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(54) Zplisob vyroby oxichloridu zirkonia

(57) x filtrdtu, ziskanému rozpudténim
kalu v kyselin& sfrové a ndslednou fil-
trac{, se pfidd roztok siranu Zelezité-
ho, obsahujfci 10 aZ 15 g Fe vztaZeno
na 1 kg hmotnosti su3iny kalu a takto
upraveny vyluh se smisi s vodnym roz-
tokem uhliditanu sodného, ktery se p¥i- ;
d4 do pH 7 aZ 8. Suspenze se zfiltruje, !
filtrdt se okyseli s vyhodou H2S04 do : i
pH ni23fiho nez 1 a za pfi{davku kiemeli- '
ny se sréif roztokem hydroxidu sodného !
do pH 10,5 a% 11,0. Vzniklé sraZenina { :
se promyje vodou s pifidanym koagulan-
tem, a% gbsah iontd Cl~ a 80§~ klesne
na droven obvyklou v b8%né pitné nebo
ufitkové vodd, Oddélend sraZenina se
louzi zatepla v koncentrované HClL a po
filtraci se roztok pfivede ke krystali-
zaci na 2r0C12.8H,0. Takto ziskany pro-
dukt se miZe aeétg promyt na filtru
bezvodym acetonem. )
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Vynédlez se tykd zpdsobu vjyroby oxichloridu zirkonia z kalt po zpracovéni uranc-
vjeh rud louZenim a po ziskéni hlavniho podflu uranu.

Pri zpracovéni roztokd z louZeni uranovych rud a po jejich chemickém zpracovéni a
odd¥leni vdt3iny uranu ve form& roztoku z(stane v usazenych kalech vedle zbytklh strie-
ného uranu rada prvkd Jako zirkonium, Zelezo, védpnik, vanad, molybden a mnoho daldich
v malych koncentracich. Co do mno¥stvi a téchnického vyznamu Je ddleZité zirkoniux.

Je d%elné je ziskat v podobd oxichloridu zirkonia.

Postupuje se v&t¥inou tak, %e na kal se plsobi kyselinou sirovou a takto ziszany
roztok se suspendovanymi komponentami se zfiltruje pres kfemelinu. Filtrdt se potom
zpracovivé rdznymi postupy jako sréfenim extrak®n¥, frakini krystalizaci atp. Pritom
se musi prihlf%et k druhu louZené rudy, koncentraci a stupni kyselosti eludtu a brat
v divahu i ostatni doprovodné komponenty.

Nevyhodou Je, %e ka%dé Fedent Je specifické pro kaZdy konkrétni p¥ipad. Ani jedno
fesSeni nelze beze zbytkd pouZit jinde p¥i odlisném mineralogickém sloZenf rud, ani pro
jiné varianty postupu hlavni technologie separace uranu.

Tato nevyhoda se odstrani zpuisobem vfroby oxichloridu zirkonia podle vynédlezu. Je-
ho podstata spolivéd v tom, %e k filtrdtu se p¥idd roztok siranu felezitého, obsahujict
10 a% 15 g Fe vztaZeno na 1 kg suSiny pivodniho kalu a takto upraveny kysely vodny vy-
luh se smisf s vodnym roztokem uhliZitanu sodného, jeho% mnoZstvi se ¥idi podle sledo-
vané hodnoty pH, prilem% v§slednd hodnota pH se upravi na 7 aZ 8. Ziskandé suspenze se
zfiltruje s vyhodou %ZaisniZeného tlaku pres sklendny sintr prevrstveny kiemelinou, fil-
trdt z této filtrace se okyselfi s vyhodou HZSO4 do pH niZ8fho neZ 1, pridd. se kiemeli-
na v mno%stvi alespon 200 g vztaieno na 1 kg sudiny pivodntho kalu a srd%i roztokem hy-
droxidu sodného do pH 10,5 a% 11,0, vznikld srafenina se promyvé bud vodou na filtru,
nebo opakovanou dekantac{ vodou s pfidanym koagulantem, napfiklad akrylétového typu, do
sni%eni obsahu C1~ a soi na hodnotu obvyklou v uZitkové vod&. Odd&lend sraZenina se
lou%f zatepla koncentrovanou kyselinou chlorovodikovou, zfiltruje a takto ziskany roz-
tok se p¥ivede ke krystalizaci na ZrOClz.BHZO Takto ziskany predukt se miZe promyt na
filtru bezvodym acetonem.

Jak ukdzala provedend analyza, jJe zpisobem podle vynélezu p¥ipraveny oxichlorid
zirkonia chemicky i radiadnd velmi &isty. Ddle uvedené hodnoty jsou v jednotkéch ppm.
As.. 22, Ge.. pod 10, Bi.. pod 10, Zn.. pod 20, Ni.. pod 50, Ba.. 392, Mo.. pod 10,

U.. pod 10, Th.. 8 a dal¥{ prvky se pohybujf v&tsinou v desitkdch ppm. Analyza byla pro-
vedena pro 31 doprovodnych prvkd.

Radioaktivita takto ziskaného krystalického produktu nep}esahnde 10 Bq na i gram.

Postup vyroby oxichloridu zirkonia podle vynélezu Je bliZe vysvdtlen na priiladu
provedeni, ktery vSak moZnosti vyuiiti vyndlezu neomezuje.

Priklad

K 63,6 g kalu bylo p¥idéno za michéni postupné celkem 22,2 ml technické kyseliny
sirové o koncentraci 96 % hmotnostnich, &im% se teplota zvyélla cca na 110 °C. Po dal-
&f{m priddni 14 ml u¥itkové vody klesla teplota na cca 80 °c. Vznikl4 horkd kyseld sus-
penze byla michdna po dobu 30 aZ 40 minut. Po této dobd bylo k suspenzi pfidéno 50 mi
uzitkové vody a vznikld suspenze byla zfiltrovéna za sniZeného tlaku pies sklenény sin-
tr 81, pfevrstveny kfemelinou. Filtraini rychlost odpovidala cca 0,15 a¥ 0;25 ml za
minutu na 1 cm2 filtra¥n{ plochy p¥i pouZiti vodni vyvévy.

K cca 100 ml £iltrétu bylo p¥idéno 20 ml 0,1 M vodniho roztoku siranu Zelezitého
a takto upraveny kysely roztok byl smilen s vodnym roztokem uhlilitanu sodného, pii-
pravenym rozpudté&nim 93 g bezvodého N32003 v 0,5 1 uzitkové vody. Vy¥sledné pH by_o
7,0 a¥ 8,0. Ziskané suspenze byla zfiltrovéna pres sklendny sintr pievrstveny kremeli-
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nou za sniZfeného tlaku. Filtra&ni rychlost odpovidala cca 4,6 ml za minutu na 'l cm2,
filtraZni plochy. Z takto odd¥lenych nerozpustnych podilu Je moZno izolaovat je3ts
zbytky uranu.

Filtrdt byl okyselen za intenzivniho.michdni z¥ed¥nou H2804 4o pH ni2¥tho ne% 1.
K zf{skanému kyselému roztoku bylo p¥idéno 5 g kfemeliny a za michdnf byl pridévan 40%
vodny roztok NaOH, a% pH dosdhlo hodnoty 1l. Vznikld suspenze byla nalita do 1,2 lit-
Tu uZitkové vody, kterd obsahovala 10 ml 0,1% roztoku koaguladniho &inidla. Po pomalénm
promichéni se nechal kal sedimentovat a vznikl4 usazenina byla opakované vypirdna
uZitkovou vodou a% udroven obsahu iontd C1~ a SOE" iontd dosdhla hodnoty b&iné u uzit-
kové vody. Vyprany kal byl zfiltrovdn p¥es sklendny sintr pfekryty papirovym filtrem.
Takto ziskany hydratovany oxid zirkoniZity byl ddle zpracovén na ZrOCla. 8H,0 ddle
uvedenym postupem.

75 g 2ZrO,.n H,0 bylo rozpudténo za tepla ve 37% HCl a ziskany roztok byl zfilitro-
vén piles sklenény sintr prevrstveny k¥emelinou. Ciry filtrdt byl ponechén krystaliza-
ci pri 20 °c. Krystalicky produkt Zr0012.8 H,0 byl odd&len od matedného roztoku fii-
traci za sniZeného tlaku pies sklendny sintr, ostie odsdt a nakonec prelit bezvodym
acetonem. Matelny roztok po krystalizaci se miZe pridat do kalu, zpracovdvaného pii
dal3{ 3arZi. Tak bylo ziskéno 4,11 g 2r0C1,.8 H20, tJ. cca 20 % hmotnosti, vztaZeno
na sudinu vstupnfho kalu. Radioaktivita produktu nepresahovala 10 Bq na 1 gram.

VeBkeré pevné odpady, napfiklad kiemelina, nerozpuftdné podfly z louleni apod. ,
lze zpracovat podle autorského osvéddeni &. 211 181.

Vynédlez lze vyuZit pPi rafinaci zirkoniového kalu ziskaného pri chemické upravé
rud frakinim srédZenim kyselého eludtu.

PREDMET VYINALEZU

1. Zpisob vyroby oxichloridu zirkonia z kall po zpracovén{ uranovych rud loule-
nim a dal3imi operacemi, Jimi% se ziskd v&tS5ina uranu ve form¥ roztoku a ostatni dopro-
vodné prvky, zvldst¥ zirkonium, zistdvaj{ v kalech, vyznadujici se tim, %e k filtrdtu
ziskanému rozpudténim kalu v kyselin& sirové a zieddnim vodou s ndslednou filtraci se
pidd roztok siranu Zelezitého, obsahujici 10 aZ 15 g Fe vztaZeno na 1 kg sudiny kalu,
a takto upraveny kysely vodny vyluh se smis{ s vodnym roztokem uhli&itenu sodného,
Jeho? mnoZstvi se ¥1{d{ podle sledované hodnoty pH, prifem? se tato hodnota upravi na
7 a% 8 a ziskand suspenze se zfiltruje, s vyhodou za snifeného tlaku, pres sklenény
sintr prevrstveny kiemelinou, filtrdt z téio filtrace se okyseli, s vyhodou H2504, do
PH ni%3iho ne? 1, pridd se kPemelina v mno¥stvi{ alespon 200 g na 1 kg sudiny.. kalu a
sré%{ roztokem hydroxidu sodného do pH 10,5 a% 11,0, vznlk;g_snaﬁenlna se promyvé bud
vodou na filtru, nebo opakovanou dekantaci s prldanym koagulantem, napiiklad’ akrylé—
tového typu do snifen{ obsahu iontd C1~ s SO4 na hodnotu obvyklou v b&Zné uiltkove
vodé, oddélené sraZenina se louZ{ zatepla koncentrovanou kyselinou chlorovodikovou
zflltfuje a takto ziskany roztok se privede ke krystalizaci na ZrOClZ.SHZO a takto
z{skany} produkt se piipadn¥ odd¥li filtraci.

2, Zpuisob podle bodu 1, vyznadujici se tim, e po filtraci se ZrOClZ.BH O promy-
Je na filtru bezvodym acetonem. L
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