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ta consiste em se colocar uma aliquotada solu  
Cão a analisar sobre um disco de aço inox poli  
do e evaporar até a secura, lentamente com uma  
lâmpada infravermelho. Em seguida, a fonte  

calcinada a 500-600 C.  
As fontes segundo o procedimento descri  

to foram analisadas por espectrometria alfa. O  
neptúnio-237 foi determinado pela medida da in  
tensidade do pico de 4,7MeV, usando o detector  
de barreira de superfície.  

11.2. Procedimento para a Extração 	de  
Np com TTA 0 1 5M/xileno.  Pipetar uma 	aliquota  
da solução nítrica de Np em um frasco de 5mL.  
Adicionar 100uL de sulfamato ferroso 1M, 200uL  
de cloridrato de hidroxilamina 2,SM e ajustar  
a acidez final a 1M com HNO 3 . Deixar em repou  
so durante 10 minutos. Adicionar 2mL  dé 
TTA 0,5M/xileno e agitar durante 15 minutos.  

Transferir a fase orgânica para 	outro  
frasco e realizar a lavagem com uma 	mistura  
contendo 2mL de HUO, 1M, 100uL de 	sulfamato  
ferroso, 200uL de hidroxilamina e 50uL 	de  
MO3  8M. Agitar durante 5 minutos.  

Pipetar 1mL de fase orgânica e contactar  
com lmL de HNO 8M durante 5 minutos, para re 
verter o Np para a fase aquosa. Analisar  
neptúnio da fase aquosa por espectrometria al  
fa.  

III - RESULTADOS E DISCUSSAO  

111.1. Separação de Np por Extra vio com  
TTATTA/ ileno. Para os estudos de separaçao do  
nsptunioo por extração com TTA e essencial o  
ajuste do estado de oxidação a  Np",  devido ã  
grande afinidade dos ions tetravalentes por  
esse agente extrator. Assim,  neste trabalho,  
usou-se uma mistura de dois agentes redutores,  
mantendo-se a proporção de 100uL da solução de  
sulfamato ferroso 1M, 200uL da solução de cio  
ridrato de hidroxilamina 2,5M para 1mL de amo  

tra contendo no máximo 1000ug de Np e tempó  
de rasçio de 10 minutos. Em todos os experimen  
tos usaram-se as soluçáes de Np(NO 3 ) 4  obtidas  
Dessas condirdes.  

Verificaram,-se as melhores condições de  
extração • reversão de Np, variando-se os pari  
metros corno o tampo de agitarão na extração  
(Figura 1) e na reversão (Tabela 1), a concen  
tração do agente extrator (Tabela 2), • a con  
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FIG.1 - ESTUDO DO TEMPO DE AGITAÇÃO NA EXTRA - 
ÇÃO DE Ng COM TTA/ XILENO 

TABELA I - VARIACÃO DO TEMPO DE AGITAÇÃO DE REVERSÃO 
OE Np 

*[Nplir 	.2 61 mg/mL 
EOR1CA • 

TABELA 2 • VARIACÃO OA CONCENTRAÇÃO DE TTA EM XILENO 

[Ncil 	 2,61 ug/mL 
.TEORICA 

FIG. 2 ESTUO0 OA ACIDEZ OE EXTRAPA-0 

centracio de HNO, da fase aquosa de 	extração 	-c,---e: 

(Figura 2) e de feversio (Figura 3). Os 	estu 

dos mostraram uma recuperaçgo superior a 	
98T 	t.4 

0100 

de neptúnio, com uma reprodutibilidade de 5%, 	
L., 
.1 

nas seguintes condiçOes de extragio e reversgo 	,c1, so 

(Tabela 3): 	 u 

tempo de agitaggo = 15 minutos; 	
w 60 
m 

tempo de reversgo = 5 minutos; 
concentraçgo do agente extrator TTA = 	0,5M/ 	 40 

xileno; 
concentragio do HNO 3 

da fase aquosa de 	extra 	 20 

ção = 0,6-1,3M; 
icido nitrico da solução de reversgo = 8M. 0 

FIG. 3 -ESTUDO DA ACIDEZ DE REVERSÃO 

TABELA 3 - REPRODUTIBILIDADE DO METODO OE EXTRACAO OE Np. 

Np TEORICO 

(mg/rnL) 

Np OBT100 

(mg/mL) 

PERCENTAGEM DE RECUPERAÇÃO 

(%) 

1,31 

1,85 

1,34 

1,29 

1,28 

1,26 

1,81 

1,83 

1,84 

1,83 

102,3 

98,5 

97, 7 

96,2 

97,8 

98,9 

99,4 

97,8 

111.2. Estudo dos Interferentes. Como in 
terferentes na separacio de Np, verificaram-se 
as influencias do urinio, do plutônio e do zir 
canio. 

de Os estudos realizados na presenqa 
30wg de zircOnio (Tabela 4) mostraram que 	o 
zircanio apesar de tetravalente, não interfere' 
na extração de neptlanio. 0 Zr"4- n5o 	extraido 
por TTA em meio nitrico 1M e obtem-se ura des 
contaminagio adicional durante a reversic con 
ãcido nitrico 8M. Da mesma forma, o urinio sob 
a forma UO," 	 de não interfere na extraçgo 
Np, conforitie os dados da Tabela 5. Entretanto, 
verificou-se que sob a forma U"." 
por TTA, diminuindo a eficiencia de 	:')ccrr:IC2c0) 
do Np (Figura 4). 0 espectro alfa da fase aqu2 
sa de reversgo mostra a presença de urinio. 
Essa interferencia foi contornada, 
se previamente o U-IV a U-VI, mediandandcl; 
adicio de permanganato de potissio. 
alfa da Figura 5 mostra a pureza de 237NP 
fase aquosa de reversão e a Tabela 6 mos"- 

cisgo do metodo. 
os resultados de extraggo de Np dentro da Pr2 

Os experimentos realizados na -resen- 

0 espectro 

ca de plutdnio mostraram que este nao interf.f 
re na extraggo de Np (Tabela 7). Nas condiC5e: 
de reduçgo de Np a Np-IV, o plut6nio present 

reduzido a Pu-III, de baixa distribuiC5° er 
TTA. Pelos espectros alfa da Figura 6 - ° b5:1§ va-se que o Pu extraido proporcional 50 
massa inicial. Ate a massa de Pu estudada, r,Ina 
se verificou a sua interferencia na determ-- 
gio de Np. 

Par Finalmente, os estudos realizados .3,4,1to 

tir de soluções contendo a mistura de P!.°:-ter 
de fissgo, representados por elementos ua',ter 
ras raras (TR), mostraram que esses n50 3";0.-3- 
ferem na extraggo de Np ate a relaggo de 5%- 
Np/TR de 1/30 (Tabela 8). 
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FIGURA 6 - ESPECTRO ALFA DA SOLUCÃO AGUOSA DE REVERSio 
DO Np NA PRESENÇA DE Pu 
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TABELA 4 - iNFLUENCIA DO Zr NA EXTRACi0 DE Np 
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FIG.5 - ESPECTRO OC DA SOUJÇÃO 
AOUOSA DE REVERSÃO APOS 
A OXIDACAO DO WWI COM 
PERMANGANATO DE POTAS - 

S10.  
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FIG.4 -ESPECTRO a OA SOLUOÃO 
AOUOSA DE REVERSÃO DO 
Np NA PRESENÇA DO UCC21 

TABELA 5 - INFLUENCIA DE U 712 NA EXTRAÇA0 DE Np 

TASELA 6 - EXTRACÃO OE Np NA PRESENCA DE U 

APO'S A OXIOAÇA0 PARA 0 U XI. 

U 02 (g/L) 

Np OBTIDO 
(pg/mL) 

0 

1, 30 

1 5 

1,29 

45 

1,27 

TABELA 7 • INFLUeNCIA DO PLUTÔNIO NA SEPARAci0 OE NP.  

Pu ( ug/rnL ) 005 0,30 0,60 15 30 

Pu/ND (rn/rn) 0,06 0,12 0,24 6 

ND OBTI00 2,45 2,46 2,-54 - 2,45 2,48 

(mg/mL) 

IV - CONCLU SAO  

A separação de microquantidades de 	Np 
por extração em TTA/xileno e posterior determi 
nação por espectrometria alfa é um metodo ad-J 
quado para andlise de soluções provenientes d-c7 
processo de tratamento de urinio 	Irradiado. 
Todas as fases de separação foram adaptadas e 
implantadas em células com blindagem biológi 
ca, a fim de permitir as operações por contr 
le remoto para o manuseio de amostras de ativ: 
dade alta. 0 método foi implantado,também, 
caixas de luvas para as amostras de atividade 
baixa. 
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SUMMARY 

A procedure for neptunium control 	in 
Purex Process aqueous solutions by alpha spec 
trometry is described. The method is based (DTI 
selective extraction of Np from nitric solu 
tions by TTA/xileno, after valence adjustment7 
The best separation conditions were settled by 
vanang extractant concentration, contact time, 
acid concentration in extraction and reextrac 
tion solutions. The interference of uranium, 
plutonium and fission products had been also 
verified. Recovery of > 99% Np with 5% 	repro 
ductibility was achieved. The "7Np 	source-s- 
had been prepared by evaporation technique. 
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