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Resumen The work consisted of crush and conditioning

Este reporte sintetiza el pilotaje efectuado al
mineral de uranio proveniente del prospecto Productora,
ubicado en las cercanias de Vallenar en la III Region de Chile.

El trabajo consiste en chancar y acondicionar
el mineral para luego lixiviarlo en pila, “tipo pad’, con
soluciones sulfuricas. Las soluciones ricas obtenidas
fueron concentradas mediante el proceso de extraccién
por solventes. Finalmente el uranio fue precipitado de estas
soluciones con hidréxido de amonio, logrando la obtencion
de Diuranato de Amonio (ADU), de pureza comercial.

De los resultados obtenidos se determind que la
recuperacion promedio alcanza al 87% del U308 presente
en el mineral. Con consumos de acidos de 29 (kg/t) de
H,SO, para mineral con ley promedio de 0,1% de U308.
En la etapa de extraccion por solvente se obtienen avances
con concentraciones de 24 (g/L) de U308. Los avances
fueron precipitados con NH4OH obteniendo ADU con
leyes de U308 que variaron entre 65 y 81%.

Palabras Claves: Uranio, lixiviacién, extraccion
por solventes, precipitacion.

Application of Operational Parameters in
the Treatment of a radioactive mineral, Prospecto
Productora.

Abstract

This report summarizes the work done in the
pilot uranium ore from Productora prospect, located near
the city of Vallenar III Region of Chile.

the mineral, then it is leached with sulfuric acid solutions
in pad. PLS solutions obtained were concentrated using
solvent extraction. Finally, uranium is recovered from
feed solutions by precipitation with ammonium hydroxide
achieving ADU of commercial purity.

The results obtained are the recovery of 87% of
U308 with acid consumption of 29 (kg/t) of H2504 for
mineral with law of 0.1% U308. At the solvent extraction
stage advances obtained had concentrations of 24 g/L of
U308. Advances were precipitated to finally obtain ADU
with laws between 65-81% of U308.

Keywords: Uranium, Leaching, Solvent
Extraction, Precipitation.

1. Introduccidn

La obtencién de concentrados de uranio
mediante técnicas de lixiviacion — extraccion por solventes
y precipitacion, fueron aplicadas a nivel industrial
en el mundo, en décadas pasadas''?. Los trabajos a
nivel laboratorio, de este tipo, fueron desarrollados e
implementados en Chile en los anos ochenta'”, logrando
la obtencién de concentrados de Diuranato de Amonio,
ADU, ((NH,),U.,0.), de pureza nuclear a partir de
minerales y soluciones que contienen este elemento.

El escalamiento de laboratorio a semi-piloto
surgié de la necesidad de revalidar los parametros
operacionales, en base a los resultados y experiencias
logradas con mineral del Prospecto Productora,
propiedad de la Comision Chilena de Energia Nuclear
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(CCHEN), para, posteriormente, escalar a un nivel mayor
de operacion. Este prospecto se encuentra en las cercanias
de la ciudad de Vallenar, III Region de Atacama. Se
estima que su potencialidad es de 300 (t) de uranio como
recurso geoldgico. Personal de CCHEN ha explorado la
Anomalia-1 donde se estima que existen alrededor de 60
(t) de uranio como Recursos Indicados, como elemento
principal y 236 (t) de Recursos Inferidos.

2. Procedimiento Experimental

El mineral, 54 (t), para el desarrollo del pilotaje
fue extraido de zanjas por personal del laboratorio de
geologia y transportadas al Centro de Estudios Nucleares
de Lo Aguirre, ubicado en el kilometro 20 de la ruta 68.

El mineral fue chancado hasta llegar al 100%
bajo 3/8”, el que posteriormente fue aglomerado con
soluciones de refino, proveniente de la planta de SX'y
icido de pureza técnica, con dosis de 18 a 25 (kg/t) de
H,SO,, obteniéndose glomeros con 12% de humedad,
éstos presentaron buena resistencia mecdnica en la
lixiviacion; el material aglomerado era cargado a la pila,
con un area de riego de 4 m2 y una capacidad de 5 (t),
donde permanecia por 24 (h), antes de iniciar los ciclos
de lixiviacion. Estos ciclos, consistieron en adicionar
soluciones sulfiricas con concentraciones variables
entre 9y 44 (g/L), dependiendo de la recuperacion de
uranio. Esta adicion se realizd mediante goteo con flujos
especificos que fluctuaron entre 0,07 a 0,17 (L*min/m2) lo
que junto al drea de regado reguld el tiempo de lixiviacion.
Las soluciones ricas generadas en esta etapa, fueron
alimentadas a la planta de SX, logrando ser concentradas
y purificadas. Estas soluciones de PLS presentaban
un contenido en U308 de 1,8 (g/L) y pH 1, las que se
contactaron con la fase orgdnica, compuesta por Alamine
336 (extractante aniénico, amina del tipo terciaria) y
kerosene, la fase orgénica cargada, fue lavada con agua
industrial para eliminar los arrastres de fase acuosa,
evitando de esa forma la formacion de precipitados finos,
en la etapa de re-extraccion. Posterior al lavado, el uranio
fue re-extraido con soluciones de Na,CO,, generandose
avances cuyas concentraciones en U,O8 variaron entre 12
y 24 (g/L). La recuperacién del uranio de estas soluciones
de avance, se realizé mediante precipitacién con NH,OH,
previa acidificacién con H,SO,, este proceso se realizo en
forma discontinua. Todas las experiencias de precipitacion
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fueron realizadas a 60°C; una vez obtenido el ADU, fue
lavado con soluciones acuosas a pH 8, en dos etapas, para
eliminar restos de solucion de sobrenadante. El secado fue
realizado a 100°C, durante 6 horas, el material seco fue
muestreado para ser caracterizado fisica y quimicamente,
finalmente fue envasado y almacenado en la bodega de
materiales nucleares del CEN Lo Aguirre.

3. Resultados Experimentales y Discusién
3.1 Aspectos Mineralogicos

La muestra de mineral, presenta una ley
promedio de 0,1011% de U,O, y corresponde a menas
opacas con tefiidos limonitizados en las superficies libres,
la mineralizacion correspondia a Davidita (Fe*, TR, U, Ca,
Na, Zr, Th)(Ti*, Fe*', U, V¥, Cr*),(O, OH),), mineral tipo
ilmenita, débilmente magnético, ademds, exhibia minerales
secundarios idiomorfos a pulverulentos tipos Torbernita
((Cu(U0,),5i,0,),x5H,0) y gran cantidad de Autunita
(Ca(U0,),(PO,),x10-12(H,0)), éstos se localizaban en
los sistemas de fractura de la roca, normalmente junto a
minerales de manganeso, que son indicadores de procesos
relacionados a ambientes oxidados, asociados a rellenos de
guifas o venillas y en menor cantidad en forma diseminada.
Al prevalecer la alteracion argilica o silica se originan
penetraciones de minerales en la roca originando un
diseminado de uranio.

En La Tabla 1, se presenta un resumen del
andlisis quimico de los elementos y compuestos mds
destacados presentes en el mineral.

Tabla 1: Analisis Quimico del mineral del
Prospecto Productora.

Especie %
U;04 0,1011
CuO 0,6
Fe,0, 14,0
Si0, 47,2
Al,0, 19,2
Ca0 1,1
MnO, 0,9
MgO 1.2
P,0; 0,6

Na 3,7
K 2,5
Mo 0,008
Vv 0,004




remetallica

3.2 Aglomeracion y Lixiviacion.

El mineral fue aglomerado hasta una humedad
del 12%, mostrando buena resistencia mecanica, lo que se
observo en el momento de la descarga de la pila, ya que
la totalidad del mineral se encontraba homogéneamente
himedo, no presentando canalizaciones de las soluciones
lixiviantes.

Los ciclos de lixiviacion, en la mayoria de los
casos fueron cuatro, ajustandose a las condiciones de
operacion preestablecidas.

El mineral de cabeza, los ripios y las soluciones
generadas fueron analizados por uranio mediante la
técnica espectrometria de emision atdmica con plasma
inductivamente acoplado (ICP dptico), las impurezas
como Fe, Cu, Ca, Mn, Si, por espectrometria de absorcién
atomica con llama. Ademds, a las soluciones se les media
el pH que vario entre 0,8 y 1,4 y el potencial dxido -
reduccién entre 0,52 y 0,77 V., condiciones bajo las
cuales el (UO,(SO,),)*- es estable

La Tabla 2 presenta los datos de flujos
especificos, razones de lixiviacion y concentracion de
acido de las diferentes soluciones de riego utilizadas.

Tabla 2: Parametros utilizadas en la lixiviacion del
mineral del Prospecto de Productora.
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Razén de lixiviacion C: Concentracxon de H,SO,

La Figura 1, muestra la recuperacion de U,0,
en funcion del tiempo, se comprobé que la recuperacion
es de 50% al quinto dia de lixiviacion, a partir del décimo
dia son mayores a 75% y por sobre el 80%, a los 15 dias de
tratamiento, este comportamiento puede ser atribuido
al efecto que tiene sobre el mineral el manejo de las
soluciones de lixiviacion y la presencia de Torbernita y

Autunita minerales donde el uranio se encuentra en su
forma hexavalente y en forma diseminada en las grietas
de la roca, lo que implica una acciéon mas eficiente del
acido sobre el material a disolver. El comportamiento
del mineral es similar en todos los casos con variaciones
en las recuperaciones finales, algo esperado en este tipo
de pruebas.
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Figura 1: Recuperacién de U,O, en funcién del tiempo.

Tabla 3: Resultados globales de las Lixiviaciones de Productora.

] Sdlido By
Tiempo — i Extraccion Consumo
pad| Ly, cive:a | Rigios | |
. Us0s  Fe (Us05  Fe | U0y | HiSO,
[ T % [ % % [ % | % | kg/t |ke/kgUsOm
1| 15 (014 620018 58 809 | 443 | 352
2| 12 014 62/003 58| 95 | 276 | 216
3/ 15 (01462 0023 58| 85 | 239 | 198
4 15 001 64 0023 57| 89 | 301 | 407
5| 13 007520011 40| 852 | 261 | 450
6| 15 009 52(002/43[ 768 | 265 | 38
7] 15 0061590007 42] 906 | 348 | 64,
8| 15 [003/52(0004 39| 888 | 235 | 891
9| 15 | 003590003 37| 920 | 229

La Tabla 3, presenta los resultados globales
logrados en el transcurso de este pilotaje, se muestran
pardmetros tales como el tiempo de riego, leyes de cabeza
y ripios, recuperacion de U,O, y consumo de dcido por
tonelada de mineral tratado y por kilo de U,O, recuperado.
De los resultados mostrados en esta Tabla, es ‘destacableel
porcentaje de recuperacién de U,0,, 87% como promedio
de todas las pilas tratadas. El consumo de dcido es variable
y estd en relacion directa con el contenido de uranio en
el mineral, independiente de la ley de U,O,, el consumo
promedio es de 29 (kg/t) de H,SO,, sin embargo, a medida
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que la ley de U,O, disminuye, el consumo de 4cido por
kilo de (U,O,), _......, dumenta, para leyes de 0,14% es de
26 (kg/kg), para mineral con leyes intermedias de U,O,,
este consumo es 47 (kg/kg) y para leyes bajas, 0,03%, es
de 82 (kg/kg), lo que indica que para recuperar la misma
cantidad de uranio inevitablemente se debe consumir una
mayor cantidad de acido, debido a la presencia de otros
tipos de menas en el mineral que presentan diferentes
cinéticas de disolucién.
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Figura 2: Variacion de la concentracion de uranio en las
soluciones de lixiviacion.

En la Figura 2, se observa que las mayores
concentraciones de uranio, en todas las pilas analizadas,
se obtienen durante los primeros 5 dias de operacidn,
lo que permitié alimentar la planta de extraccion por
solvente con soluciones con contenidos de U,O, y
H,SO, constante 1,8 (g/L) y 10 (g/L) respectivamente;
el resto de las soluciones era utilizada como soluciones
intermedias, ttiles en otros ciclos del tratamiento de otra
pila, permitiendo con ello una flexibilidad en el manejo
de las soluciones de lixiviacién mejorando la eficiencia
del proceso, en todos los casos el riego era distribuido en
toda el area de la pila, implicando buenas recuperaciones.

La tabla 4 muestra un anilisis de soluciones,
donde se aprecia el contenido de otros elementos que se
disuelven junto al uranio.

El nivel de algunas de las impurezas presentes
en las soluciones generadas, no constituyen riesgo para
el funcionamiento de la planta de SX, en especial los
contenidos de Si, generador de crud y la de los otros
elementos que son principalmente cationes.
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Tabla 4: Impurezas presentes en los PLS generados en la
lixiviacion de mineral de Productora.

PAD Fe Cu Ca Mn Si
g/l g/l g/L g/L g/l

1 5,9 2,5 0,4 0,8 0,5
2 6,1 1,9 0,5 0,9 0,5
3 6,2 2,0 0,4 0,9 0,5
4 6,4 2,1 0,5 0,8 0,3
5 5,8 2,0 0,5 0,8 0,2
6 3,6 4,1 0,9 0,5 0,4
7 5,4 2,0 0,4 0,9 0,5
8 5,8 2,0 0,4 0,8 0,4
9 6,3 21 0,4 0,8 0,4

3.3 Extraccion por Solventes

Esta técnica es ventajosa para la concentracion y
purificacion de soluciones que contienen uranio en medio
sulfarico”®, por lo que para concentrar las soluciones
procedentes de la lixiviacion se operd la planta de
extraccion por solventes Hazen Quinn con capacidad
de tratamiento de 40 (L/h) de solucion fresca en forma
continua. En la Figura 3 se puede apreciar el esquema
utilizado durante la operacion.

Los principales parametros controlados,
son los flujos de PLS, de orgdnico, soluciones de
lavado, acondicionamiento y Na,CO,, los que influyen
directamente en las razones O/A de operacion, ademas,
se tenia un estricto control sobre la altura de la banda de
dispersion y la continuidad de fases en los mezcladores.

Solucion lixiviante

n‘ Refino a lixiviacion

' 0,05 g/L U404
PLs

1.8 g/LU,0,

10 g/LH;50,

Extraccion
3 ctapas, serie B

Oc s/lavar

Od acondicionade

0,006 g/L U,0,

Avance
24 g/LU,0,

FIGURA 3: Esquema del proceso de concentracién de
los PLS provenientes de la etapa de lixiviacion.
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Las soluciones de alimentacion a la planta de SX
presentaron un contenido en U,O, de 1,8 (g/L) y pH 1,
las que se contactaron con la fase organica en tres etapas
dispuestas en serie. El diagrama de Mc Cabe Thiele para
la etapa de extraccion, es presentado en la Figura 4, éste
muestra que tres etapas son suficientes para obtener
un refino con concentraciones de U,O, menores a 0,1
(g/L), durante la operacion los refinos logrados contenian
concentraciones menores a 0,01 (g/L). La inexistencia de
borras generadas por la presencia de precipitados finos,
en las etapas de re-extraccion demostré que la etapa de
lavado cumple con su objetivo, al eliminar los arrastres
de fase acuosa.

2,5 4 -

UyOp org g/L

1,5 4

0,5 4

Figura 4: Diagrama Mc Cabe Thiele, etapas de extraccién.

En el diagrama, que se muestra en la figura 4, se
presentan dos tipos de curva. La curva correspondiente a
la Isoterma de equilibrio, que fue obtenida en laboratorio
y la curva tipo escalar, correspondiente al proceso real
de la planta; ésta demuestra un porcentaje inferior de
eficiencia, ya que no se alcanza el equilibrio.

Las soluciones de avance generadas fueron
almacenadas, para posteriormente recuperar el uranio
contenido en ellas, mediante precipitacion con hidroxido
de amonio.

3.4  Precipitacion a Diuranato de Amonio (ADU).

El esquema utilizado en esta etapa es mostrado
en la figura N° 6.

Los pardmetros controlados en esta operacion,
son principalmente flujo especifico de solucién sulftirica

en la etapa de acidificacion y del precipitante, tiempo
de acondicionamiento y madurez del precipitado, que
consistio en dejar agitando por un tiempo definido la
pulpa. Todas las experiencias de precipitacién fueron
realizadas con temperaturas de 60°C; una vez obtenido el
ADU, éste era lavado con soluciones acuosas a pH 8, para
eliminar los restos de solucién sobrenadante conteniendo
uranio y secado a 100°C por 6 horas y envasado.

Solucidn de U0(CO)*
24 /LU0,
pH=8
Acidficacion
H:50, pH=3 T1-60°C

NH,OH

Precipilacion
a rpﬂni'.S T=60°C Il

w Sepatacion
Sobienadante Solido / liquido
Sobtenadante
0.01-0.02 9/L U,0,
lavado
— H,0
K0 2 clopa !
Yellow - Cake Secado
75 -81% U,0, = T= 100°C !

Figura 6: Esquema del proceso de precipitacion
de soluciones de Carbonato a (NH,),U,0..

Tabla 6: Especificaciones del Yellow - Cake obtenido a
partir de mineral del Prospecto de Productora

EISiErta (%) Especifi_caciones
maximas
U;0;, 65 - 81 70% minimo
PO," 6,2 4,0
Mo 0,4 0,6
S0, 15,0 10,0
B 0,2 0,2

En la tabla 6, llama la atencién el alto contenido
de PO, presente en el ADU, esto se debe a que el mineral
contiene Autunita, que es un fosfato doble, el cual es
soluble en soluciones sulftricas y bajo las condiciones de
operacion, contintia en la linea de proceso. Su eliminacién
requiere de la aplicacion de técnica de extraccién por
solventes, con el uso de reactivos tales como D,EHPA-
TOPO. Por otro lado, también el SO, no cumple con los
requisitos de un concentrado comercial, sin penalizacion.
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Al inicio de la precipitacién, el uranio esta presente
como complejo de carbonato soluble, pH 8, por lo que
mediante la adicién de H,SO, se acidifica, permitiendo
usar NH,OH, precipitando el uranio a pH 7,5. Durante
el lavado del ADU, no fue eliminado totalmente el ion
sulfato, quedando algo de éste ocluido y contaminando
el precipitado. La causa se debe a fuerzas electroestdticas
que se generan entre el ion NH,OH, que es origen bdsico,
y la del ion sulfato, que es origen dcido, manteniendo
unido el sulfato al ADU, por lo que se requieren mas
etapas de lavado para su eliminacion.

Figura 5 “Yellow Cake” obtenido por el tratamiento
del mineral proveniente de Productora.

El difractograma, de la figura 6, demuestra que
las particulas cristalinas obtenidas son de ADU, ademas,

hay presencia de U,O,, que corresponde a una mezcla
de oxidos.
l
¥
} I ] L
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Figura 6. Difractograma de Rayos X, muestra de ADU
obtenido durante el proceso de precipitacion.

Universidad de Santiago de Chile - Departamento de Ingenieria Metallrgica

remetallica

4. Conclusién

La realizacion de este pilotaje permiti6, escalar a
un mayor nivel de operacion lo realizado. Los resultados
obtenidos confirman la valides de los pardmetros
operacionales aplicados en los diferentes procesos
llevados a cabo a nivel laboratorio, para la obtencién
de concentrados de uranio desde sus minerales. Estos,
ademds, permiten visualizar que el diagrama de flujos
desarrollado presenta grandes ventajas por su baja
inversion y bajos costos de produccion, lo que contribuiria
a impulsar el beneficio de minerales uraniferos, de
caracteristicas geoldgicas similares al aqui tratado.

La experiencia adquirida, en este pilotaje, fue
aplicada en la recuperacion de uranio, desde soluciones
dcidas, provenientes de la Division Radomiro Tomic
(DRT), CODELCO Chile.

Estas técnicas se aplican actualmente en los
laboratorios de la CCHEN, Lo Aguirre, para recuperar
y purificar concentrados de uranio propio y proveniente
de otras fuentes.
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