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la formacién del AUTC de

tU

La presente invencién se refiere a un procedimien-
to conducente a 1la obtencién de Uranil Tricarbonato de Amo-

nio (AUTC), ya sea partiendo de disolucién de concentrados

de Uranio 6 directamente de soluciones clarificadas prove-

nientes de la lixiviacidn de minerales uraniferos, en am-/
bos casos, mediante "elucidn Precipitante" de un solvente

aminado cargado de Uranio, operacidn &sta que posibilita /

tro de las Normas de Pureza Nu-/

clear exigidas y con caracteristicas fisicas, quimicas y /
mecdnicas. que lo hacen apto para la obtencidn de polvo de

Didxido de Uranio de calidad cerdmica para fabricacidn de
elementos combustibles, como asi también con caracterfsti-
cas metallrgicas adecuadas para otros fines.

is-

L

También la presente invencidn se refiere a los
tintos procedimientos segin los cuales a partir del Uranil
Tricarbonato de Amonio (AUTC) , se obtienen otros ccmpuestos
de Uranio, todos de Pureza Nuclear ademds del ya mencionado

{Uozceramico), Como por ejemplo: triéxido de Uranio (UOBJ’

Dibxido de Uranio de calidad no ceramica (U02 ne ceridmico)

-Antecedentes:

En diversos paises se han llevado a cabo estudios

relacionados a 1la fabricacién de Uranil Tricarbonato de A-

monio, ya sea como producto principal, sub-producto & sim-
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Plemente mencionado como sustancia secundaria intervinien-

te en un Proceso.

Entre las fuentes de informacidn consultadas se //
Pueden mencionar las siguientes:
Merritt Robert Eon-"THe Extractive Metallurgy of Uranium",

Colorado School of Mines Research Institute, 1971, pgs. 240

zMouret. P, . Siatine E., Sugier p,, vial Fo "Perfectlonne'Y

ments &tudiés en Laboratoire § 1a Reextractlon -Séparation

de l'uranium et du Molybdé&ne de Solvant Organique par 1le £

Carbonate g ammonium", IAEA, SM - 135/5, The Recovery of /

Uranium, Vienna, 1971, pgs. 253 & 266.
Hurst F.J. ang Crouse D.J., "Recovery Of Uranium from Amine
ExXtractants with Ammonium Carbonate™", USAEC Rep. ORNL-3064.

Macchiaverna E.G., Cadirola gJ. C., "Estudio de la Elucién /

Precipitante del Uranio en Solventes Aminados", XI Sesiones

Quimicas Argentinas - Bahia Blanca - Rep. Argentina, 1964,

Macchiaverna E.G., Cadirola J.C., "Normas pPara la Operacién
de la Elucién Precipitante como Appes . C.N.E.A.-MP/EL/HO

35, 1964,
Costarelli_R.E., Vercellone J. A., Vidal F., Macchlaverna,E

G., "Informe sobre 1la Obtencidn Industrial de AUTC en el /

PRU", C.N.E.A. MP/E/PC 61, 1968,

Chaig R. del V., Vercellone J.A., Vidal F., "Obtenciédn de

Cristales de AUTC Pureza Nuclear (con bajo contenido en A-



UL RE ™. CUpLe. = C.N.E.A.., 1980,

Colembo D., Cravero O., Isnardi E.R., Pucher R.M "Obten-

cidn de Cristales de Uranil Carbonato de Amcnio - Estudio
C.F.C.-

Metodoldgico para Ajuste del Control de Calidag"
San Rafael - Mendoza - Rep. Arg.,1978.

= ALAG PN,
Han sido de especial interés las dos Gltimas fuen-
ya gque constitu—

C.N.E.A.

F= e

tes de informacién anteriormente cltadas,

s AU ALt

.‘,_._-. ~ 1_f-.‘.....-.-

yeron preliminares que permltleron una orlentacxﬁn'sobre-ﬂ

algunas de las variables ha tener en cuenta y su posrble s

rango de aplicacién
Sin embargo, los primeros trabajos que constituye-

ron la base preliminar del Desarrollo Nacional fueron los
que en su

iniciados por Macchiaverna E.G. Y Cadirola J.C.;
nil Tricarbonato de Amonio una /

momento buscaron en el Ura
Estos trabajos fueron

alternativa de purificacidn nuclear.

desarrollados en el dé&cada de 1960
Se aclara que los trabajos efectuados antes y du-/

rante parte de la dé&cada de 1960 estubieron orientados ha-

ranio Tricarbonato de Amonio (AUTC) ,

cia la obtencién de U
como e-

como alternativa de purificacidn; en un principio,

ntermedia para mejorar la bpureza gquimica de los con-

tapa i 1
centrados de Uranio de_agug;@gﬂa_ngpma; internacionales //

ara concentrados) y posteriormente tratando de alcanzar

(par
genes mas estrictos que permitieran calificarlo como un

mar
oducto de "Pureza Nuclear" apto para la obtencidn de Te-




trafluoruro de Uranio Y Uranio metdlico.

A fines de 13 década de 1960 Y en adelante se pro-

duce un cambio de enfoque en el objetivo, encarandose el /

ra la fabricacisén de Dibxido de Uranio, calidag combustible

nuclear; lo cual, en relacidn a-los antecedentes Precitados

Iobllgé -a- reallzarmunaﬂsertehd

 ;y ensus. parémetros, que culmlnaron en la def1n1c16n de un
Procedimiento original y novedoso que serda aqui descrlpto

¥ relv1nd1cado como invencidn- medlante €sta patente.

cidn de minerales, original por el hecho de obviar la eta-

pa de preparacién de concentrado de Uranio bajo la forma /
de diuranato de amonio (ADU) e ingresar a pPlanta de produc-
cidn de AUTC directamente con dichos liquides.

Descripcidn del Proceso de Obtencisdn de AUTC partiendo de

Disolucidn de Concentrado (Diuranato de Amonio) :

-El concentrado de Uranio (procedente de las plantas

de concentracién) se obtiene bajo la forma ge diuranato de
sodio & diuranato de amonio. En la actualidad, Preferente-

mente en la segunda forma, mediante Precipitacién amoniacal

‘.FW'; o
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del Uranio contenido en soluciones &cidas Provenientes de

la lixiviacidn sulfdrica de minerales uraniferos.

Este concentrado tiene una ley que fluctfia alrede-
dor del 78% de U308 sobre seco, y una gran cantidad de o=/
tros elementos que bajo distintas formas de combinaciédn, /
constituyen las impurezas del concentrado. Estas impurezas,

en general, esté&n constituidagépor: TR g ;fh;;"

. Hal _ 228 e s fT;f;il_.. - vﬁa;;:' }
e : e g
9205 1-3% =
Fe 2-53
F “0,1%

Haldgenos (como Cl7) <0,1%

Mo <0,1%

As <0,05%

R <0,01%

S0, 4-83

co.~ 0,25-0,70%

g

si 0, 0,70-1,50%
Cu <0, 05%

U insoluble en NHBH <01 %

Este es un ejemplo de la composicidn de un concen-

trado tipicoc de plantas de resinas (San Rafael-Malargue//

1981) .



Disoluciédn del Concentrado:

El concentrado es disuelto, mediante el agregado /

de dcido sulffrico y agua hasta una concentracidn que osci-

la alrededor de 80 a 100 gramos de Uranio por litro, Y un
PH de solucibn cercano a 1.

Normalmente el Uranio se encuentra en esta solucidn
b5

en su forma oxidada U

- No obstante, se efectdia una deter-

- . = > N A e Wy

minacidén de rutina, que pefmitemdeteqtaruléféiesenciq de /-

ks :
Ty e

i . : Sl e e
U_I (forma reducida) que en caso de existir debe ser oxid

et
s

da mediante el agregado de didxido de manganeso & permanga-

nato de potasio hasta que por via analfitica se logre certi-
ficar su total oxidacidn.

Esto es sumamente importante perque el método de /
purificacién actualmente aplicado requiere como condicidn

de proceso al Uranio en su forma oxidada UVI.

Purificacién mediante Extraccidén por Sclvente Aminado:

La disolucibn concentrada, previamente filtrada, es

introducida a planta donde se la diluye con agua industrial
hasta una concentracidn que oscila entre 10 ¥ 30 gf. U/,
Ademds es calefaccionada mediante vapor hasta una tempera-

tura de aproximadamente 40°C.

En estas condiciones es introducida a una bateria

de extraccién de 5 etapas en contracorriente, donde se pro-

duce el primer proceso de purificacidén del Uranio.



”

En este conjunto de 5 etapas, la fase acuosa va //
ey v >
transfiriendo el U * a la fase Organica en forma selectiva.

La fase Orgadnica se va énrigqueciendo en Uranio.

Al final de este Primer proceso de Purificacidn, se

obtiene una fase acuosa estéril con un contenido menor a /

10 ppm en Uranio Y que, adem&s, retiene en ella 1a mayor /

-parte de 1las impurezas Precedentemente Citadas. Se obtiene

ademds una faégforganiga cargada de ranio

Ay el e

Qgé-aﬁn-contie—

de anién sulfato inherente a1 broceso mismo, dado que en /

esta fase el Uranio se eéncuentra formando un complejo ami-

nado (con una amina terciaria; Addgen 364 5 Alamine 336),

compuesto adem&s Por des moles de sulfato por Mol de Ura-/

nio complejada.

La reaccidn global en ésta etapa de Ppurificacién /

es:

(RyNH) ,S0, (org) + U0, (80,), (aq) =

={RNH], W, (s0,) (org) + so4= (ag)

Cabe agregar que existe, adem&s, una etapa de satu-

racidén de la fase orgénica gque actga como etapa de seguri-
dad en forma independigqte Y Posterior a la de purficacién.

Esta operacién se realiza en una bateria Compuesta por dos

etapas, donde se Produce el contacto con una solucidn de /

sulfato de uranilo Pureza nuclear, con una concentracién /

0T L0 iR v
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aproximada de 20 a 40 gr. U/l. Esta operacidn garantiza u-

na carga constante de la fase orgadnica en Uranio indepen-/
dientemente de lo que pudiera ocurrir en las operaciones /
anteriores; garantiza, ademds, consecuentemente la disminu-
cidn de impurezas por desplazamiento frente al Uranio de /

saturacidn.

La importancia de esta etapa radica en la seguri-/
~dad-de contar con un.reactlvo (el complejo amina-uranio-//

"sulfato} con una concetrac16n 51empre constante en Uranio,
fundamental para mantener constantes los parédmetros en la
etapa siguiente (elucidn Precipitante) asegurando asi re-

petitividad y calidad fisicas Y quimicas del precipitado/

obtenido.

Elucidn Precipitante:

La ecuacidén quimica que define el balance de masa

en esta etapa, en linea generales, es la siguiente:

[R3 NH]2 UOZ{SO4J2 (org) + 3 CO3(NH4)2 (ag) +

+ 2 NH, OH (aq) U02(C03)3 (NH4)4 + 2 SO4INH +

4 a2

4+ P H20 (ag) + 2 RBN: (org)

Esta etapa es de fundamental inportancia; ademds /
de constituir una etapa de purificacién quimica adicional,
en la cual son disminuidas en forma drdstica todas las im-

purezas, incluso el sulfato (este Gltimo hasta concentra-/

ciones menores a 100 ppm, seglin las condiciones impuestas)




en esta etapa se controlan las propiedades fisicas del Ura-

nil Tricarbonato de Amonio obtenido: la forma (policrista-

les 6 cristales simples); los parametros geométricos (rela-

cidn base-altura); el tamano; la distribucién de tamanos /
(uniformidad, mayor proporcidén de finos, etc.); la densidad

aparente (productos de mayor 6 menor densidad aparente para

un mismo tamafio y distribucibn); la resistencia mecdnica /

PN e = ikjg;iggg;gs_de,bgjgaéual;a_;esistgnciaha_la_fractura por ac-

bt e & S TR + 28 S : e e e RN B e 2 2 il

~ci6n mecdnica

-

- descomposici6n térmica)
Todas estas propiedades pueden ser controladas S

fijadas, controlando Yy fijando en su valor adecuado los pa-

rdmetros de precipitacidn, tales como:
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En base a la cantidad de Uranio a Precipitar exis-
o~ te siempre un limite minimo de concentracidn de carbona-

to de amonio por debajo del cual precipita diuranato de

amonio, siempre y cuando exista hidréxido de amonio en

soluciédn.

Las cantidades minimas de carbonato de amonio e hi-

drdxido de amonio dependen de 1la cantidad de Uranio a e-
luir y precipitar ;mpartir de ;a fase orgén;ca; gm:ejemh
plo, para una relacién de fases orgédnico/acuocso de 3 al.
Y bara una concentracidn entre 6 y 7 gr. U/l. en fase /

orgdnica, a concentraciones inferiores a 0,6 Molar de /




carbonato de amcnioc empiezan a preducirse inconvenien-/
tes en la precipitaciédn, produciéndose precipitados dis-

tintos en su composicién a la del AUTC, adem&s de alte-
rarse la forma y distribucidn granulométrica del produc-
to, llegédndose en caso extremo a la obtencidn de diura-
nato de amonio con exclusividad.

Otros pardmetros como: digeﬁo;dg&::egctgc, Ve1oci—

dad de agitacién,.temperatura,.modalidadNQQ;agreéado,f-: ;

i

etc., pueden alterar este fendmeno pefb*nunca_evitarlo.
Dentro del rango permisible de trabajo se cumple /

que a medida que se incrementa la concentracién de car-

bonate de amonio, disminuye el tamafio medio del precipi-
tado. Esto estd ligado a un aumento de la velocidad de

formacidén del AUTC, ccnducente a favorecer la nucleacidn

@ expensas del crecimiento de grano. A bajas concentra-
ciones de carbonato de amonio, dentro del rango permisi-

ble, este efecto es md&s sensible que a concentraciones

méds altas; &sto esta relacionado con el orden de la re-

accidn, a través del cual la velocidad de formacidén del
AUTC y el tamafo de granc son una funcidn potencial de

la concentracién de carbonato de amonio. El1 exponente /
al cual estd elevada la conéentracién de carbonato de.f

amenio es mayor gque uno, mientras que el exponente al /

cual estd elevada la concentracién de sulfato es igual

a uno; de alli gue el temafio y la distribucidn son m&s

2 : LV e




Ssensibles a la concentracién de carbonato que a la con-
centracidn de sulfato.

Otro efecto de la concentracidn de carbonato en el
eluente fresco es 1la desaparicién de policristales con

el aumento de 1la concentracidén del mismo.

-.—-—._——._...-.—_.-—__——————u.._—.._-—_—-——.-—-..——_—...———...._—-——-.-..—-——-_——

La ‘concentracién de sulfato de amonio no-tiene -1i~ -

F Ut an .

mite inferior desde el puntoﬁdélﬁiéta-dé~latéétequiﬁé:f5-f'”

tria; pero desde el punto de vista de factibilidad in-/-

dustrial no es conveniente trabajar por debajo de 0,3 /

molar dado que al reutilizar las aguas madres (eluente

agotado) se deben efectuar sangrias cada vez mayores pa-
ra diluir la concentracién del sulfato en el eluente //
fresco a preparar. En base a la estequimetria de la re-

accidn hay que tener en cuenta gque por cada Mol de AUTC

eluido de fase orgdnica se incorporan a las aguas madres
dos Moles de sulfato. Un aumento en el vol@men de san-/
gria significa un lmayor costo y complejidad en 1la poste-
rior recuperacién del Uranio Y Ootras sustancias tales /

como anhidrido carbdnico y amonfaco.

La concentracién de sulfato como impureza en el //|

AUTC es directamente proporcional a la concentracidn de

sulfato en el eluente fresco Yy a la relacién carbonato

sulfato.



Nidad 6 phH.de 1a solncisn

Cabe agregar adem&s, que el tamano medio del preci-
pitado es inversamente Proporcional a la concentracién
de sulfato en el eluente fresco, si bien la influencia

es de un orden mucho menor que la del carbonato.

--——-—-_.__._-.-.—-.._—._—_-.._—-_-...—__-.._.—-———-—-—-.—_.———_._——-__._._......_._-———

La concentracién de hidréxido de amonio en el ely-

ente fresco estji ligadoudirqqtamente al grado de alcali-

e, SCRha e e e SR o TR

El hidréxido de amonio debe estar presente como mi-

nimo en una cantidad de aproximadamente 2 Moles por Mol
de Uranio a eluir; un exceso es necesario hasta cierto

limite a partir del cual la reaccidn se puede desplazar
hacia la formacidn de uranatos.

Por ejemplo, para una relacidn orgdnico/aluente de

3/1 y una concentracidn de 6 a 7 gr. U/l. en fase orgéa-
nica, el eluente fresco debe téner un pH no superior a

10,45.
La concentracién de sulfato en el AUTC precipitado

también es inversamente proporcicnal al valor de PH. Du-
rante la reaccidn debe favorecerse 1a rdpida transicién
de pH &cido a alcalino, disminuyendo asg la cantidad //
del sulfato insoluble, el cual se forma a pH &acido (3 a

4) ¥y su cantidad es proporcicnal al tiempo en el cual /

la solucién se ha mantenido a ese PH.



La concentracién de hidréxido de amonio también tie-

ne influencia en 1la morfologia, tamafic y distribucidn £t

del precipitado.

e Em e e eSS S el

El efecto mi&s notable de 1la temperatura de reaccidn

es la dr&stica disminucién del sulfato como impureza en
el AUTC. La concentracién de sulfato en el AUTC disminu—?

Ye con el aumento de temperatura.

ot

Asi es como un precipitado obtenido a 25°C puede //

llegar a tener 800 & 900 ppm de sulfato bajo determinadas
condiciones de proceso, mientras que elevando 1la tempera-
tura hasta los 60°C el contenido de sulfato desciende //

hasta 80 ppm en el AUTC para las mismas condiciones de 4

proceso.
El aumento de la temperatura favorece adem&s las //

caracteristicas mecdnicas del cristal, el cual se hace /

-

mucho m8s resistente a la ruptura por efecto mecédnico 8

térmico durante su posterior descomposicidn y conversidn

a UOO.

Otro efecto de la temperatura es el aumento de la

densidad aparente del cristal.

1l limite médximo de temperatura es de 65°C por ra-

b1

zones de seguridad y rendimiento de precipitacidn.
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Trabajando en un reactor con determinados pardmetros

geométricos, los estudios efectuados sobre la influencia

de la velocidad de agitacidn han demostrado que existe /
un limite inferior por debajo del cual el mezclado es in—

suficiente y los resultados errdticos, debido al margen

de azar resultante de un mezclado aleatorio e_incompieto.

Por otra parte, veloc1dades de ag1tac16n muy eleva— i"qi

das conducen a la formacién de una'emu1516n cada vez m&s
estable que dificulta la posterior SQPara&ién de'fases.r

Todo esto hace impracticable el uso de bombas centrifu-

gas, toberas, etc., en la etapa de cristalizacifn, a los

efectos de elucidn precipitante y redondeo simultineo //

del precipitado.
Otro efecto de importancia de la agitacidn es su in-
fluencia sobre el tamano y distribucidn del precipitado.

-

Asi se nota gue, a medida que disminuye la velocidad de
agitacidén, se produce un fendmeno de uniformidad de ta-/

mano en la franja de 45 a 60 micrones a expensas de las

fracciones de tamafio mayor y menor; es decir, desapare-/
cen précticamente los ultrafinos (5 a 15 micrones) y los
muy grandes (150 a 400 micrones).

Si bien la concentracidn de carbonato de amonio en

el eluente fresco es la que influye en mayor medida con

respecto a las de més variables sobre el incremento del




tamano de grano, no debe despreciarse el efecto de la ve-

locidad de agitacidn, ya que a medida que esta aumenta /

se produce cada vez mds una mayor proporcidén de cristales

finocs.

Para un determinado volGmen de orgdnico cargado, y

manteniendo_constantes todos los otros_parémetros de pre-

FCipitac18h; sé'hafpdaid“'obsefﬁéffﬁﬁé”éfﬁé&ida que la a-
limentacidén de una misma cantidad de eluente fresco se /

hace mds lenta (por ejemplo, en 20 minutos), la cantidad

de sulfato presente como impureza en el AUTC aumenta (has-
ta un orden de 800 a 1.200 ppm). Para velocidades de agre-
gado muy r&pido (por ejemplo, agregando el volimen total

de eluente en dos a cuatro minutos), el sulfato disminuye

hasta valores de 400 a 500 ppm. Lo cual significa una dis-

minucidén del orden de 55 a 60%.

Esto, tal como se anunciara precedentemente, estd /

ligado a la velocidad de transicidn de PH &cido a alcalino.

Ademds, los precipitados obtenidos a altas velocida-
des de agregado, tendr&n en general un tamado medio mayor
.Y mejores propiedades de resistencia mecinica que aquellos

obtenidos a bajas velocidades de agregado.

7- Relacidn de Fases:

4
e



Se ha trabajado en la etapa de elucidn precipitante

con distintas relaciones de fases. En todos los casos un

incremento de la relacién (por ejemplo, de 3/1 a 5/1) con-

duce a un aumento en el contenido de sulfato como impure-

za en el AUTC; todo esto relacionado entre otras cosas al
tiempo de transicidén de pH &cido a alcalino que serd ma-

yor para una relacidn 5/1 que para 3/1 siendo ademds el

PH final de eluente agotado (aguas madres)"mengx_pararla;?

primera relacidn.

Si se incrementa la relacidn sin modificar los otros

pardmetros llega un momento (por ejemplo, para una rela-
cidén 10/1) en que se produce la total elucidn de la fase
orgdnica, pero no se obtiene AUTC sino un eluente agota-
do (aguas madres) de pH &cido (cercano a 4) con una con-

centracidn variable de Uranio bajo la forma de sulfato de
uranilo soluble (50 a 65 gr. U/l). Para relaciones de fa-

ses altas se forma también un precipitado muy fino, rico
en sulfato, Uranio y con vestigios de carbonato y amonio,
que se redisuelve transformindose en AUTC con un mayor a-
gregado de eluente fresco.

Las relaciones orgdnico-cargado/eluente fresco de /

trabajo permisible est@n comprendidas en un rango varia-

ble entre 3/1 a 6/1.

Acondicionamiento de Forma:

..;-
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Vulgarmente denominado "redondeo", consiste en some-
ter al aAuTc Precipitado conjuntamente con Sus aguas ma-/
dres a una agitacién violenta, lograndose el Pulimiento

de cantos vivos Y aristas por rozamiento entre Cristales

Y partes del equipo. No es indispensable 1a utilizacidn

de las aguas madres como medio cortante; pPuede utilizar-

En el Complejo Fabril Cérdoba se han efectuado en-/

sayos de redondeo con distintas densidades de pulpa y a

tiempos variables. Se constatd que a medida gque aumenta
el tiempo de agitacidén para una misma densidad de pulpa

aumenta el porcentaje de Cristales redondeados, aumentan-
do también cada vez mis el Porcentaje de 1las fracciones
m&s finas (Pasante Malla 400) a expensas de las fraccio-

nes mads gruesas (mayores de 106 micrones). Sin embargo,

en todes los casos tiende a mantenerse constante la pro-

-

fraccién mis fina es compensada por la cantidad en peso

que se transfiere desde 1a fraccién mads gruesa.

Pulpas muy diluidas no Pueden ser redondeadas atn

Ty
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sometiendo a circulacidn por bomba centrifuga durante mu-
chas horas de agitacidn. Ademds, las pulpas excesivamente

concentradas y sometidas a agitacidn violenta producen /

al rompimiento de los cristales.

La influencia del redondeo sobre el precipitado se

manifiesta en:
* Aumento de la fluidéz del precipitado.

* Ligero aumento-de la densidad aparente.

* Cambio en el ﬁerfflfdé1di§£ribuciénmgranulométri—
ca, segln las tendencias precedentemente explici-

tadas, que permite entre otras cosas mejorar la /

densidad y compacidad del producto.

Ejemplo de Aplicacién del Procedimiento v Caracterizacidn

del Producto:

De un conjunto numeroso de operaciones similares en-

tre si, se ha tomado a modo de ejemplo una de ellas codifi-

cada como EG 218/219/222, sobre la cual se especifica en //

forma detallada y sintética el modo en que ha sido efectuada

:

la caracterizacidén del producto obtenido.

Se procedid a efectuar las etapas de Disolucidn de Concen-

trado y Purificacién mediante sclvente aminado tal como se

ha especificado en la Descripci®dn General del Proceso.
De la etapa de purificacidn por solvente aminado; se obtu-

vieron 3150 lts. de solucién de orgé&nico cargado en Uranioc



con una concentracidén de 6,7 g U/1l.

- El voltmen de orgdnico cargado anteriormente citado se /
introdujo en un reactor con una capacidad de 5 m3 calefac-
cionado. a 35°C.

- En el mismo reactor precitado se introdujeron 1.050 1ts.

de solucién de eluyente fresco con la siguiente composi-/

cibn:

Carbionato ds Amomio 1,5 M, sulfatn de ___a_r,n.é_ri.iq__o_;_ M ;
~alcalinidad pH 9,85, contenido de UranicTZLQng:Q/l} tam{.- |
bién célefaccionado & 35%C. =
- La relacidn en el reactor fue de 3 volGmenes de fase orgé-

nica a 1 voltGmen de eluyente fresco.

- Se agitd el contenido del reactor durante 60 minutos, con
una velocidad de agitacién de 110 RPM.

- Se dejd decantar el contenido del reactor durante 45 mi-/
nutos.

- Se procedid a evacuar el contenido, reteniendo el AUTC i
precipitado en un filtro.

- Se procedid a introducir el AUTC precipitado en un reci-/
piente provisto de una bomba de recirculacidn con una ca-
pacidad de 20 m3/h, mezclandclo con parte de sus aguas /é

- madres, hasta alcanzar una relacidén de pulpa de 1 Kg. de
AUTC por 2 litros de aguas madres; se procedid a recircu-

lar la pulpa durante 180 minutos.

—~ Se evacfia el contenido del recipiente procediendo a fil-/



trar el AUTC y lavarlo primero con sclucidn de bicarbona-

to de amonio al 20% v luego con alcohol metilico.
- Se efectfia la caracterizacién fisica y quimica del mismo

obteniéndose los siguientes parimetros:

.
wu
ok
w
Qo
o

Uranio (UOz) - ’
Amonio (NH4) : 14.17%

Carbonato (COB): 34,25% i ,7J;-;ﬁﬁ”_"i15;ﬁ4??

Tt et T o o _fﬁ;fv_
Contenido en Azufre (S) 287 ppm - SR

Retenido en malla 270: 0%

Retenido en malla 400: 1,12%

Pasante malla 400 : 98,88%
Total analizado 100,00%

Un ejemplo de transformacién de este AUTC, en UO2

sinterizable v la caracterizacidn del mismo se dari al /

final de la descripcidn del procedimiento en cuestidn.

Descripcién del Proceso de Obtencidn de AUTC partiendo de

Liguidos de Lixiviacién de Minerales Uraniferos:

Los minerales de Uranio son tratados con &cido sul- %1
fdrico, mediante lixiviacibn en pilas 6 lixiviacién en cu-/
bas provistas de agitacidn; el liguido lixiviado en ambos /

.casos consiste en una solucidn &cida pH = 0,95-1,40 con un



contenido de Uranio soluble de 0,4 g.U/l. a 1,7 g Wilss /

densidad 1-1,25 g/1 e impurezas constituidas principalmente
por hierro 2-20 g/1, sulfato 80-200 g/l, cobre 5-20 g/l, ete;
Las concentraciones de Uranio e impurezas en el lixiviado /
dependen de la naturaleza y composicidén del mineral a tra-/

tar. El lixiviado es filtrado hasta su total clarificacidn

e inmediatamente introducido a la etapa de purificacién me-

diante extracci6n por olvente aminado, donde en caso de ne-

cesidad puede'trabajarse a molaridades de amina en kerosene
variables 0,05 M y 0,1 M a los efectos de lograr una mejor

transferencia de Uranio desde el lixiviado y minimizar la /

transferencia de otros elementos impurificantes.

Este procedimiento es similar en todas sus etapas /
al ya descripto para obtencién de AUTC partiendo de la diso-
lucidén de concentrado (Diuranato de Amonic); siendo novedo-

SC en cuanto a eliminar las operaciones de precipitacidn de

diuranato y disolucidn posterior del mismo, haciendo ingre-
sar a la etapa de purificacibén directamente el lixiviado /7
clarificado por filtracién, y es novedoso en la etapa de pu-

rificacidn por cuanto se trabaja segin sea necesario a con-

centraciones de amina en kerosene por cuanto se trabaja se-

glin sea necesario a concentraciones de amina en kerosene /

variables entre 0,05 M a 0,1 M.

Descripcidn General Procedimientos, Ejemplos de Aplicacidn
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y Caracterizacién de Compuestos de Uranio gque se obtienen

a partir del AUTC

Una vez obtenido el Uranil Tricarbonato de Amonio /
(AUTC) seglin la metodologia ya explicada y ejemplificada,
se puede a partir de &€l obtener una serie de compuestos de
Uranio todos de Pureza Nuclear con diversas aplicaciones Yy

en cada caso a través de un procedimiento adecuado.

;;ES#Qgﬂp;?ﬁ%d;m}@aﬁgﬁaéﬁﬁgrﬁo;iadgﬁaen-el_Complejo L

Fabril CoOrdoba son los que se describen a continuacidn, ///

siendo también objeto de reivindicacidn de esta Patente.

Procedimiento de Obtencién de UO, Pureza Nuclear apto para

Combustible Nuclear

Existen dos procedimientos que permiten de igual /

medo obtener UO2 Pureza Nuclear apto como combustible para
reactores nucleares a partir de AUTC también apto para tal
fin. La diferencia entre ambos procedimientos radica en el
tipo de horno utilizado, que por su naturaleza y funciona-/
miento condiciona también la forma de cada procedimiento en

cuestidn. Ambos se describen a continuacidn:

L - Procedimiento_de obtencidn _de UQ, apto_para_combustible

nuclear mediante_horno_de_ lecho_ fijo:

e —————————————————— i ——— o — e

El procedimiento consiste en introducir AUTC en //

bandejas rectangulares, con una altura de capa de 1,0-

2,0 cm de material. Esta bandejas son cargadas en una /



estructura metdlica ad-hoc, denominada rack, la cual es

introducida a un horno de reduccibn, a una temperatura /
variable entre 680°C y 700°C procediéndose a tratar el
material introducido entre 15 y 30 minutos en atmésfera
de amoniaco disociado (75% H2 ¥ 25% Nz); 20 a 40 minutos
a la misma temperatura en atmésfera de Nitrdgeno, anhi-

drido carbbnico & vapor sobrecalentado y luego nuevamen-
_te a la misma temperatura durante 15 a 30 minutos en at-
mo&sfera de amoniaco disociado; terminada esta operacidn
se traslada el conjunto de bandejas con su estructura /

soporte a la zona de enfriamiento, en la cual el material

se vuelve a someter al mismo tratamiento indicado para /
la zona caliente perc a una temperatura variable entre /
11@°€ ¥ 140°C.

Finalmente, el material es introducido a una zona de

pasivado donde se lo mantiene hasta que llegue a tempe-

ratura ambiente bajo atmb8sfera de nitrdgeno & anhidrido
carbénico.
El material asi obtenido es luego prensado en prensa

de doble efecto a temperatura ambiente y a presiones com-
: 2 : i
prendidas entre 3 y 6,5 T/cm~, obteniéndose "compactos"

= 4

denominados verdes que luego son sometidos a sinteriza-/

cidn en hornos de cuba 6 en hornos horizontales soporta-

dos en bandejas de molibdeno y a temperaturas crecientes

hasta permanecer en un "plateau" de 1700 a 1750°C duran-
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te 2 a 4 horas,

ambiente (ciclo

para luegc descender hasta temperatura

térmico entre 15 y 24 horas) obteniéndo-

se los compactos sinterizados cuyas caracteristicas se

detallan a continuacidn:

Densidad de sinterizado 10,50-10,65 gr/cm3, tamano de /

grano promedio 5-25 micrones; porosidad integranular u-

niformemente repartida.

operacién tipica de transformacién’

no de bandejas:

~A modo de ejemplo se transcribe a conti

nuacidn una
s i

& AUTC = UO, en hor:

- Se procedid a cargar bandejas con el mismo AUTC codi-

ficado EG 218/219/222 cuyo procedimiento de obtencidn

<

Y caracterizacidn correspondientes fueran tomados co-

mo ejemplo en el punto correspondiente a tal fin.

- Se procedid a introducir un rack de 3 bandejas, con /

una capacidad de 1,3 Kg. de AUTC por bandeja, y una /

altura de capa de 1,5 cm, hacié&ndole el tratamiento a-

nunciado procedentemente en las siguientes condiciones:

30 minutos en atmbésfera de amoniaco disociado (75% L1

H20 & 25% N2)

con un caudal de 3 NM3/h a una tempera-

tura de 695°C, luego se cortd la inyeccidn de amoiaco

disociado, procediéndose a inyectar durante 20 minutos

Nitr6geno con un caudal de 3 NM3/h a la misma tempera-

tura, posteriormente se cortd el suministro de nitré-

geno y se volvid a repetir el primer tratamiento a la
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misma temperatura y en atmésfera de amoniaco disocia-
do durante 30 minutos; posteriormente se trasladd el
material asi tratado a la zona de enfriamiento del //
horno donde se volvid a repetir el mismo tratamiento

de la zona caliente pero a una temperatura de 120°C.

Finalmente se retird el material asi tratado y se in-

troduzco en una caja de guantes donde se dejd enfriar

- .. hasta temperatura ambiente en atmésfera de nitrdgeno,

rfprbcediéhdése'aitamizaf.én'el mismo lugar a través de

i

e T e O o e S e s ¥ - ¢

malla 100 Tyler.

El material asi tratado fue analizado quimica y fi-

sicamente obteniéndose la siguiente caracterizacidn:

Relacidén oxigeno/Uranio = 2,16

Humedad : 0,29%

Contenido en Azufre: <100 ppm

Caracterizacidn fisica

Andl. granulométrico: 100% pasante malla 400

Densidad aparente e il g/cm3
Densidad TAP : 2,57 q/cm3

. ] & = — 2
Superficie especifica: 6,5 m®/g

rluidéz - - == .:-1 seq. para 20.4.

Este material fue prensado y sinterizado tal como se
especificd en la descripcidn general obteniéndose, pa-

ra un horno de sinterizado a escala piloto instalado /



en el Complejo Fabril Cérdoba, los siguientes resul-/

tados:
bresién de prensado Densidad de pastillas
en T/cm2 sinterizadas g/cm3
5,04 10,63
4,52 10,59
3,56 SR | 5, W

En horno de sinterizado a escala industrial (insta-

lado en F&brica

ZA- Buenos Aire

de Elementos Combustibles CONUAR-EZEI-

s), con este mismo material se cbtuvie-

ron los siguientes resultados:

Fresién de pren

en T/cm2

sado Densidades de pasti-

llas dinterizadas

5,04

|
} 4,52

10,68

10,61

1058

Es necesario

reguerida para

para reactores

2 - Procedimiento de

————————————— i — ——

Consiste en p

tener presente que la densidad media /

reactores tipo Atucha es 10,5 g/cm3 v

tipo Candd 10,55 g/cms.

obtencidn de UQ, apto_para_combustible

rocesar AUTC en forma continua, a tra-



rJa
~1
|

vés de hornos rotatorios, ingresando el mismo a una tol-

va de carga desde la cual es introducido mediante un //
sistema de alimentacidn a la retorta consistente en un
tubo giratorio con velocidad de rotacidn variable entre
2 a 5 RPM e inclinacién de 1 a 2° provisto de una zona

de calefaccidn el&ctrica central siendo la temperatura

de trabajo de 650-700°C y desplazédndose el amoniaco di-

sociado (75% H2 - 25% N2) en"contrécokrigﬁté conlxiéaﬁ;

e

dal de ingreso variable entre 1,5 y'Q_Nﬁ?fﬁ;

se el material reducido en un depdsito instalado en la

boca de salida del horno, ei cual una vez lleno es sus-

tituido por otro vacio, efectuindose el pasivado del ma-

terial en el mismo depdsito ya colmado, mediante intro-

duccidn de nitrégeno & anhidrido carbénico con un caudal
de 0,6 NMB/h hasta su total estabilizacién.
Debido a la naturaleza y sistema de funcionamiento

del horno el UO2 producido con este egquipamiento debe /

ser afectado por un tratamiento adicional que consiste

en efectuar una micronizacidn del mismo & una molienda

Y granulade para luego ser pastillado.
En el Complejo Fabril Cérdoba se utilizé un molino
a barras a escala piloto con una capacidad de carga de

4 Kg. de material por molienda, y una duracidn de la o-

peracidn de 2 a 4 horas, alcanzdndose para el producto

molido un didmetro medio de 5 B

_recibiéndo- .



A modo de ejemplo se detallan a continuacién las //
condiciones operacicnales y caracterizacién del produc-
to obtenido en una de las producciones tipicas a escala

piloto:

Material de ingreso para reduccidn: AUTC pureza nuclear.

- Gas reductor: amoniaco disociado (75% H2—- 25% Nz) 1,600/

NM° /h.

- Temperatura de reduccidn: 700°C

- Produccibn: 5,83 Kg/h U02'

- Velocidad de rotacidn de retorta: 5 RPM

- Di&metro de retorta: 150 mm

- Longitud de retorta: 4200 mm
- Angulo de inclinacidn de retorta: 1° 30

— Pasivado en bidones de carga hasta total estabiliza-/

cidn en atmésfera nitrégeno 0,6 NM3/h.
- Molienda en molino de barras escala piloto, (ya des-/
cripto) durante 210 minutos.
La caracterizacidn del producto obtenido fue la si-

guiente:

Determinaciones fisicas

Distribucidn granulométrica: 100% malla 400

Densidad aparente : 2,44 g/cm°

Densidad TAP r 385 g/cm3

Fluidéz : 0,53 segqundos para 20 grs.

Gl - 2
Superficie especifica: 6,81 m" /g

B S T
13 e bR | 3
W RS T R



Determinaciones guimicas

-
S ——— i — o — " — il . . — e —

Contenido en Uranio: 87,03%

Relacidén Oxig./Uranio: 2,15
Humedad : 0,28%

Este material fue pastillado y sinterizado en pren-
sa y horno de sinterizado del Complejo Fabril Cdrdoba/
de acuerdo al procedimiento habitual va descripto, ob-

teniéndose los siguientes resultados:

resibn de ?rénsado Densidad de sinterizado
T/cm2 en g/cm3

3;18 10,62

2,70 10,50

Procedimiento de Obtencibn de UO., Pureza Nuclear

Partiendo de AUTC Pureza Nuclear puede obtenerse /

UO3 Pureza Nuclear, ya sea para posterior reduccidén a UO2 e

como materia prima para otros usos (Uranio Enriquecido, a-/

leaciones especiales, etc.).

En el Complejo Fabril C6rdoba se ha utilizado una /
mufla de calcinacidn con una capacidad de procesamiento de
aproximadamente 4 Kgs. en la cual se procede a introducir /
un (rack) portador de 3 bandejas cargadas con AUTC con una
altura de capa variable entre 1 y 2 cm. en atmdésfera de ai-
re 6 de nitrégeno a una temperatura en rampa de calentamien-

_to variable entre 100°C a 300°C durante 3 a 4 horas, al ca-

SR - S



bo de las cuales se dé por concluida la operacién.

A modo de ejemplo se transcribe una operacién tipi-

ca de planta y la correspondiente caracterizacidn del pro—/

ducto obtenido.
- Se introdujo a la mufla de calcinacidén un rack de 3 ban-/
dejas de AUTC Pureza Nuclear, en atmésfera de aire con un

~caudal de 0,5 NM>/h. El espesor de capa del AUTC fue de /

¥

1,75 cm; una vez que la mufla alcanzd una témpg;g;u;a.dé

100°C se procedid a incrementar dicha temperatura en ram-

pa de 50°C cada media hora f_una vez 11é§ado a 300°C se
mantuvo durante 1 hora, al cabo de la cual se extrajo la
carga de mufla dejando enfriar hasta temperatura ambiente
sobre una plataforma destinada a tal efecto.

El producto obtenido fue analizado y caracterizado

de la siguiente forma:

Determinaciones fisicas

Superficie especifica: 27,55 m2/g

Densidad aparente g 29 g/cm3

Humedad: 3,02%
3 ¢
+
grsg NH4 : 2,87

grs CO 4,81

gr3 Uo.. 89,30

3

‘'Procedimiento de obtencidn de UO, cerémico a partir de ///

AUTC Pureza Nuclear pasando por UO, como producto teminado

i
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La primera etapa de conversidn a U0, a partir de /
AUTC Pureza Nuclear ya ha sido descripta en el punto ante-

rior incluidos ejemplo de aplicacidn y caracterizacidén del

producto obtenido.
A partir de U03 puede obtenerse U02 por reduccidn /

en horno de bandejas a una temperatura de 680 a 700°C en //

atmésfera para reductora de amoniaco disociado (75% H,= 25%

2

N,) , procediéndose exactamente en la misma forma que la ya e

o ;-....
g A g e

P

descrlpta para obtenc16n de uo, a partlr de AUTC en horno i~.L2

de lecho fijo (bandejas), tanto en la descripcién gengréiﬂf”

como en el ejemplo'de aplicacién, obteni&ndose un UO., de /

2

las siguientes caracteristicas:

Determinaciones fisicas

Densidad aparente : 1,98 gfcm3
Densidad TAP : 2,41 g/em®
Fluidéz : 3,72 seg. para 20 grs.

Superficie especifica: 6,37 m2/g

]J lla ASTM Abertura 2 retenidgw
| micrones
| 140 106 1,34

230 63 6,34

IZ5 45 19,80

400 38 4,70

<400 <38 67,82
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Relacidn Oxig./Uranio: 2,11

Humedad : 0,43%
Contenido en azufre : 78 ppm

Este material fue pastillado y sinterizado en pren-

sa y horno de sinterizado de Planta Piloto Fabricacidn Ele-
mentos Nucleares Combustibles PPFENC, de acuerdo al proce-/

-dimiento habitual ya descripto, obteniéndose los siguientes

"feghitaaaggT ; 7?;;;¢;uyj; e

Presidn de prensado Densidad de sinterizado
T/cm2 g/cm3

5.;:3 19,55

4,6 10,48

Las pastillas sinterizadas entran en especifica-/

ciones en cuanta densidad, sltura, peso y disdmetro; el as-

pecto general es excelente.

Obtencidn de U.O, Pureza Nuclear a partir de UO,

om

Se puede obtener UBOB a partir de UO3, fabricado a
su vez partiendo de AUTC seglin fuera ya descripto, ejempli-
ficado y caracterizado en el punto correspondiente.

El procedimiento consiste en transformar el UOQO., a

3
UBOB en un horno bajo atmdsfera oxidante (aire) y a una //

temperatura entre 550°C y 850°C. El producto obtenido por



1
Lad
L
1

!

este procedimiento es apto como materia prima para la ob-/

tencidn de UO2 grado ceramico (a través de disolucién nitri-

ca); Uo2 Pureza Nuclear (ya descripto), Y otros usos que /

requieran 6xidos de Pureza Nuclear (ver figura N° 1).
A continuacidn se d& un ejemplo de aplicacién ti-/

pico con la correspondiente caracterizacidn del producto /

obtenido:

- Horno rotativo o e et L 2

- Temperatura 806;E~850°C - b '--}  ?4 
- Inclinacidén de retorta: 1°30'
- Velocidad rotacidn de retorta: 3,1 RPM
- Caudal de aire inyectado: 5 NM3/h
- Produccidn: 17,5 Kg/h U3O8
En este caso particular se trabajd a las tempera tu-
ras sefialadas con el objeto de eliminar al miximo el azufre
contenido en el UO3 procesado asegurando asi la mdxima pu-/
reza en el U308.
El producto asi obtenido fue caracterizado en la £

siguiente forma:

Densidad aparente : 1,60 g/cm3
Densidad TAP $-=1;90 g/cm3

Fluidéz : 17,2 seg. para 20 gr.

Superficie especifica:8,67 m2/g.



100% pasante malla 140 ASTM (106 micrones) segln detalle:

Malla ASTM Abertura % retenido
micrones A i
140 — . 1086 . -
230 63 o =1 18,80
325 45 25,38
400 38 8,40
<400 R By =oNE .54

Relacidn Oxig./Uranio = 2,57 (valor tedrico 2,66)

Humedad :  0,42%

Obtencidn de UO, Pureza Nuclear a partir de U,0,

Se puede obtener U02 Pureza Nuclear apto para la fa-
bricacién de Tetrafluoruro, exafluoruro, Uranio enriquecido,
8 aleaciocnes especiales, a partir de U308 en hornos de re-/

duccibn estdticos &6 rotativos, trabajando en atmésfera re-/

ductora de amoniaco disociado a una temperatura variable en-

tre 690°C y 700°C.

A _continuacidn se describe un_ejemplo de aplicacidn

‘tipico y la correspondiente caracterizacién del producto cb-

tenido:

— Horno rotatorjio . =

- Angulo inclinacién retorta: 2°

- Velocidad rotacibn retorta: 3,5 RPM



— Temperatura: 700°C

— Caudal amoniaco disociado: 3,25 NM3/h

- Produccién: 25 Kg/h UO, LS

_El producto obtenido fue caracterizado de la siguien-
te forma:

Determinaciones fisicas

Superficie espectficas 2,91 mojg il o T
Granulometrfa ~ : Pasante malla 400 (38 p) 63,433
Densidad aparente  : 1,99
Densidad TAP 271

Relacién Oxig./Uranio: 2,02
Contenido en azufre : 31 ppm

Humedad 2 0,08%

A continuacidn se transcribe a modo de ejemplo una /

operacidn tipica de reduccidn de UBOB en horno de lecho fijo:

- Se procedib a introducir U;0g en un horno de bandejas con

_una altura de capa de 1 cm. a una temperatura de 700°C vy /

en atmésfera reductora de amcniaco disociado (75% Hz— 25

__Nz), con-un-caudal-de 3,5 NMsfh_durante-Bmhoras, pasando /

luego a zona de enfriamiento provista de una camisa refri-

__gerada por agua fria manteniéndose en la misma tambidn du-
__rante 3 horas en atmésfera reductora de amoniaco disociado.

~Finalmente el producto ingresd a una cé@mara de pasivado //

manteniéndose en atmésfera Nitr6geno durante 15 minutos.



El producto obtenido fue caracterizado de la siguien-

te forma:

~Densidad aparente: 1,89.g[cm?_
Densidad TAP 1 2:96 g/cm3

Fluidéz <3 segq.

Relacifbn Oxig./uranio: 2,10

Humedad : 0,10%

Obtencidn de UO., Pureza Nuclear por descomposicidn té&rmica

de AUTC en solucidén

Es posible obtener U03 Pureza Nuclear a partir de /
AUTC por descomposicidén térmica del mismo, disolvi&ndolo en

agua desionizada hasta alcanzar una concentracidn de Uranio

en solucidn variable entre 20 y 50 g/1, siempre con agita-/
cidn procediendo a calefaccionar la solucidn hasta alcanzar
el punto de ebullicibn, lo cual se logra a una temperatura /

de aproximadamente 110°C, manteniendo la solucidn en ebulli-

cidn y con agitacién durante 3 a 5 horas. Durante la opera-/

cibn se producen emanaciones _de amonfaco y anhidrido carb&-

nico fruto.de la descomposicidn térmica, cuando el pH de la

sglgci@n se aprqxima a gn_valor de 7 a 8 se_efectﬁan deter-/
minaciones de Uranio y se dd por concluida la operacién ///

cuando la concentracidn es inferior a 10 ppm. A continuacién



S€ Procede a decantar, lavar Yy flltrar el pre01p1tado obte-

nido, el cual finalmente -28._8Secado en hornos apropiados pa-
ra tal fin,

——__.__.___....__._.._.__...__,-—-—_...__,.-__.__.__._ T e

A —El agua desionizada utilizada en_la operacién _no___de;

ber&—contener—una—ceneentraciénhde—calciomymsilice_mayor_a

0,1 ppm. 2 R T s L

sy

‘ca--de- olanta- _.—N—Mm—-_m-mm_u_mhum_“m_Mh_HWH_w__m”hu_m
—~_Voldmen iniciaIHQQQQEQQ§ionizada: 4 m

~ AUTC agregado hasta concentrac16n de 47 g U/l

- Temperatura de ebulllc1én- l;}ig““_ _____ e k. ol =% -
= Durante de _l_a___qp_e::_q.c.i_éy__4_!:_19.1-:@5_“20 minutos

El material obtenido fue. -Previamente filtrado vy la-

vado.conuagua-desionizada;_fuemsecadohen_horno‘de_bandejas_

@pgg@ﬁg_ﬁuggggguq”3ggjcl Su caracterlzac16n arr036 los si= /

guientes resultados: S = S
Sustancia ! %-en peso = i
U .;. 80,60 3 - i
H,0 2,71__| by _
st Redfod ot s an vy
NH,” 0,42 EETRT L eenrn
A N el0pom. [ e L Al L
- A L s B e Ny
Fe | 18 ppm
'-Ca g 30 ppm e
iy g o e A i — 5

A_modo de_e;emplo_se_txanag:;be ung_ggggaq;ﬁn tipl—l;

R T

3
L

ey i L TN
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; Habiendo ass especialmente descripto v determinags
‘la Raturaleza de 13 Presente invencign v la forma ccmo 1la
I' ]

fmisma ha de ser llevada a 1, Prictica, se declara reivindi-

|

‘ -
€ar como ropiedad derecho exclusivo:

| pror Y

i ;
j l1.- Un Procedimientg Que Consiste en la obtencisn i

ide AUTC (Uranil Tricarbonato de Amonio). dentro de 1as nor-/:

-.#mas'dggeure;a3Nucleagjéxi§idas-f con Caracterfsticas fisicas #

Y quimicas gue lo hacen 4Pto para 1l1a obtenci;on de Didxido
|de Uranio qe calidag cerdmica para 14 fabricaci6én ge elemen-

tgghcqmbustibles, COomo asi tambian apto nara iﬁqgagricac;énf

2
[
]

Dibxido de Uranio de calidag RO cerdmica v UJQS' todes de y-

d gtros_pompuestOS de Uranio COmO_Tridxido de Uranio {COE

1lizacién en Procesos gue Teguieren CeMpuestos de ailta pu-/
Teza Nuclear, Como aleaciocnes €speciales Y fabricacisn de [~

f =
Iranio eénriquecido; Procedimientg consistente en la ©dtencizn

ng_AUTC Ya sea a partir ge la disolucidn de concentrados ce:
!Ufanio o] directamente de soluciones Clarificagas Provenien-/

! o : : P . ,
ites de 14 lixiviacién a= Minerales Uranifercs; en ambos ca-;

i ; . — e Yoo
isos mediante "elucién 2recipizance” caracterizado PCr eluir
i

!

i |
pna scluciés’ de kerOSe:e, la cual tiene 33 de isodeca:cl 3

Pna Concentracién de amina terciarija Variable éntre 0,035 M !

0,15 M, con una carga ge Uranio vVariable éntre 3 y g (78

€on solucién acuosa de eluvents fresco, 13 cual tienez yna Ir

i e

rt
(3]
]
(]
s

i

jconcenpracidn de carbonato de amconiog, Variable en

A A A

-



2 M, sulfato de amonio variable entre 0,3 M y 2 M, Uranio /

jvariable entre 3 g/1 y 8 g/l y una alcalinidad oscilante en-

|tre 8,5 y 10,5 unidades de PH; reaccionando ambos reactivos

i{fase orgdnica y fase acuosa) con una relacién de fases or-

s

*gdnico acuoso variable entre 3/1 a 6/1, un rango de tempe-/

iratura de reaccién variable entre 20°C Yy 60°C y velocidad /

'de agitacién comprendida entre 110 RPM Yy 400 RPM; proceso /

I
1
i

: i : S e T S
'.tenido mediante una bomba que recircula el material, siendo

el caudal de trabajo de dicha bomba variable entre 10 m3/h

]

iy 60 m?!h para densidades de pulpa oscilantes entre LFY a ./

:1/6 de relacién s6lido liﬁuido: finalmente se separan los /

Cristales de AUTC mediante precceso de filtracidén.

| 2.- Un procedimiento seqln reivindicacién 1, carac-

terizado por trabajar durante 1la etapa de precipitacidn a /
i

‘una temperatura de 30°C.

3.- Un procedimiento seqtin las reivindicaciones 1 vy

2, caracterizado por trabajar en la etapa de Precipitacién

a Dl 10.
4.- Un procedimientc de acuerdo a las reivindica-//

cicnes 1, 2 y 3, caracterizado Por trabajar durante la pre-

cipitacién a velccidad de agitacién de 110 RPM,

5.=- un procedimiento segn las reivindicaciones 1,

"2, 3 y 4, caracterizado por trabajar durante la etapa de e-

;este que puede ser realizado en forma continua 6 en discon-

i.tinuo; procediéndose luego a acondicionar el precipitado d@f~




lucidén precipitante a una concentracidn de carbonato de

amonio de 1 M, ) ..

6.- Un procedimiento segtin las reivindicaciones

1, 2, 3, 4 y 5, caracterizado por trabajar durante la //
precipitacién a una concentracién sulfato de amcnio de /
0,3 M.

7.- Un procedimiento de acuerdo a las reivindi-

caciones 1, 2, 3, 4, 5y 6, caracterizado por trabéjgrﬁjv =

b R D s o
durante la etapa de precipitacién con una relacidén de fa "'E

" e - Malalal A5
L ATEER o e o0 o s

T s g, L

ses orgdnico/eluente de 371. - - - ERT L SR IER T aeey

8.~ Un procedimiento segGn las reivindicaciones

1, 2, 3, 4, 5, 6 y 7, caracterizado por efectuar el acon

dicionamiento de forma en una etapa’posterior a la de //

precipitaci6n, mediante la recirculacién de una suspen-/

si6én de cristales en eluente agotado a través de una bom
ba centrifuga, con un caudal de 30 m3/h y una relacién /
s6lido/lfquido de 0,5.

3.- Un procedimiento de acuerdo a reivindicacio

nes 1. 25 3; 4, 85, 6, 7 Y 8, caracterizado por la obten-

cibn de UO2 Pureza Nuclear apto para Combustible Nuclear

mediante la: descomposicién t&rmica de AUTC en horno de /
'

lecho fijo, con una altura de capa de 1 a 2 cm, tempera-

tura de 680°C a 700°C, manteniendo el material en atmés-

fera reductora de amonfaco disociado (75% H,-25% N,) du-

rante 15 a 30 minutos en atmBsfera Nitr&ceno o anhidride carm®nico




1
!

|

,durante 20 a 40 minutos, lueqo nuevamente durante 15 minu-/

P —-

:tos en atmdsfera de_amoniaco disociado, posteriormente pro-

‘cediendo_a_repetir las tres .fases_precitadas_a_una tempera-

<

“tura -de—1102C-a-140°C -y -finalmente_ scmetiendo_al producto_a

I--tma—v::perac:-i{‘.’ar:—de-pasivado—en—ﬁv:-tmtfas-f-eJ:a—de:—-xu':«‘:—z.:lcst_:,'eno_.zs_anl‘:r.i_--;

drido_carbbnicQ _hasta temperatura ambiente. j
1

10.— _Un procedimiento de acuerdo a reivindicaciones

2 Tl I 4, 5, 6 7 y '8 , consistente en la obtencibn de '

UO, Pureza Nuclear a partlr “de AUTC Pureza ‘Nuclear en horﬁo

650°C a 700°C en atmésfera de amoniaco disociado (75% H, -

25% N,) con un caudal de 1,5 2 3_§M3/h con una velocidad de

I

It

I :
|rotato‘ __caracterizado por trabajar a una temperatura de
i

|

i

]

!

I

!

]

i
wotacitn de_reiorta_de_2_a_S REM vy un @nguic de inclinacién!

de la misma a 1° a 2° procediéndose finalmente a pasivar el

uo, obtenido en atmbésfera de nitrbgeno & anhidrido carbdni-.
/ I
- t
_cg_canﬂun_caudal_da_ﬂq3_3_ﬂqﬁ_ﬂﬂgih_hasta_total_estabiliza:

»Gédnr—preeediéndose—ﬁinalmente+afaccndicicnar*el-matezial*ﬂ

' !
asi obtenido mediante molienda, en molino apropiado para tal

_ﬂin+_hasta_alcanzax_ﬁn_el_noi_mgliﬁo_nn_di&met:p_medicrde_j/

L 2=]10-—micrones-

11.- Un procedimiento de acuerdo a reivindicaciones

I .
1,2, 3,4, 5 e T S consistente en la obtencidn

!de UO3 Pureza Nuclear a partir de AUTC Pureza Nuclear en mu-

1
1
|
I

i fla de calcinacibn caracterizado por trabajar.con una altu

i —

lra.de capa de 1 a 2 cm, en atmbsfera de aire 6 Nitrbgeno //




con_un caudal de 0,3-0,8 §§3/h' Y @ una temperatura variable

entre_lOOiC.Y_BOOQC‘en“rampa asggqggpte de 50°C cada 30 mi-

nutos,_manteniendo_durante“l_hora~a_la_tempe:atura_ﬁinal.

12.- Un procedimiento de acuerdo a reivindicaciones’

Lo 35 K. 8, 6, 7 v B, sonsistests on la obtencién de uo,,

apto para combustible nuclear a partir de UO., Pureza Nuclear

en_horno de reduccidén de lecho fijo, caracterizado por tra-

i LT

S —

i .

bajar con una altura de capa de 1 é'z cﬁ;'témpefaturaiégfyfg;;; AT

ra_de_amoniaco _disociado (753 H. - 25% N )_durante 15 a 30

minutos-en—atmésferahde-Nitrdgenoﬁd—anhidnido.cazbénico du-

rante 20 a 40_gggggg§,_}ggggﬁpuevamente durante 15 a 20 mi-/

|

putos_en_aimbsfera_de amoniaco_disociado, posteriormente //

brocediendo a repetir 1aq_tres_fases_precixadas_a_una_:amg&-
|
ratura de 110°C a 140°C y finalmente sometiendo al producto

2 una operacit6n de pasivado en atmbsfera de nitrégeno 8 an-

hidrido carbénico hasta temperatura ambiente.

13 —_Un_p:ccedimiento_de_acue:do_a_zeiuindicaciones'

ds 25 35 8, 5, 6, 7, 8.y 11 consistente en la obtencién de /

UBOB a partir de UOE' caracterizado por trabajar en horno a-

propiado bajo atmbésfera oxidante (aire filtrado) a unantqu/
: :

peratura de 550°C a_850°C con vun caudal de aire de 0,3 a /)
3

!0,§ NM™ por kilogramo de U.0O obtenido, y un tiempo'de 2 a

A8

{4 horas a la temperatura de trabajo elegida.

| l4.- Un procedimiento de acuerdo a rgivindicaciones

680°C a 700°C, manteniendo el materiai en atmdsfera réaﬁc&>#ifhf'



»43u

~C

S~

1; 2,.3, 4, 5, 6, 7, 8 ¥ 13, consistente en 1la obtenciénv/
de UQ; Pureza Nuclear a partir de Uj0g caracterizado por /
trabajar en horno rotativo a una temperatura de 690°é a //
700°C en atmésfera de amonfaco disociado (75% H, - 25% N,)
con un caudal de 0,08 a 0,16 NM3 por kilogramo de U02 pro-
ducido con una velocidad de rotacién de retorta de 2 a 4 /
RPM y un &ngulo de inclinacién de 1° a 2°.

15.~- ﬁn procedimiento de acuerdo a reivindicaciones
i 20 35 BB 0, 71, B f 13 consistente en la obtencidén de
Uoz.Pu:ggq Ngglear:a_pa;t;r‘qeju3:08 caracterizado por tra
" bajar en horno de lecho fijo a temperatura de 690°C a 700°
C en aﬁmdsfera reductora de amonfaco disociado, con un cau

dal de 2 a 4 NMB/h durante 2 a 4 horas y posterior enfria- C

miento en atm6sfera reductora durante 3 horas para finalmen

te ser pasivado en atm6sfera de nitrégenc durante 15 a 30

minutos.

16.- Un procedimiento de acuerdo a reivindicacio-/
nes 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7 y 8 que consiste en la obtencién 7

de U0, Pureza Nuclear a partir de AUTC por descomposicién

térmica del mismo en solucién acuosa caracterizado por tra

bajar ‘a una concentracién de Uranio en sclucién de 20 a 50

g U/1, con agitacifén continua y en ebullicién a temperatu-
ra de 100°C a 120°C durante 3 a 5 horas, utilizando agua /

desionizada con una -concentracién de calcio y sflice menor

de 0,1 ppm como solvente y dando por concluida la opera-//




“ -44- b~
Cién cuando el tenor de Uranio en aguas madres llega a ser
inferior a 10 ppm, procediendo finalmente a decantar, £fil-
: trar, lavar y secar el precipitado obtenido.
.f'; 7/ y
’.’/"_-’I»
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