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procedimiento de recuperacién del uranio presente en una fase -

‘cial, compuestos de fosfatos trichleicos que no pueden er cbsol;

' las plantas y, méds particularmente, en superfosfatos que counsti

-1

La presente invencién se refiere a un procedimiento
para la recuperacién del uranic contenido en compuestos fosfata

dos sblidos 6 en soluciébn. MAs en varticular se refiere a un -

orgénica bajo la forma de una sal de diester pirofosférice.

Se sabe que los fosfatos naturales estén, en lo esen-

| Ead

to ser asimilados vor las plantas, de modo que no podrian utili.

zarse como abonos, Es por esta razbén yue lo esencial de ia actid

vidad de 12 indusiria de los fosfatos consiste en transformar -

L]

los fosfatos tricédlecicos naturales en fosfatos asimilables por -

tuyen abonos amplianmente empleados.

3

La primera etapa de esta transformecién es una lixivia
cibén gcida, en generzl sulfirica, que convierte el fosfato tri-
cdlcico en &cido fosfbrico y en sulfato de calcio insoluble. ~.
B3ta lixiviacibn libera ademéds los diversos metzles, tales como
uranio, torio, venadio y los metales de’las tierras raras, que
a menudo se encuentran atrapados en los yacimientos de fosfatosE
durante el transcurso del tiempo.

La concentracibn de estos retales en los minerzsles fos

—
1
i

fatados es muy débil. As{ puds, para el uranio, generalmente es-
t4 comprendida entre 0,005 y 0,02 %. Adncue estas proporciones

sean bajas, y en razbn del valor del mercado elevado del uranio

v de su caracter estratégico, desde hace un cuarto de siglo se [
1

ha inténtado recuperar el uranio contenido en las soluciones de |

lixiviacibn 4cida de los minerales fosfatvados,
Zntre los diversos procedimientos de recuperacibn que
han sido considerados, mwno solo ha sido objeto de explotacién -

industrial importante. Consiste en scmeter la solueidn de lixi-
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-2

viacién a una extrzccién liquido-liguido por medio de una faze
orgénica que contiene un diester del &cido pirofosférico, que
serd igualmente denominado a continuacibn 4de¢ido dislquilo piro-
fosfbrico.

Esta técnica que se describe en particular en la rate

=

te USA n? 2.866.680, permite agotar muy répidemente y de rorma
corpleta el uranio presents, incluso a pequefias proporciounes, ep
diversos tipos de soluciones.

Sin embargo, si esta utilizacién de pirofosfatos pre-

=

senta grandes ventajas, comprende sin embargo graves incorvenien
tes. Asi pués, los pirofosfatos se hidrolizan muy répidarcente,
lo que obliga & renovar a menudo la fase bérganica de extraszcion

liguido-liquido y empefia gravemente los costos de explotacibébn -

de este procedimiento. Por lo demés, el complejo uranio-pirofos
fato es tan estzble que es preciso un reactivo muy potente para
reextraer el uranio.

Tan es asi que hasta ahora los ensayos de dilucidn en

medio alcalino no han permitido la regeneracién del ester piro-

fosférico y han conducido generalmente a precipitades de un pi-
rofosfato orginico de uranio que era preciso sinterizar para eli
minar asi{ toda traza orgénica. I
Hasta hace poco, solo el empleo del éAcido fluorhidricT
habria dado resultados apreciables pars esta reextraccibén., Sin T
embargo, la utilizacidén de este &cido, por una parte acelera con-
siderablemente la hidrblisis de los pirofosfatos, con todos losi

inconvenientes que ello trae consigo y que han sido evocados més

I

arriba, y por otra, impone recurrir a materiales muy costoscs e
virtud del caracter t6xico y corrosivo del Acido fluorhidrico.

Un inconveniente suplementario del procedimiento cono{

cido que acaba de describirse radica en que los diésteres del —i
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de los precipitados es esencialmente debido a su impregnacién -

-3~
Acido pirofosférico no son muy selectivos, de modo que extraen,
ademéds del uranio, una parte importante de los demés metales -
atrapados én los fosfatos. Durante la reextraccibn, estos meta-
les son precipitados indistintamente por el dcido fluorhidrico
¥ hacen muy impuro el fluoruro de uranio que se obtiene.

Un progreso importante se ha aportado por sl procedi-
piento para la recuperacién del uranio contenido en soluciones
fosfatadas que se describe en la solicitud de patente francesa
n? 77-25899 depositada por la entidad solicitante. Sin embargo,
este procedimiento necesita la utilizacién de material relativa-
mente costosc en virtud del caracter coloidal de los precipitados
vy por ende, de la relativa dificultad en separar las fases liqui-

da, acuosa ¥ orgénica de las fases sélidas. E1 caracter coloidal

por compuestos del 4cido dislgauilo pirofosférico.

Por esta razbn una de las finalidades de la presente
invencién es vroporcionar un nuevo procedimiento de recuperacibn
del uranio presente en compuestos fosfatados por medio de uwna -
fase orgénica jue contiens un Acido dialquilo pirofosférico, -
procedimiento en el que el consumo en este ltimo es fuertementd
disminuido con respecto a los procedimientos conocidos.

Ctra finalid=d de 1la invencidn es proporcionar un pro-
cedimiento de reextraccidn del uranio presente en una fase orgé-
nica que contiene un iiéster del &cido pirofosfédrico, evitando

este procedimiento el emplec del &cido fluorhidrico.

Unz finalidad supiementaria de Ia invencién es propor-
cionar un nuevo procedimiento de recuperacibén del uranio conten!-
io en soluciones fosfatadas que permite operaciones féaciles de 7
separacién liquido-sélido y lfquido-lfiquido de las sales obteni-

das y que reduce la impregnacién de estas dltimas por los compuég
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tos del 4ecido dislquilo pirofosférico.

Estas finalidades, asi como otras que se pondrén de =
manifiesto a continuzcién, se logran por medio del procedimien-
to segin 1a invencién que se caracteriza porque se utiliza una
fase orghnica que contiene un &cido dialquilo pirofosfériec y al
menos un mol de un agente de solubilizacién del dialquilo.piro-
fosfato doble de uranio y de amonio por mol de &cido dialguilo
pirofosférico y porque comprende las siguientes etazpas:

a) se hace burbujear en la fase orgénica previamente
cargada en uranio, amoniaco anhidro para precipltar la sal de
amonio del 4cido dialquilo pirofosférico en exceso,

b) se realiza una separacidn liguido-sélido para sepa-
rar de la fase orgénica la sal de amonio del Acido dial.uilo pi+4

rofosfdrico precipitado durante la etapa anterior.

Las cedenas zlcohb6licas del 4cido dialcuilo pirofosfé-
rico especificado anteriormente pueden ser lineales 6 ramificad§s.

Iguzlmente pueden comprender otras furmdones gue la fun~
eibn alcohol y, en particulzr, pueden presentar una 6 varias fun-
ciones eter, Como alcoholes susceptibles de ser esterificados pa-
ra dar pirofosfatos de dialquilo gue presentan una 6 varias fund
clones eter, se pueden ecitar los alcoholes obtenidos por conden-
sacibén de un alcohol pesado tal como definido a continuacién, cdn

un O6xido de alceno, tal como 6xido de etileno 6 de propileno. Pqr

la expresién "alcohol pesado" utilizada a continuacibn, se enti%n—

de un alcohol cuyo radical alquilo comprende de 4 a 20 &tomos dé

[}
|

Como diester del 4cido pirefosférico, se puede, en paq—

carbono y, preferentemente, de 6 a 12 Atomos de carbono.

|
ticular, utilizar el 4cido dicaproilo pirofosférico, 6 pirofosfg-

to de dioctilo que, a continuacibn, a veces se designaré con su

sigla anglosajona: "CPYA" (octyl pyrophiosphoric acid).
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‘mo, por ejemplo, el fosfato de tributilo, que a veces se¢ designa-~

mentar la resistencia a la hidrélisis de los pirofosfatos.

-5-

En lo que concierne a la condensacién de los alcoholep
definidos m&s arriba con el anhidrido fosférico P205, éondensa~

cién que condluce a los pirofosfatos utilizados en el procedimier

| Load

to segin la presente invencién, puede realizarse segin el métods
descrito en la patente USA n? 2.947.774.

De otro lado, las investigaciones que han conducido a
la presente solicitud de patente han puesto de manifiesto que se¢
podia elegir como agente de solubilizacibn, compuestos liposoclus
bles que presentan dobletes electrénicos susceptibles de dar en
laces hidrbgeno con los diésteres del Aecido pirofosférico. Entrg

estos compuestos, se puede citar los fosfatos de trialquiles co=-

réd a continuacién por medio de su sigla anglosajona "IBP" (triby

tyl phosphate), los 6xidos de trialquiliosfina como, por ejemplj,

gl 6xido de trioctilfosfina, y los alcoholes vesados en el senti

do definido mds arriba.

Egtos compuestos iguelmente tienen la propiedad de zu-

Preferentemente, la fase orgénica contiene de dos 2 -
cinco moles de agente de solubilizacién por mol de 4cido d&ialqui
lo pirofosférico.

Uno de los agentes de solubilizacidn préferido es el
octanol-2.

Lo presién a la que se realiza la invencién es prefe-

rentemente la presidén atmosférica por razones de simplicidad.

|
la temperatura no debe ser superior a 502C, a falta d¢g
|

lo cual el 4cido dialguile pirofosférico se hidroliza muy répidé—

mente., Por tanto se elige preferentemente la temperatura ambienqe,

es decir de 15 a 302C. '

i
!

La concentracibén del 4cido dialquiio pirofosférico en
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minar el ague en suspensién en la fase orgénica, 6 bién por pued-

la fase orgénica estd preferentemente comprendida entre 1 y 10 %
en peso, estando constituido el resto de esta fase por un dilu-
yente elegido entre los que son perfectamente conocidos de los A
especialistas en la materiz como el keroseno y el dodecanc.

La fase orghnica especificada mls arriba puede cargary
se de uranio ya sea por puesta en contacto con una solucida ura-
nifera fecida de fosfato cuyo pH es inferior 6igual 2 2 y prefe-
rentemente inferior 6 igual a 1, 6 bién por extraccibén sgbdlido-13
quido de un conmpuesto fosfatado uranifero, por ejemplo un mineral

de fosfato.

Antes de la realizacién de la etapa a) coaviene verifi
car si la proporcién en azgua de la fase orgénica es suficiente-
mente débil, es decir si es inferior a uno por mil., Si estz prod
porecibn es demasiado elevaia, ha lugar proceder a un secado de
modo @ descenderla por debajo de la proporcibén limite, ya sea -

por centrifugacién 6 por cualquier medio fisico propio para eli-+

ta en contacto de la fase orginica con uno de los compuestos eleg-

gidos en el grupo formado por los agentes de deshidratacién si-

guientes:
- sulfato de calcio anhidro;

cloruro de calcio;

slimine;

gel de silice;

tamiz molecular,

El amoniaco gaseoso afiadide en la fase acuosa durante

la etaps &) debe estar en cantidad al menos igual a la centidad

necesaria para transformar el &cido dialquilo pirofosférico en

exceso en su sal doble de amonio., El amonizco en exceso no per-!

mansce en 1a fase orgénica y se libere en la atmbsfera. Conviene
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etapa a) dos a2 cinco moles de amonizco por mol de 4cido dizlqui-

1o pirofosfénico.

-7
por tanto, para economizar este reactivo costoso, limitar la -

cantidad de emoniaco introducida. Una utilizacibn satisfactoria

consiste en elegir como cantidad de amoniaco afiadido durante la

Ia durscién de le etapa a) estd comprendida entre me-
dia hora y dos horas y preferentemente es préximz de una hora.

La etapa b) puede realizarse por filtracién, ciclenado
6 centrifugecibn.

Lg presente invencién radica en parte en el descubri-

rmiento de gue el caracter coloidal y/o viscoso de los precipita
dos obtenidos durante la reextraccidén del uranio eras debido a la
presencie de 4cido dialqyuilo pirofosférico en exceso, es decir
no ligadec a un 4tomo de uranio en la fase orghnica.

La finslidad de las etapas z) y b) es por tanto climi-

nar el 4cido dialiuile pirofosfédrico en exceso en la fase orgh-
nica y recuperarlo en forma sb6lida. Este &cido dialquilo piro-

fosfbérico, en forma de sal de amonio, no estd sometido a la eta~

pa de reextraccibn y puede reciclarse directamente 2 la etapa d§
tratamiento de los compuestos fosfatados para extraer asi el url—
nio. Asi{ pués, una parte importante del &cido dialquilo pirefos
férico no es confrontada & unas condiciones propias para facil'i
tar as{ la hidrélisis. {

Asi pués las etapas a) y b) permiten sustancizles ecos

nomias de reactivo y ello, incluso afngque las etapas ulteriores|
!
de reextraccibén del uranio feciliten lz hidrdlisis del &cido dial
§
I
quilo pirofosférico. i
[

La introduccién de las etapas a) ¥y b) en el procedimien

to descrito m&s =rribs de reextraceibén = partir de 4cido fluor-!

0

hidrico permite por ende una economfs sustancial de reactivos. [
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21 preocedimiento para la recuperacién del uranic con-;
tenido en soluciones fosfatadas descrito en la solicitud de pa-
tente francesa n? 77.25899 depositada por la entidad solicitante
comprende una etapa =) de vuesta en contacto de la solucibdn fos-
fatadas uranifera de partida con unza fase orghnica que ccn*iene
un diester del 4cido pirofosférico y una etapa b) de puesta en
contacto con una solucibn alcalina de lz fase orgénica cargada
en uranio obtenida en la etapes a) anterior. Entre estas dos eta-
pas, f4cilmente se puede insertar las dos etapas a) y b) del -
procedimiento seguin la presente invencién., Aplicadas a este pro-
cedimiento anterior, estas dos etapas disminuyen notszblemente el
consumo en &cido dialguilo pirofosférico y facilitan mucho las
operaciones ulteriores de recuperacidédn del uranio, del los acti-
nidos y de las tierras raras, asi como el fcido dizlquilo piro-
fosférico arrastradc por el uranio.

Sin embargo, segin ura puesta en préctica preferida
de la presente invenciébn, la fase orgénica procedente de la etad
pa b) es tratade segin lz etapa siguiente:

¢) se pene en contacto la fase liquida procedente de
la etapa b) con une fase acuosa cuyo voliren estd comprendido -
entre 10 y 0,5 % del de la fase orghnica, y preferentemente com-
prendido entre 2 y 1 %, y después se separa la fase orginica de

les fases acuosz y sb6lida.

Habida cuenta del tiempo de contacto (un cuarto de hor
o una hora) y en virtud de que no ha de tomarse precaucibn algu~

i
na para eviter la oxidacién del ursnic IV en uranio VI, hasta el
presente no ha sido necesario prever la presencia de un agente -
de oxidacién en la fase acuosa de la etapa c¢). Sin embargo, es -

posible afadir a esta fase acuosa dicho agente de oxidacibn.

Como agente de oxidacibn, se puede utilizar cloro, hi-
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{oxigenads en contacto con el agua como por ejemonlo, oxilive,

pocloritos, cloratos y, de uns manera més general, todos los -
agentes de oxidacidén cuyo potencial normel aparente es superior
a 300 milivoltios con respecto al electrodo en hidrégenc. Con-
viene sefielar sin embargo que e¢s preferente utilizar aguz oxige~

nada, nersulfatos, asi como todos los cuerpos que engendren agua

Seglin una forma de realizacibn preferida de la invencién,
el procedimiento comprende ademés la etapa siguiente:

d) se trata las fases acuosa y sblida procedente de -
la etapa ¢) con amoniaco.

Ventajosamente, se actia de modo que 8l pH obtenido
después de lg adicibén de amoniaco esté comprendido entre 8 y 10
'y, preferentemnente, entre 9 y 10.

Para =zlcanzar estos valores de pH y para obtener unsa
buenz solubilizacibn del Acido dialquilo pirofosférico, es pre-
ferible que la cantidad de amoniaco afiadida a la etapa d) sea

izual a un valor comprendido entre uno y custro moles por gramo

de f6sforo contenido inicialrente en la fase acucsz y sélide pr?-
cedentes de la etapa ¢), estando comprendida ventajosamente la %
concentracibén del amoniaco utilizado entre 1 y 4 K, y, preferend
temente, entre 1,5 y 2,5 N.

El tratamiento de la etapa d) dura preferenterente me-=

dia hora a dos horas. Durante este tratamiento, l2 oxidacibn de%
uranio IV en uranio VI se contifiia si no estaba completa despué%
de la etapa c). Se puede afiadir durante esta etapa un =gente de
oxidacibn tal como definido més arriba. |

Segin una puesta en préctica preferida de la invencién,

!
el procedimicnto comprende ademds la etave siguiente:

|
e) se separa entre si las fases liguida y s6lida pre-%
{

gsentes en la mezcla reaccional obtenida después Ge la etapa 4).
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Esta etapa e) puede realizarse por filtraciébn, ciclo-
nado 6, preferentemente centrifugracion.

La fase liguida asi separada pueden tratarse ventajosa-
rmente del siguiente modo:

f) se reune la fase liguida obtenida en la etana )

y la fase s6lida de la etapa b), y después se acidifica ia mez-
cla asi obtenida por medio de un 4cido mineral fuerte;

g) se extrae la mezcla reaccional de la etapa f) por
medio de una parte 21 menos de la fase orgénica procedente de la
etapa c¢) para obtener, por une parte, una fase orginica cargada
de 4cido dialguilo pirofosférico y, por otrz, una soluciébn de 1la
sal de amonio del 4cido fuerte utilizado en la etapa f).

Durante la etepa f), el Acido mineral fuerte utilizadd
puede ssr uno cualquiers de los ééidos minerales fuertes existen-
tes a excepeidn de aiuellos cuyo potencial redox es suficiente -
para reacclonar con el fcido dialquilo pirofosférico y oxidarle,
Conviene por tanto evitar el smpleo del &cido nitrico.

En virtud del valor comercial elevado de los fosfatoél
de amonio, el 4cido mineral fuerte preierido es el 4cido fosfbrﬂ-
co.
| La fase sb6lida obtenida durante la etapa d) y separadd
en la etapa e) es preferentemente tratada segin la secuencia de
etapas siguientes:

H) se disuelve de nuevo la fase sélida de la etapa e)%
por medio de un 4cido mineral fuerie; I

j) se pone en contacto la mezcla reaccional de la eta-
!

1

pz h) con una fase orgénica para reextraer al 4ecido dialguilo pi
rofosférico;

k) se trata la fase acuosa residuscl pars recuperar asi

El hierro, uranio, los actinidos y las tierras raras.



20

25

30

'los agentes de solubilizacién deben estar constituidos por com-

plo, el 6xido de trioctilfosfina y los slcoholes pesados,

ce en general por un efecto de antisinergiz frente al poder de %

|tengan tendencia a favorecer la extraccibn del hierro presente

-11=
Preferentemente, la fase orgénica utilizada en la etal
pa j) tiene una composicifbn idéntica a la procedente de la etagpa
¢) 6 bién es una fraccibén de esta Gltima. -
La fase orgénica que ha reextraido el 4dcido dialauilo
pirofosférico en la etapa j) es ventajosamente reciclada hasia
la etava a).

Tal como se ha indicado més arriba, se ha mostrado que

puestos liposolubles que presentan dobleces electrénicos suscep+
tibles de dar enlaces hidrégeno con los diésteres del 4cido pi-
rofosfédrico. Entre estos compuestos, se puede citar los fosfatos
de trialquilo como, por ejemplo, el fosfato de tributile, que a

veces se designard por medio de su sigla anglosajona "TBP* (trid

butyl phosphate), los 6xidos de trialouilfosfina como, por ejem-

Igualmente se ha mostrado que entre estos agentes los
que convienen mejor eran los alcoholes pesados tales como defini
dos en la solicitud principal, es decir aléoholes cuyo radical
alquilo.comprende de 4 2 20 4dtomos de carbono y preferentemente
de 6 a 12.

Igualmente se ha sefialado que estos agentes debian es+
tar preferentemente en una relacibn de a2l menos 0,5 moles por md
de 4cido dialquilo pirofosférico.

Sin embgrgo, lg utilizacibn de estos agentes se tradu-

i
i

extraccibn de los é&cidos dialquilo pirofosférico, es deeir que 4

este efecto sea directo 6 bién que los agentes de estabilizacibn

|
en las soluciones fosfatadas con respecto a2 la del uranio. Este]

efecto desfavorable es particularmente molesto cuando se desea -

1
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exiraer urasnio de las soluciones fosfatadas que tienen una con-|
centracién en hierro comprendida entre 1 y 3C gramos por litro
¥y sobre todo cuando la concentracién en hierro sobrepasa 5 gra-
mos por litro.

Por esta razén una finalidad suplementaria de La ore-
sente invencién es proporcionar un procedimiento que favorezca
la extraccidn del uranio con respecto a la del hierro.

Otra finalidad de la presente invenciébn es proporcio-
nar un procedimiento que permita el agotamiento completo dzl - !
uranio presente en las soluciones fosfatzdas.

Estas finalidades, 2si como otras que se pondrin de -
nanifiesto a continuzcibn, se logran mediznte una utilizacibn -~
practica que consiste en elegir una concentracibén en 4cido diald

quilo pirofosférico en la fase orgénica comprendido entre C,1

y 0,4 M, y preferentemente entre 0,15 y C,25 M.
Conviene sefialer que contrarismente a 1o gque se divul-
gaba antes, la utilizacién del 4cido dialguilo pirofosférico a

dichos niveles de concentracibdn no presenta dificultades durantéd
la puesta en contacto de una soluecién fosfatada con la fase or-}
génica y que si se realiza la puesta en contacto con una relacién
entre la fase bérganica y la fase acuosa (C/4) comprendida entre
1 ¥ 1/5C, no aparece ningin problema. Cuando se desea trsbajar

cen una relacién O/A inferior a 1/50 y superior a 1/200, es posi-

ble evitar los problemas de emulsién realizando la extraceién a

una terperatura superior a 30¢C y preferentemente entrs 35 y 45%0.
Ademés, los problemas de emlsién no sobrevienen mAs que cuando !
la solucién fosfatada ha sido mal reducida.

Esta utilizacidn radica en que de forma sorprendente

la relacién entre el uranio extrafdo y el hierro extraide aumenta
|

de forma notable con la concentracién de &cido dialquilo pirofosL
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férico en la fase orgénica y que contrari:mente a los estulios
tebricos anteriores, la relacién entre el uranio extraido y la
concentracidn en &cido di-~-octil pirofosférico aumenta con esta
nltima. Bsta contradiceidén es dificil de explicar pero podria -

jdeberse a que el hierro esti presente en gran proporecibn en las

tras que no existia en los estudios tebricos anteriores.
Conviene igualmente hacer notar qQue lz presencia de -|

agentes de solubiligacidn y de estabilizacién facilita enormemen—

Igualmente se puede sefialar que una de las ventajas
de utilimar una gran concentracidn en 4cido dialquilo pirofosfé~+
rico es la de permitir 6 bién reducir los esfuerzos relativos a
la reduccidn de la solucidn 6 bién agotar completamente una so-
lucibn uranifers de 4cido fosfbrico gl 30 ¢ con relativamente po-
cas etapas de extraceidn.

A titulo de ejemplo, se puede sefialar que utilizando
unsa fase orgénica que contiene 0,1 moles'por»litro aproximasdamen~
te de 4cido octil pirofosfédrico y 0,1 moles de alcohol octilico
se ha podido, en cuatro etapas, extraer un 99 % del uranio con-

tenido en una solucibn fosfatada al 30 % de dcido fosférico con-

+

teniendo 10 gramos por litro de hierroy cuya relacibn entre el
hierro III y el hierro total no excede de 2 %, 10C miligrazmos

por litro de uranio asi{ como las impurezas indicadas en péginasi
I

Los ejemplos no limitativos siguientes tienen como fi+

1

nalidad mostrar a los especialistas como determinar féciluente

las condiciones operatorias convenientes a cada caso particular.

Los ejemplos 1 2 5 estfn divididos en dos partes. ILa E

primera parte no tiene la invencibn y sirve solo para elemento -



10

15

20

25

30

.-‘]4.-

comparativo de la segunda parte que ejemplifica la intencién
oropiamente dicha.

Ejemplo 1: Reextracelidén del uranio y del hierro de una fase or—

ghnica cargade que no contiene ccianol ( 3 % OPPA L 97 % kero-
seno).

Egtudio cinético de la precipitacién del écido dialqui
1o pircfosférico, del uranio y del hierro.
Método operatoric:

En una fase orghnica cargada de uranio, se hace burbu-
jear amoniaco con un caudal de 25 litros por hora. Se extraen
mestras de fase orghnica para anédlisis después de 5 minutfos, -
15 minutos, 30 minutos, 60 minutos de reaccibn. Al mismo tiempo
que la dltima toma de muestra, la reaccibén es detenida y la mez-
cla reaccional es sometida a una centrifugacibn de una duracién
de 60 minutos (21CC r.p.m. ).

Relsutados:

Composicién de la fase orghnica.

(minssos) | me/1 |me/t | ne/

0 830 193 3500

5 32 6 | < 200

15 29 7 < 200

30 34 7 < 200

60 50 9 < 20C
60+centrifugacibn 14§ 26 < 200

i
|
|
Se comprueba que después de 5 minutos de burbujeo, la
basi totelidad del uranio, del hierro y del fésforo estéd en el -}
|

precipitado. Aumentando el tiempo de reaccidn, se disuelve de -

nuevo parcialmente el uranio y el hierro ya precipitados. £l fe-
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gacibdn.

Ejernlo 2: Reextraccidn del uranio y del hierro de una fase or-

]

ghnica cargada que contiene octanol ( 3 $ OPPA &+ 3 < octanol + |

94 % kercseno. )

Estudio cinético de l2 precipitacién selectiva del 4c!

ji=r

do dialguilo pirofosférico en exceso.
Método operatorio:

En una fase orgénica cargade de uranio, se hace burbu

¥

jear amoniaco con un caudal de 25 litros por hora. Se extraen -
ruestras de fase orghnica para anilisis después de 5 minulos, -
10 minutos, 15 mimitos, 30 minutos, 60 mimutos, 90 minutos. Al

mismo tiempo que la Wltime toma de mestres, la reaccibn es dete.

nida y la mezcla reaccionzal es sometida a une centrifugaciéa de
una duraciébn de 60 minutos (2100 r.p.m. ).

Resultados:

Composicién de la fase orgénica

(ﬁfﬁgs) 2/1 152/1 l;/l
- :
0 1,12 | 220 3,50
5 1413 215 2,32
10 1513 205 1,80
15 1513 205 1,68
30 1,17 215 1,66
60 1,13 | 210 | 1,64
90 1,08 215 1,61 i
| 90+centrifugacibnd 1,15 215 1,58

Contrarismente a lo que pasaba en el ejemplo anterior%

N . ]
el uranio y el hierro permanecen en sclucién mientras que el fés
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foro precipita en parte. Ia concentracién de este dltimo en la

fase orgénica disminuye en primer lugar ripidamente de 3,5 a -

1,7 g/1 después de 15 minutos de reaccibn, y después, muy lenta
nente.

Ejemplo 3: Comportamiento del precipitado del ejemplo 2.

Después de 90 minutos de reextraceién y 60 minutos de
centrifugacibn, se recoge:

fase orginica: 740 ml

precipitado 49 g. i

El precipitado es dividido en dos partes que serén - i

recuperadas respectivamente con ggua y amoniaco dos veces nornal,
3.1. Ia recuperacién en agua del precipitado.
Condiciones operatorias: precipitado: 24,5 g
H20 ¢ 100 ml

tiempo de agitacifén:30 minutos a 3C2C

Ul

tiempo de centrifugacién: 60 minuto
Resultados:

Composicioén del precipitado

1

Precipitado Peso hiime Peso se¢ Hume- U Fe P Observacip

do g. co g. dad % nes.
Intercara 1,70 0,10 94 ND ND ND Todo el pre
cipitado per
manece en |

la interca;a

|
ND: no determinado. !
|

Composicién de la fase acuosa

Voigﬁen mg}l mgjl gsl Observaciones ;

—T

fase ” . |
105 253 16 7,70 | fase acuosa ovlancuzca

acuosa | ’ pH = 8,5 (20°C) |

'
|
|

3.2. La recuperacién en amcniaco 2N del precipitadoe. |
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Las condiciones operatorias son idénticas a las del

ejemplo 3.1., pero se sustituyen 100 ml de agua por 100 ml de

amoniaco.
Resultados:
Composicibn del precipitado
Peso mi | Peso se | Hume=- 5

Precipitado | medo &, | co g | dad %|C | Fe} P | Observacion

Intercara 1,04 0,06 94 HD| KD| ND| Todo el pre
cipitado per
manecs en -
la intercar

ND: no determinado.

Composicibén de la fase acuosa

Volimen U Fe P Observacicnes
ml g/l | mg/1| &/1 ’
fase .
105 125 13 T,15 fase gouosa amari-
acuosa | ’ llenta pE = 10,3 -
: (202C)

El precipitado estd constituldo en su mayor parte de
sales de amonio de OPPA que son sclubles en sgua y en amoniaco %
diluido.

Ejemnlo 4: Dilucibn y precivitacién del uranio contenido en la

fase orginica desvués del tratamiento del ejemplo 2.

4.1. Influencia de las cantidades de H,0, y de Hy0 en la reextr@g

cibn. |
ILe fase orginica es divida en cuatro volimenss iguale%

que serén sometidos a una segunda reextraccién en condiciones —i
diferentes. %
Condiciones operatorias comines: fase orgénicz:185 mlé
|

caudal NH3 : 5 1/n;
.

duraecibn: 4 hora.
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La cantidad de agua oxigenada y de agua utilizadas va-

ria segin los ensayos:

Ensayos Hgozintroduci@a H20 introducida
ml/1 nl/1
1 1 0
2 3 0
3 1 5
4 1 10

Composicibébn de la fase orgénica

Ensavos Volimen fase U Fe P Peso precinitado
I orgénica (ml) g/1 | mg/l| g/l |himedo (g)

1 174 145 200 | 1,07 1,25
2 174 0,875| 165 | 1,02 2,65
3 180 0,510 115 | 0,99 1,51
4 172 < 0,005 | < 10 KO,2 5,01

En los ensayos 3 y 4, la precipitacién ha tenido luga
gproximadamente 2 minutos después del comienzo del burbujeo de 4
amonizco. Pero se ha hecho notar, en el easayo 3, una redisolu-

cibn importante de los precipitados yz formados 2 medida que se

prolonga el tiempo de reaccién. La fase orghnica pasa del ameri-
110 al incoloro y después se vuelve amarilla trés una hora de -
reaccidbn,

Conclusibn:

Estos resultados han mostrado que el agua oxigenada -~

sola no permite una reextracci6n completa del uranio y del hiers
3 r 3 d i
ro contenidos en la fase orghnica. Es Unicamente actuando sobre:

la cantidad de asgua introducida y la duracibn de inyeccién del |
i
amoniaco como se llega a precipitar totalmente el uranio y el -
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hierro. Sin embargo es oreciso determinar las cantidades de agy

vy de azmonizco minimas paras una reextraccién total. E1 exceso de

uno de los factores podria disminuir el grado de la reextraccié

También surge que la utilizacién del agua oxigenada para oxidar
el uranio IV en uranio VI durante la segunda reextraceién nov -
se revela necesaria en virtud de la coloracibn amerilla intensa
de la fase orgénica que es caracteristica del uranio.
4,2, Comportamiento de los diferentes precipitados obtenidos
durante la recuperzcién con agua.
Condiciones operatorias: vrecipitado de masa varizble

Hy0: 37 ml (200 zl/1 fase orgénice)
tiempo de agltacibn : 30 minutos a 302C

tiempo de centrifugacién: 1 hora,

Resultados:
Composicidn de la fase acuosa
Ensayos Volimen U Fe P
ml mg/1 mg/1 g/1
1 37 25 < 5 C,17
2 37 32 <5 0,66
3 35 19 <5 0,41
4 33 1600 | 148 3,60
Composicién del precipitado
Ensayos | Peso hi | Peso se [ Humedad U Te
medo g. | co g. % % | % %
1 < 0,1
2 1,43 | 0,11 92
3 1,10 0,08 93
4 4,12 0,49 88 22,2 | 3,89 | 9,99
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Observaciones:

Todas las fases acuosas ovbtenidas son turbias y més
en particular la del ensayo 4 que es lechosga. En lcs ensayoes 1,
2 ¥y 3, todos los precipitados permsnecen en la intercars de las
fases orgénice y acuosa. En el ensayo 4, el precipitado s4 en-
cuentra en el culote de centrifugacibén pero se ha hecho notar
asicismo trazas de precipitado atrapado en una capa gelatinosa
en la intercara de las fases orgénica y acuosa.

Conclusibn:

1

Se comprueba que hay una redisolucién parcial del ure
nio, del hierro y del fésforc después de la recuperacibn cocn ~

agua de los precipitados. Pero los precipitados obtenidos son

[¢}]

mucho més ricos en urenio (22,2 % en el ensayo 4) y son soluble
en el 4cido sulfdrico normal.

Ljenple 5: Ensayo en continuc.

Ensayo completo en continuo utilizendo las etapes a)
a j) y 1) del procedimiento segin la invencidn con extraccibn
de una solucibn fosfatada uranifers y reciclado de la fase orgér
nica cargada en écido dialquilo pircfosférico de la etapa g) - |
hacia la extraccién de la solucidbn fosfatade uranifera.

E1l balence expuesto en el cuadro ha sido llevado a un

caudal de 1 m3.

La fase orgénica inicial tiene la misma composicién

que la del ejemplo 2 (3 % OPPA, 3 % octanol, 94 % keroseno).
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Caudal

Composicidn

Uranio

Hierro

Fbosioro

Concen-
tracibn

Solueibn fosfatada
Uraznifersa.

10 m3

Fase orgénica
cargada en uranio
a?tes de la etapa
a

1,14g/1

0,22g/1

3,60g/1

Amoniaco utilizado
en la etapa 2)
(gas)

5 m3

Fase orginica recid
clada de la etapa

j)hacia la etapa 2]

0,04m>

1.5g/1

4.2g/1

Precipitado proce~
dente de b)

65 kg

0,02%

Pase organica pro-
cedente de b)

0,953

0,22g/1

0,61g/1

Fase orgénica pro=-
cedente de ¢)

0,95m>

0,005g/1

0,02g/1

Fase orgénica pro-
cedente de c) reci-
clada hacia g)

0,005g/1

0,02¢/1

Fase orgénica pro-
cedente de ¢) reci-
clada hacia j)

0,04m3

0,005g/1

0,02g/1

Agaug afiadlida a lz
etapa ¢)

0,01

do en la etapa ¢)

Precipitado obtenl

0,01m>

1,04 kg

0,21kg

1,59 kg|

A?oniaco afiadido en
d

0,4.m3

2 N

fase acnosa obtenid
da en la etapa c)

O,4m3

0,160g/1

0,02 g/1

3 g/1

heido fuerte utilid
zado en la etapa T)

(H3PO4)

O,1m3
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{

Caudal Composicibn Concen—
Uranio |hierro |f6sforo | tracién

Ajuste OFPA para
compensar pérdidas
antes'de la reci- 2,9%
clacién hacia la -
solucién fosfatada
uraniferas a extraer

Fase gb6lida obteni-

da en e):
- himedo 30 kg
- seco 3 kg 35,2% |6 % 8,9 %

Acido introducido en

b) (4cido sulfﬁrico)o,06m3

-t
=

Fage acuosa proce-
dente de j) 0,085m3 9,3&/1 | 1,68/l | 1,2¢/1

Conclusidn:

Este ejemplo muestra en particular el porcentaje de -
OPPA que es precipitado selectivamente en forma de sal de amonid
mediante la inyeccibn de amonio gaseoso es de 54,2 %.

La adicibn de agua en la etapa ¢) trae consigo la pre-
cipitacién de 98,1 % del uranio contenido en la fase orgénica de
partida.

Segin este ensayo, el uranio eé recuperado en forma de
"yellow — cake" con un rendimiento del 6rden del 94 ¢,
Igualmente se comprueba que durante la disolucibn sul-
furica el 75 % aproximzdamente del uranio se encuentra en la fa-

se orgénica y el 25 % aprozximadamente en la fase a2cuosa.

Los ejemplos no limitativos siguientes se refieren a la

extraceion selectiva del uranio frente al hierro.

ilétodo operatorio de los e jemplos:
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Las fases son entonces decantadas durante 15 minutos y después

23

Los ensayos son realizados sobre un lote de Acido fos

férico industrial cuyo anédlisis medio es:

Pluor t 13,7 g/1 (el fluor esté eserncizlmente en forma|

de SiF,)

Sulfatos : 33,1 g/1

Calcio : 0,98 /1

Aluminie ¢ 3,2 g/1

P50 : 329 g/1
La proporcién en uranio y en hierro de la sclucibn se|

indica en cada unc de los ejemplos.

Los contactos se realizan de la siguiente manera: la

fase acuosa y lz fase orgénica se introducen en una ampoya a de-

son geparadas y partes alicuotas de cada fase son dosificadas.
sa" se refiere a lz extraccién de una fase acuosa puesta en con+

que el cuadro "enriquecimiento de la fase orginica" corresponde
al enriquecimiento de una fase orgénica por puestas en contacto
sucesivas ccn fases acuosas recientes,

Ejemplo 6

Composicidn de la fase orgénica:

~ 4cido di-oetil pirofosférico (OPPA): 3 % en peso -
(0,074 M),

- octanol-2 : 3 % en peso

- keroseno : 94 %

Temperatura : 402C

cantar, agiténdose las dos fases vigorosasuente durante un minutg.

En los sjemplos, el cuadro "agotamiento de la fase acug

tacto sucesivamente con variass fases orginicas recientes mientras
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Agotamiento de la fase acuosa

Fase orgénica Fase acuossa

o] Uranio hierro | Uranio hierrc Eg?+

A F
e T

mg/1 mg/1 mg/1 g/1 o
125 12,70 | 0,96
1/50 1230 325 100 12,69 | 0,95
1/10 620 535 38 12,64 | 0,94
1/10 220 660 16 12,57 | 0,91
1/10 75 720 9 12,5C | 0,92
1/10 25 765 6 12,43 | 0,92
1/10 <5 810 6 12,34, | 0,91

Enrigquecimiento de la fase organica
Fase orgénica Fase acuosa

% Uranio hierro | Uranio hierro Fe2+

mg/1 mg/1 mg/1 g/l | %
1/2 215 655 17 12,37 | 0,95
1/10 865 440 60 12,72 | 0,95
1/10 1240 355 87 12,71 | 0,95
1/10 1290 335 120 12,70 | 0,95
1/10 1340 295 120 12,70 | 0,95
1/10 1240 310 135 12,70 | 0,95

Ejemplo 7

- feido di-octil pirofosférico (OPPA)

Composicién de la fase orgénica:

- octanol-2 : 3 % en peso

-~ keroseno : 94 ¢

Tenperatura :

3C¢C

: 3% en peso

-24-
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Azotaniento de la fase acuoss
Fase organica Pase acuoss
] Uranio hierro Ursmio | hierro | Fe?t
4 ng/1 mg/l | mg/l g/1 %
127 13,00 c,98
1/50 1310 370 101 12,99 | 0,97
1/10 660 505 35 12,94 | 0,97
1/10 230 640 12 12,88 | 0,96
1/10 65 720 5 12,80 { 0,96
1/10 20 760 3 12,73 | 0,96 i
1/10 <5 810 3 12,65 0,96_J
Enriquecimiento de la fase orgénica
+
Fase orgénica Fase acuosa

0 Uranio hierrp Uranio hierro Fe2+
x mg/1 rg/1 mg/1 gl |
1/2 220 625 17 12,69 0,98
1/10 540 395 65 13,02 | 0,97
1/10 985 320 112 13,01 0,97
1/10 1170 275 109 13,00 0,97
1/10 1150 270 129 13,00 | 0,97
1/10 1140 260 128 13,00 | 0,97

Ejemplo 8

 Composicibén de la fase orgénica:

~ Aoido di-octil pirofosférico (OPPA): 3 % en peso

- octanol-2 : 0 ¢

- keroseno : 97 %

Temperatura: 30°C
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Agotamiento de la fase acuosa

Fase orgénica Fase acuosa
e Uranio hierro Urenio | hierro Fe*
4 ng/1 ng/1 mg/1 g/1 %
126 13,60 0,97
1/50 1670 205 93 13,60 0,97
1/10 720 525 21 13,54 0,95
1/10 130 780 8 13,471 0,95
1/10 20 860 6 13,38| 0,96
1/10 <5 915 5 13,29 | 0,96
1/10 < 5 940 5 13,19 0,96
Enriquecimiento de la fase orgénica
Fase orghnica Pase acuosa
0 Uranio hierro Uranio hierro Fez+
Iy ng/1 mg/1 mg/1 g/1 %
1/2 235 775 8 13,21 10,97
1/10 1070 430 42 13,63 10,97
1/10 1540 315 79 13,61 0,96
1/10 1670 260 113 13,61 [0,96
1/10 1770 240 116 13,60 10,96
1/10 1680 235 135 13,60 {0,96
Zjemplo 9

Composicién de la fase orghnieca:

- dcido di-octil pirofosférico (OPPA): 6 % en peso

- octanol-2 : 3

- keroseno @ 91

% en peso

!
7%

Temperatura: 3020

26—
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Agotaniento de la fase acuosa
Fase orginica Fase acuosa
0 Uranio hierro Uranio| hierro] Fe
A mg/1 mg/1 mg/l | g/1 %
112 10,20 1
1/50 | 3010 425 - 52 10,19 | 4
1/10 465 1070 5 10,08 1
1/10 40 1380 1 9,94 | 1
1/10 < 5 1420 0 9,80 1
1/10 < 5 1470 0 9,70 1
1/10 | < 5 1490 0 9,50 1
Enriquecimiento de la fase orgénica
FPase orginica Fase acuosa
4] Uranio hierro Uranio hierro| Fe°"
4 ng/1 ng/1 mg/1 g/1 %
1/2 205 1170 9 9,61 1
1/10 1100 905 22 10,23 0,98
1/10 1950 705 27 10,22 0,97
1/10 2580 565 49 10,21 0,96
1/10 | 3010 495 69 10,21 | 0,95
1/10 | 3380 445 75 10,21 | 0,95
Zjemplo 10

fase orgénicas extractante de composiciones y relaciones diferen—

Los ensayos dee extraccidédn han sido realizados con una

t

: l
tes hierro II / Total hierro en la fase acuosa. El 4cido fosféri-
co al 30 % utilizado presenta la misma composicién que para los

ejemplos 6 a 9. Con:

!
!
1
;
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- Uranio : 120 mg/1
~ hierro : 12,8 &/1
Ia relacién O/A es siempre 1/30

El diluyente es keroseno.

Composicibn de la fase
orginica cargads hierro II
Total hierro | Temperatura
OPPA | Octenol-2 Uranio
TE % WE % g/1 %
6 0 1,32 10 30 ¢
6 3 1,12 .10 30 2C
12 0 2,44 10 30 ¢¢
12 3 1,88 10 30 &¢
12 3 1,76 10 45 £C
12 3 2,41 50 30 ¢¢C
12 3 2,15 50 45 ¢C
6 0 2,70 98 30 ¢
6 3 2,30 98 30 %¢
12 0 3,97 98 30 2¢C
12 3 3,40 98 30 9C
12 3 3,11 98 45 2C |

En conclusién, este ejemplo muestra claramente que es

posible extraer completamente el uranio presente en el Acido fqé
férico al 30 %, incluso cuando el hierro férrico de este Wltimo!
|

no esta’reducido en estado ferroso, utilizando una fase orgénica

altamente ccncentrada que contiene é4cido dizlquilo pirofosféricé.

. o |
Segun este ejemplo, se pone claramente de manifiesto |
!
que el grado de extraccibn decrece cuando la concentracibn en —;

hierre III aumenta y que es posible paliar este inconveniente -
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aumentando la concentracibn de Acido dialeuilo pirofosférico.

La concentracién elevada de &cido pirofosférico puede
traer consigo dificultades durante la reextraccioén. Se puede f4
cilmente superar estas dificultades diluyendo la fase orgénica
antes de la dilucién.,

Descrita suficientemente le naturaleza del invento,

asi como la manera de realizarlo en la practice, debe hacerse -

constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus~
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su

principio fundamental,
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REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para recuperar el uranio presente
en compuestos fosfatados, por medio de una fase orgénica que -
contiene un 4cido dialquilo pirofosférico, caracterizado porgue
la fase orghnica contiene ademés al menos un mol de un agente
de solubilizacibn del alquilo pirofosfato doble de uranic y de
amenio por mol de &cido dialquilo pirofosférico y porgue compre!
de las etapas siguientes:

a) se hace burbujear en la fase orglnica previamente cargeda en
uranio, amoniaco anhidro para precipitar la sal de amonio del
Acido dialquilo pirofosférico en exceso;

b) se realiza una separacién liguido-sbélido para separar de la
fase orgénica la sal de amonio del &cido dialquilo pirofosfériced
precipitado en la etapa a).

2.~ Procedimiento segin la reivindicacibn 1, caracte-
rizado porque la fase orghnica contiene de dos a cinco moles -
del agente de solubilizacibn por mol de 4cido dialquilo pirofos+
férico,

3.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2, -!
caracterizado porque el agente de solubilizacidén se elige en el
grupo formado por los zlcoholes pesados, los triésteres del &ci+
do fésférico y los 6xidos de trialquilfosfina.

4,- Procedimientc segin la reivindicacién 3, caracte-
rizade porque el agente de solubilizacibén es octanol-2.

5.~ Procedimiento seglin las reivindicaciones 1 a 4, -
caracterizado porgue antes de la etapa a), se somete ia fase or-
ghnica cargads en uranio a un secado de modo qﬁe su proporcibn
en agua sea inferior a uno por mil.

6.,- Procedimiento segin la reivindicacidn 5, caracte-

rizado porgue el secado se realiza con ayuda de un compuesto ele

e
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guientes:

~ sulfato de caleio anhidro;

cloruro de ¢alcios

alimina;

- gel de silice;

- tamiz moleacular.

7.~ Procedimiento segln las reivindicaciones 1 a 6,
caracterizado porque la cantidad de azmonisco afizdiia esté com—
prendida entre dos y cinco moles por mol de Acido dialquilo pi-~
rofosférico en exceso,

8.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 2 7,
caracterizado porque la separacién de la etapa b) es una filtra+
eibn.

9.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 7,
caracterizado porque la separacién de la etapa b) es un ciclona~
do.

10.- Procedimiento segtin las reivindicaciones 1 a 7,
caracterizado porque la seéparacién de la etapa b) es una centri4
fugacibn.

11.~ Trocedimiento segin las reivindicaciones 1 a 10,

caracterizado porque comprende a continuacién la etapa siguiente:

c) se pone en contacto la fase liquida procedente de la etapa b)
con una fase acuosa cuyo voldmen estd comprendido entre 10 y 0,5%
del de la fase orgénica, y después se separa la fase orgénica -

ie las fases acuosa y séliia. i

12.- Procedimiento segin la reivindicacién 11, carac-

terizado porque el voldmen de la fase acuosa esté comprendido - |

entre 2 y 1 % de la fase orgénica. !

13.~ Procedimiento seglin las reivindicaciones 1 a 12, t
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caracterizado porque comprende a continuacidn la etapa siguien~
te:

d) se trata las fases acﬁosa y s6lida procedentes de la etapa c)
por amoniaco,

14.~ Procedimiento segiin la reivindicacién 13, carac-
terizado porque el pH final después de lag adicidén de amcnizeo
estd comprendido entre 8 y 10.

15.- Procedimiento sezin la reivindicacibn 14, carac=-
terizado porque el pH final después de la adicibén de armoniaco -
egtd comprendido entre 9 y 10.

16.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 13 a 15|
caracterizado porque la cantidad de amoniaco efiadida estd comprsn
dida entre 0,5 y cuatro moles por gramo de fbésforo contenrio ini
cialmente en las fases acuosa y sbélida procedentes de la etapa
c)e

17.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 13 a 156,
caracterizado porque el amoniaco utilizado en la etapa d) tiene
una normalidad comprendide entre 1 y 4 N,

18.- Procedimiento segin la reivindicacibén 17, carac-—
terizado porque el amoniaco utilizado en la etapa d) tiene una
mormalidad comprendiia entre 1,5 y 2,5 N.

19.- Procedimiento segin las reivindicaciones 13 a 1§,

caracterizado porque comprende o contiruacién la etapa siguiente:

e) se separa entre si las fases liquido y s6lido presente en la
mezcla reaccional obtenida después de la etapa 4). i
20.- Procedimiento segin le rcivindicacién 19, carac-%
terizado porque se reesliza la etapa e) por centrifugacidn, i
|

21.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1S y 20”

s . . e
caracterizado porque comprende s continuacibén las etapas sizuien-
|

tes: '



10

15

2C

25

30

-33-

f) se reune la fase lfcuidc obtenida en la etzpa e) y la fase ~
s6lida de la etapa b), y después se zeidifica la mezela asi ob-
tenida vor medio de un 4cido mineral fuerte;
g) se extrese la mezcla resccionel de la etapa f) por medio de -
una parte al menos de la fase orgénica‘procedente de la etava ¢
para obtener, de un la2do, una fase orgénica cargada en &cido -
'dialquilo pirofesférico y, de otro, une solucibn de la sal de -
aronio del 4cido fuerte utilizda en la etepa £).

22.~ Procedimiento segin l= reivindicacién 21, carac—
terizado porque el‘deido mineral fuerte de la etepa f) es =1 -
bcido fosfbrico.

23.- Procedimiento segin las reivindicacicnes 21 y -
22, caracterizado porque comprende a continuacibn las etzpas si
guientes:
' h) se redisuelve la fase sblida de la etapa e) por medio de un
fcido mineral fuerte;
j) se pone en contacto la mezecla reaccional de la etepa h)con
una fase orgénica para reextraer el 4cido dialguilo pirofosfédrii

co;

ro, el uranio, los actinidos y las tierras rares,

24,.~- Procedimiento segin la reivindicacibn 23, carzc-

fraccién de la fase orghnica procedente de la etapa c¢).

terizado porque la fase orgénica utilizada en la etapa j) es una

k) se trata la fase acuosa residual para recuperar asi el hier

25.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 23 y 24

l

caracterizado porgque comprende a continuscibén la etapa siguien—
te: ;

1) después del secado, se recicle hacia la etapa a) la fase or-

ganica cargada en 4cido dialquilo pirofosférico procedente de -

lz etapa j). [

?
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26.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 25,
caracterizado porque la concentracién de la fase orgdnica en dci
do dialquilo pirofosférico estd comprendida entre 0,1 y 0,4 M.

27.- Procedimiento segin la reivindicacidén 26, caracte
rizado porque la concentracién en dcido dialquilo pirofosférico
estd comprendida entre 0,15 y 0,25 M.

28,- Procedimiento segln las reivindicaciones 1 a 27,
caracterizado porque la relacién O/A durante la etapa a) estd
comprendida entre 1 y 1/50.

29,.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 28,
caracterizado porque la temperatura de las dos fases acuosa y
orgdnica durante la etapa a) estd comprendida entre 35 y 4520,

30.- Procedimiento segin la reivindicacidén 29, carac-
terizado porque la relacidén 0/A estd comprendida entre 1/50 y
1/200.

31.- Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 30,
caracterizado porque la solucién fosfatada es reducida antes de
la etapa a) de modo que la relacidén hierro III sobre hierro total
es inferior al 2%,

32.- Procedimiento segin cualquiera de las reivindica
ciones anteriores, caracterizado porque el agente de solubiliza
cién es un alcohol pesado,

33.~ Procedimiento para recuperar el uranio presente
en compuestos fosfatados, tal y como queda sustancialmente descri
to en la presente Memoria,

Esta Memcria consta de 34 hojas escritas a mdquina pox

una sola cara.

Madrid, 39 oot w7

COMPAGNIE FRANCAISE DES MINERAIS D URANIUM

J. M. GOREZ ACE My
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