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LA CHAUX COMME AGENT DE CONCENTRATION DE L'URANIUM

(%)

P MOURET(*) J. LE BRIS(**) R GAUTIER(***) M. KRE
. ? [ 9 L] 9 ™ I'JI’IER

Commissariat & 1l!'Energie Atomique,

(France)

INTRODUCTION,

La présente communication a pour objet de décrire la mise
cu point d'une nouvelle méthode pour récupérer l'uranium des solutions
obtenues par lixiviation & 1l'acide sulfurique de minercis classiques
d'uranium & faible teneur (0,1 & 0,8%).

Dans les premiéres usines mises sur pied pour traiter de tels
ninerais, on a, dans de nombreux pays, recherché la préparation d'un
concentré par des méthodes chimiques dérivées somme toute de celles
du laboratoire s précipitation de composés peu solubles, urcnates, hy-
droxyde, peroxyde ou phosphate et pyrophosphate uraneux, Ces méthodes
se sont avérées délicates & mettre en oeuvre, d'un rendement moyen et
d'un prix de revient élevé, Elles sont protiquement abandonnées,

Elles ont été remplacées par deux procédés adaptés au trai-
tement des solutions diluées : la concentrction par échangeur d'ions
et plus récemment l'extraction par solvant., Les résultats obtenus en
ont fait des méthodes industrielles sflres qui ont pris un développe=~
nent considérable,

Malgré cela, la voie chimique, reprise sur de nouvelles bases,
peut encore constituer pour de nombreux minerais, une technique simple
et concurrentielle sur le plan économigue.

OQrigine et principe -

Pour atteindre ces résultats, il est indispensable de n'uti-
liser que des réactions simples,faciles & contr8ler, enployant des réac~
tifs peu coflteux et un appareillage réduit,



A/CONF.15/P/1255 -2 -
FRANCE

L'ensenble des réactions doit permettrec d'obtenir un rendec-
nent comparable & celui des procédés nouvecaux et fournir un concentré
aussi riche,

Dans le cas de l'emploi de résines ou de solvants, les solu-
tions résiduaires privdées de l'uranium contiennent encore toutes les
impuretés, et en particulier 1l'acide,

.r, dans les régions & forte densité de population et pau-
“res en eaux, il a fallu, impérativement, mettre au point une épura-
tion poussée des effluents afin d‘effectuer des recyclages abondants
et nc pas rejeter d'éléucnts nocifs dans les rivieres,

Lo phose esscntielle de cette opération consiste & neutra-
liser les effluents avec les réactifs les moins cofllteux et les mieux
adaptés tels que le calcaire et la chaux qui donnent des sulfates peu
solubles,

Nous avons recherché si la consonnation obligatoire de ccs
réactifs ne pouvait pas scrvir de basc & la préparation directe du
concentré en utilisant les principes suivants :

a) Neutralisation de la solution d'attaque du minerai pour
précipiter 1l'uranium, sous la forme d'un préconcentré suffisamnment
riche en uraniun tout en réalisant parallélement 1l'épurction des eawx
résiduaires.

b) Retraitcment, au noyen d'une opération simple, du pré-
concentré pour obtenir une solution permettant la précipitation d'un
uranate classique ou bien retraitement en milieu nitrique pour ef-
fectuer l'extraction finale au tributyl-phosphate en vue d'obtenir
un produit de pureté nucléaire,

Ces deux principes ont servi de base aux recherches, ils
ont conduit & adopter en premicr lieu la neutralisation fractionnée
de la solution d'attaque uranifére, par la choux, qui aboutit & 1l'ob-
tention d'un "préconcentré calcique" titrant de 10 & 20% d'uraniun ;
4 adopter en sccond licu le traitement de ce préconcentré soit en
milieu alcalin soit en milieu acide pour obtenir un produit final de
valeur marchande, Les essais effectués tant en laboratoire qu'en pi-

lote ont montré que l'ensemble de ce procédé était réalisable,

I-. OBTENTION DU PRECONCENTRE CALCIQUE,

Le préconcentré calcique est en réalité un nélange d'ura-
nate de calcium, de sulfate de calcium et d'hydroxydes. Il est obte-
nu par neutralicsation des solutions d'attagues par du calcaire et de
la chauxa

Nous n'énunérons ici que les conditions générales de la li-
xiviation des minerais permettant d'aboutir aux solutions dont le
traitenent fnit 1l'objet de cet exposd,

Les minerais expérimentés sont des minerais classiques &
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gangue siliceuse contenant de 0,1 3 0,8% d'uroniun & 1'état de Pech-
blende, d'Autunite et de Chalcolite en préscnce de pyrite, narcassi=-
te, dovelline, Chalcosine et calcites riches en fer et en nanganése,

Ils sont trzités par 15 & 50 kg d'acide sulfurique par ton~
ne de nincerai en présence de 1 & 3 kg de chlorate de sodiunm conne
oxydant et & une tenpéroture conprisc entre 20 et 60°C pendant trois
heures environ,

Les solutions d'attaque sont sépardes des stériles insolu-
bles par décantation, ce qui fournit trois & quatre métres cubes de
sglution par tonne de ninerai, ou par filtration donnant de 1 & 1,5
n- de solution par tonne,

A titre d'exenple, nous indiquons la couposition de trois
solutions obtenues dons trois cas différents (Tableau I).

A= Précipitation dirccte.

La précipitation directe por 1o chaux du préconcentré cal-
cique & partir dec ces solutions, bien que tris siuple du point de
vue industriel, ne peut €tre utilisde avantageusement que lorsque la
qu:ntité d'ccide sulfurique utilisée au cours de 1l'attaque des rnine-
rois c¢st faible, solt que l'cspéce ninéralosique uranifére se dissol-
vce facilcment et exige pcu d'acide, soit que lc recyclage des solu-—
tions pcroette d'en diniauer la consonunction,

En effet, les inpuretds que contient le préconcentré sont
constituées par des hydroxydes de fer et d'aluniniun et surtout du
sulfate de calciun dont le pourcentage est fonction de la gquantité
d'zcide consonnrée,au cours de l'attaque du ninerai. Il en ddcoule
‘que le taux d'urcniun du préconcentré est d'autant plus élevé que la
quantité dtacide cst plus faible,

A titre d'exemple, nous donnons la conmposition de précon-
centrés obtenus par précipitation dirccte & partir de solutions pro-
venant de 1l'attaque de différents ninerais (Tableau II),.
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B~ Précipitation fracticnnée,

Counme il n'est pas toujours possible de diminuer la quan-
tité d'acide pour effectuer la lixiviation des minerais si 1l'on veut
dissoudre la totalité de 1lturaniun, nous avons préféré, dans le but
d'enrichir le précipité, effectuer une précipitation froctionnée en
deux stodes,

Dans une prenidre neutralisation partielle linitée aux en-
viron du pH 2,7 on cherche & élininer le naxinun d'inpuretés consti—
tuées por du sulfate de calcium, éu phosphate de fer, ¢t une partie
du fer restant sous forue d'hydroxyde tout en évitant la nrenlplta-
tion de 1l'uraniun.

Un risgue proviendrait de ce que le phosphate d'urenyle
précipite en milieu plus acide gue l'urancte; ainsi que le montre la
figzure I, Dans le¢ cas de ninerais contenant desphosphates il pour-

ait y avoir de ce fait une perte en uraniun en opérant comne ci=-
dcssuse Généralenent il y o cependaont assez de fer trivalent en so-
lution pour couplexer les iong PO, " et libérer 1l'uranium, S'il n'ten
était pas ainsi, il suffirait d'e% ajouter suffisamnent,

s la solution ainsi
ipitables; beaucoup

I3

purée posseéde un rapport uraniwurn 1/ é1lénen

Apres filtration du prenmier précipité
T t réc
plus favorable.

Les essais ont confirné ce point de vuc, Lc Tablecu III
dor e le COFpOulthH de deux précipités et ®&s sclutions épurces cor-
rcspondantes au preuwicr stade de la neutralisatiol,.

Le Tablecu IV donne, & titre d'exenple, lo conposition de
divers préconcentrés enrichis obtenus en un deuxieme stade par neu-
tralisation de 1z solution & pH 6,5-7 aprées filtration du précipité
privaire,

Les teneurs en uraniun assez variables, proviennent de la
nature différente des minercis, des conditions dfattaque et de la
sonduite de la neutralisation primncire.
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PH DE PRECIPITATION DES HYDROXYDES EN MILIEU SULFURIQUE

ralisant

CG(OH)Z

....................................................................................

e

— 1
Addition de neutralisant

FIGURE _ 1
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TLBLEAU IIT -
"COLPOSITION DES FILTR.TS ET PRECIPITES DU PREHIER ST.LDE
DE KEUTRALISATIOQNM
LI : Ainalyse sur produit sec ou solution :
: ; ; U s + 34 : 0 : 1 Fe ¢A1 0,3 HMn 3 Cu
Pl : U : 304 :8102 :PZOB : Cal .FGEOB. 2033 n ; ;
: :Solution g/1: 0,39: 4,60: 0,04: 0,04; 1,20; 0,35; 0,20; 0,05; 0,06,
H ?:Prcciplte : 0,02:45,8 ¢ 1,00: 1,35423,30:25,30s 0,80: tr. : tr.
¢ ssur sec o3 : : : : : H : s :
: :Solution g/lt 1,70:10,70: 0,60 : 1,00: 1,43: 1,205 0,15;: 0,20:
:lI:Prbciplte : 0,01:44,5 ¢+ 1,15: 0,51:25,80:18,60; 0,65; tr. : tr. :
: fsur sce %o s . : : : : : :
I - Ligqueur d'attaque du ninerai séparde par décantation
et neutralisdc a pH 2,7 - .
Hunidité du pricipité essoré : 65% HZO'
IT - Ligueur d'attaque du nincrai séparée por filtration
et neutralisée & pH 2,7 - ‘
Hunidité du pricipité essoré : 68% H,0.
TLBLEAU IV -
"COMPOSITION DES PRECONCENTRES C.LCIQUES ENRICHIS"
: sHuniditcésPertes Analyse sur sec % :
[ b sur taufeUul e e e e e ———— H
-L:LQ_U,CU-I‘S. m!:tquu .% surs ° . . - . 0P 0 ° M . c H CO H
. 2 5/‘,« AR A s » . ® s Cin ke ..L’\L - C H . . u
: i cssord 3 sec ¢ 0 390y 910,505 4105, Cal Py04, Mo : 23
: I : 68 % :11,15:10,0:39,5:1,65217,50217,5023,1021,00: s : :
: I1 : 65 % :18,45: 9,8:28,4:5,80:1,4 7,0 49,1030,2621,00:0,90%1,75¢
: : : : : : : : : : : s : :
i III : 77T % 20,8 :20,2:22,138,1 :§90:6,0 16,9 $1,80%1,45:0,903
: Iv : 13 % $20,5 :12,5:36,024,45: 5,0 : 4,4581965:0,20:0,4 31,00: :
v s T2 7 22,2 :113,6: $5,3 : 5552 4,453 : 20,453 20,603

I, IT, ITI : & partir de liqueurs sépardes par décantation,

v, Vv : a partir de liqueurs sdéparées par filtration,
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REALISATION INDUSTRIELLE,

Problénes de rendenent -

1) Pertc en uraniun dans le précipité prirvoire -

Lo teneur noyenne en uraniun des précipités prinaires sé-
chés est de 100 ppn (60 & 130 ppn) ellc atteint parfois 200 ppn.

Pour un ninerai & 1°/oo0 attaqué par 40 kg d'acidec par ton-
ne, lorsque la séparation est effectude per décantation on obticnt
une solution & 250 ng/l d'uranium dans lagquelle le précipité prinai-
re repriésente 10 & 12 g de solide par litre ce qui correspond & une
perte noyenne d'environ 0,4% ; lorsque la séparction est effectuée
var filtration, on obtient une solution & 666 ng/l en uraniun qui
contient de 25 % 30 g de solide sec par litre ce qui correspond 2
une perte en uranium identique.

Exceptionnellement, Ies pertes peuvent atteindre 0,8 & 1%,
Dans lc cas de nineroais de 1,5 & 1,8°/00 d'uranium, elles situent
aux environs de 0,2%,

2) Perte en uraniun dans le filtrat du préconcentré calcigue secon=-
daire -

Nous avons noté au cours de la neutralisation de quelgues
solutions, leurs teneurs résiduaires en uraniun en fonction du pH.
(Tableau V),

TABLEAU V =

"TENEURS EN UR.ANIUNM DES FILTRATS DU PRECONCENTRE CALLCIQUE
EN FONCTION DU pH"

Uraniun expriné en ng/l -

: I : II : III : Iv : v :
s pH U : pH : Uu ¢ pH U ¢ pH Uu s pH U
: 4,3 103 ¢ 5,6 : 73,5 ¢ 4,2 3222 : 5,453101,4 ¢ 6,2 @ 23 2
P62 P oq,3t 6,2 5,80 5,2 P17 ] 6,6 0 0,37 6,6 [ 0,4,
: 6,7 ¢ 1,4t 6,7 ¢+ 1,7 ¢+ 6,05 0,36 : ¢ 7,0 ¢ s5 8
P45 f 0 2,1% 6,8 1,71 6,8 ) o0,10] : : : :
: 7,50 3,28 T,1 ¢ 1,9 3 : : : : : :
I et II : & partir de liqueurs d'attaque séparécs par

Décantation,

IIT, IV, V : & partir de liqueurs d'attaque :séparées par
Filtration.
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Les rendenents de précipitation de l'uranium atteignent et
dépassent 99%, en particulier dans le cas de solutions dtattaque sé-
parées par filtration, donc plus riches en uranium,

Consounation de réactif -

La quantitdé de chaux nécessaire pour la neutralisation cor=-
rcspond a 0,800 kg de chaux par kg d'acide,

La consomnation de réactif est directcment liée & la quan-
tité d'acide sulfurique utiliséde & l'attaque du wuinerai,

Lo preniérc neutralisation peut &trc cffectuée avec ducal=-
caire au lieu de la chaux, ce qui est plus économique ; par contre,
le calcaire ne peut &€tre utilisé pour lo deuxiéme précipitation, les
pertes en uraniun dans les filtrats scroient trop inportantes du fait
gqu'une partie de l'uranium scrait complexée par le CO2.

Problénes tcchnigques -

La réalisation pratique nc posc pas de problémes diffici-
les a résoudre,

Dans le prenier stade, la neutralisction, la filtration et
le lavege du précipité primaire rcprésentent des opérations simples.

L'addition de chaoux ou de carbonate de ealcium doit 8tre
réglée selon la quantité d'acide nise en oeuvre & l'attaque du nine-
rai,

Cette neutralisaotion est facilitée par un contr8le perma-
nent du pH.

Avant la filtrotion on peut épaissir le solide par décanw
tation. Cellc-ci cst accélérée par l'action de floculants synthéti-
ques tels le Separan & la dose de 1 & 2 ng/l, On épaissit de 50 2
100 g de solide par litre suivant la teneur du précipité en sulfate
de chaux. La filtration s'effectue bien sur filtre rotatif, le sul-
fate de chaux favorisant l'essorage et le lavage du glteau.

On peut effcctuer la premidére neutralisation directement
en présence de la pulpe d'attague lorsque la sparation solide/liquﬂk
est réalisée par filtration,

Cette opération ne géne en rien la filtration et n'entral-
ne pas de perte supplémentaire en urasniun,

Dons le cas de séparation du résidu d'attaque par décanta-
tion, cette opération devicnt généralcment inpossible par suite de
1'élévation du pH qui crdée un nilieu peu faverable,

IT~ TRAITEMENT DU PRECONCENTRE CALCIQUE,

La récupération de 1l'uranium & partir du gfteau calcique
peut 8trc cffectude de différentes manidres' aboutissant a un produit
final tel que l'urancte de sodium ou le nitrate d'uranyle pur.

On trouvera ci-aprés les résultats des essais que nous
avons cffectuds sclon plusieurs possibilités,
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concentré pax

( "

A=~ Dissoluticon alcaline de 1'; ranlu“ du pré
unc solution de CCB§Q2.

La redissolution de l'uranium par attagque du gfteau calci-
que dans une solution de 003N . est sdélective ; elle est utilisce
industriellenment & 1'Usinc de Gucugnon qui traite des uinerais dont
la teneur en uraniur atteint 0,8%. La dissclution de lturanium s'cf-
feotue en attaquant 4 70-80°C le gflteau colcigue par une sclution de

arbonate de sodiun,

Aprés filtration, la soclution dturanyl-carbonatc de sodiun
est déconplexée por addition de soude caustique pour précipiter 1ltu-~
ranate de sodium, Lc filtrat gqui contient du sulfate de sodium, du
carbonate de calciun c¢t de la scude caustique est ensuite traité par
la chaux pour récupérer le sodium qui est nlors recyclé,

La réaction S0,Ca + CO > S0 Na, + C0,Ca entral-
nant une consonuation elévoe de 2eact1f, ce procege ne %cut 8tre u-
tilisé économiquement que pour traiter des prlconcentrés & haute

teneur en uranium.

Par contre, cette redissoclution pourrait &tre appliquée
pour extraire l'uranium d'un prdéconcentré obtenu por précipitation
3 la magnésie plutBt qu'i lco chaux (1),

B~ Disgsolution acide de l'uranium du préconcentré,

cidité constante -

(]

1°) Lixiviation par 1l'acide sulfurique . &

Dans le but d'obtenir des solutions aussi purcs que possi-
ble, nous avons examiné quelles étaient les meilleures conditions
pour attaguer le préconcentré pour en extraire l'uraniun avec le nmini-
nun d'impuretéds.

En attaquant par 1'acide sulfurique l'un des préconcentrds
du Tableau V, on obtient 1la réaction suivante :

‘ - a pH 2,8-3,0 : dissolution sélaéctive du manganése non
oxydé, du cuivre, de l'aluninium et de l'uranium,

L'insoluble est constitué par du sulfate de culc1um, du
fer et de la silice, nais 1l contient encore 5 & 6% de l'uroniume L1
sc filtre et se lave facilement., Les solutions sout jaunes.

- &4 pH 1,0 3 dissolution progressive du fer, du nanganése
oxydé, de l'uranium ct de la silice ; il se forme des colloTdes qui
génent la filtration. Les solutions sont brunes,

En nilieuw plus acidec, le résidu e¢gt uniquement constitué
par du sulfate de calcium blance. Tous les ¢léments, y conpris la
silice, sont dissous. La filtration et 1c¢c lavcge de l'insoluble sont
facilesgss Les solutions sont brunes,

Ce dernier node d'attague demande une assez grande quan-
tité d'acide sulfurique (ordre de grandeur pour s¢ fixer les idées
200 kg/tonne dc préconcentré sec)., De ce fait, il ne semble économi-
quenent intdéressant que pour des preconccntres dont la teneur en ura-
nium est supérieure & 20%,
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Les ;mparetvs disscutes étant importantes, il n'est pas

possible da cécipiter dircetenent l'uraniunm de la solution dfcotta-
qucs Aussi, unc LOleuklOﬂ par une solution de carbonate dc¢ sodiun
pcruet dc précipiter les hydroxydes et d'obtenir, apres filtration,
une solution d'urcnyl-carbonate de sodium, L'urcnote de sodiunm est
cnsultc pricipité par lao soude causthue, il contient 65% d'uraniun.
Ltenscnble de ces traitements conduit & un rendement égal ou supé=~
ricur & 99%,

20) Lixiviation par l'acide nitrigue =

Dane le but d'obtenir des solutions perncttant la purifi-
cotion por 1o tributyl-phosphate, nous avons effectué des attaques
du préccouccatrd par l'acide nitrique doans les nénes conditions qu'en
nilicu sulfuriguc.

A titre d'exenple, nous donnons les différentes concentro=-
tions en uranium ¢t ¢n inpuretés des solutions dtattaguesnitriques
suivant 1'acidité nise en jeu.(Tableau VI),

Toebleau VI -

"COMPCSITION DES LIQUEURS D'ATTAQUE D'UN PRECONCENTRE A
20% D'URANIUM, SUIVANT LE pH"

- —— . —_— .t G .- e e e e M S Twe e A e S Gne SN vl GME G R G GE G SNe WM SED GEN S R G SN CES WA RS SRR S S o W

s pH 02,8"3,00 2,0 H 0'9 H 0’4' H
tEléments solubles (g/l): : H : :
: U t 17,0 20,6 $19,7 20,2
: 510, S 0,1 . 5,2 . 6,15 3 8,3
: Fe,0 : 0,9 f19,25 ¢ :
: 273 :; 2,75 ¢ ’ : ! :328 4 ¢
AI_QQE ) 6,50 6,80 )
; P205 ; néant ; néant ; 1,8 ; 1,9 ;

Ny s B SO e e e T G T e A QWA R G GEL e e ma D0 e Gme e e N e SN e Ve GHL W B S G W A G G Gee S D GAL SN SN MG S S T e G e S S e e W

Cec traitcment ne peut &tre utilisé, en effet, lorsque 1l'at-
taque du préconcentrd est effectude & faible acidité. La silice se
dissout trés peu, nais l'uranium n'est pas totalement solubilisé, et
lersque ltattaque est effectude & forte ncidité la totalité de l'ura-
niun est dissoute, necis égalcment une grande gquantité de silice qui
provoquc des gels trés importants au cours de la purification par le
tributyl-phosphatc,

C~ Deshydratation ou cnlcination du préconcentré avant
1tattaque acide.

On a vu gquec dans lc cas d'attague acide du préconcentré
brut, & faible acidité, non sculement le rendement de solubilisation
de 1'uraniunm n'était pos total, mais en plus la filtration était dif-
ficile du fait de la oolublllsation partielle de la silice, ¢t que
dnns le cas d'unec attaque & forte acidité bien que la filtration soit
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facile et que tout l'uraniun soit dissous, la quantité de silicc dis-
soute était trop importante.

Pour éviter ces inconvénicnts, plusicurs procédés ont été
envisagés
1°) En premier lieu, 1l'élinination de 1l'eau du ghteau par sinple sé-
chage & 110°C n'a pas donné de résultats satisfaisants.
20} Unc calcination & 500-600°C du priconcentré permet de transfornmer
les hydrates e¢n oxydes insolubles ; la filtration est alors excellen-
tc, cependant lorsque le préconcentré contient un excés de chaux ou
de carbonate de chaux, la silice n'est pas insolubilisée et l'uranium
sa transforne en partic en U,0, difficile & recdissoudre par un acide
s A 378
treg dilueé,

L titre d'exenple, une solution rpovenant de 1ltattaque sul-
furique d'un préconcentré calcique calciné & 600°C ne contenait que
93% de l'uranium ¢t avait la conposition suivante

pH t 0,85

S0, 1 81,6 g/1
510, : 5,95 g/1
Fo,05 1 4,45 g/1
41,05 1 8,20 g/1
U : 12,40 g/1

(On remarque que- la quantité de silice, de fer et d'aluni-
ne est considérable),

Per contre, une attoque par l'acide nitrique 2N du précon-
centré calciné a 600°C permet d'extraire totalement l'uranium, cepen-
dant 1la quantité de silice dissoute peut g€ner considérablement la
purification ultéricure par le tributyl-phosphate en provoquant des
gels importants,

z s
réactifs,.

D~ Deshydratation ou caolcinaotion du préconcentré en pré-
sgarnce de riao

Devani les difficultés rencontrées au cours des attaques
acides wprés calcination, nous avons essayé l'incorporation préala=-
rie de rdéactifs tels que ¢

.~ l'acide sulfurique,

- le sulfate ferreux hydraté (résidu industriel),

- le sulfate ferrique chargé d'oxyde obtenu par la calci-

nation modérée du précédent.

La présence de ces réactifs change totalement les proprié-
tés du préconcentré.

En effet, dés que la quantité de ces produits est suffia
sante pour détruire l'exceés de carbonate de calcium ou de chaux, la
silice s'insolubilise par simple deshydratation & 150°C, Malgré ce
résultat lo dissolution de l'uranium exige une quantité d'acide com=
plénentaire qui forme encore des précipités collofdaux infiltrables
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si la calcination ntatteint pas 500°C.

Au contraire, en augnentant progressivenent la dose de
réactif pour avoir une réaction totale avec le manganeése, le cuivre,
l'uraniun, l'acluninium et une partie du fer, on obtient dé&s 150°C
un’ résidu ol ces élémnents sont solubles deons l'eau, Lo filtrabilité
demeure parfaite dans tous les cas,

Pour l'acide sulfurique, le taux de dissolution, par l'eau,
de l'uraniun atteint 98% environ et la reprise globalc exige un ac-
croissenent sensible de 1l'acidité.

Dans le cas de grillage en présence de sulfate fcrreux, les
rendenents sont du nlne ordre, il est nécessaire dc¢ calciner au-deld
de 350°C pour éviter la présence de sulfate ferreux résiduaire dans
les solutions,

Par contrec, une calcination & 200°C du préconcecntré en pré-
sence de sulfate ferrique obtenu par calcination modéréec du sulfate
ferreux, pernet d'extraire l'uraniun par sinple lessivage & l'cau
avec un rendenent de 99,5%.,

TABLEAU VII -

" CARACTERISTIQUES DE SOLUTIONS AQUEUSES DE REPRISE D'UN
PRECONCENTRE RICHE CALCINE EN PRESENCE DE REACTIFS "

S - G N e A e G e e S W N T . e T S i T S e e G b GRS AR MR M M S Ged S GEM W WA A e e m S

:Designation des solutions: A : B 2 C :
;pH ; 2,20 ; 3,15 ¢ 2,30 .
tComposition (g/1) : : : :
H 8102 H 0135 H 0,4-3 H 0,40 H
: Fe,05 ' 1,35 ¢ 2,40 % 6,80 °
: A12O3 s 7,45 3 12,50 ¢ 6,35 3
: Cald Po4,70 ¢ 1,60 1,40
: Mn s+ 2,45 : 2,25 3 s
: Cu Po2,10 7 1,85 ] X
H U H 28,9 H 32,5 H 31’2 H
:Rendement d'extraction % 3 98,2 & 99,1 & 99,6

- o - o T S = S - - RS W G . AT . G . S S G W S W St T Gt b WS R S G v S S M b G e om0

A- Séchage de 1 kg de précipité brut 2 80% d'humidité et
20% d4'uranium sur sec, avec 200 g de sulfate ferreux
hydraté.

Calcination 1 heure a 430°C,
Reprise par 1 300 cm> dl'eau pure,
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B~ Séchage de 1 kg du précipité précedent avec 68 g d'aci=-
de sulfurique,
Calcination 1 heure & 430°C,
Reprise par 1 300 cud d'eou pure,

C~ Séchage de 1 kg du précipité précédent avec 300 g de
sulfate ferreux préalablement calciné & 400°C,
Teupérature de recaleination 130°C,

Reprise par 1 300 cnd d'eau pure.

Renise en solution de lturanium en milieu acide nitrigue -

‘Dans le but d'obtcnir une solution de nitrote d'uranyle
pernettant la purification par le tributyl-phosphate, nous avons es-
sayé l'attaque et la calcination du gfteau calcique en présence dions
NO,  plutdt que S0, ~ nais la décomposition des nitrates s'effec-
tuant 3 unc tenpéréture relativeunent basse, nous avons abandonné cette

voie,.

Par contre, la dissolution de 1'uranium par une solution
de nitrate de¢ calciun suivie dlunc acidification par l'acide nitri=
que & partir dtun préconcentré préalablement calciné en présence de
sulfate ferrique pernet non seulement d'extraire tout l'uranium nais
cncore d'élininer une grande partie des ions SO,  qui g8nent ll'ex-
traction au tributyl-phosphate, grice a_la réac%ion :

50,7 + (N03)2 Ca — -5 2 NO,” + 50,Ca (2 HZO).

Le nitrate de calciun obtenu en neutralisant par le cal-
caire lecs efflucnts nitriques exenpts d'uraniun aprés extraction par
le tributyl-prhuvsphate est recyclé aprés filtration & la dissolution

suivante.

TABLEAU VIII -

"SOLUTION AQUEUSE DE REPRISE D'UN PRECONCENTRE RICHE
CALCINE EN PRESENCE DE SULFATE FERRIQUE AVEC RECYCLAGE
DE NITRATE DE CHAUX™

T W G e G D Sy S VR M e e o CHD B W Gme Sen G SER A W CER e ONG D Gm8 M) GOV &N RSE S < e w oni TXO M GRS amm SEm mee M SN CKN SUh e wem 95

: Conposition en g/1, :
¢ U : NOH : : : :
S Gl 1010 1 Peo0s r Ap05 i S04H, ¢ 0e0
: 48,0 : 110,2 ¢ 0,45 ¢+ 1,8 ¢ 3,2 s 9,7 3 32,4 3

O n N T S S S S A S A S R WS G S T TR SR GRe e e G G SN S G T M R e W M S Y S SN e e A G WA e G A P oW S

La recalisation industrielle de ce dernier procédé ne pré-
sente pas de difficultés particuliéres.

' Le préconcentré calcique brut est mélangé avec le réactif
approprié en quantité convenable., On s&che l'oenscnble &4 une tempé-
rature conprise entre 100 et 400°C puis on lessive les préconcentrés
par une solution aqueusc de nitrate de chaux provenant d'un recy-
clage, L'opération est rapide vers 50-60°C en nilieu bien agité.
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L'insoluble est filtré puis lavdé sur filtre rotatif. Les filtrats
sont particllenent recyclés pour les enrichir en uraniun et aprés
acidification convcnable par ltacide nitriquc, purifiés par le tri-
butyl-phosphate, Les solutions résiduaires sont neutrolisées par le
celcairc,ct 1'insoluble, composé d*hydrates de fer, d'alunine, de
cuivre ¢t de naonganése, est filtré puis lavé, La solution épurde cst
recyclée au lessivage des rdésidus, La premidre filtrotion du résidu
et la lavage sont trés faciles,

La seconde qui concerne les hydrates est plus difficile,
On a intirét 4 y nettre un excés de corbonate de calciun conne agent
filtrant, Le lavage total n'est pas indispensable,

Le schéna joint représente la réalisation du cycle de fa-
brication.

CONCLUSIONS.

Nous avons rccherché et nis ou point avec succés une né=-
thode de¢ préparation entidrement chimique de lturaniun a partir de
niinerais pauvres,

Elle n'utilise que dcs rdéactifs peu cofiteux, les réactions
sont sinples et l'apparcillage est un natdédriel classique dec 1l'indus-
trie chinique nindérale,

Les préconcentrdés obtenus avec le néne rendenent que paor
lcs autrcs ndéthodes ont la néne richesse et peuvent 8tre purifiés
d'une fagon plus <¢cononique,

( *) Chef de la Section d'Etude des Traitements Chiniques de Minerais,
Départcuent de Chinie - CJE. i,

( **) Ingénicurs & la Section d'Etude des Traitenents Chimiques de
llinerais, Département de Chinie ~ C.E.A,

(#%%) Ingénieur Chef du Service d'Etudes et de Pilotages Industriels,
La Maodeleine - Etablissements Kuhlmann,
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