencia de otras sustancias oxidables, asi como del periodo
de tiempo en el cual el precipitado de perbxido de uranio es
digerido antes de su recuperacién de la mezcla de reacciéu. En

.| general, y reteniendo un exceso de perdxido de hidrdgeno de al

menos 0,5 partes por parte de vanadio, como V205, con respecto
a la necesidad estequiométrica de 0,126 partes por una parte

de U,0;, resulta suficieate para llevar a cabo la separaciéa
del perdxido de uranio de las impurezas de vanadio y sodio que

permanecen en solucidn. Si no se mantiene el minimo de perbxido

\ Y
;- gy
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de hidrbgeno en exceso, los valores vanadio coprecipitarén
con el perdxido de uranio, mientras que pueéde presentarse

-pérdidas de U3°8’ El perdxido de hidrégeno~§e determina con-
"~ trolando la mezcla de reaccidn utilizando una técnica de va=-

loracién convencional, tal como sulfato cérico y un indicador
de ferroina.

La concentracibn del perbxido de hidrbgeno no
constituye un factor critico pero convenientemente se emplea
como una solucidm acuosa, normalmente perdxido de hidrdgeno
al 50 ¥ o menos.

Las condiciones de pH bajo las cuales se lleva
a cabo el procedimiento de la invencidn, deben mantenerse y
controlarse culdadosamente en tres fases comsecutivas, como
sigues

Fase I. Bsta es la Pase de precipitacibn y es el inter-
valo que comienza con la adicidn de perbxido de hidrégenb.h&s-
ta unos 60 minutos después aproximadamente, con preferencia .
de 1 a 15 minutos despuds. A continuacién de la adicibn de .
perdxido de hidrdgeno, el pH se mantiene en la gama de 2;575‘
5,5; con preferencia de 2,9 a 4,9 hasta completarse la fase I.
El pH de la fase I se denomina pH o pHP de precipitacién.

El pH inicial (pHi) de l1la solucidn de uranilo
antes de afiadir perdxido de hidrdgeno, es normalmente del or-
den de 2 a 6 aproximadamente, Si el pH excede de 6 aproximada-
mente, las soluciones llegan.a ser inestables y se formardn
s61idos conteniendo uramio.

Fase II, Esta es la fase de digestidn y comienza despuds
de terminarse la fase I, Durante esta fase, el pH se mantiene.
dentro de la gama de 3 a 7, con preferencia de 3,5 a 6. La
finalidad de la digestidn consiste en promover el crecimiento
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de cristales de perdxido de uranio, para facilitar la separa~-
cibn del mismo y asegurar que se complete la precipitacién.

La fase de digestidn es el periodo de 5 -~ 180 minutos aproxi~-- |

madamente, con preferemia de 5-60 minutos. El pH de la fase
II se denomina pH o PH, de digestidn.

Fase III. BEsta es la fase de post~digestidn
y constituye el periodo durante el cual los sblidos de per—
bxido de wranio se recuperan del licor madre que contiene ime
purezas disueltas. El1 pH de la mezgla de reaccidn de la fase
IITI se mantiene en la gama final de 4 a 7, preferiblemen.t,e;j
a 6 y asegura la precipitacibén final y acondicionamientc;'d‘e‘
los sblidos. La fase III puede abarcar un periodo de 1 a 60
minutos aproximadamente, con preferencia de 1 a 15 mimutose.

~ Bl pH de la fase IIT se denomina pH o pH, de post-digestidm o

) . £ _
£inal. E1 perbxido de uranio se Puede recuperar por los proce-

dimientos usuales, familiares en la técmica, tales como fil-
tracibn, decantacidén, centrifugado y similares.

En los sic uientes ejemplos no limitativos, las
proporciones son en peso ' menos que se especifique lo contra~-

rio.

Pregaraci- n de soluciones de uranilo

Se prepar . una solucidn madre de uranilo diw-

-solviendo diuranato sbdicce en 4cido sulflirico. E1 diuranato

sbdico es torta amarilla comercial precipitada a partir de una
solucidn de lixiviacién alcalina y que por. amAlisis da 7-10 %

de sodio y 5 = 6 % de vamadio como ¥ V,0.e La soluciba resul-

tante de sulfato de uranilo se ajusta a 70 g/l de U3°8: 10 =

17 g/1 de sodio; 65 a 70 g/1 de SO -2

4
dio (V205)-

¥y 3,5 a 4,5 g/1 de vana~|.

. L L
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" antes citada se transfiere a un vaso de precipitado de reac-

_se el pH por adicidn de amomiaco acuoso. Después del mevclado

. trado utilizando la valoracidn convencional de sulfato cérico

Preparacibdn de perdxido de uranio
Una porcidn de 100 ml de la solucidn madre

cidn y la temperatura se ajusta a 489C y se mantiene utilizan-
do un bafio de agua de temperatura constanté. El pH de la solu=-
cibn se ajusta al valor inicial (pHi)Vcon hidréxido ambnico y
a continuacidn se afiade de una sola porcién perdxido de hidrd-
geno, Inmediatamente después de la adicibn de perdxido, se
ajusta el pH al pH de precipitacibn (pab). Mientras el pH
inicial (pHi) se encuentra en la gama elevada, la acidez au-
mentada que surge después de la adicién de peréxido de hidré-
geno puede rebajar el pH al nivel correcto para el pH de pre-
cipitacién (pH )e Si se requiere una acidez aumentada, esto

se puede efectuar afiadiendo un &cido mineral adecuado, por
ejemplo &cido sulffirico o clorhidrico. si, por otra parte, el
pH se encuentra en la gama baja, entonces tendri que elevir

a pHp, durante el tiempo especificado, el pH se ajusta al pH
de digestibn (pH )« Después de la digestidn, el pH se aausta
de nuevo, esta vez al pH final (pH ) y se mantiene durante 15
minutos.

La lechada se filtra a continuacibn utilizan-
do un embudo Buchner con un disco fritado Afino". La filtra=-
cidn se efectia sin adicidn de agua al objeto de obtemer -
estériles que sean representativos de un rebose de un espesa-
dor. Bstos estériles se analizan en cuanto al contenido en

0308 para determinar la recuperacibn de uranio.

ElL perdxido residual se determina en el fil-

empleando como indicador ferroina.

El lavado se efectfia enlechando (repulpando)
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el precipitado con una soluciém al 0,2 % de peréxido de hidré-
gemo y filtrando a conmtinuwacién. Esta operacibém se repité dos
veces utilizando una densidad de lechada al 25 %.

EL precipitado se seca a 1502C durante la no-
che y se analiza a continuacién,

vtilizando el procedimiento citado, se lleva~
ron a cabo varios experimentos ejemplificativos de pecipita~
cidn de perdxido de wranio para ilustrar el prbceso de la in-
vencifn, Los resultados de estos experimentos se resumen en
las tablas I~VI en las cuales el PH; es el pH inicial-'
es el pH de precipitacién pH, es el pH de digestibn; y pgf
es el pH final,

La Tabla I demuestra la necesidad de recﬁ§§4
rar el perdxido de uranio bajo condiciones em las cuales el
peréxido de hidrSgeno residual se mantenga a una concemtras.
cién de por lo menos 0,5 partes por parte de V205 en excnso
con respecto a la cantidad estequiométrica necesitada para -
formar el perdxido de uranio. Los experimentos 1 - 3 se 110—
varon a cabo con uma cantidad inferior al exceso requerido E
de perdxido de hidrbgeno y proporcionaron un producto de ele-
vado anflisis de V205. Los experimentos 4ly.5 se llevaron a
cabo con al memcs el exceso requerido de perdxido de hidr6ge-
no y proporciomaron un producto cén bajo anfilisis de Véos.;
Puede observarse particularmente el pumto de rotura entre 1o0s
experimentos 3 y 4 En el experimento 3, la relacién '
H,0,/V. /v 2% fue de 0,44 gH,0, /Q 5 ¥ aunque con unm valor de
0,06 baJo la relacién critica minlma, sin embargo, se obtuvo
un anflisis de 0,23 % de V A 5 en el producto. Por otra parte,
y en el experimento 4, en donde la relacibdn H,0 /v 0y es de
0,63 o solamente 0,13 con respecto a 0,5 g/gv 05, el anélisis
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de V505 descendid a 0,06 o 1/4 del anllisis del producto del
experimento 3., Bsta discontimaidad entre los experimentos
realizados justamente por debajo y por encima de la relacidn
de 0;5 gHaoz/gveos, sugiere que esta es la relacidn minima

para la solubilizacibdn de las impurezas de vanadio.

La Tabla II proporciona otra evidencia de la
necesidad de mantemer el perSxido de hidrdgeno residual o en
exceso en un minimo de 0,5 gH Oz/gv 0. hasta que se separa el
perbdxido de hidrégeno.

La Tabla III demuestra que el pH inicialj(pﬂi)
de 1la solucidn de uranilo no es un factor critico a condicién
de que el pH se ajuste al pH de precipitacidn (pH ) a cont1p
nuacidn de la introduccidn del perbxido de hzdr&geno. Podri
observarse que, en el experimento 13, en donde el pH exceda
de la gama pﬂb {(Pase II) en solamente 0,2 unidades de pH,
el sodio se encuentra al menos en una cantidad de cuatrolggm
ces aproximadamente la de los otros experimentos realizados
dentro de la gama pHp. h

La Tabla IV demuestra que el periodo de preci-
pitacidn no es un Pactor critico para la pureza del producto
en amplios intervalos de tiempo. ‘

Tablas V y Vi. Estos ejemplos demuestran los
efectos de variar el pH de digestién (pH ) y la duracibn de
digestidn sobre la pureza de producto y recuperaci6n de uranio|
Los datos de la Tabla V demuestran que se consigue una recupe-
racidén completa y selectiva de uranio efectuando la digestibn
a una gama de pH que oscila desde por encima de 3 a por debajo
de 6 aproximadamente.

Sin embargo, puede observarse en el experimen-
to V de la Tabla V que el no poder mantener el exceso requeri-
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do de perSxido de hidrégeno se traduce en un mayor contenido
en V205 en el producto, La Tabla VI demuestra que el tiempo de
digestidn no parece ser critico dentro de los limites de tiem-
po prescritos de la invencibn, pero al aumentar el tiempo
disminuye el perdxido de hidrégeno residual. Después de unmos
180 minutos (Tabla VI, experimento IV) el perbxido de hidrd-
geno residual disminuye a un valor por debajo de 0,5 gHéOa/
gVéOs. Como resultado, el contenido en vanadio del producto
incrementa a un valor por encima de 0,1 % V205. La pureza

del producto se puede mantener afiadiendo més perdxido a la
solucibn, pero para lograr-una utilizacibén &ptima del pé?b#i-

do, se deberén evitar los tiempos excesivos.

En la Tabla V se incluyen también datos que
demuestran los efectos de variar el pH final (puf) sobre 1a
pureza de producto y recuperacién de uranio. Estos datos su-
gieren que el pH, deberé mantenerse preferiblemente dengfél‘
de la gama de PH de 4,5 a 6 aproximadamentes, Se obtienen”re-
sultados satisfactorios en la gama de 5-30 minutos. Los tigﬁ-

pos mis largos no son considerados précticos ni necesariog.




TABLA I

Efecto de la concentracidn de perbxido de hidrdgeno
sobre la pureza del producto y recuperacidn de uranio.

Experimen  Inicial 1,0, residual, Estériles, Producto, % en
to No. gH,0,./gu.0 peso
27277378 g/1 g/gV205 g/1 U308 V505 Na
1 0,13 0,73 0,29 0,002 0,97 0,04
2 0,15 0,58 0,23 0,001 1,32 0,05
3 0,16 1,11 0,44 0,002 0,23 C,05
4 0,17 1,586 0,63 0,002 0,06 6,03
5 0,19 1,93 0,77 0,002 0,05 0,04

Condiciones de reaccidn

Temperatura 43¢C

PHi - 5,8

pHp - 3,5 durante 10 min.

pHd - 5,0 durante 50 min,

PHp = 6,0 durante 15 miza .
solucibén de preeéipitacidn

U0y - 70 g/1  Na 16,9 g/A

V05 = 2,5 a/1 s, 70 g/1

o e g
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TABLA i1

Efecto del perdxido de hidrdgeno residual sobre la pureza
del producto y recuperacidn de uranio.

H:ao2 residual Estériles, Producto, % en peso
g/gv205 a/1 U,0 V,0s Na
0,23 0,001 1,32 5,05
0,29 0,002 N ' 0,97 0,04
0,61 0,001 0,06 0,03
0,63 : 0,002 - 0,07 0,05
0,70 0,002 0,04 0,03
0,77 0,002 0,05 0,04 =

Condiciones de reacciba
Temperatura 482C

pHp - 3,5 durante 10 minutos

PH; = 5,0 durante 50 minutos
PH, = 6,0 durante 15 minutos.

Solucién de precipitacibn
V,0g = 70 a/1 Na 16,9 g/1

Vy05 = 2,5 g/1 so, 70 g/l.




TABLA 111

Efecto del PH; ¥ pHp sobre la pureza del producto v recuperacidn

de uranio.
fz:;p. PH, pHp H,0, residual, Bstériles, Producto, % en peso
* g/ g/gV205 g/1 U,0 V,05 Na
1 4,0 2,1 0,18 0,07 0,009 2,09 0,15
2 50 2,5 1,29 0,52 0,005 0,18 0,06
3 5,5 2,9 1,4 0,58 0,001 0,10 0,03
4 5,8 3,5 1,75 0,70 0,002 ° 0,04 0,03
-5 5,8 3,5 1,58 0,63 0,002 0,06 0,02
| 6 508 3,5 1,52 0,61 0,001 0,07 o,bs,

7 $+8 3,7 1,93 0,77 0,001 0,07 0,05
8 4,0 3,5 1,35 0,54 0,002 0,06 0,03
9 7,0 3,51 1,64 0,66 0,004 0,08 0,04.
10 6,0 4,9 1,81 0,72 0,004 0,04 0,03
11 6,0 5,0 1,70 0,68 0,045 0,03 0,07
12 7,0 5,2 1,81 0,72 0,543 0,10 0,02
13 6,2 5,3 1,58 0,63 0,099 0,10 0,69
14 7,0 5,2 1,99 0,80 0,296 0,06 0,06
15 6,0 5,1 1,99 0,80 0,026 0,98 0,15
16 6,2 5,2 1,99 0,80 0,108 0,07 0,09
Condiciones de reaccidn solncibn de precipitacifn
Temperatura 482C U308 --70 g/1 Na 16,9 g/l
g/n'zoa/’guao8 - 0,19 v205 - 2,5 g/1 80, 70 g/1

-pHP como se ha indicado - durante 10 min.

: _pHd -~ 5,0 durante 50 min.

pHy - 6,0 durante 15 min.

1pH se ajustd a 3,5 inmediatamente después de la adicibn de H202
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TABLA IV

Bfecto del tiempo a pH_ sobre la pureza del producto y re-
cuperacibén de uranio.

Expe Periodo de precipitacién Estériles, Producto, % en

No. min, a (pgp) g/1 U308 V’205 p;:o

1 | 0,003 0,04 0,05

5 0,004 0,04 0,04

3 20 0,002 0,07 0,03

Condiciones de reaccibn Solucidn de precipitacidn -

Temperatura 482C U,05 = 70 g/1  Fa 16,9 a/1
pH - 5’8 we - .
i 9“25,?5 2,5 g/l 80, 70 g/1

ng = 3,5 durante los tiempos indicados.
PH; = 5,0 durante 50 min.
pH@ = 6,0 durante 15 min.

TABLA V

Efecto del pH de digestibén (pH,) y PH final (pHE) sobre la pu-
reza del producto y recuperacign de wuranio. ‘

Expe PHd pgf ﬂ%02 residual, Estériles, Producto, ¥ en

No. peso.
9/L  9/9V;05 §/1U0y  V,0, Na

1 3,0 3,0 1,26 0,50 6,3 0,48 0,03

2 4,0 4,0 2,22 0,89 0,02 0,11 0,01

3 5,0 5,0 1,87 0,75 0,005 0,07 0,02

4 6,0 6,0 1,87 0,75 0,06 0,04 0,03

6 4 6,0 1,81 0,72 0,001 0,04 0,03

7 5 6,0 1,58 0,63 - 0,002 0,06 0,02
Condiciones de reaccibn solucidn de precipitacidn
Temperatura 482C _ U,05 = 70 g/1 Na 16,9 g/1

0,/gU.0, = 0,19 v205 - 2,5 g/1 so4 70 g/1

gH

P 25,8 °
pH "= 3,5 .durante 10 min.

pH, =~ como se ha indicado durante 50 minutos
pH% - como se ha indicado duramte 15 minutos
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TABLA VI

Efecto del'tiempo a pﬂa sobre 1a pureza del producto y recupera-
cibn de uranio.

Exps Tiempo, 'Héoz residual, Estériles, Producto, % en peso
No. min,.
: - g/1 g/gV205 g/1U308 V,05 Na
2 50 1,93 0,77 0,002 0,05 0,04
3 90 1,64 0,66 0,001 0,05 0,03
4 180 1,11 0,44 0,001 0,23 0,03

Condiciones de reaccidn
Temperatura 482C
9H202/9Q308 - 0,19
PH

P
pHd - 5,0 durante los tiempos indicados

- 3,5 durante 10 minutos.

pH? - 6,0 durante 15 minutos.
Solucidn de precipitacidn-

U,0p ~ 70 g/1 Na 16,9 g/1

vao5 - 2,5 g/1 so, 70 g/1

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, asi como la manera de realizarse en la préctica, debe
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas
son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no
alteren su principio fundamental.

REIVINDICACIONES
1.~ Procedimiento para la produccidén de perdxi-




10

15

20

25

30

- 19 ~

do de uranio, en particular para la recuperacién de valores
uranio, como perbxido de uranic, de una solucidn acuosa de
uranilo que contiene impurezas disueltas de vanadio y'sodio,
caracterizado porque comprende tratar la solucibn de uranilo
con perdxido de hidrbgeno en una cantidad suficiente para dis-
poner de un exceso de al menos 5,5 partes de H‘202 por parte

de vanadio (véoﬁ) por encima de la cantidad estequiombtrica
requerida para formar perbxido de uranio, efectufndose el tra-
tamiento con perbxido de hidrdgeno en tres fases secuenciales
consistentes en: (I) una £ase de precipitacién en la cual el
perbxido de hidrdgeno se afiade a la solucidén de uranilo para
precipitar el perdxido de uranio y mantener el pH del medio

de reaccibn en la gama de 2,5 a 5,5, durante un periodo de 1
a 60 minutos, después de la adzci&n del perdxido de hidrdgeno;
(IT) una fase de ‘digestién en la cual el pH del medio de reac-
cién se mantiene en la gama de 3 a 7 durante un periodo'de'é '
a 180 minutos; y (III) una fase final en la cual el pH deL }
medio de reaccibn se mantiene en la gama de 4 a 7 durante un
periodo'de 1 a 60 minutos, durante cuyo tiempo el peréxidoi&é
uranio se separa de la solucidn de reaccibdn que contigne3la§
impurezas disueltas de vanadio y sodio, manteniéndose el exce=
so de perdxido de hidrdgeno citado hasta que el per6x1do de
uranio se separa del medio de reaccidn.

2.~ Procedimiento segfn la reivindicacidn 1,
caracterizado porque el pH de la fase de precipitacidn es de
2,9 a 4,9 y el tiempo de la fase de precipitacidn es de 1 a
15 minutos; el pH de la fase de digestidm eé de 3,5 a6 yel
tiempo de la fase de digestibn es de 5 a 60 minutos; y el pH
de la fase final es de 5 a 6 y el tiempo - de la fase final es
de 1 a 15 minutos. ’
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3.~ Procedimiento segfn 1a reivindicacién 1,
caracterizado porque la solucidn acuosa de uranilo es sulfato
de wranilo acuoso.

44~ Procedimiento para la produccidn de perdxi-
do de uranio, tal y como queda sustancialmente descrito en la
presente Memoria,

Esta Memoria consta de 20 hojas escritas a
miquina por una sola cara. Madrid, & JUL 1976

/‘, adae L. Gnﬂhm
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