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NRCN-.23 (text in Hebrew) 

RAPID DETERMINATION OF FLUORIDE IN URAUYL NITRATE SOLUTION OBTAINED 
IN CONVERSION PROCESS OF URANIUM TETRAFLUORIDE 

Reuben LEVIN, Reuven FELDMAN, nnd Eitan SAIIM! 

April 197G 

A B S T R A C T 

In uranium production the conversion of impure uranium tetrafluoride 
by sodium hydroxide was chosen as a current process, A rapid method 
for determination of fluoride in uranyl-nitrate solution was developed. 
The method includes precipitation of uranium as diuranate, separation 
by centrifugation, and subsequent determination of "fluoride in supemate 
by titration with thorium nitrate. Fluoride cari be measured over the 
range 0.15-2.5 gr/gr U, with accuracy of ±5%, within IS minutes. ' . 

) cbrew [[ מte:<t i ( NRCI,-:,23 

NED 6וTA סON זuוL סTRATE S ןN tRAtlYL II וF F'LUDRlDE ח, fiIIT[Ot 1ן ' PJlP[O OETER 

lDE LסR lJt' TETPAFL וF' URAN סE55 cסON PR ןN CONVER5 ן

on L[,\'IN, Reuvcn FEL!Jf!AN. "nd Ei tan SAlIAR ן,RCLI 

April 1976 

ABSTRACT 

luoride ~ In uranium production the conversioll of impure uraniUIII tetra 

thod ~ by sodium hydroxide was chosen as a current process. A rapid 

• for determination of fluoride "in uranyl-nitrate solution was developed 

The lIethod illcludes precipi tation of uranium as diuranate. separation 

supernate מluoride i ~ by centrifugation, and subsequent detcr8ination of 

asured over the eמn be ~ itrate. Fluoride c מ~ with thori מby titratio 

• inutes מS\, within IS ~ gr U, with accuracy of ןrange 0.15-2.5 gr 
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הצוו,:רוסאוניט,התחליךכלסכייתיט, yלירר, yמתהמתכתיUIוירנייםלw,-כ/יר nלי, nnב

ניחרדאלר,לבדיקיתכרבעתרנהוחלביתאורגיל-ביטרט. ~בםתיםהמלואוריריקבו,

UF (ארבע-מלואורי-אנורגיומסלפוללwקםברים
4 

UFהתקסתכיללזהטלפולמגרס. )
4 

השארלתוהסטתפליאוו'ידיסהבםילהתסניי,הפרדתהלדריכםירלבתרייריעל

סתסבלתלרסהערהפלואוריובלטילרקאחריJםקבדרר.זהבתהליךחנקתית.בחוצמת

ת Yהסוצהאנליזה.יטתחריפות,קידיזיהבעוותה Dהר~בלwבלמניעכריהעדת,על

שלה.הביציעמהירותסבחיבתיהיהרייקמבחינחחיהאליחצרכ'םעלעינה
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הביי,אסקירת . 2

מחליכיתהטיטוחרינאךוניל-ביטוט.בחמוסית Dפל,ארוירןלקביעתרביתי'יסיחקיימות

חרמצהשלבאריםזיקרקעלמברסטתהמקרבלתה.יטההפלואוריר..למיקדמתהפרוח

חימצית.בתמיסהסיליקה,לביןפלואררירביןבתגובהניצרהאשרית, Yמלואורוםילי

 .הפרדתראחריהפלואור'ילקביעתשיטרתהרבהמוזכרוחנםיפרות , 3,2,1מבקורות

גםמןפתונופיםהאחררגהרכחקופה ) 3J) (4ספקטריפוטימטריהטיטרציה,עלמבוססותהשיטות

מכולולתתמיטהעםלטםראפשרהפלראיריראת .י) J ) 6 ( ) 5לפליאוריר(ספץיפיתכאלקטרודה

I1I מכחייןמילפינטאליזריןבנוכחיתניטרטייםתיריל) dicator מi :, . םירםנקרדת

יספת nבשעת Dונחיין-חירייהקימפלכסלשלצבעהמחריןצבעשיגיימהייההטיטרציה

F,,+3הפוטנציאל"ינויהמכויילת.ה Dהתמיעידף /Fe+2 זדת 1אלקטדעלn בטעתב

מביטסותרתםפקטריפוטומטריטיטותיונטרית.פיטנצייטה I1Iל"כסיסונIב'Dשפלראורירהר\(פIר

בשיטות Dהמקובליהקוונפלכםים .פליאירירידיעל Dצבעיניייס Dקרונםלכרררת nהגול

אי nChroו Azurol Sום-תירי-אליזרין, Dצ'רקוניולמלשהםאלו

- Eriochrome Cyanine Rוצייקוני ci כל-כרא'גהספצימיתאלקטרירהגגוזרתפלואוריד.קביעת

לנתגוםשלגב'שעןפריההאלקטרידההאוקטרורה.סללחניח-משמהשניתןכמיספציפית

כחיזק;ש'גי"סלנןאקט'ניות.למעשהימידרתאירופירםשלקט:'הכמיתחמכ'לפלואורי

פליאירירעטקיםפלכסלסהייניםבהיוצריםכלמכי-כןהונרירית,עלהשפעהישהיוגי

יש'טח ) buffer solutio.ת s (מחריםרגובתמיטוחסיונישמוקרם,זיקוקלהפרעות.גורמים

מסיימלם,,במקריםפליאירירלקכיעתהספציפיתבאלק,טרירהשימישמאפשריםהסטנדרטית;ןחוםפח

מג"ר 10-0.01ברכוזיםמליאידלקביעחזייטה I1Iבלהשחמשונקיבלים,איוניבנוכתיח"ללי

 .ארכע-מליאוריוםאורגישליה Dקונברלתהליךובחיחסתהמוצעתהשיטהום,אירבי,גרם

כתטכ'ן,מירחקהפל,אורידורובהיררוכטידיבתרועל-לריהתרכוכתמותקםתזה'תהל,י

 :יאהולמ.מ IIח

UP4 + 4NaOH _ U0
2

.2H
2
0 + 4NaF 
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 Pבעזרההפרדה nיעוליעללפקחבחיץחכקתית.בחרמצההשאריתמומםתהחהלייבהמשי

כיטרטתארוכיות Oנתr.נ'הפל,ואררוךשתכילחלהבטיחנד"ריהרמדוייקתמהלי;ןשיטה

 nהידרו"לוארריחומצהידיעלהנגרמייקרווזיהמניעתרק tlיהיאהמיבה . 1 \עלתעלהלא

מיצריזנרבעלtבפל\איייר(ירביהייצ·רו.בחה~יימרשלםבלחימיצרילמגיעבעיקראלא

לטפיכההמירעדתהמי!ניח,בפזההאירכירםיבזנרחז ribut>'l phospiן ateל-האירנירם

ניכרת).להירחיכולהלביוב,

בעזרתשיקיעידיעלמהפלואררירהאררניוםאתמפרוריםהאררכההזקוקשיטתןם nPג

פירארריד.מייבונקידיאררבטינחררמתךכלהידרוכטורי.בחרל

aOH - N"2UZ0 7 + 4NaN0 3 • :lH20 \כ 2 • 6זZ (Nu3 2טU 

,אחרי;פלוארריד 1נקבעיבתם~ירצנטריפרגציהבעזרחמופרדהדיאררנטשלהמשקע

מעררכתכאשרמכרי'לניטרטתררירםעםטיטרציהעל~יריהמתאום, pHל-האבחן

 .רלכמחרמטמשחאדרםראליזרירכחרלמתילרשל

מרטיפיסספציפיתבאלקטדרדהשימרשמצריקהפלואידידשלהנמרכהטהכמןתמכקרים

לפוטנציאליטכהשואההפוטנציאל Iאוומירדיםלהכן),ראהך ISAB (מתררטהמתיסהלתטביל

סטנדדטית.פלואןרידחמיסח~לפשתנןתכמויוחם yהדכבבארחוממתיסותהתקבלראטר

נסירגיפ;ור • 3

צייד • 3.1

 .מ"ל 25-10שללמבחנותגהצנטריפור.ניל,מעברתיררלצידרושה.נרסףהבדיקהלבצוע

 , Model 96-09פלראוריד,לירנימטולבתספציפיתאבלקטרןדההטמתטגןכמו-כר

מתיצרחופביה\ב ,~ lodeג ital pH/mV raeter •. Ionanalyzer ~ 801 diו-

Orion Research !nc., Camb.luae, Mass.,USA • 
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 • aZN Nס H •:!ירדוכטיר'נחרן 3.2.1

 . pH = 3מתריטה.מתיסה 3.2.2

CJJ3 (אצטטינתיןגרם 2.72שוקליט ,COONa.3HZO ( במים.ומפיטים

ליטר 1שלנפחבעלויכילבנקוקמעבירים .מ,מץחומצתמ"ל 55מוסיפיס

הכיול.טימןערבמלםוממלאיט

גרס 11.0מטיטים . 0.01/01מיפיתפתיםה • TI ,)א 4.4ti20(03ל npחבתויליס 3.2.3

פלואוריך.שלובכויילתתמיטהכעזרתוונכייליסמלםל,סי lב-חגקתיתודיזם

םלואזריך.שלמכיללתמתיטה 3.2.4

 :ונלאיחמי~חהכבח

1200כטמפרטורה NaFפלזא,ריבתרןגרס 1מיכשים e שעה.נונשך

לכקביקרונעכיריסכמיםממיטיםכזט.לתון NaFגרם 0.7736ישיקליסמקררים

 .ולהביטימיעדנמלםהנפחאחמשלימים .מ"י 100סנפחוכיול

 •ונ"ל-1בפליאררונג"ר 3.500מכילהתתוניטת

n מהולהמחלמהכנת; 

מגווך 0.350ונכללההתוניטהבIביס.עשרהפיהמלאיתמיםתאתמוהיים"סמושלפנל

מ"ל. lכ-פלואור

 . 2 \מריהוניוניתמתיסהעונ·יין. 3.2.5

 • 0.1%טיונלת.מחיטה ) Sodium Alizarin Sulfם nllte (הנתרןטולפונסאליזרין 3.2.6

 .ס.ס S %מימיתתמיטה ,) ofetnylene Blue/ככחולמתילן 3.2.7

 . C.l 'י'כIזל,תמתיטת , ) lPנ eםמ lp,נ tJנ aleineפנולפתלאין( •• 2.8

 . ) Total Ionic Stre~ת th Adjustment Buffer) TlSABמתיסת 3.2.9

כל"יין IIבגרם S8קרחיח. Yחרונמומצת'ט'ל S7מיס:Iב"ל SOסכתידממלטיס

-l.2כ Cם TAגרס 1יכן Diamino CycloJtexane Tetra-aceti.c Acid ( 

ליטר. 1ל-ערלים n;.םר 6N NaOHבעזרת pH-S • 5ל-וסביאוס
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~ 3.3 

3.3.1 ~ 

 .וכ"ל 10גפחבעיתגהצגונויפולמבחנחתנכרקתהמתיטהשל ל/כI' 1.00כלרלמ l(ונ

וכפרי,יסווכעוכביס. 2א"א OKמ"ל 5ת II:ןזםלדיעלוסרא.ןרגיאתעיס 'PIמ

 ) sןpernate Jףצלרלה(ה Oסהמתיובעגלייםיקרת. 5-4בזזבךצגטריפרגצי;ןיריעל

פבןלםת;אלן,IנI!יסתטיפות 3מוטיפיס .;"נו 50נפחר I;ארלנונאיר ;"מ 2.0

ירידלצבעער ) 0 •כאגססהילההירריכטי,'בזררן hםזריטבעזרתטיחרים

חנקחיח"רמצה ;~בררררתטפרח~וספתיריעלובחסיציםמחןןך. n.ל

l\n הער ) 0.0111 (,לה.n מלO גנעשיחה!II ר!l רt\ .בסיוניחלחמיסהחרזריםכ!בע

טיפה 1וכיטיפיסהידררכם<,י.נתריממיסתוולאתתטיפה.להיטפהיריעל

יריעלמחוכיציםטרלפזכונ.אליזריןמתיטתסיפרתר-וכחר;ובתילןמתיטת

מתסלט;ן ;"מ Bוכרסיפיםירקרק.צכעלהרםעתעימהרלהחנקתיתחרצמה

ונכןיי;תחוניטהעםמטטריט • 2 \עונילןמתיונת ;'מ'-7ו ) pH ., 3כמתרלטה

כתלתל.קרסםלכטלקנלתעדס.ס 2אחבקתי Dתיריזסל

 ~אלקטרןרהכעזרתוברירןח 3.3.2

םליאורילנתברםסלסחר-גבישהעווןיהאלקטרורהבעזרחבמיייםהפוטנציאלים

חייכהונnיםןחמל PH-ה.) rc:n Inc:. I\ ~ Model 94-09 .Qrion Rese\צר II(מ

בידהםלסרירןחהמאחימיםהפליאויירוכרזל .ד-~ S ,'בדם nבחלהיד"

 l!י IIIזתנונnהייגיוזק hהינוי IIIספעות Iחלמנדעכדזמזל. 10-6עדל Iוכ-10 ~

וכסריעה.אינהסג", 1עיאןרניזסלת n.ניכ TlSABסתריטהנמ1Iלסה
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 :סלביסלסנימחחלקיתהסריריח

כירל.גרףהכגתא)

מ"ל 10ובעבלריםפרללאתילרהעסייהמ"ל 50לוולכרוב

טיבליט • l,0 ~ 1פלואוד<נתררתסלטתמ"ל 10.0ו- TISABמחיסת

המתחאתרקוראלסדקהחצירבכלס l(סהמתלטה.לתןדמסרלכתאלקטרודה

 , 10-2סל Nafרכרזבעלרתבתמיטותהמדלדיתעלחיזרלםר~תקבל.

10-6 ,10-5 ,10-4 לךגרלמתי)חצלניר(עלגרףמסרטטלטמיל. 10-3,

-10הרכוזיםכתחיטהמתח.לעומתהמליאררלררכוזשל  10-4עד 1

 .יסרקןמתקבל

הבכדק.ברגסמלראןרירקביעתב)

 TISABתמיסתס"ל 10מוטיסיםאתילןפרליהניסריהס"ל 50סללכיט

 .ניטדליכמעט PHכעלתשהיאגציה.צנטרימראחרימהמתיטהמ"ל-10ר

להשליםישיותר.קטנהמרורהמנההזאתהאחרונהמהתמיסהמוטיפיםאס

מסגררקוכעים pll-meterב-הסתקכלהמתחאתקרראיםס"ל. 10ערכמים

 .המקוכלתכסטההננרקברגסהפלרארריררכרזאת

רחר;וoזננרודי . 4

מביביםבכחבררמלואררידאררניוםכירכירתרהטובהההפרדהלהסגת

הידדוכטידינתרךאמוניה. .) XI03 (יודטיאסלגר :כגדןסונים

טרברתלהפרדרתארמנםהביאוימאיניהיירטיאלשגדהידרובטידי,ולwאגי

התקנלואמוניהנעזרתבהפרדהברוד.לאצבעלסעכדגדמובטיטרציהאי

האורגיוטל.יקרעהירררכםידיכנתרן.ימיסמהמצרפה,גכןהדתתוצאות

רצרן.הסביערהטיטרציהתוצאותוגסטובהלתפררהתניא

פלדאוריר,לסותיות l( מDIמבדיותנמצאולאדיאדרנטינתרוככדלקת
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תכילתעלההפררהבטעתהחמיסית !" Iשלוציניתהשפעהוומת 'iכללצללי ••

I שהוכנסהפלואיוירכמותהנ"להנםו"סבםיררת . ) 1ור(ציבתםניךזפלואןריר

מגינובנקידתמהפרדה .,"גמ lר ~המקררםבכלהיחהאןרג'(ל-ניטרטלrבnלסןת

מג"ר 12 .;'"במקי]בורירי Kחפלן

לקביעתמפריעהסידןיינלביכחות . 1 :מג"ר 11.5החקבליפנןלפתלאלךעלהצנע

 • \ Cה Cl cככ-טידךםג"ו 10

iורןשלקרעלפגיבתמיסהכאשרמג"ר. Uכ.רקהתקבלי
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2.52 
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