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用尿素作沉淀剂进行AD U 沉淀的工艺研究

朱常桂　缪运胜
(中国核动力研究设计院, 成都, 610005)

研究了用尿素溶液作沉淀剂在UO 2 (NO 3) 2 (UN H )溶液中制备重铀酸铵 (ADU )沉淀物的初步

工艺。获得了反应温度、UN H 浓度、尿素加入量及反应时间对ADU 沉淀的影响规律。采用该工艺,

制得了性能良好的ADU 粉末。
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陶瓷级UO 2 粉末是制备核燃料元件的重要物料。其湿法制备流程主要有ADU 流程和

AU C (三碳酸铀酰铵)流程。工业上采用的ADU 流程是以U F 6 或UN H 为原料, 与N H 4OH 反

应生成ADU 粉末。这些ADU 粉末一般由微米级的一次团块和几十微米的二次团块组成, 这

些团块直接影响所得到的UO 2 粉末乃至UO 2 烧结芯块的性能。为消除这些团块的存在, 进行

了采用尿素溶液作沉淀剂从UN H 溶液中制备ADU 的初步工艺研究。

1　实验方法
沉淀反应器为高腰烧杯, 用油浴加热控温, 可调速搅拌器搅拌。

尿素进行ADU 沉淀的机理是: 溶解于水溶液的尿素在一定温度下水解为N H 3 和 CO 2,

CO 2 在酸性溶液中溶解度很小, 因而从溶液中释出; 而N H 3 则溶于水溶液中, 使体系中的 pH

值缓慢地均匀地增加, 从而均匀生成ADU 沉淀。

实验方法为: 将 400 mL UN H 溶液加入到 800 mL 的高腰烧杯中 (这种UN H 溶液不能有

固体杂质) , 滴加 Υ= 25 % 的氨水并进行搅拌, 直到最初生成的沉淀又溶解为止。此时, UN H

溶液的 pH 值约为 3。将盛有该UN H 溶液的高腰烧杯放入恒温油浴中加热至一定温度, 加入

一定体积和浓度的尿素热溶液。在此温度下, 尿素开始缓慢水解, 所释放的N H 3 被吸收,UN H

溶液 pH 值随之升高, 生成ADU 沉淀。在ADU 晶种产生后及颗粒长大期间, 要充分地搅拌。

为避免所生成的ADU 颗粒聚结, 沉淀反应完成后, 应立即过滤。滤饼用冷水洗涤, 并用丙酮或

酒精脱水, 得到松散无团块聚结的ADU 粉末。



2　结果与讨论
1)　反应温度的影响　温度直接影响尿素的水解速度。温度越高, 尿素水解速度越快, 相

当于沉淀剂氨水的加入速率越高。同时, 高温也有利于颗粒长大。实验表明, 反应温度在 85—

100 ℃之间变化时, 对ADU 粒度无明显影响。温度较高, 反应时间缩短, 但高温蒸发快, 使得

ADU 浆体过稠; 低于 80 ℃, 反应时间过长, 超过 2 h 反应仍未进行完全。反应温度控制在 90—

95 ℃为宜。

2)　UN H 浓度的影响　UN H 浓度在 0. 3—0. 8 m o löL 范围内变化时, ADU 粒度及母液

中的铀含量随UN H 浓度的增高而降低; UN H 浓度越高, 生产能力越大, 但易使ADU 浆体过

稠, 搅拌困难。UN H 浓度控制在 0. 4—0. 5 m o löL (95—120 göL )范围内为宜。

3)　尿素加入量的影响　ADU 粒度及母液中的铀含量随尿素加入量的增加而减小, 当反

应温度为 94 ℃,UN H 浓度为 0. 5 m o löL , 尿素中的氨与铀的摩尔比为 10 时, 母液中铀含量降

至 250 m göL , 此时 pH 值为 517; 再加大氨与铀的摩尔比, 母液中铀含量并无明显降低, 且 pH

值也无明显升高。

4)　反应时间的影响　沉淀剂N H 3 是由尿素水解而获得的, 由于尿素完全水解所需时间

较长, 所以沉淀反应时间也较长。当反应温度为 94 ℃时, 沉淀反应需 90 m in 方可认为完全。

3　结论
1) 用尿素进行ADU 沉淀时, 由于ADU 沉淀是均匀过程, 所以, ADU 沉淀颗粒表面光

滑, 粒度分布较窄, 平均颗粒尺寸为 10 Λm 左右, 没有团块形成; 且滤饼容易过滤, 再现性好,

工艺条件容易控制。

2) 所制备的UO 2 粉末具有很好的陶瓷性能, 压制烧结实验结果表明, UO 2 芯块烧结密度

为 96 % T. D. 左右, 且有很好的微观结构。
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ABSTRA CT

T he paper in troduces the basic techn ica l research of ADU p recip ita t ion w h ich is p re2
pared in UO 2 (NO 3) 2 and u rea so lu t ion. T he effects of react ion tem pera tu re, UN H concen tra2
t ion, u rea am oun ts and react ion period on the ADU p recip ita t ion is researched, and ADU

pow der w ith good techno log ica l p ropert ies is p repared.
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