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1. -RESUMEN Y AGRADECIMIENTOS

En el presente informe se resumen los
estudlos realizados por el suscripto como becario del Organismo In-
ternaciondl de Energia Atdmica en la Junta de Energia Nuclear de Es-
pafia; durante el perfode comprendido entre el 11 de abril de 1967 y
el 2 de enero de 1968,

Estos estudios se desarrollaron princi-=
palmente en instalaciones que la Seccidn de Tratamiento de Minera-
les po Qe en el Centro Nacional de Energia Nuclear "JUAN VIGON® de
Madridj¥habiéndose visitado también la fébrica de Uranio "GRAL.
HERNANDEZ VIDAL", ubicada en la localidad de Anddjar, asi como otros
laboratorios y plantas-piloto existentes en el Centro mencionado en
primer término, en especial los del Grupo Compuestos de Uranio, de-
dicados a los tratamientos en lecho fluido.

En la Seccidn mencionada en primer tér-
mino el suscripto realizd estudios experimentales de tratamientos
‘de minerales-de uranio, comprendiendo la aplicacién de los métodos.
estadisticos a los ensayos realizados de-lixiviacién 4ecida ¥y al-=
. calina del mineral de Cdércoles  los que se complementaron con estu-
dios de molienda y separacién sélido-liquido.

Con los ensayos realizados se redacté
el trabajo titulado "ESTUDIO DE LIXIVIACION DE UN MINERAL SEDIMEN-
TARIO DE URANIO", que se presenté 51 : XXXVII Congreso Internacio-
nal de Quimica Industrial, realizado en Madrid del 4 al 12 de no-
viembre de 1967. Se redactd ademds un informe interno para la Sec-
cién de Tratamiento de Minerales, el cual se adjunta al presente
1i-Torme, ’ - =

Deseo destacar que en todo el tiempo que
cermaneci en la Junta de Energia Nuclear, me senti constantemente
apoya&o por todas las personas con gqulienes traté. Entre ellas de-
seo citar a los Sres. D. LUIS GUTIERREZ JODRA, Jefe de la Direc-
cién de Plantas Piloto e Industriales, D. JOSE L. OTERO DE LA CAN-



2.

DARA, Jefe de la Divisidén de Materiales, D. JOSE M. JOSA CARCIA, Jefe
de la Seccidn de Tratamiento de Minerales, D. PABLO ¢ar(is NADAL, Je-
fe del Grupo Lixiviacidén y D. ALBERTO RODRIGO OTERO, Jefe del Grupo
Compuestos del Uranio, a quienes en varias ocasiones expresé mi agra-
decimiento.

Finalmente deseo aprovechar esta cca-
sidén para manifestar mi gratitud a las autoridades de la COMISION
NACIONAL DE ENERGIA ATOMICA y del OIEA, que hicieron posible la rea-
lizacidén de estos estudios, esperando que los conocimientos adguiri-
dos me permitan retribuir los beneficios otorgados.



2. APLICACION DE METODOS ESTADISTICOS AL TRATAMIENTO DE MINERALES

2.1. Introduccidn:

Durante el periodo en que se realizaron
los estudios objeto de este informe, se dedicé atencidn preferente
al tratamiento de minerales de uranio, y, dentro de este tema gene-
ral, se prestd particular atencibén a la aplicacién de métodos esta-
di{sticos, tanto en el aspecto de programacién como en el de andli-
sis de los resultados de los ensayos.

Para realizar estos trabajos el suscripto
se incorpord a la Seccibén de Tratamiento de Minerales, donde conté
con la direccidén y permanente aliento del Sr. Jefe de la misma, D.
JOSE M. JOSA GARCIA y del Sr. Jefe del Grupo Lixiviacién D.PABLO
GASOS NADAL, asi comoc con el apoyo técnico y la cordialidad del res-
to del personal.

El estudio tedrico-prdctico se realizé
en base al tratamiento del mineral de Cdércoles, Pozo San José (Lo-
te 12/02), que es de tipo arcilloso-calcédreo. Se comenzé con un es-
tudio de los diferentes aspectos tedricos involucrados en los méto-
dos estadisticos, contédndose para ello con la bibliografia suminis-
trada por los Jefes mencionados (1 a 7). En esta etapa se estudié
también la informacidén existente sobre dicho mineral y, en general,
diversos informes internos y publicaciones del personal técnico de
la Seccién sobre el tema de tratamiento de minerales (8-9). Con res-
pecto a estudios tedricos cabe agregar que, con posterioridad a la
finalizacién de la parte experimental, se siguié un curso de progra-
macién para cdlculo electrdnico, segin el sistema FORTRAN II (10),
para la calculadora Remington que posee la JEN,dada la importancia
gque este tipc de cdlculo posee para el andlisis estad{stico, sien-
do utilizado habitualmente en la Seccidén de la manera que mis ade-
lante se detallara.

Luego de realizados los estudios ted-
ricos que se mencionaron en primer término se pasé a la parte ex-
perimental, comenzdndose con ensayos de lixiviacién del mineral ci-



tado. Contando con los resultados de los ensayos gue se habian rea-
lizado anteriormente, se programd la realizacidn de experiencias de
lixiviacidn en medio Acido y en medio alcalino, empledndose para
ello disefios factoriales 2. Una vez conocidos los resultados de es-
tos ensayos y realizados los correspondientes andlisis estadisticos
( en especial el andlisis de la varianza ) se realizd un estudio de
los costos de lixiviacidn para fijar las condiciones dptimas de ope-
racidn. Tl estudio experimental se completd con ensayvos de molienda
v un estudio de sedimentacidn. In el primer caso se siguid un méto-
do normalizado (11) para determinar las necesidades de cquipo y ener-
gia para la molienda de 1000 t/dia de este miveral. Tn el segundc se
utilizd el método normalizado en el laboratorio (12), determingndo-
se superficie de espesadoress y concentracidn de descarga para pulpas
lixiviadas en las condiciones elegidas en medios dcide v alcalino.

Dado que se adjurta el informe intevrno re-
dactado para la JEN, no se dan més detalles sobre lcs resultados ob-
tenidos, que fueron ademés publicados {(13).

2.2 Dstudios tedricos

2.2.1. Campo de aplicacidn:

~ . - 4 - ~ by ox b e e
Como introduccidn al fLema se destanan
algunos conceptos de diversos aubores sobre el tema.

DAVIES (2) onina gue "siempre gue un
problema involucre el uso de dabos sujetos a apreeilsbles crroves
experimentales, los métodos estadisticos proporcionan los Unicos
medios de tratomiento completos y 1dgicos no existiendo alternati-
vas gque sean 5§3%isfactorias. Cuando un experimentador confia en
su propio juicio para evaluar los resultados de su trabajo, &l
aplica, o asi deberia hacerlo, criterios similares a 1os gue po-
drian haber constituido la base de un ensayo cstadistico, pero sin
la disciplina numérica reguerida por el ensavo. Mientras se Lrate
de efectos grandes en comparacidn con las variaciones aleatorias,
tal procedimiento puede ser satisfactorio. Sin embarge, cuando
28tas variaciones a2 hacen considerables comparadas con 1o efectos,



las deducciones pueden resultar erréneas y no pueden considerarse
como alternativas satisfactorias de los estrictos ensayos estadis-
ticos®,

Mas adelante agregs: “"En la investiga-
cién de un problema dado, en especial de los tipos (d) y (e)*,exis=-
ten habitualmente dos posibles métodos de acceso: el investigador
puede decidir el estudio de las relaciones fundamentales que afec-
tan al proceso considerado, ¢ bien puede adoptar un método empirico,
estudiando directamente los efectos de varios cambios en el proceso.
En el primer caso el experimerrtador puede estudiar, por ejemplo, las
velocidades y constantes de equilibrio de las distintas reacciones
quimicas que integran el proceso, junto con los coeficientes de
transferencia de masa, permeabilidades y otras magnitudes fisicas
concernientes al mismo. Luego, tomando como base dichos datos, el
investigador tratari de predecir las mejores condiciones para ope-
rar el proceso y el efecto de cambiar cualesguiera de las condicio-
nes. Sin embargo, si adopta el acceso empirico medird directamente
los efectos de varios cambios en las condiciones, sin abocarse nece-
sariamente a determinar los mecanismos que producen los efectos ob-
servados. Este Ultimo erfique tiene que usarse con frecuencia en
investigacidén industrial cuanuc los problemas son tan complejos que
el estudio de las causas fundamentales de los numerosos efectos ob-
servados involucraria una cantidad de trabajo prohibitiva. En tales
casos las investigaciones empiricas usando disefios experimentales ba
sados en principios estadf{sticos proporciona los medios econémicos
para cbtener la informacidn prdctica necesaria. ﬁﬁnlcuando se haya
emprendido un estudio deé tipo tedrico frecuentemente sucede que,da-
do que éste se ha basadc en una simplificacidn del sistema real,el
ajuste final de un proceso en escala industrial para hallar las con-
diciones éptimas, debe realizarse empiricamente”.

La investigacién para hallar las condi-
ciones 6ptimas de algunos tratamientos de minerales, y en especial 1la

* d: Investigaciones de laboratorio sobre procesos quimicos
e: Investigaciones sobre la operacién de plantas quimicas y proce-
sos de manufacturs.
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lixiviacién, puede colocarse sin duda entre la clase de procesos que
requieren un estudio empirico de los efectos de las variables de in-
terés, dado que el estudio de las causas fundamentales de los efectos
observados seria de gran complejidad técnica, ademds de excesivamente

caro. En esta rama de la investigacidén aplicada no se conocen casos
de fijacidén de condiciones de tratamiento de minerales de uranio en
escala.de produccidén en base a estudios tedricos de las causas fun-
damentales. Esto sin embargo no exime al operador, en éste como en
otros capitulos de la investigacidén quimica tecnoldégica, de un co-
nocimiento general del comportamiento de un mineral ante los dis-
tintos agentes fisicos y quimicos empleados, por lo gue en todo es-
tudio empirico es necesario contar previamente con una seric de da-
tos, como los que se derivan de los andlisis quimicos, mineraldgicos,
etc.Cabe agregar que en la bibliografia mundial figuran varios in-
teresantes trabajos de investigacidén fundamental que cubren diferen-
tes aspectos parciales de la extraccidn sélido-liquido de minerales
de uranio (14.15 entre otros) que ayudan al operador en la progra-
macién e interpretacién de los estudios experimentales. Ademds, en
el caso de emplearse métodos estadisticos, éstos deberdn ir prece-
didos por una serie de ensayos orientativos que den al operador una
idea aproximada de las magnitudes de los factores a investigar.

2.2.2., Conceptos fundamentales:

Previamente a la iniciacién de la parte
pridctica se estudiaron los distintos aspectos tebricos que el tema
involucra.

A continuacién se enumeran brevemente
los temas a los que se prestd atencidén en esta parte del estudio.

Distribuciones de frecuencia: Para describir numéricamente las ca-
racteristicas principales de una distribucién se emplean las medidas
de posicién y las de dispersién, asi como la forma de la curva o
forma general de distribucién.

Entre las primeras se puedencitar la


escala.de

media aritmética, la media geométrica, la media harménica, asi como la
mediana y la.moda.

Entre las medidas de dispersidén se dedicd
atencidn a la

varianza s L. i§i (xi - §)2/N=1
y a la ,
& _.2
desviacidén tipiea s: \\iéi (xi = x)°/N=1

Con respecto a la forma de la distribu-
cién se presté atencidn & la.nermal o de GAUSS, dado que para casi to-
das las distribuciones originales, la de las medias muestrales tiende
répidamente a la distribucién normal a medida que el tamafio de la
muestra crece.

Se estudiaron distintos métodos de cédlculo
de las medidas indicadas anteriormente, como por ejemplo 1os utiliza-
dos en el caso .del cdlewlo de la varianza, donde la suma de cuadyados
N . Se reagrupam en su -eguivalente ¥.x2 - (¥ x)2/W.

- 2
> (xi - X)

L=l Otros conceptos repasados fueron el error
ipico de la medis-aritmética. El error tipico de la media de n obser-
vaciones es Igual a: mii, siendo g~la desviacién tipica de la po-
Placién, n

ot b

Si la distribucidn es normal el error ti-
“ion 78 los estimadores muestrales de la varisnza es (fg/w o4 siendo
' ndmerno de grados de libertad.

Limites de gonfianza y décimas. de significacibn

El edlculo de una cantidad tal como un pro-
medio estd sujeto a error, pero se pueden calcular 1imites de confian-
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L

za superior e inferior, de modo tal gue con un cilerto grado de con-
fianza se puede afirmar que la cantidad calculada no serd mayor ni me-
nor que los limites antedichos, es decir que estard comprendida en el
intervalo de confianza.

Limite de confianza inferior = X - Mx 074%

¥ o M f/—/ﬁ’)—_

Limite de confianza superior =

My ¢ valor gue se halla en tablas, conociendo la
probabilidad

: 'n la practica se sustituye zeneralmente la
funcidn M por la funcidn t, teniendo en cuenta gue x v s son estimado-
res de w y ¢ (media y varianza cuando se conocen la lLotalidad de los

datos del universo o poblacidn).

Dichas funciones (A&y‘t> tienen valores pré-
ximos cuando el numero de grados de libertad es grande, y por el con-
traric, se van diferenciando a medida que éstos decrecen, haciendo gue
los limites de confianza sean mas amplios dado gque la inseguridad es
mayors

Tambidn se estudid la aplicacidn de estos
conceptos a la comparacidén entre dos valores medics para determinar si
estadisticamente existen diferencias entre ellos.

Del mismo modo se estudiaron los métodos de
cdlculo de los limites de confianza para la desviacidn tipica, median-
te el empleo de tablas basadas en los grados de libertad y en las pro-
babilidades de gue los limites no excederadn los valores que da la ta-
bla.

Pruebas de significacidn

Estas pruebas se utilizan por ejemplo, cuan-
do se desea saber si una serie de medidas determinadas para un nivel de
una variable difieren de los valores hallados para otro nivel de la va-
riable estudiada. Las medias correspondientes a cada nivel pueden ser
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diferentes debido a las variaciones muestrales, y es necesario evitar
la conclusidén de que la media verdadera cambia de un nivel a otro si
ello no es cierto.

Se establece una hipbtesis, denominada
hipétesis nula, la que en el ejemplo anterior (comparacién de medias)
significa suponer como base para el cdlculo, que no hay diferencias
en los valores de la variable a distintos niveles. Luego se calcula
la probabilidad de hallar una desviacidén tan grande como la obser-
vada en el supuesto de que la hipdtesis nula sea cierta, utilizando
los conceptos de limite de significacidn con distintos grados de pro-
babilidad, o niveles de significacidn.

De forma parecida se comparan las varianzas
de dos muestras, empleandose la distribucién F, que se toma de ta-
blas. Ia técnica del andlisis de la varianza permite aislar y esti-
mar las variaciones debidas a las distintas causas en juego. Mas a-
delante se describe esto con mayor detalle al tratar de los disefios
factoriales.

2.2.3. Disefios Estadisticos:

Entre los métodos empiricos aplicables al
tratamiento de minerales, se destacan por su utilidad aquéllos que
implican la utilizacidén de disefio y andlisis estadisticos, de cuyas
ventajas ya se ha hablado méds arriba.

Los disefios factoriales se encuentran en-
tre los mas ampliamente usados en la programacidén estadistica de expe-
riencias.

Frecuentemente en investigaciones cientf-
ficas, particularmente si se adopta un enfoque empirice, surgen pro-
blemas en los cuales se necesita evaluar los efectos de un nimero de
factores diferentes sobre alguna propiedad o proceso. Tales problemas
habitualmente pueden investigarse mas econdmicamente de acuerdo con
un plan ordenado en el cual todos los factores son variados de un mo-
do regular. Si el plan se ha elegido correctamente es posible luego
determinar no solamente el efecto de cada factor individual sino tam-



10.

bién la forma en que cada efecto depende de los otros factores (es
decir las interacciones). Esto hace posible obtener un panorama mas
completo de lo que podria obtenerse variando un factor por vez mien-
tras se mantienen los otras constantes. Ademds los disefios de esta
clase se prestan para el andlisis estadistico y pueden dar sus pro-
pias estimaciones del error experimental si es necesSario. En este
campo el disefic y andlisis de los resultados estén estrechamente
relacionados, y el trabajo experimental no planeado puede confun-

dir los efectos buscados en tal forma que se sacrifica una buena
parte de la informacién (2).

La importancia que puede adquirir el es-
tudio de las interacciones se ilustra con la figura adjunta (2) que

da los rendimientos de una reaccién guimica a diferentes presiones y
temperaturas.

Los efectos de cambiar la presién de P] a
P, son muy diferentes segin los niveles del factor temperatura.

0

]

OLNFIINIQNT

%
o
S

i

v, Ta 3 Ta
TEMPERATURA

30 S A




11.

2.3, Investigacidn experimental:

2.3.1. Ejemplo de aplicacidén de métodos estadisticos:

A continuacién se describe brevemente el
orden de las operaciones y cdlculos necesarios para la realizacién
de ensayos siguiendo un planteo factorial y el andlisis estadistico
correspondiente.

En primer térmico deben realizarse los
ensayos orientativos necesarios para estudiar una manera aproxi-
mada la influencia de las distintas variables. Ello permite al rea-
licar el estudio estadistico, evitar la realizacién de una cantidad
innecesaria de ensayos, con los ahorros consiguientes.

Una vez en posesién de dichos datos apro-
ximados se fijan las variables y sus niveles a investigar estadisti-
camente. Tomando como ejemplo los ensayos de lixiviacidn alcalina re-
producidos en la Tabla 9 del adjunto informe, vemos que se ha elegi-
do un disefio factorial de cuatro variables en dos niveles, segun el
esquema adjunto.

Variable Niveles
Simbolo utilizado A -
D, Dosis de reactivo*,kg/t 75 100
C, Temperatura, °C 80 90
B, DBuracidén del ataque, h 12 24
A, Granulometria, mallas Tyler -35 -100

* Mezcla de CO,Na, (80%) y CO

3N, HNa (20%)

3

Se adoptd un plan factorial completo
realizéndose diez y seis ensayos,es decir un ensayo con cada una
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de las combinaciones posibles.

Una vez realizados los ensayos y obtenidos
los datos anal{ticos se realizan los cdlculos de % de variacidén de pe-
so, pérdida de uranio en residuo, ley recalculada del mineral en base
a los contenidos en liquidos y residuo y el por ciento de uranio solu-
bilizado. Estos caleulos los realiza la calculadora electrénica de la
JEN, en base a un programa (FSL) establecido para ello en la seccién.
Este tipo de cdlculo permite, ademds del consabido ahorro de tiempo
la obtencién de algunos datos adicionales tales como la ley media re-
calculada y su desviacidén tipica, por lo que constituye un valioso a-
porte en la resolucidn de este tipo de planteos.

51 del examen de estos valores no se vi-
sualizan posibles errores analiticos se pasa a la realizacién del ani-
lisis de la varianza.

Para ello se pueden seguir dos métodos de
calculo, uno electrénico siguiendo un programa pre-estabiecido (F2N)
y otro siguienao el método de YATES (2), en base a las pérdidas de
uranio en los residuos en ambos casos. En la Tabla 10 del informe ad-
junto se indica el andlisis de la varianza realizado.

Ya se ha aclarado el significado de los tér-
minos sumas de cuadrados, grados de libertad y nivel de significacidn.
El cuadrado medio es el cociente de los dos primeros y es el estimador
de la varianza. El1 efecto, en g U308/t es, para cada tratamiento, el
cambio medio producido en la respuesta al cambiar el nivel del fac-
tor. La interaccién de dos factores, en el caso ejemplificado, donde
cada uno estd a dos niveles, mide la diferencia de los efectos de un
factor a cada uno de los dos niveles de otro. Del mismo modo se defi-
nen las interacciones de orden superior (tres y cuatro factores en este
caso).

En un estudio de este tipo son probables los
efectos de los factores principales y las interacciones de dos facto-
res, siendo menos probables las interacciones de tres y muy poco proba-
bles las de mas factores, de forma que, al no existir estos efectos,
los correspondientes cuadrados medios serdn debidos a la varianza del
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error y pueden tomarse como estimacidén de ella englobando todas las
interacciones no significativas.

Con dicho valor y mediante la prueba F se
analiza la significacién de los efectos, haciendo la comparacién con
los cuadrados medios respectivos.

En la Tabla 10 se ve gque han alcanzado sig-
nificacidén los efectos A, B, y D, y las interacciones AB y AC y se con-
signan las magnitudes de cada uno.

Aquellos efectos que no resultan significa-
tivos tienen magnitud nula.

A partir de los efectos estimados en la
forma anterior se pueden recalcular las respuestas mis probables (pérdi-
da de uranio en residuos) para cada combinacién de tratamiento ensa-
yada, que diferira de la medida experimental si hay efectos no signi-
ficativos.

Finalmente en base a éstas se puede hacer
un balance econdmico para tomar decisiones para la continuacién del
estudio. En la Tabla 14 se analizan los costos de cada combinaciédn de
tratamiento fijado y en base a ellos se han fijado las siguientes con-
diciones de lixiviacidn.

Dosis de mezcla CO3Nap - CO3HNa (80-20%),kg/t: 75
Tiempo de atague, ho cocoocooocoococococosacoscocoocs 24
Temperatura, %C ccsoccoocoocococoooocococsssosoanooos B0
Relacién 11quido/s61id0 osscococcososscscsscsss 1,5
Sin oxidante

La respuesta a obtener en estas condiciones
ege un residuoc con

241 + 21 g U 0p/%

(1imites de confianza del 95%) equivalente a una solubilizacién del
88,5 + 1 % del total existente en la alimentacidn,
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2.3.2.. Realizacidn de ensayos

Con respecto a la realizacidén experimental
ya se han dado los detalles en el adjunto informe interno elevado por
el suscripto al seflor Jefe de la Seccidén Tratamiento de Minerales de
la JEN. '

Por ello sb6lo se agregaran aqui algunas
apreciaciones referentes a organizacién del laboratorio, aparatos, etc.

El laboratorio estd preparado para la rea-
lizacién de un gran volumen de trabajo, habiendo personal presente des-
de las 08:00 hasta las 24:00 hs y cuando es necesario se cubren las
horas restantes.

Con respecto a1 desarrollo de l1os estudios
de un mineral, podemos decir que, normalmente, el mismo comienza con
la llegada de un lote de 20 toneladas, que es muestreado utilizando
la "torre de desmuestre". Se obtienen 80 kg de muestra final.

Luego, al comenzar un estudio de lixiviacién,
el mineral se divide, por muestreo mecédnico, en porciones de, general-
mente, 100 g, que se colocan en bolsitas de polietileno. Estas se
cierran herméticamente con el soldador ad-hoc que el laboratorio po-
see y se almacenan formando una reserva que alcanza para la realizacién
de casi todos los ensayos previstos en el estudio estadistico. Ademas,
se dispone para esta etapa de preparacién de muestras de un molino os-
cilante a discos, en escala de laboratorio,; juego de tamices con su
agitador, balanza y otros accesorios normales en estos casos.

Los ensayos con planteo estadistico se rea-
lizan en un "tren de lixiviacidén con reactores estancos", que permi-
te la realizacién de seis ensayos simultdneos. Los seis reactores
estdn distribuidos en tres bafios de agua termostatizados que permiten
ensayar asi tres temperaturas a un tiempo. Los reactores son de acero
inoxidable con agitacidén mecénica y llevan una tapa abulonada, que tie-
ne un pequefio depdésito por el que circula agua fria durante toda la
realizacidén del ensayo. Normalmente se trabaja, en dichos reactores,
con 100 g. de mineral.
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otros
No hay /detalles notables en el laboratorio

Podria agregarse gue unz buena.parie de los utensilios que en otros
laboratorios son de vidrio:-o percelana, se construyen aqui de acero
inoxidable por su mayor duracidn. Ya se ha citado el empleo de reac—
tores para la lixiviacidén de acero inoxidable. A esto puede agregar-
se embudos de Blichner, sustitutos de los vidrios de reloj, etc.

En esta linea se puede agregar con respec-

to a los tanques Pachuca de laboratorio, que recientemente se han sus-
titufido los anteriores de vidrio~por otros de acero inoxidable.

2.3.3, Informe Interno (JEN) y publicacidn:

Como ya se dijo, se redactd con todo el
trabajo realizado un informe interno de la seccidén Tratamiento de Mi-
nerales que recibid el niumero R.20.67, un ejemplar del cual se adjun-
ta. Ademds un resumen del mismo se presentd al XXXVII Congreso Inter-
nacional de Quimiea Industrial, realizado en Madrid del 4 al 12:de no-
viembre de 1967 (13)-.

2.4, Conclusiones

No se abundari agul en lo referente a las
conclusiones del trabajo experimental, que se describen en el informe
adjunto (ver puntos 2 y 8 del mismo). En cambio considero oportuno ex-
presar mi opinidm en el sentido de que la aplicacién de los métodos
estadisticos a nuestros estudios de tratamiento de minerales constitui-
rd urn valieoso guxiliar de la investigacidn,. que permitirad ganar en se-
guridad de resultados y economfa de ensayos, asegurando en conjunto una
neyor racionalizacidn del trabajo.

Asimismo considero provechoso para la marcha
Fiooips de nuestroes estudios, haber tenido oportunidad de trabajar y ob-
¢srvar la organizsacidén de un laboratorio que, en ese sentido puede con-
siderarse mcdelo.
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3.  INFORMACION SOBRE REGUPERACION DE SURPRODICTOS ¥ EXTRACCION
LIQUIDO-LIQUIDO

3.1, Recuperacidn de cobre por extraccidén liguido-liguido

El interés mundial despertado por la recu-
peracidn de cobre de liquidos de lixiviacidn se ha reflejado en el in-
terés prestado a dicho tema por la Seccidn Tratamiento de Minerales
de la JEN pues, pese a que ya no se explota el yacimiento de uranio y
cobre de Santa Maria de la Cabezal(ver 5.2), existen posibilidades de
aplicar dicha técnica a otros minersles,

Dado el interés permanente de la CNEA por
estos temas, el suscripto se interesd, durante su permanencia en la
JEN, por los trabajos desarrollados hasta ahora en el laboratorio de
extraccidén liguido-ligquido de dicha Sececidn, por el Dr. J.M.RECIFE,por
cuya amabilidad pudo interiorizarse en los detalles de estos trabajos,
y cambiar 1ldeas sobre estos y similares estudios.

Se comentaron diversos trabajos realizados por
varios investigadores en todo el mundo, cotejdndose las distintas posi-
bilidades de cada extractante ensavado. En lo referente a los frabaios de
FLETCHER (1) sobre extraccidn con &dcidos nafténicos y "versdaticos", la
experiencia obtenida en este laboratorio es pesimista con respecto a
sus posibilidades de aplicacidén industrial, lo gque corrobora la expe-
riencia lograda por la Divisgidn Desarrollos de Procesos hace varios
afios. E1 mismo resultado se obtuvo del estudio del Acido ahiético. Con
respecto al 4cido « bromo liurico {2) no han realizado estudios expe-

rimentales.

El extractante T.TX 64, producido por la GENE-
RAL MILIS (3) fué objetc de mucha atencidén en el laboratorio, habiédndose
desarrollado-un interesante trabajo experimental.

En opinidén del Sr. REGIFE, este producto pasa-
r4 a incorporarse a la practica de la hidrometalurgia en escala industrial,
dado su indudable valor. Sin embargo cree que <u ~ampo de aplicacidn es-
tard en liquidos con bajo contenido de cobre (<% g/1) v pH alto ( > 1,8)
como por ejemplo para liquidos de lixiviacidn . pr.as,
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Se han determinado las isotermas de extrac-
cién con solucidén de LIX 64 al 10% V/v, a partir de soluciones acuosas
conteniendo 3 g Cu/l y 45 g S04~ /1, a los siguientes pH: 1,7; 2,0; 2,2;
2,3; 2,6 y 3,0. Los porcentajes de saturacibén del solvente crecen con es-
tos pH y las isotermas se distribuyen una a continuacién de otra sin
interferirse.

Con la solucidn acuosa mencionada en primer
término, a pH 2,7, se estudid la influencia de distintas concentracio-
nes de LIX 64, hasta 20%, comprobdndose que la concentracién de satura-
cién de cobre en la solucidn orgénica, crece en proporcién directa al
aumento de contenido del reactivo LIX en la misma.

Se estudié el aumento de acidez de la solu-
cién acuosa a medida que el cobre es extraido, construyéndose un dia-
grama de equilibrio aproximado, teniendo en cuenta los cambios en los
coeficientes de extraccidn a medida que el pH baja.

Ademas han estudiado la posible constitucidn
quimica del LIX 64, lo que les ha permitido creer que el producto tiene
la férmula RHy, en lugar de la propuesta por AGERS RH. Seglin el caso las
reacciones serfian

2RH + Cu' + S04~ == Rp Cu + 2H' + S04~
RH2 + Cu' + S04 === R Cu + 2H'* + S04~

Al bajar la concentracién de cobre la velo-
cidad de extraccidén es menor. Pero el hierro que no molesta cuando el
tiempo de retencién es corto, aumenta su coeficiente de extraccidédn al
aumentar dicho tiempo. Por eso ellos han ensayado poner una etapa de
lavado con solucién de FHNH4 al 2%. E1 inconveniente de esto radica en
su mayor incidencia en los costos.

Las pérdidas de solucidén orgdnica resultaron
menores de 0,01 ml/1 de solucién acuosa.

En términos generales se puede observar la
coincidencia existente entre estos resultados y los obtenidos en la
Division Desarrollo de Procesos (4).
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3.2. Recuperacidn de vanadio

Bl ﬁu“criﬂfo se interesd en los trabajos rea-
lizados con el mlnpraT“”T”””A de un particular, sue contiene ura-
nio, vanadio y cobre, lnterLQP,zéndose tanto en la extraccidn sdlido~
1iquido (5 y 6) como en la extraccidn Liguido-liquidoc. (7).

3.2-1. raccion sélido-liquido:

La composiciodon media de la muestra estudiada de
este mineral era:

U308 ¢ o 2 O a 41 (IJ()
V005 ... 0,86 %
Ju e.. 2,61 %

I3
1

Se hicieron estudics de lixiviacidn estdtica en-
sayando la influencia de las variables sipuient@s&'dOQis de reactivos
(SO4H2 nueve dosis acumulativas desde 22 a 200 kg/t y &IOaNa nueve do-
sis acumulativas desde 0,72 a 6,5 kg/t) caudal de riego (% 5:¢7:14 v 28
1/h.t)y altura de lecho de mineral (0,45;0,90 y 1,80 m).Se emp]eo S0
lucidén de 75 g SO4H2/1 y 2,43 g C103Na/l,que se distribuyé,como queda
dicho en 9 riegos de 267 l/t Los caudales citados corresponden a 1los
tiempos (riego més maduracidén) de 35, 19, 11 v 7 dias.

Para una dosis final de 200 kg SO4H,/t v 6,5 kg (103
Na/t se obtuvo una recuperacidn de uranio de 94,% en 19 4. Este trabajo
se realizé en escalas de laboratorioc y piloto.Los rendimientos obtenidos

por disolucidn de vanadio son bajos,estandc comprerdides entre 20,6 y 39.

% para dosis finales de 200 kg %OAHQ/f v 6,5 kg O]OaNa/t‘LaS concentra-
ciones en los liguidos oscilan entre 0.9 y 2,6 g Vqu/] Bl andlisis de
la varianza demostrd que eran muy 91gn1flcaklvoo los efectos de las va-
riables siguientes.

a) El aumento de la altura de lecho
b) La disminucidn del caudal de riege o aumento del tiempo

2
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c) El aumento de la dosis de reactivos
d) LaAinteracciénwaltura de lecho- caudal de riego.
e) La interaccidn caudal de riego-dosis de reactivos.

3.2.2. Recuperacién por extraccién liquido-liquido y por
precipitacidng -

Una de las soluciones ensayadas tenia la
siguiente composicidn:

U308 g/l ..o 3,93

V205 g/l ... 2,07
Cu g/l ... 13,8
Fe total " ... 8,3

El contenido de vanadio se consideraba bajo
para emplear solventes pero se ensayaron la extraccién con aminas, pre-
via oxidacion y la extraccién con alquil fosféricos previa reducciédn.

En el primer caso se empleaba ClONa como
oxidante, pero esto no resultaba econdémico. Se empled ALAMINE 336 al 5%
V/v en kerosene con 3% V/v de alcohol decflico. La pronunciada forma de
S obtenida en la isoterma de extraccidén elimind el empleo de esta amina.
En el mejor de los casos, con la solucién acuosa a pH 2,1 la recupera-
cibn seria inferior a 70%.

La extraccidn con &4cidos alquil fosfdéricos
(Di-2-EHPA) se realizdé sobre liquidos previamente reducidos con hierro
metdlico para cementar el cobre. Se empled una solucién de Di-2-EHPA
6 % en kerosene con 3 % V/v de TBP. Se ensayé con soluciones acuosa pH
2-2,3. La baja ley de vanadio no favorece la extraccidén aungue se cree
que resultaria factible con caoncentraciones mayores de vanadio. Ademds
la cantidad de hierro introducido durante la cementacién del cobre, su-
mado al que proviene del mineral, aunque se halla en estado ferroso al
principio, puede oxidarse por el aire y entonces es extrafdo junto con
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el vanadio impurificéandolo.

Por ello se estudidé la precipitacidén por
cambio de pH de la solucidn, habiéndose ensayado con hidréxido de so-
dio y con hidréxido de calcio, con ligquidos previamente agotados en
cobre por cementacidén con hierro.

Con soluciones de HONa 10 % precipitaron
hasta pH 5 aproximadamente, obteniendo precipitados de hasta 13,9 %
V205 con recuperaciones superiores a 99 %.

Con soluciones de (HO),Ca 10 % en un ran-
go de pH similar al anterior, obtuvieron precipitados con leyes supe-
riores a 5,0 % V205 y con recuperaciones similares.

Esta fué finalmente la solucidén recomenda-
da, aconsejandose al duefio del yacimiento almacenar el precipitado cil-
cico en pozos, de los que posteriormente, se extraerd el vanadio por
lixiviacién sulfurica y extracciédn por solventes. En dicho caso la so-
lucidén acuosa obtenida contendria poco hierro pues éste estaba reduci-
do en la solucidédn original, y el pH de precipitacién (w98 ) no alcanza
a precipitar mucho Fe (OH)o,

Este es el procedimiento adoptado por una fir-
ma americana.

3.3. Extraccién de uranio por solventes:

El suscripto se interiorizo en distintos as-
pectos de los trabajos realizados por técnicos espafioles en este tema.
Uno de ellos, como se indica en el capitulo 5, fué la planta piloto de
extraccidén con solventes aminados que existe en la Fabrica de Uranio GRAL.
HERNANDEZ VIDAL. Otros tema de interés fueron la extraccidén de solucio-
nes alcalinas (ver 4.3) y la purificacién nuclear con soluciones de TBP
(ver 4.1).

Ademds en la Seccidén Tratamiento de Minerales
el Sr. J.M.REGIFE interiorizd al suscripto en varias oportunidades sobre
los trabajos realizados en escala de laboratorio y piloto.
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Un tema de posible interés para la CNEA,
entre los tratados, fué la posibilidad de obtener uranio de pureza
nuclear con solventes diferentes del T.B.P. Al respecto se comenta-
ron los diagramas de flujo que incluyen el tratamiento combinado con
resinas de intercambio idnico, elucidn sulfirica, solventes aminados
y "stripping” con soluciones de sulfato amdénico (9).

Estos trabajos han despertado el interés
de los técnicos de la JEN, pero en especial en lo relacionado con
"stripping" con sulfato amdénico. E1l interés no estd relacionado con
problemas de pureza nuclear, sino en la posibilidad de usarlo como
método alternativo al del cloruro sédico, ya que, como méds adelante
se verd (cap.5) la JEN necesita producir concentrados de uranio libres
de sodio. Si en el futuro se puede obviar este problema, se utilizaria
en las nuevas fébricas cuando se emplee la extraccidén con aminas, la
reextraccidén con soluciones de cloruro sdédico acidificado. Si por el
contrario se debiera continuar produciendo concentrados libres de so-
dio se recurriria al método del sulfato aménico, pese a algunos incon-
venientes que presenta, como la necesidad de neutralizar entre etapas
y la de calcinar a aproximadamente 700°C para eliminar el sulfato.

3.4, Referencias bibliograficas:
1. FLETCHER, A.W. Carboxylic acids for the solvent extraction
y of metals.
FLEH.D.S. Warren Spring Laboratory, 1965
2. BLUMBERG,R Recovery of common metals by a solvent process.
y Israel Mining Industries, Haifa, Israel
MELZER, N,
3 AGERS,D.N y otros Copper recovery from acid solutions using li-

quid ion exchange
General Mills - Chemical Division - Kankakee -
Illinois, U.S.A.

4, GARCIA BOURG J.M. Recuperacién selectiva de cobre por extracciédn
y - liquido-1{quide en contracorriente a partir de
GESTOSO J.N. soluciones diluidas.

XITa.Sesiones Quimicas Argentinas, 1967.
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ILixiviacidn estatica en contracorriente del mineral
de Eureka. Ensayos de laboratorio y semipilotos.
Informe R-25-64. Seccién Tratamiento de Minerales,1964.

Influencia de la altura de lecho y del caudal de rie-
go en la lixiviacidn por capilaridad del mineral Eu-
reka. Ensayos semipilotos.

Informe R-15-64. Seccidén Tratamiento de Minerales,
1964.

Recuperacidén de cobre y vanadio de los liquidos de
lixiviacién estdtica de Eureka.
Informe R-4-65. Seccién Tratamiento de Minerales,

1965,

Production of High Purity Uranium at a South Afri-
can Gold Mine - National Institute for Metallurgy -
Pelindaba - S.Africa - Proceedings of a Panel -
Processing of low grade uraninm orez - Viena 1966.



4, INFORMACION SOBRE QTRAS DISCIPLINAS AFINES

4.1, Téonicas de lecho fluido y purificacidn nuclears:

Durante el tiempo que el suscripto perma-
necié en el "Centro JUAN VIGON" -de la JEN en Madrid, visité en va-
rias oportunidades las instalaciones piloto que posee el Grupo Com-
puestos de Uranio, complementando asi en forma prictica, los conoci-
mientos que su jefe, D. ALBERTO RODRIGO OTERO, habfa desarrollado en
el curso que dictdé en esta sede en 1966,

Durante dichas visitas el suscripto se in-
teriorizé de los detalles de las siguientes secciones: disolucién y
purificacidén de concentrados con TBP (planta piloto para tratar 400
t de uranio al afio) con produccién de diuranato de amonio precipita-
do, de pureza nuclear. Este producto es remitido a la Divisién de Me-
talurgia, donde es procesado hasta la obtencidén de uranio metalico.

El trabajo del Grupo con posterioridad a
la obtencién de soluciones de nitrato de uranilo nuclearmente puro,
procedentes del mencionado proceso de extraccién con TBP, prosigue
con la concentracién de la misma por evaporacién. Esta solucién con-
centrada constituye la alimentacién de un horno de lecho fluido ca-
paz de tratar 200 toneladas de uranio por afio, obteniéndose UO3 co-
mo producto.

Este tridxido constituye a su vez la ali-
mentacién de otro horno de lecho flufdo donde se transforma en UOjp
por tratamiento con amoniaco. La capacidad de produccidén alcanza a 30
toneladas de uranio al afio.

El diéxido de uranio constituye el mate-
rial de alimentaaién de un tercer horno de lecho flufdo, gque proce-
sa 20 toneladas de uramio por afio, dande por tratamiento con &ci-
do fluorhidrico se transforma en tetrafluoruro de uranio.

Dicho producto constituye a su vez la ma-
teria prima para la produccidén de hexafluoruro de uranio.
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En general todas estas instalaciones han
sido extensamente desorlptas durante el curso mencionado, por lo que
no se abundard agui en otros detalles al respecto.

Con respecto al interés puesto en la pro-
duccibén de hexafluoruro de uranio, se me manifestd que si se llega a
la produccidén industrial de dicho compuesto, la JEN podrd enviarlio di-
rectamente a la USAEC para realizar el enriquecimiento isotdépico ne=
cesario- para emplear en algunas de las centrales nticleo-eléctricas
espaficlas.

De ese modo no se verian precisados a en-
viar "yellow—cake" a las empresas americanas que tienen especifica-
ciones estrictas; como se verd en el capitulo siguiente.

Asimismo se cambiarcn ideas sobre el mé-
todo. empleado por la ALLIED (1) para obtener uranio de pureza nuclear
a partir de concentrados comerciales sin pasar por una etapa de extrac-
cidén liquido-liguido.

Con respecto a la importancia de la produc-
cién de hexafluoruro de uranio conviene recordar ademds, que la JEN
esté encarando la posibilidad de realizar un enriquecimiento isoté-
pico parcial (2-3%) emplemndo técnicas de rectificaciédn de dicho com-
puesto. Este trabajo quedaria a cargo de otra seccién.

4.2, Planta de obtencidén de uranio mepélicoz

Se visitd esta planta, de la que es jefe
el Sr. F. AGUILAR. Pertenece a la Divisidn de Metalurgia y estd si-
tuada en el mismo Centro JUAN VIGON de Madrid.

Agqui se. reclbe el diuranato de amonio pre-
cipitado, que envia el Grupoc Compuestos de Uranio, y se lo procesa en
un horno vertical, previo pastillado, para transformarlo en FpU. E1
diuranato se alimenta por la parte superior.y a medida que va cayen-
do se reduce y fluora, llegdndose al productc final mencionado.
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En otras secciones de la planta existen
instalaciones para realizar operaciones de calciotermia, fundicién,
etc. En la época de mi visita estaban realizando estudios de magne-
siotermia, para lo cual poseen instalaciones para producir tochos de
250 kg. Estos estudios se deben a la necesidad de producir uranio me-
tdlico (natural) para la central nucleo-eléctrica que se estd levan-
tando en la provincia de Tarragona, en colaboracién con Francia, por
lo que, una vez conclufdos, se construirfa la fébrica correspondiente.

4.3. Divisidén de Quimica:

Se visité la Seccién dirigida por D.TO-
MAS BATUECAS R. (de la Divisién de Quimica) dado que alli también se
realizan algunos estudios de tratamiento de minerales. En especial
el suscripto se interesd en los estudios de lixiviacidn estdtica por
bacterias observando las instalaciones en escala de laboratorio que
alli existen,

También en esta Seccidn el suscripto se
interesd en los estudios que realiza el Sr. J., VERA sobre extraccidn
liquido-lfquido de uranio a partir de soluciones de carbonato sédico,
enfocadas especialmente hacia problemas analfticos. El reactivo em-—
pleado es el cloruro de cetildimetilbencilamonio (Armil de la firma
KOCH-LIGHT). El principal problema que debid vencer el citado inves-
tigador, fu é la tendencia a la formacién deemulsiocnes durante la ex-
traccidén, por lo gue se ensayaron aproximadamente 2.000 mezclas de
diluyentes, hasta llegar a diez o doce que no producian ese problema.
La mezcla Sptima estd constitufida por:

benceno soo0ooooscoso 50 %
Oﬁ‘anol 0 000 0 000 O OO0 a 30%
diisobutilcetona oco... 20 %

El reactivo Armil se solutiliza en esta
mezcla en la proporcidén de 20 g/1.

Ademds el Dr. BATUECAS tuvo la amabilidad
de acompafiarme en una visita a las restantes instalaciones de la Divi-
sién de Quimica.



28.

4.4, Referencias bibliogréficas:
1. HARRINGTON, C.D. Uranium Production Technology.
RUEHLE, A.E. D.Van Nostrand Co., Princeton, N.Jersey,

1959



29,

5a VISITA A LA FABRICA DE URANIO "GENERAL HERNANDEZ VIDAL"(Anddjar)

501, Introducciéhg

A principios de diciembre de 1967 el que
suscribe se trasladdé a Anddjar (Pcia. de daén con el objeto de inte-
riorizarse de los procesos y operaciones que se realizan en la fédbri-
ca de concentrados de uranioc cuyo nombre se indica mds arriba.

Deseo dejar constancia de la amabilidad -
con que fui recibido por el director de esa fédbrica D.MANUEL PERARNA'I
PERRAMON, asi como por el subdirector, D. CARMELO PEREZ PEREA y de-
mds miembros del personal técnico y obrero.

Dicha planta tiene una capacidad de trata-

miento de 200 toneladas por dfa, tratdndose minerales de la diversidad
de yacimientos que mas abajo se detallan.

5.2, Minerales tratados:

La planta fué creada para tratar principal-
mente los minerales graniticos de los yacimientos de STERRA MORENA en
las Pcias. de Cérdoba (zona de Cardefia) y Jaén (proximidades del San-
tuario de la Virgen de la Cabeza), habiéndose proyectado tratar mine-
rales con leyes de 0,13 - 0,15 % de U308 (minimec) y 1-6 % de Cu. Di-
chos yacimientos estédn situados de 40 a 60 km de 1la fabrica y compren-
den tres "complejos",

Complejo "A": Grupo Cano, con varios Pozos
Complejo ¥B": Grupo Trapero,Minas Traperoc Obejo, etc.
Complejo "C"s: Grupo Jaén, Minas La Virgen, Navalasno, etc.--

Los dos primeros complejos corresponden a
la zona de Cardefia.

En dichos minerales el uranic se observa
en forma de autunita, torbernita, salefta, pechblenda, coffinita,
grumnitas y uranctilo. El cobre se presenta como sulfurcs y 6xidos
diversos,
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Posteriormente se trataron minerales de
otras regiones de Espafia, habiéndose empleado hasta la fecha més de
veinte minerales diferentes. En la oportunidad de mi visita la fédbrica
trataba mineral de Cardefla y de "EL Lobo", que procede de Don Benito,
provincia de Badajoz. EJ ~ineral de La Virgen se ha agotado y por di-
cha razdén ya no se recupera cobre en la fébrica.

Anualmente se han tratado entre 55 y 70.000
t. de mineral, habiéndose producido mds de 350 t. de uranio y entre 4
y 5.000 t. de cobre {1).

h.3. Sintesis del tratamiento:

Je considera oportuno hacer aqui una breve
descripcidén del diagrama de tratamiento para facilitar la comprensidn
de algunas observacionesg de posible interés, que el suscripto realizé
durante su estadia.

n la figura se reproduce el diagrama de
flujo del proceso de fabricacidn. Se trata de un circuito que comprende,
fundamentalmente, las etapas de trituracidén y molienda, lixiviacidén con
‘dcido sulfurico, lavado por doble linea de ciclones m espesadores y recu-
peracidn de uranio por cambio de idén y precipitacidén amoniacal del "ye-
llow cake'., Anteriormente se recuperaba cobre de los estériles sélidos y
. 1iguidosiPor vrecipitacidn como cobre cemento de los liquidos de lixivia-
“cidn agotados en uranio, luegc del pasaje por la etapa de intercambio
idnico, y por flobacidn de sulfurc de cobre de los residuos de lixivia-

i {

> ° L}

% continuscidn se hace una breve descripcidn
de cada parte del proceso de fabricacidn actual.

5.3:1. Trituracidn y molienda

Los objetivos fundamentales son la obtenciédn
de mineral con una granulometria de < 2% sobre malla 35 v 40-50 % —200
mallas (serie Tyler) para enviar a la tapa de lixiviacidn.
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Las etapas de esta seccidén son fundamen-
talmente cuatro: Trituracién primaria - Trituracién secundaria - Mo-
lienda primaria y Molienda secundaria. Existe ademds una torre de
muestreo, que actdia sobre el producto de la trituracién primaria.

La primera utiliza una trituradora de
mandibulas tipo BLAKE, que reduce el tamafic de los rechazos de un
tamiz vibratorio, produciendo mineral de -40 a 50 mm., que se en-
via a los silos previo muestreo en la torre,

La trituracién secundaria se efectida
con trituradores de cono de eje fijo, tratandose los rechazos de los
tamices vibratorios. En esta etapa se incorpora agua, produciéndose
mineral de =15 mm.

Este material va a la molienda primaria
constituida por un molino de barras gue actua en circuito abierto
con un clasificador de rastrillos gue separa las particulas de ta-
mafio inferior al de corte, que constituye el producto final,

La fraccidn gruesa del clasificador va
a un molinc de bolas cuyo producto vuelve al clasificador, actuando
asi en circuito cerrado con éste. -

Finalmente la fraccidn fina sale del cla-
sificador como pulpa al 25-32 % de sélidos perc como en lixiviacién
se requiere una concentracién de 50% en sélidos se ha intercalado un
espesador.

5.3.2. Lixiviacién:

Se utilizan seis tanques en serie agitados
mecanicamente, de 30 m~ cada uno. Estdn construfdos con chapa de acero
engomado interiormente, con ladrillos antidcidos en el fondo, y provis-~
tos de cuatro cortacorrientes en las paredes. Las instalaciones adicio-
nales son principalmente: distribucidn de Acide sulfurico y bidxido de
manganeso, bombeo de la pulpa y la instrumentacién (control pH, tempera-
tura, etco).
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Condiciones de lixiviacidn:
Ter@eratura © 0060000000 GOO0 GG 45-55 OC

Oxidacidn soccoccocccooscon o innecesaria en la ma-
yoria de los casos

31 es necesario

2 ~ 4 xg MnO_ 50 - 50 %/t

2

3 -5 kg SO4Fe comercial/t cuando el mineral
era bajo en hierro

Consurmio _de acido sulfurico ...de 30 6 40 hasta 150 kg
SO4H2/t

pH aoooooouo®,6—0'9

Tiempo de ataque medio socoecose 14 ~ 15 h

Recicle ccocecocooosooseascassss TOrta de la primera etapa
de precipitacidn de "yellow
cake"

La calefaccidén se logra con vapor directo in-
yectado al primer tanque. La adicién de &cido sulfurico concentrado pue-~
de realizarse en los tres primeros tanques. Se controla el pH del primer
y ultimo tanque. El1 potencial redox se suele medir con los minerales que
requleren oxidante.

5.3.3. Lavado y decantacidn en contracorriente:

La pulpa de lixiviacién se lava en dos 1i-
neas separadas:las arenas (+150 mallas) son lavadas en cuatro hidrociclo-
nes y las lamas(~150 mallas) en cuatro espesadores. Con respecto a un posi-
ble lavado en una sola linea tiene la ventaja de que permite obtener 1i-
quidos de lixiviacidén mas concentrados en uranio, con mayor facilidad de
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operacidén y menores problemas de abrasién.

Los espesadores estiar dispuestos en los
cuatro vértices de un cuadrado, en cuyc .centro hay un edificio en
el que estdn los elementos auxiliares (bombas , preparacién de flocu-
lante, instrumental eléctrico de control, etc.), ademds de los tangues
de repulpado y los hidrociclones.

Los ciclones son de tipo DORR-OLIVER de
25,4 cm (10 pulgadas), engomados interiormente.

Los espesadores tienen 12,2 m de didme-
tro y 3 m de altura con fondo plano y cono central para salida de los
lodos. E1l material es acero recubierto interiormente de neopreno. E1
rastrillo se mueve a 0,117 r.p.m.

En el sistema implantado de lavado en con-
tracorriente, los 1fquidos pasan alternativamente de la li{nea de ci-
clones a la de espesadores. El rebose de un ciclén (p.ej. el ndmero 3)
se mezcla en los repulpadores con los lodos del espesador anterior
(n® 2), constituyendo la alimentacién del espesador siguiente (n° 3).
El rebose de un espesador (p.ej. el n® 3) a excepcidn del n® 1, se
mezcla con las arenas de un ciclén (n°® 1) y constituyen 1la alimenta-
cién del ciclén n® 2. La solucidén de lavado se introduce en el dlti-
mo ciclén (n° 4), saliendo la solucién final por el ler. espesador.

Relacibn de 1avado minima  ceceoscoccoccossssossssosoce 225 M3/t
Concentracidén de arenas(ciclones),% de sélidos en peso.. 68 - 72
Concentracién de lamas(espesadores)% s6lidosS en peso ... 35 = 40
pH de las soluciones

ler. espesador P o1 I

4° espesador cesocooososoossacvoocoesaasos PH 1y 8
Contenido en sélidos solucidn final coococcoccssccccosccess 400 Ppm
Floculante 80-120 g/t con floc. enérg.(Separin)

300-500 g/t con floc. menos activos

LAJL»J



5.3.4. Ajuste de pH y clarificacidn:

La solucién cargada en uranio,proveniente
de la lixiviacién y lavado, tiene un pH 1,1 - 1,3, debiendo elevarse
hasta pH 1,8 antes de entrar a la seccién de intercambio iébnico, de-
biendo clarificarse hasta un contenido de s61idos<10 ppm. La opera -
cidn se realiza en tres tananes de 80 m3 c/u en forma semicontinma. ®1

caudal de lechada de cal se regula con una vdlvula automdtica comandada des
de el potencidmetro de pH.

Las condiciones de precipitacién son:

Lechada de cal 10%..cvevenonn. 0,05 1/1 de solucién
Tiempo de adicidn ...ooosevses 45 min.
Tiempo de residencia .e.se..... 3 horas

_ La suspensién se filtra por tres filtros de
presién OLIVER, cilindricos verticales de 10 hojas c/u con una superfi-
cie total de filtracidén de 10 m? en cada filtro. La solucién clarifica-
da va a dos tanques pulmén.

5.3.5. Intercambio idnico:

Se dispone de cuatro columnas de acero ebo-
nitado con lechos de 4 m3 cada una, de resina ZEROLIT FF, aniébnica, ba-
sica fuerte con una capacidad tebrica de intercambio de 1,5 equivalentes
por litro de lecho de resina, una porosidad de 0,4 y una granulometria
comprendida, fundamentalmente, entre 20 y 60 mallas Tyler.

Trabajan tres columnas en serie en la fase de
carga y la cuarta columna se mantiene en elucidén o en reserva. Una vez
cargada la primera columna del ciclo se desconecta del circuito de carga
'y se introduce en el uUltimo lugar la columna de reserva de modo que hay
otra vez tres columnas en la etapa de carga**. E1 sistema estd proyectado

*El efluente de la columna recientemente incorporada tiene durante un
tiempo un contenido en uranio superior al normal, debido a los nitratos
ocluidos después de la elucidn, por lo que dicho efluente se envia al
sistema de lavado durante el primer periodo.
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para que el punto de saturacidén de la primera columna del ciclo coin-
cida con el punto de ruptura de la segunda.

La columna cuya resina se ha saturado pa-
sa a la etapa de lavado descendente, donde se arrastran, con agua a-
cidulada, los restos de solucidén de lixiviacidn contenidos en el vo-
luimen libre del lecho,recuperindose el uranio arrastrado en las otras
dos columnas gque estd en extraccidn.

Luego del lavado descendente, la columna
saturada se desconecta del ciclo de carga y pasa al lavado ascendente
con agua acidulada (0,3 g SO4H2/1), que arrastra las particulas séli-
das suspendidas en la solucidn, evitando que se aglomeren sobre las
perlas de resina. El liquido va al lavado en contra corriente (con-
tiene 90 mg U308/l)°

El 1iquido de lixiviacidén que entra al cir-
cuito contiene ~ 0,4 g U3O8/l a pH 1,8. Una vez agotado en uranio con-
tiene 1 ppm de este elemento aproximadamente, 10 que representa una re-
cuperacidén del 99,75 %. La pérdida de presidn normal en cada columna es
de 0,6 - 0,8 kg/cm2 y la presién 3,8 - 4 kg/cm2.

La elucidén se realiza en cinco etapas. En
las dos primeras se emplean como eluyentes las colas de la elucidn an-
terior. La primera fraccidn del eluido se envia al lavado de la pulpa
de lixiviacién (lra. etapa) y las siguientes a precipitacién (2a.etapa).
En la tercera etapa se reemplaza el primer eluyente por eluyente fres-
co y los eluidos siguen yendo a precipitacidén hasta que, cuando la con-
centracién es menor que 3 g U30g/1 ( 4a.etapa), los eluidos van a alma-
cenaje para emplearse en la elucibén de otra columna. Finalmente se deja
circular eluyente y se desplaza el liquido contenido en los poros del
lecho, lavando con agua acidulada. Luego la columna pasa a reserva.

En la preparacidén del eluyente fresco se em-
plean, ademds de los reactivos nuevos, una parte de los liquidos esté-
riles de la precipitacidén amoniacal del concentrado, para aprovechar su
contenido en nitratos sdédico y aménico.

Dado que la resina fija, junto con el ura-
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nio una parte de los fosfatos de los liquidos de lixiviacién, no puede
prescindirse del empleo de NO3Na en el eluyente, pues la correspondien-
te sal amdénica puede dar lugar a precipitados.

La composicidén del eluyente fresco es la
siguiente:

Normal Variantes
NO}(N& y NH4) ©c 0o an 096 M 0,8 M 0,7 M 0,5 M
NO3H 0 0 0 00 0 0 0 0 3 0 3 095 M 0'3 M 0’4 M 0,6 M
S04 ceaewoocsoas <25 g/1 <25 g/1 <25 g/1 <25 g/1

La tercera variante se emplea si hay mucho
fosfato y aln asi se observa precipitacién si se usa NO3NH4 solo.

La concentracidn media de uranio del efluente
cargado es de 14 g U308/1.

Las operaciones se realizan bajo el control
de un sistema automdtico que regula el orden de operacién (control hi-
drdulico de las vdlvulas Sanders) y los caudales.

Existe ademds una instalacidn auxiliar para
la regeneracidén periddica de la resina.

5.4, Observaciones

5.4.1. Precipitacién de concentrados de uranio:

Anteriormente se empleaba principalmente un
método consistente en la precipitacidén de los liquidos de elucidbn, en dos
etapas, empleando en ambas hidrdxido de sodio, y el concentrado cumplia
con las normas de la Comisién de Energia Atdmica Norteamericana (ver al
final). Posteriormente la JEN se enfrentd con la necesidad de proveer ura-
nio enriquecido en el isdétopo 235 para la Central nucleoeléctrica de Zo-
rita de los Canes. Para ello realizd un convenio para tratar uranio na-
tural espafiol con una empresa norteamericana, la ALLIED, utilizando como
materia prima los concentrados producidos en la FUGHV. Las especificacio-
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nes de la ALLIED para "yellow cake" tienen tolerancias en general me-
nores que las admitidas por la Comisidéngy ademas fijan limites para el
contenido de sodio (ver al final de este punto).

Por ello se debieron arbitrar los métodos
para producir concentrados con bajo contenido en sodio, optédndose por
la precipitacidén amoniacal en dos etapas, adaptando asi el anterior mé-
todo de precipitacidén sdédica en dos etapas.

Condiciones de pptacidén, lra etapa

Temperatura ......0.. 35 = 40°C
Reactivos sooescces S0yFe : F%/P = 2

Solucibén amoniacal concentrada
pH cesosscoseccaacs 3,0 = 3,2

Se sedimenta y decanta el liquido a la etapa
2a. La pulpa se filtra por filtroprensa, reuniéndose los liquidos con los
anteriores. El Fe++ se oxida a Fe+++ con el NO3H del liquido de elucidn
y produce la precipitacidén de los fosfatos. Si la torta contiene U308

{11% se envia a la lixiviacién. Si el contenido de U308> 11% se redisuel-
ve con liguido de elucidén volviendo por lo tanto a pptacidn.

2da.etapa

Reactivo cecscsessess Solucidn amoniacal concentrada
pH @ @ 9 0609 ¢ 00 99 09 @0 0 00 7’5"8

Se sedimenta y filtra por filtro prensa. El
liquido se utiliza para preparar nuevo eluyente.

Secado: El producto se seca en secadero de bandejas.
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ESPECIFICACIONES PARA CONCENTRADOS DE URANIO DE LA
COMISION DE ENERGIA ATCMICA DE LOS ESTADOS UNIDOS

Elemento N Tolerancia
U308 minima ceseceessceacesaeaeon 75
V205 coosccacasessesescses 2
PO4 5o ecsoc00ooocc0ssosas 6
Mo  ieieeees ceeacoase e ceoe 0,6
B seacssoasacasesesases 0,03 (méx.2%)
C1,Br (Como C1l7).euooososocoecnocsnss 0,10
F csoocvoo0so000socso0 s o 0,10
Cu cecscvccsssctesssenass 1,7
As o s o0 00000a0c00aaacesoa 0,8 (médx.2%)
CO3 Secasacacenos ceosenos 1,0 (méx. 4%)
SO4 csscoeosescocoocsos s 10
H,0 csasensees Coesens e 10 (a 110°C)
Ca ceaccooscosscoooos 6o 1,5
U308 insoluble en NOBH sesossseocan 0,1
Tamario: todo el concentrado pasara
por el tamiz de abertura 4/4"

3

El uranio (éxido) y humedad se refieren a muestra seca original, mientras
que todos los demas se refieren al contenido en U308c
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Tolerai1cia®o

Elemento (a) Concentracidn Limite maximo Penalizacién |
normal de 1mpureza
1. Uranio (U) 75 65 (minimo) N (b)
2. Pésforo (POy) 0,10 0,70 C
3. Azufre (S0y4) 3,00 8,00 u$s 0,005/1bU
4. Hierro (Fe) 0,15 1,00 N '
5. Sodio (Na) 0,50 7,50 (a)
6. Vanadio (V205) 0,10 1,80 (e)
7. Haluros (Cl.Br.I) 0,05 0,10 N
8. Fluoruro (F) 0,01 0,1 N
9. Molibdeno (Mo) 0,10 0,30 u$s 0,005/1bU
10. Arsénico 0,05 0,15 N
11. Carbonato (CO3) 0,20 0,75 N
12. Calcio (Ca) 0,05 0,75 ufs 0,005/1bU
13. Boro (B) 0,005 0,10 N
14. Potasio  (K) 0,10 3,00 u$bs 0,005/1bU
15. Agua (H20) 2,00 4,00
16. Tamafio:
51 el contenido cn sodio e3¢
0,50 % 100 % - 1/4" 100 % - 1/4"
0,50-7,5 % ... 100 % - 200 ma-_ 100 % - 200 pa-
a) Los andlisis del 1 al 14 se refieren a peso seco del concentrado

b) Los andlisis

c) u$s 0,004/1b

15 y 16 se realizan sobre el concentrado segun llega

U por cada 0,10 % adicional a partir del 0,10 %.
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a) u$s 0,02/1bU por cada 1% 6 fraccidn adicional a partir
de 0,50 y hasta 3,5%. Desde 3,5% u$s 0,03/1bU por cada
1% 6 fraccidén adicional.

e) uds 0,005/1bU por cada 0,10% adicional

N: ninguna

u$s 0,005/1bU: cualquiera sea el exceso.

5.4,2. Planta piloto de extraccidén de uranio por sol-
ventes:

Dada la prolongada experiencia que la
C.N.E.A. posee sobre aplicacidén de la extraccién liquido-liquido a
la recuperacidén de uranio de soluciones acuosas de lixiviacidn 4acida,
en escala industrial y de laboratorio,no se habia programado un en-
trenamiento en estas técnicas durante la estancia en la JEN. Sin em-
bargo, en oportunidad de la visita efectuada a la Fdbrica de Uranio
GRAL, HERNANDEZ VIDAL de Andujar, se considerdé de interés cotejar al-
gunos aspectos de la planta piloto alli existente con las plantas que
la CNEA tiene en produccidén en Plta. Cérdoba y en Plta. Malargiie.

Descripcidén: La planta posee dos partes principales,extraccidén y re-

extraccidén, ambas de tipo compacto o caja, con cuatro
etapas o pisos cada una. La primera tiene cuatro mezcladores de 200
1 c/u y cuatro sedimentadores de 1.000 1 c/u, todo construido en a-
cero inoxidable. La seccidn de reextraccidén posee cuatro mezcladores
de 40 1 y cuatro sedimentadores de 130 1, construida en acero eboni-
tado.

En comparacidén con nuestras plantas es-
ta instalacidn ofrece una diferencia en la ubicacidén de la toma de 11i-
quido orgédnico de recicle, halléndose ern éstas en el extremo del sedi-
mentador préximo al mezclador, mientras que en las primeras se lo ha
ubicado en el otro extremo. Sin embargo,por problemas de emulsiones
se modificé el sistema en la etapa 4, (donde entra el acuoso cargado)
agregandosele a modo de "baffle', una chapa de acero inoxidable que
obliga a realizar la toma de orgénico cerca del otro extremo.



41.

La amina elegida es la ALAMINE 336 de
General Mills, habiéndose estudiado las concentraciones siguientes:
2 1/2, 2,5 3 y 3,5% en querosene, con 3% de alcohol decilico.
Las dos Wltimas concentraciones se consideran 6ptimas para sus con-
diciones de operacidén (equivalen a 0,06 - 0,07 M), correspondiéndo-
les una carga de saturacién de 3 - 4 g U30g/1.

El 1iquido acuoso empleado es una parte
del que normalmente va a la seccidn de intercambio idnico, y contie-
ne nitratos procedentes de diversos recicles del eluente de dicha
seccidn (ver 5.3.5.). En uno de los ensayos realizados tenia la si-
guiente composicidn:

0,43 g U308/1

50,4 * e 41 g/l
P,0¢ .on 0,8 g/1
N03 c oo 094 g/l

Fe total ... 7,3 g/1
pH 9 0 O 1’3

En reextraccidén se han ensayado las solu-
ciones acuosas de NO3Na, CO3Nap y ClNa, habiéndose preferido éste
Ultimo.En nuestra Divisién se han realizado estudios similares (3). El
ClNa se emplea en solucién 1,3N con 0,1N SO4H, y se utilizan las cua-
tro etapas. La solucidn orgénica agotada, con la amina clorurada vuel-
ve directamente a la seccién de extracc#én, aunque se prevé la ne-
cesidad de una etapa de lavado de la amina entre ambas secciones.

La planta ha funcionado sin problemas du-
rante tres afios seguidos. Se ha observado algunos problemas de corro-
sién en el tubo de acceso a la seccidn de extraccidn de la solucién
organica clorurada.

La planta de reextraccién se encuentra,
al cabo de esos tres afios en condiciones de servicio,presentando al-
gunas pequefias ampollas de aire en la cubierta de ebonita.
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6. VARIOS:

6.1. Participacidén en el XXXVII Congreso Internacional de Qui-
‘mica Industrial:

Se participé en este Congreso, realizado
en Madrid entre el 4 y el 12 de noviembre de 1967, con presentacién
del trabajo "Estudio de lixiviacidén de un mineral sedimentario de u-
ranio”" (ver cap. 2, cita 13).

6.2. Curso de programacidn para el cédlculo electrénico:

Dado el interés que reviste este tema para
facilitar los cdlculos necesarios en andlisis estadistico se siguib en
la JEN un curso de programacidén segin el sistema FORTRAN II,(1l) dic-
tado por el Sr. D. TOMAS IGLESIAS investigador de la JEN, En la ac-
tualidad la Junta posee una calculadora electrdénica digital UNIVAC
UCT de la Remington Rand, a la que se aplican este y otro sistema de
programacién.

Como ya se dijo, en la Seccidén Tratamiento
de Minerales, se han desarrollado varios programas para efectuar cil-
culos relacionados con andlisis estadistico de experiencias y que se’
aplican a dicha calculadora digital.

6.3. Visita al Centro Nacional de Investigaciones Metalilrgicas:

Este Centro pertenece al "Consejo Superior
de Investigaciones Cientificas'" a través de su "Patronato Juan de la
Cierva de Investigacidn Técnica™ y se halla establecido en Madrid.

El interés. de la visita radicaba, ademés
de los aspectos generales, en entrevistar al Sr. ANTONIO DE LA CUA-
DRA, Jefe del Depto. de Metalurgia No Férrea, para cambiar ideas so-
bre sus trabajos de tratamiento de minerales que contienen arseniuros de
niquel.
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El suscripto fué amablemente recibido,
habiendo cambiado ideas con el citado profesional, sobre las in-
vestigaciones que el mismo .desarrolld (3,4,5,6) en el tema de re-
cuperacidén de niquel por tratamiento amoniacal.

Asimismo visité los laboratorios y plan-

tas piloto de dicho Centro recibiendo explicaciones sobre los traba-
jos que se desarrollan en la actualidad-cton otros minerales.

6.4, Elevacibén de informes parciales:

Durante el transcurso de este periodo
se elevaron los siguientes informes:

a) A la OIEA:

Informe de las actividades realizadas en las pri-
meras cuatro semanas de la beca.

Informe trimestral de los estudios realizados en la
Junta de Energia Nuclear de Espafia.

Segundo informe trimestral de los estudios reali-
zados en la Junta de Energia Nuclear de Espafia.

Informe final de los estudios realizados en la
Junta de Energia Nuclear de Espafia.

b) A la CNEA: (Divisidén Desarrollo de Procesos)
Primer informe cuatrimestral sobre los estudios
realizados en la Junta de Energia Nuclear de Es-

pafia como becario del OIEA.

El presente informe final,
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c) A la Junta de Energia Nuclear de Espafia: (Seccién Trsta-

miento de Minerales).

Estudio del tratamiento del mineral de Cdrcoles
I. Preparacidén de las soluciones a partir del lo-
te 12.02. Informe R. 20.67.

6.5. Referencias bibliogriaficas:

IGLESIAS, T - FORTRAN II.

DE LA CUADRA,A

DE LA CUADRA,A

DE LA CUADRA,A

SISTIAGA, J.M.

SISTIAGA,J.M.

SISTIAGA, J.M.

LIMPO, J.L.

Manual de Programacidn para la
UNIVAC-UCT de la JEN.

Contribucidén a la metalurgia de

los arseniuros de niquel I. Trata-
mientos pirometalirgicos. Tosta-
cién-Revista del Instituto del Hierro
y del Acero, N° 61, 1959.

Contribucidn a la metalurgia de los
arseniuros de niguel II.
Lixiviacién amoniacal.- Revista del
Instituto dgl Hierro y del Acero,
aflo XXII, N 65, 1960.
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i+ IRTRODUCCION.
L]
Bl presente informe resume los resultados de los ensayos de mo~"

lienda, lixiviaoidén y sedimentacion de una muestra de mineral proceden-

to de Cérooles, zona San José 1%,

Se realizd un estudio comparativo de lixiviacidn y sedimentaoidn
en medios docido y aloalino. En base a los resultados obtenidos se efaec-
tuaron las comparaciones técnico-econdmicas, determindndose para ambos
medios las ocondiciones dptimas para la reouperacién de uranio. En el
caso de la lixiviacidén en medio 4cido se tuvo en cuenta la posibilidad

de recuperar fésforo para equiparar los mayores costes de procesamientd.

2. RESUMEN Y CONCLUSIONES.

En los ensayos de lixiviacion realizados se estudiaron las varia-
bles dosis de reactivos, tiempo de ataque, temperatura, granulometria y
oxidaocidn, tanto en medio dcido como alcalino, manteniéndose conotantes
los restantes faotores. Ademds de los ensayos previos de tanteo, se rea-
ligaron dos series de experiencias en cada caso, con aplicacidén de dise—
flos faoctoriales a dos niveles. Rosultaron cuarenta ensayos en medio dci~
do y veinticuatro en medio alcalino. Se empled agitacién mecénica y re-

lacidn L/S = 1,5 en todos los casos.

En cuanto al estudio de sedimentaoidn, se ensayaron dos flooulan-
tes diferentes, Separdn NP 10 y Karachigum F, en tres niveles y en ambos

moedios, resultando un total de doce ensayos.

los ensayos de molienda se realizaron segin la téonica normadiza=-

da (2).

El minoral es de bajo contenido en uranio, siendo su ley 2095 ¢

U308/t, es decir, aproximadamente 0,2 % en 0308. Contiene también 3,3 %

de ons,



Las recuperaciones son bucnas tanto en medio Acido ocomo alcalino,
En el primer caso todas son superiores al 86 %. BEn el segundo, salvo pa-
ra el caso de la dosis mis baja de la mezcla de carbonato y bicarbonato

de sodio (50 Kg/t), las recuperaciones se encuentran por encima del 80 %.

En medio Acido resultaron significativos los efectos de la dosis
del reactivo, la temperatura y la duracidon del ataque, que interaccionan
entre s{ de modo diferocnte segin los intervalos estudiados. El efecto
de la dosis de manganesa empleada no resultd signifiocativo y, aunque no
se lo ha confirmado suficientemente, parece que el efecto de disminuir
el tamafio de grano de ~20 a ~35 mallas Tyler, tampoco alocanza significa-~

016]’\.

las condiciones mds adecuadas desde el punto de vista econdmico

resultan ser las siguientes 3

Dosis de dcido sulfirico, Kg/t 250
Temperatura, 9C 25
Tiempo de ataque, h 24
Granulometria, mallas Tyler -35
Relacidn lfquido/sdlido 1,5

En estas condiciones la pérdida de uranio en los res{duos es de

37 g U308/t, que equivale a una recuperacién del 98 %.

Con respecto al fésforo, la recuperacidn mds baja entre las estu-

diadas fué de 94 % de P2°5‘

En medio alcalino resultaron significativos los efectos de la do-

sis de reactivo, temperatura, tiempo y granulometrfa, resultando el pri-

mero independiente en los dos intervalos estudiados. El efecto de la do-

sis de oxidante no alcanzd significacidn.

Bn madio alcalino las condicionea son @



Dosis de mezola de CO Naz y CO,HNa

(80 £ y 20 % respectivamente) Kg/t 15
Temperatura, 9C 80
Tiempo de ataque; h 24
Granulometria, mallas Tyler -100
Relacién 1fquido/sdlido 145

En estas oondiciones la pérdida de uranio en los resf{duos es de

241 g 0308/t, que equivale a una recuperacién del 88,5 %.

Los costes de lixiviacidn se caloularon teniendo en ocuenta las re-
cuperaciones de uranio y los gastos ocasionados por los reactivos, tempe-
ratura y tiempo de ataque y considerando que los gastos restantes, salvo
la molienda, eran similares en ambos casos, por lo que no se agregaron.
En el diagrama alcalino se ha supuesto la recuperacién del uranio a par-
tir de la solucidén de lixiviacidn por precipitacidén directa con HONa. Ila
solucidn estdéril se recarbonataria con anh{drido carbénico y se la recir-
cularfa nuevamente al ataque, considerindose en este trahajo que, en ca-
da ciclo se gasta el 30 % del hidrdxido de sodio (carbonatado) que va a
la lixiviacién. Se ha calculado el coste en base al precio de este reace

tivo.

El coste del tratamiento dcido resultd de 460 pts y el del trata-

miento alcalino de 442 pts.

Los ensayos de molienda permitieron clasificar a este mineral en-
tre los blandos si no se desea reducir tamafios més alld de 200 mallaa Ty-

ler, habiéndose determinado las necesidades de potencia y equipo.

De los ensayos de separacidn sélido-lfquido por sedimentacidn resul=~
t8 que, en las condiciones ensayadas, es mucho mds diffcil en medio dcido
que en medio alcalino. las menores dreas unitarias determinadas en medio
aloalino fueron 0,2 y 0,9 me/t/dfa, que corresponden al empleo de 200 g

de Separdn NP 10 y 100 g de Karachigum Fy por tonelada de mineral respeo-



tivamentes En medio 4oido el valor menor fué de 2,2 m°/t/dfa, correspon-

diente a la dosis de 200 g de Karachigum K por tonelada.

Finalmente se considera que, en caso de continuarse el estudio de
tratamiento en medio &cido, se justificaria la bisqueda de econom{as y,

por lo tanto el estudio de la recuperacidén de fosforos

Con respecto a las dificultades halladas para la separacién sdlido~
1fquido en ese medio, se sugiere estudiar la tostacidn del mineral previa

a la lixiviacidn, lo que también serf{a interesante para el tratamiento al=-

ocalino.

Todo lo cual hace pensar sn la necesidad de estudiar los dos diagra-
mas de tratamiento completos, para efectuar las comparaciones téonico~eco~
némicas que pormitirfan tomar la decisidn final.

3. CARACTERISTICAS DEL MINERAL

3s1¢ Muestra estudiada.

El mineral estudiado procede del yacimiento de Cdrcoles, zona San
José 1® (Provincia de Cuadalajara), habiéndose recibido una muestra de

8.526 Kg, que se denomind lote 12/02.

Bl mineral se presentaba en forma de polvo con algunos trozos de

mayor tamano.

3.2. Caracteristicas mineraldsicas.

Conticne aproximadamente 20 % de calcita, 50 £ de arcillas y un
25 % de cuarzo. Como minerales de uranio contiene tyuyamunita. En el

apéndice se reproduce el andlisis mineraldgico.



3e3e Composicidén quimioa.

El andlisis cuantomdtrico did los siguientes resultados @

:‘1203 - 5,9 %
F9203 - 1,9 4
P2°5 - 3,8 ¢
510, = 80 &

El contenido de uranio como U3°8 resultd de 0,2 % determinado por

andlisis qufmico y el de fdésforo, por el mismo mtodo, 3,3 % como P205.

4« MOLIENDA.

Se realizaron ensayos de molienda siguiendo una técnica normaliza-
da (1) consistente en moler varias fracciones de un mineral a distintos
tiempos, determinindose on cada caso el porcentaje de s6lidos cernidos
& =200 mallas. Con estos valores se construye la curva caracteristica
del mineral, que se compara con curvas tipo, para hallar la capacidad y

necesidades de potencia de un molino.

El mineral todo uno tenfa una gran proporcidn de finos. Para efec
tuar loa ensayos se le prepard tamizando con la malla 10 (Tyler) y molien

do los rechazos. la fraccidn de 200 mallas de éste, ascendfa a 67,9 %.

En la figura 1 se representa la curva caracteristica, que permite
oclasificar a este mineral entre los blandos, si no se dosea reducir-ta-

mafios mds alld de 200 mallas Tyler.

Se deseaba conocer las necesidades de equipo y potoncia segun se
moliera a =35 o & =100 mallas Tyler, para tenerlo en cuenta al fijar con-

diciones de lixiviaciodn.



Aplicando ol método ya citado para moler 1.000 t dfa de mineral

resultd i
- 35 nallasg - 100 mallas
(40% - 200 m ) (80% - 200 m)
Didmetro 3 1,9 m 2,7 m
Longitud 5+ 3,0 m 34 m
Potencia requerida s 160 HP 470 HP
Potencia a instalar @ 160x1,2 = 192 HP §$70 HP
Carga de bolas 3 14 Tn 30 Tm

5¢ LIXIVIACION.

5¢1¢ Generalidades.

5e¢1+1. Aparatos y procedimientos.

El mineral todo uno fué desmuestrado mecdnicamente, siguiendo
la técnica habitual. Se obtuvieron 80 Kg de muestra final y 320 Kg

de rochazos de muestra final.

Al realizar la primera serie de ensayos se molid una parte de
la muestra final hasta =35 mallas Tyler, en molino de anillos, con se-
paracidn intermedia de finos para evitar una produccidn excesivzc de los

mismos. Bl mineral se dividid por desmuestre en fracciones de 100 g.

Posteriormente, al realizarse una segunda serie de ensayos, ae
prepararon tres fracciones de 5 Kg cada una, molidas independientemente
hasta =20, =35 y =100 mallas Tyler, siguiendo la misma técnica que en
el caso anterior. Se determind la humedad (1,88 %) y se dividid cada

fraccidn por desmuestre en porciones de 100 g secos.

El andlisis granulomdtrico se efectud con un deslamado previo
realizado tamizando en hlmedo con la malla Tyler n? 270. El rechazo
correspondiente se secd y se tamizd en seco. Los andlisis se reprodu—

cen en la tabla 1. Corresponde a las tres frecciones gue se usaron en



la segunda serie de ensayos.

Los ensayos de lixiviacidén se efectuaron con agitaoidén mecdnica,
en el tren de lixiviacidn con reactores estancos, empledndose la técni-
ca acostumbrada, con 100 g de mineral y relacidén 1lfquido/sélido = 1,5 en
todos los casos. Las filtraciones y lavados se hicieron también de acuer

do con la técnica habitual enrasdndose los 1{quidos a 1 1.

5.1.2. Andlisis y determinaciones.

En todos los ensayos de lixiviacidn se midié el potencial redox
y pH de la pulpa, al final de cada ensayo. Se solicité la determinacidn
de uranio (UBOB) en los resf{duos, por duplicado, en ambos medios. En los
1{quidos por sencillo en los ataques dcidos y por duplicado en la segun-

da serie de ataques alcalinos, utilizdndose el método del dibenzoilmeta-

no (2).

En los 1{quidos se determind ademds, en algunos caséds, hierro total,

fosfatos y sulfatos.

Se midid la pérdida de peso en los resfduos para determinar las

recuperaciones.
Se1e3s. Planteo de experiencias.

las vontajas de los disefios factoriales ya han sido ampliamente

valoradas (3, 4).

Los ensayos de lixiviacidén se realizaron segin planteos factoria=~
los completos de tres y cuatro factores en dos niveles (2®), salvo en la
primera serie de ensayos en medio acido donde se emplearon tres niveles

de la dosis de dcido.



502e Lixiviacidn docida.

Aunque se consideraba que este mineral era un caso t{pico a tra-
tar por proceso alcalino, se pensd que podr{a resultar interesante estu-
dier la lixiviacidén dcida, pues si bien los ensayos de tanteo hacfan pre-
visible consumos de dcido del orden de 300 Kg/t, aparecfan concentracio-
nes altas de fosfatos en el 1fquido, cuya recuperscién podr{a ser inte-
resante estudiar para considerar los diagramas completos de lixiviacidn
alcalina~precipitacidn frente al de lixiviacidén doida-extraccidn de ura-

nio y recuperacidn de f3sforo.
5«2.1« Diserio de experiencias.

Con el objeto de centrar el campo que debia investigarse de forma

sistematica se efectuaron previamente algunos ensayos de tanteo.

De acuerdo con los resultados obtenidos se decidid realizar una
primera serie de ensayos estudiando las siguientes variables en los nive-

les que se indican

Variable Niveles
S{mbolo uti- 1 2 3
lizado
D Dosis de &cido sulfirico, Kg/t 200 250 300
C Temperatura, °C 25 50 -
B Duracidn de ataque, h 12 24 -
A Dosis de mangenesa, Kg/t 0 5 -

El resto de las variables se mantuvieron fijas en todos los ensa-

yos a los valores siguientes 1

Granulometr{a, mallas Tyler : - 35

Relacidén L/S t 1,5/1



Las variasbles se estudiaron con un plan factorial ccupleto sin re—

petiocidn y por consiguiente se hicieron 24 ensayos.

Posteriormente, en la segunda serie de ensayos, se considerd conve-
nignte ampliar el estudio incluyendo la variable granulometr{a en dos nive-
188 y eliminar el factor dosis de manganesa, pues su efecto no hab{a resul-
tado significativo en la solubilizacién del uranio. A continuacidn se re-

sumen las variables y niveles adoptados

Variable Niveles
S{mbolo uti-
lizado 1 2
D Dosis de dcido sulfdrico, Kg/t 225 250
c Temperatura, °C 20 30
B Duracidén de ataque, h 24 48
A Granulometr{a, mallas Tyler -20 -35

La relacidn L/S se mantuvo constante en todos los ensayos e igual a
1,5/1, ya qQue en los ensayos de tanteo se habian presentado dificultades

con relaciones menores.

Las variebles se estudiaron con un plan factorial completo sin repe-

ticidn y por consiguiente en este caso se hicieron dieciseils ensayos.

5¢2.2. Resultados obtenidos y cdlculos.

La tabla 2 da, para cada combinacién de tratamientos de lixiviacion,
los valores de potencial redox, pH, concentraciones de uranio e impurezas
en los lfquidos, pérdida de peso porcentual y pérdida de uranio en lo8 re-
sfduos, ley recompuesta del mineral en cada ensayo y recuperacidén de ura-
nio correspondientes a la primera serie de ensayos. la tabla 5 da los va-
lores de dichas caracteri{stiocas para la segunda serie de ensayos. las le-

yes de los residuos se determinaron por duplicado, indicdndose en las ta-
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blas los valorss medios. Se agrega la media de 1las leyes recompuestas de

todos loe ensayos, su desviacidn tipica y sus 1{mites de confianza del 95 %.

Como respuestas se consideran las pérdidas de uranio en los res{duos
¥y las recuperaciones, y para ectablecer la significacidén de los efectos de
las variables, se efectuaron andlisis de las varianzas de las pérdidas de

uranio en los resfduos (tablas 3, 4 y 6).

Estas pérdidas, las recuperaciones y las leyes recompuestas para ca-
da ensayo se calcularon aplicando el programa FSL, para la calculadora elec
tronica, que proporciond ademds la ley promedio y su deaviacidén t{pica, los
cdlculos para los andlisis de las varianzas se efectuaron en base al método

de Fisher y Yates (3) con el programa F2N.
5¢2+.3. Discusion.

El examen de las tablas 2 y 5 muestra que los porcentajes de uranio
solubilizados son elevados, pues estdn por encima del 86 % en todos los oa-

80S.
Con respecto al fésforo la recuperacidn més baja fué del 94 7.

En las tablas 3 y 4, que dan los analisis de las varianzas de las
pérdidas de uranio en los residuos para la primera serie de ensayos, ae
ve que alcanzaron significacidn los efectos de los factores t dosis de doi-
do, tiempo de atague y temperatura. Se observa ademds que el primero inte-
racciona con uno de los otros en cada intervalo considor&do, resultando in-
depcnéiente el efecto restante. la dosis de manganesa dentro del intervalo
estudiado, no ejerce influencia. Los resfduales se han estimado engloban-
do las interacciones de tres y cuatro factores, dando un valor de 226(g/t )2
en el primer caso y de 867 (g/%jzen el segundo, es decir, desviaciones ti-

picas del error = 15 y 9,3 g/t respectivamente.
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Fn la segqunde serie de ensayos (tablas 5 y 6) solamente pe obser—
vd la influencia de la temperatura y ésta al nivel de significacidn del
10 %« El residual, estimado englobando las interacciones de tres y cua-
tro factores da un valor de 2247 (G/t)2 os deoir una desviacidn tfpica
del error = 475 g/t. Esto puede deberse a algin ligero efecto de las
interacciones mencionadas, dando cuadrados medios elevados que quitan
precisidén al anidlisis de la varianza. Este mineral presenta, ademis, al-
gumas dificultades de manipuleo, oomo por ejemplo su baja velocidad de
filtracidn, que podria provocar pérdidas de material al repetir los repul

pados y filtraciones.

Con respecto a los potencialos redox, las tablas 2 y 5 muestran que
los valores de las pulpas al finalizar los ensayos cin agregado do mangane-
sa son, salvo en un caso, bastante superiores a 450 mV, lo que confirma

que dicho reactivo no es necesario.

Los valores del pll, dados en las tablas 2 y 5, estdn en una gona
donde dicha medida tiene poca sensibilidad. En algunos ensayos correspon
dientes a la dosis de 200 Kg de 4dcido sulfirico por tonelada, alcanza el
valor 1,7 lo que se deberd tener en cuenta pues podr{an ocurrir precipita=—

ciones.

la ley media del mineral, calculada a partir de las leyes recom-—
puestas de los veinticuatro ensayos de la primera serie y de los dieci~-
seis de la segunda son 2085 ¥ 28 ¢ U308/t y 2169 ¥+ 50 ¢ U308/t respecti-

vamente.

Los pesos de los resfduos estdn comprendidos entre 96 y 110 g pa—~
ra 100 g inicialeso. El aumento podr{a deberse a la transformacidn de

los carbonatos en sulfutos.
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5¢3. Lixivisoidn alcalina.

5«3.1. Diseiio de experienoias.

En una primera serie de ensayos se investigd el efeoto de tres varia-

bles, como se ipdica a oontinuacién

Variable Niveles
Simbolo 1 2
utilizado
D, Dosis de reactivo, Kg/t 50 100
C, Temperatura, 9C 60 80
A, Dosis de permanganato pota-
sico, Kg/t 0 5

= Mezola de CO,Na, (80 %) ¥ CO,HNa (20 %)

El resto de las variables se mantuvieron fijas en todos los ensayos

a los valores siguientes 3

Granulometria, mallas Tyler s - 35
Duracidn del ataque, horas s 24
Relacidn 1{quido/sblido 1,5/1

Las variables se estudiaron segin un plan factorial 23 ain repeti-

0idn y por consiguiente se hioieron ocho ensayos.

Posteriormente en la segunda serie de ensayos se considerd oconve-
niente estudiar el efecto de las variables tiempo de ataque y granulome~-
tria, eliminando en cambio el factor dosis de permanganato potasico, que
no habf{a mostrado un efecto positivo en la solubilizaocidén. A continua-

c¢idén se resumen las variables y niveles adoptados
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Variable Niveles
Simbolo
utilizado 1 2
D, Dosis de reactivo, Kg/t 15 100
C, Temperatura, %C 80 90
B, Duracidén del ataque, horas 12 24
A, Granulometr{a, mallas Tyler ~35 ~100

% Mezola de CO,Na, (80 %) y COyHNa (20 ¢)

Se mantuvo la relacién 1{quido/sélido = 1,5/1 en todos los ensayos.

Las variables se estudiaron con un plan factorial completo sin re-—

peticidn y por consiguiente se hiocieron diez y seis ensayos.
5¢3+2. Resultados obtenidos y caloulos.

Las tablas 7 y 9 dan, para cada ocombinacién de tratamientos, los
valores del pH, concentraciones de uranio en los 1{quidos, cambios porcen-—
tuales de peso y pérdida de uranio en los resfduos, ley recompuesta del
mineral en ocada ensayo y extraccidén de uranio, en por olento. Se indican
ademas la media de las leyes recompuestas de todos los ensayos y su desvia-
cion tipica. Se determinaron por duplicado, en la primera serie de ensa~
yos, las leyes de los resfduos solamente, y en la segunda las leyes de los
1{quidos y de los residuos, indicandose en estos casos en las tablas laa

medias respectivas.

Como respuestaa se consideran las pérdidas de uranio en los res{-
duos y las recuperaciones, y para establecer la signifioaocién de los efec~
tos de las variables se efectuaron anilieis de las varianzas de dichas pér—

didas (tablas 8 y 10).

Ademas para la segunda serie de ensayos de lixiviacidén, se considerd

de interés efectuar el analisis de la varianza de las leyes pecompuaestas
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de oada ensayo y la pérdida de peso de los res{duos, pues 8i estos facto-
res resultaran afectados por alguna combinacidn de tratamientos, ésto po~

dria influir en las respusstas.

La tabla 11 da el analisis de la varianza de las leyes de U308 re-
oompuesta del mineral. Un analisis previo, se efeotud en base al ouadra-
do medio del error estimado a partir de las interacoiones de tres y cuatro
faotores. Se obtiene la misma significacidn para el efeoto de la granulo-
metr{a, pero aparecen interacociones simples ocon 1los otros tres factores
(al nivel del 10 % con el tiempo y la dosis de ocarbonato, y al nivel del
5 % con la temperatura). Se consideré sin embargo, que el Gnico factor
cuya influencia tiene significado fisico en este caso, es la granulometr{a,
pues en la preparacidn de las muestras pueden producirse diferencias, por
ejemplo pequeifias pérdidas de finos oon contenidos altos de uranio, duran-
te los tamizados intermedios de la molienda. Por ello se realizbd lusgo
el anilisis que se indica, caloulando el ocuadrado medio del error con to-
dos los tratamientos distintos del citado, con 1o que se confirmd la sig-

nificacidn de su efecto.

En ouanto al analisis de la varianza de las pordidas de peso de los
res{duos, aunque el efecto de la granulometria resultd significativo al
1 %, no se incluye la tabla correspondiente pues el efecto es pequefio, y
es posible que los ensayos realizados no sean suficientes para apreoiarlo

oon la precisidn necesaria.

El analisis de la varianza de las pérdidas de uranio en los resi-
duos correspondiente a la primera serie de ocho ensayos, se ha efeotuado
englobando los cuadrados medios de las interacciones de dos y tres faoto-
res., Si bien los efectos sefialados alcanzan una significaocién del 5 %,

se debe tener en ocusnta las limitaciones del procedimiento empleado. E1l
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analisis realizado teniendo en ouwsnte 8016 el cuadrado medio de la inte-
raccidn de tres factores, detectd los mismos efectos con idéntica signi-

ficaocidn.

Con respecto a los métodos de caloulo se emplearon los mismos pro-

gramas y métodos que en el oaso de los ataques acidos (5.1.2.).
5.03+3s Discusidn.

El examen de las tablas 7 y 9 muestra que los porcentajes de ura-
nio solubilizado son altos pues, salvo en algunos casos correspondientes
a la dosis mas baja de carbonato, todos los rendimientos estan por encima

de 80 %.

Segin se ve en las tablas 8 y 10, del analisis de la varianza de
las pérdidas de uranio en los residuos, las variables que afectan la so-
lubilizacidén son t Dosis de carbonato, cuyo efecto no interacciona con
los otros en los intervalos ensayados. Temperatura, que en el intervalo
de 60 a 80 °C, oon la granulometria fija en -35 mallas, s8lo parece afec-
tar en forma independiente, mientras que en el intervalo de 80 °C a 90 °C
estudiado luego, con dos granulometrias, s8lo se nota su efecto como in-
teraccidén con esta Gltima. El tiempo, mantenido fijo en 1la primera se-
rie, rosulta significativo en el intervalo estudiado en la segunda, inte-
raccionando con la granulometria. TFinalmente ésta interacoidn con los
otros dos factores antedichos, produciendo en todos los casos la dismi-

nucidn de tamafios, una disminuocidn en la ley de los residuos.

Bl efecto de la dosis de oxidante en la primera serie de ensayos

se mantuvo por debajo del error del método, no habiéndose estudiado luego.

El cuadrado medio del error se ha estimado en el primer caso, co-
mo ya se dejo en base a los cuadrados medios de las interacciones de dos

y tres factores, y en el ssgundo en base las interacoclones de tres y ouatro
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factores, resultando iguales a 8428 (g/t)°en el primer caso y 271 (g/t)?
en el segundo. Las daesviaociones tipicas son « 92 y 16,4 respectivamente.
El valor alto del cuadrado medio del error en el primer caso no debe atri-
buirse exclusivamente a problemas operatorios, debiendo tenerse en cuenta
que alguna de las interacociones de dos factores podria resultar signifioca-

tiva en un analisis realizado en base a un mayor nimero de ensayos.

En lo relativo a los pH se puede observar su escasa variacidn a
lo largo de todos los ensayos, estando comprendidos entre 9,3 y 9,6 en
todos los ocasos. El potencial redox no se pudo medir, pues los valores

oorrespondientes gquedaban por debajo de la escala del potenciometro.

La ley media del mineral, caloulada a partir de las leyes compues-
tas de los ocho ensayos de la primera serie y de los dieoiseis de la se-

gunda, dan valores ligeramente diferentes 1 2178 * 45 y 2210!4 60. g U3°8/t°

6» SEPARACION SOLIDO-LIQUIDO,

Se efectud un estudio de sedimentacidn, ensayandose los floculan-
tes Separan NP 10 y Karachigum F, en dosis de 50, 100 y 200 g/t, en los

dos medios, dcido y alcalino.

Se empled la téonica normalizada en este laboratorio ( 5), utili-
zandose las oondiciones indicadas en el caso general. Se prepararon pul-
pas individuales para cada tubo, lixiviidndose en las condiciones que se
oconsideraron Optimas en los dos medios, empleandose cantidades de mineral
variable, alrededor de 340 g, segin la ocapacidad de cada tubo. Se efectua-
ron previamente las determinaciones de densidad del mineral con muestras

molidas a ~20 y 400 mallas.

La tabla 12 da las &reas y ooncentraciones finales correspondientes
al medio alecalino. Se observa que la me jor respuests corresponde al Sepa-

rén en la dosis de 200 g/t.



17

En medio 40ido, la velocidad de sedimentacidn fué tan baja, en las

condiciones snsayadas, que se considerd innecesario efectuar los odloulos .

de todos los ensayos.

ponden al caso mas favorable.

7.

Floculante
Dosis

Area
Concentracidn final

Condioiones de lixiviaoiédn
Dosis de doido sulfurico
Temperatura
Tiempo de ataque
Grenulometria
Relacién 1fquido/sélido
pH final
Densidad de los sélidos secos

Conocentracidén de sélidos en la
pulpa inicial

Altura inicial

Concentracién de las solucio-
nes de floculante

CALIDAD DE LAS SOLUCIONES

Loa datos que se reproducen a continuacidn corres~

Karachigum F

200 g/t
2,2 m2/t/ifa
29,3 % P/P

250 Kg/t
Andbionte
24 h (con 8 h de reposo)
~35 mallas Tyler

195
151 =~ 1,7

257 g/O.OQ

20 & p/P
430 mm

0,2 g/1

Se dan a continuacién los contenidos de algunos elementos en los 1f{-

quidos de lixiviacién 4cida, indicédndose los valores miximos y minimos ob-

servados,
U308 ] 1,8 - 2,1
P205 ] 31 - 138
Fe total 1 2 = 71,3
304 ' 58 -148

En los 1fquidos alcalinos el contenido de U

Yy 2,03 Kg por tonelada de mineral.

Kg/t
Kg/t
Kg/t

Kg/t

de mineral
de mineral

de mineral
de mineral

3O8 oscild entre 1,36
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8. DISCUSION GENSRAL

8.1. Bases do comparacidne.

En el capf{tulo 5 se han visto las variables que desde un punto de
vista quimico y f{sico, ejercen influencia significativa sobre la recupe-

racién de uranio.

En este apartado se considera en especial la significacidn econdmi-
ca de los efectos observados, para elegir finalmente las condiociones que

resulten mas adecuadas para el tratamiento.

Se han tenido en cuenta los sisulentes valores ¢
11%0

a) Precio del concentrado de uranio : 1.060 pts/Kg U308

b) Precio del 4cido sulfGrico pucsto en fdbrica t 1,65 pts/Kg

¢) Precio del hidrdxido de sodio puesto en fibrica s 6,60 pts/Kg

d) Coste de la elevacidn de temperatura t 1,30 pts/°C sobre las
jases siguientes t relacidn 1l{quido/sélido ¢ 1,5, precio del vapor 0,30
Jts/Kg, calor espec{fico de los sdlidos : 0,25 Kcal/Kg 9C. Se suponen

despreciables las pérdidas.

e) Coste de 12 horas de agitacién 1 5,4 pts/t
Coste de 24 horas de agltacidén 1 9,7 pts/t

Se tomaron como base los costes de construccidn y operacidn de ocho
tanques pachuca, en los gue se procesan 1.000 t/dfa de un mineral, y se de-
termind lo que costarfa instalar y operar tanques para procesar 1000 t/dfa
ocon 12 y 24 h de retencidn, en las condiciones del mineral en estudio. Los
costes de instalacidn, segin las distintas capacidades se efeotuaron apli-
cando la férmula de Dickson (8) con lo que se caloularon los costes de amor
tizacidén por tonelada tratada. A esto se sund el coste del aire comprimi-

mido por tonelada tratada en cada caso.
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En el diagrama alcalino se ha supussto la recuperacidn del uranio
a partir de la solucidén de lixiviacidn por precipitacidn directa con HONa.
Ia solucién estéril se recarbonata con anhfdrido carbdnico y se la recir—
oula nuevamente al ataque, consideridndose en este trabajo, que en cada ci-
clo se gasta el 30 £ del hidréxido de sodio que va a la lixiviacién. El
precio del anhfdrido carbénico no se tomd en cuenta, considerdndose que

se aprovecharfa el producido en la caldera.

La recuperacidn en las etapas posteriores a la lixiviacién se con-

sidera aproximadamente igual en ambos casos.

Los costes de molienda por tonelada tratada no se tuvieron en cuen
ta, pues las diferencias de coste entre los tratamientos, motivados por

otros conceptos, son muy superiores a las diforencias de coste de la molien

da,

Sobre estas bases y teniendo en cuenta las magnitudes de los efec~
tos significativos dados en las tablas 3, 4, 6 y 8 se hun efeotuado las

estimaciones econdmicas que se indican a continuzcidn.

8.2. Condiciones Optimas.

B8e2.1. Lixiviacidn dcida.
a) Intervalo 200 - 250 - 300 Kg SO4H2/t.

En la tabla 13 se indican los costes de cada combinacidn de trata-
mientos, considerindo iguales en todos los casos, los gastos que no se de-

tallan.

b) Intervalo de 225 a 250 Kg SO4H2/t.

Con respecto a los anteriores, los niveles de B y C son diferentes,

y se introduce el factor granulometria en lugar de la dosis de oxidante.
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S6lo se nota el efecto independiente del aumenio de teamperatura de
20 a 30 9C que disminuye las leyes de los resfducs en 53 g UBDB/t con lo

que se ganan 56 pts/t con un gasto de 10 pts/t.

De (a) resulta que el tratamiento mids coondmico corroscponde a las

siguientes condiciones ¢

Dosis de dcido sulflrico, Kg/t : 250
Temperatura, °C 3 25
Tiempo de ataque, h t 24

Adends no se emplearfa oxidante (5.2.2), la relacién L/S sorfa de

1,5/1 y la granulometria ~35 mallas Tyler.

En esas condiciones las pérdidas de uranio en los resfduos resultan,

teniendo en cuenta los efectos de las tablas 3 y 4, y los limites de oon-

fianza del 95 4.

195, intervalo 1 37 % 19,4 g U0/t
2¢  intervalo t 30% 12 gU308/t

Si se tiene en cuenta ademids (b) oon las limitaciones que se dijeron

antes, las condiciones ser{fan 1

Dosis de 4cido sulfirico, Kg/t s 225
Temperatura, ?2C 3 30
Tiempo de ataque, h ] 24
Granulometria, mallas Tyler s -20

Fo se emplearia oxidante y la relacidén 1lfquido/sélido serd de 1,5.

Sin embargo la respuesta serfa una pérdida de uranio en el resfduo
de 149 * 61 g U308/t lo que, pese a los menores gastos dejarfa un saldo
negzativo por lo que se considera apropiado aceptar por ahora sélo las oon=—

diciones que se dan en primer término.
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8.2.2. Iixiviacidn alcalina.

a) Intervalo 50 -~ 100 Kg reactivoft.

Hay dos efectos independientes, el de aumentar la temperatura de
60 a 80 °C que reduce la pérdida de uranio en los resfduos en 217 g 0308/t
con ganancia de 204 pts/t Yy el de aumentar la dosis de reactivo de 50 a
100 Kg/t reduce dicha ley en 216 g UBOB/t con una ganancia de 58 pts/t.
Para el cdlculo de los costes se tendrd en cugnta s8dlo los ensayos de la

otra serie, dadas las limitaciones que presenta ésta.

b) Intervalo 75 = 100 Kg reactivo/t.

En la tabla 14 se indican los costes de cada combinucidn de trata—
mientos, considerando iguales en todos los casos, los gastos que no se

detallan.

£l tratamientio mds econdnico corresponde a las condiciones 1

Dosis de mezcla COjNa, - CO.HNa (80-20 %), Kg/t 1+ 15 (52,4 K

2 3 HOKa/t
Tiempo de ataque, h T 24
Temperatura, 2C : 80
Relecidn 1liquido/sélido t 1,5

Sin oxidante

La respuesta a obtener en estas condiciones es un resfduo con
241 t 21 g U308/t (1fnites de confianza del 95 ¢ ) equivalente a una solu-

bilizacidén del 88,5 f 1 % del total existente en la alimentacidn.

803. Com Eracj.éno

Resumiento lo anterior se comparan a continuacidn los costes de-
lixiviacidn acida y alcalina, teniendo en cuenta las recuperaciones de
uranio y los gastos ocasionados por los reactivos, temperatura y tiempo
de ataque, y considerando que los gastos restantses (salvo la molienda)

eran similares en ambos tipos de tratamiento.
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a) Tratapmiento 4cido.

Dosis de dcido sulfirico, Kg/t ' 250

Temperatura, °C 3 25

Tiempo de atague, h 3 24

Cranulometr{a, mallas Tyler s =35

Relacidn 1fquido/sdlido ' 145

Ley del recfduo s 37+19,4 6 3012 g U308/t
Recuperacidén de uranio s 98 f 1%

Coste parcial t entre 455 y 463 pts/t

b) Tratamiento alcalino

Dosis de mezcla CO Naz-COBHNa (80 4~20 %)y Kg/ts 75 (HNa 52,4 Kg/t)

Temperatura, 9C > s 80

Tienmpo de atague, h 3 24
Granulometrfa, mallas Tyler $-100

Relacidén 1f{quido/sélido t 1,5

Loy del residuo 1 241321 g U 08/t
Recuperacidn, % : 88,5 t 1 3

¢ 442 pts més el cog
te de molienda.

Coste parcial

Do todo lo cual resulta que el tratamiento alcalino no resulta mar

cadomente mds econdmico que el 4dcido.

Se debe tener en cuenta ademds que la separacidén sdlidp-1{quido
en medio Acido resulta muy dificil en las condiciones ensayadas (cap. 6).
la menor area unitaria determinada en medio alcalino es la que correspon-
di6 a 200 g de Separdin NP 10 por tonelada de mineral tratado, mieniras
que, en medio &cido, el valor menor fué de 2,2 ma/t/d{a, correspondiente

a la dosis de 200 g de Karachigum por tonelada de mineral.

En cuanto a la recuperacién de f8sforo en medio dcido resultd su—

perior al 94 % en todos los casos.

8.4, Consideraciones finales.

Finalmente se considera que, en caso de ocontinuarse el estudio

de tratamiento en medio dcido, se justificarfa la bisjueds de econdmiss
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¥y por lo tanto, sl estudio de la recuperacidén de fSsforo.

Con respecto a las dificultades halladas parn la separacidn sdli-
do~1{quido en ese medio, se sugiere estudiar la tostacidén del mineral pre
via a la lixiviacidn, lo que también serfa interesante para el tratamien-
to alcalino, dado que, como ya se ha visto, (tabla 12) estas pulpas sdlo

responden a dosis elovadas de {loculantes.

Todo lo cual hace pensar en la necesidad de estudiar los dos dia-
gramas completos, para efectuar las comparaciones técnico-acondmicas que

permitir{an tomar la decision final.
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Tabla 10, Andlisis de la varianza de las pérdidas de uranio en los res{duos. ILixivia~
cidn alecalina (2).

Causa de Grados Suma de Cuadrado Sinificacion Efoct
la R de cuadrados medio del cuadradoe Ueg 7t
variacidn libertad medio, nivel € 38
A 1 9073 9073 0,01 ~47,6
B 1 4064 4064 0,05 ~-31,9
C 1 150 150
D 1 1388 11388 0,10 -18,6
AB 1 1208 1208 0,10 «17,4
AC 1 2186 2186 0,0 23,4
AD 1 390 390
BC 1 770 770
BD 1 28 28
CD 1 5 5
ABC 1 518 518
ABD 3 315 315
ACD 1 5 431 431
BCD 1 14 14
ABCD 1 17 11
Efectos Efecto en la ley del residuo,
—_— UBOB’ g/t

A, Granulometria, mallas Tyler
de -35 a =100

con 12 h y 80 ¢C : - 54
con 12 h y 90 ¢C - 6
con 24 h y 80 ¢C - 88
gon 24 h y 90 °C - 42
B, Aumento del tiempo, horas
de 12 a 24
con =35 mallas - 15
con =100 mallas - 49
C, Aumento de la temperatura, ¢C
de 80 a 90
con ~35 mallas - 24
con 100 mallas 24

D, Aumento de la dosis de carbonato, Kg/t
de 75 8."100 "18,6
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Tabla 12. Ensayos de sedimentacidn en medio alcalino.

Area Concentracidn final,

Floculante mz/t/dfa 4 p/p

Clase Dosis, g/t
Separdn NP 10 50 1,9 43,9
100 1,0 44,1
200 0,2 56,3
Karachigum 50 1,4 43,5
F 100 0,9 47,3

Concentracién de sdlidos en la pulpa inicial s 20 4 P/P

Altura inicial t 430 mm

Concentracidn de las soluciones de floculantes 3 0,2 g/l

Densidad de los sdlidos secos & 2,7 g/c.c.

Concentracidn de sdlidos en la descarge t 73 % P/V

Altura correspondiente a esta concentracidon @ 135 mm
Condiciones de lixiviacidn

Dosis de mezcla CO3Na

Temperatura, ¢C

Tiempo de atague, h

Granulometria, mallas Tyler
Relacidn 1{quido/sélido

pH final

2

HNa (80 ¢ ~ 20 €), Kg/t

e

75

80

24 (8 h en reposo)
- 35

155

9,4
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Apéndice

Determinacidén mineraldsdca de los compuestos de una muestra del
mineral de Cdrcoles, zona San José 12 (lote 12/02), realizada por el lLa-

boratorio de lineralogia.

La mugstra contiene aproximadamente un 20 § de calcita, 50 % de ar—
cillas y un 29 & de cuarzo. [l resto estd constituido principalmentoe por
restos dseos de maniferos y pirmentos ferruzinosos. Como minerales de ura-
nio contiene tyuyamunita cuyo porcentaje aproximado es de 0,4 4. Con ca-

ricter de trazas hay circén y turralina.

Casi la totalidad de la tyuyamunita so libera entre 75 y 100 micrasjg

aunque tambidn a mayores tamafios se libera parcialmente.

Los granos mixtos estin compuestos por fragmentos de caliza arcillo-

sa 0 restos 6scosj unos y otros a veces con tyuyamunita.

i~ textura os micro-criptoeristaline. La roca se clasifica como
unz marsa arcillosa con restos ds5cos de maniferos y mincrzlizada eon vana-

dato de uranio.



