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ABSTRACT

This paper deals with a drying process to get thorium
nitrate crystals using microwaves as energy source for

sample heating.

The visualization of the point where the sample drying
must be interrupted, independently of the initial thorium
nitrate concentration, allows a good resolution to solve
the problem originated from the low reproductivity in

processes where microwave is used. f

A tri-hydrated /thorium nitrate crystal was obtained and
his composition chemically checked. There is no mention of

this compound in the literature.
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RESUMO

No presente trabalho apresenta-se um processo de secagem pa
ra a obtengao de cristais de nitrato de torio, utilizando-se mi

croondas como fonte de energia para aquecimento da amostra.

Uma observagao visual do ponto em que se deve interromper &
secagem, independente da concentragao inicial do nitrato de
torio, permite solucionar o problema da falta de reprodutibilida

de dos processos que utilizam microondas.

O cristal obtido foi o nitrato de torio tri-hidratado, cuja
composigao foi determinada.

Nao ha registro deste composto na literatura.




I. INTRODUGAO

|
A principal aplicagao industrial nao-nuclear do torio e na J

impregnagao de camisas incandescentes para lampioces (1). ‘ |

A impregnagao e feita sob a forma de um sal soliivel em
agua, na relagao massica de 1 do sal de torio para 1,5 de H,0.

0 sal comercialmente utilizado @ o nitrato de torio tetra-
hidratado.

Os paises produtores de torio tem gradativamente encerrado
suas atividades nesta area, existindo hoje um mercado de alguns

milhoes de dolares no qual o Brasil pode participar ativamente.

0 produto por razoes economicas deve ser transportado e ar

mazenado sob a forma solida.

II. Objetivo

0 objetivo do trabalho e obter cristais de nitrato de torio,
a partir de solugoes provenientes da unidade de purificagao de
torio no IPEN. A Unidade Piloto produz solugao de nitrato de
torio de concentragao gproximada de 100 g/l em torio (2), a qual
e, atualmente, concentrada por evaporagao ate 450 g/L em torio.A
partir da solugao de nitrato de torio estudou-se a obtengao do

sal cristalizado.

Os cristais devem ser solUveis em agua, portanto nao deve

haver a formagao do oxido de torio (3).

A secagem deve ser reprodutivel e para tanto deve ser encon
trada alguma indicagao para o termino da secagem, independente da

concentragao inicial do produto.

A qualidade quIﬁica do produto nao deve ser afetada pele e

cagem e cristalizagao.




ITI. Parte Experimental

III.1. Equipamento

O forno de microondas utilizado naos experimentos foi:

Marca : Sanyo
Modelo + 9003 B
Freqllencia : 2450 MHz

Potencia Util 650 W

Os recipientes utilizados foram Beckers de pyrex.

III.2. Procedimento

As solugoes de nitrato de torio, independentes da concentra-
gao, sao colocadas no forno de microondas em copos de Pyrex e o

equipamento ligado,

Transcorrido algum tempo apos o inicio da fervura observa-se
a forma;io de uma espuma densa, com a expansao volumetrica da amos
tra que varia de duas a tres vezes o volume inicial. A espuma,trans
corrido mais algum tempo, sofre um colapso com o volume da -amostra

voltando ao nivel inicial. Neste momento o forno e desligado.

IV. Discussao dos Resultados

IV.1l. Secagenm

Foi determinada a potencia gasta por grama em funcgao da perda
de massa na amostra. Figura 1, onde se pode evidenciar que quanto
menor a umidade menor a perda de massa e maior a quantidade de ener

gia gasta na secagem, por unidade de massa.
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1. Potencia gasta por grama em relagao a perda de

massa da amostra

Foi determinada a potencia gasta por grama de ThOy em fun.

¢ao da massa da amostra expressa em Th02 - Figura 2, oude se

pode evidenciar que quanto maior a massa da amostra menor a

energia gasta na secagem por unidade de massa.
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Longos tempos de secagem podem conduzir a formagao do oxido

de torio.

Potencia - tempo de exposigao - Tho,
(W/min) * (horas) (%)
490 = 255 87
650 = 2,5 91

IV.2. Solubilidade

Foi determinada a solubilidade do cristal secado no forno de

microonda - Tabela 1, consoante interesse comercial.

Massa da amostra Massa de agua Solubilidade
(g) (g)
10 20 soluvel
10 15 soluvel
i 10 10 soluvel
10 5 soluvel

TABELA I - Solubilidade em agua do cristal secado com micro

ondas

0 cristal mostrou ser deliqllescente, chegando a ganhar ate
50% em peso no prazo de 23 dias quando exposto ao ambiente, em
que ag temperatura variaram entre 159C e 349C e a umidade rela-

tiva do ar entre 827 e 922X.

IV.3. Caracterizagao e Composigao Quimica

A espectrometria de fluorescéncia de Raios X mostrou um sal

de torio diferente dos nitratos que se encontram catalogados(4),

ou seja, Th(N03)a-5H20 e Th(N03)3(0H)-6H20. Na awmostra 1 Fig.3.



1 secagem foi feita em estufa a 1009C por 24 horas e na amostra

2 Fig. 4 - a secagem foi feita em forno de microondas.

As mesmas amostras utilizadas na difratometria de fluorescen

cia foram utilizadas na analise termica e térmica diferencial.

As figuras 5 e 6 referem-se a amostra secada em estufa e as
figuras 7 e 8 referem-se a amostra secada em microonda.

Pode-se observar na analise termica diferencial que, para uma
mesma resolugao do equipamento, a amostra secada em microondas
nao apresenta um pico em 1429C e o pico ao redor dos 1609C e
muito menos intenso.

Isto leva a supor que durante a secagem no microonda a forma
¢ao-da éspuma esta associada a perda de agua ou nitrato pela
molecula do sal.

0 argumento e reforgado quando se observa na analise termica
um residuo porcentual maior para a amostra secada em micréonda.

Por fim, as analises quimicas mostraram uma composigao coeren

te com a molecula Th(N03)4 s 3 H,0 - Tab. II.

Constituinte Valor Amostra Amostra Amostra Amostra Amostra Amostra

Teor . 1 2 3 4 5 6

x % 7 % 7% A 7
Th 43,45 43,29 43,27 43,15 43,29 43,15 43,27
N05 46, 44 46,91 46,13 46,05 47,16 46,25 45,93
H,0 10,11 10,00 10,60 10,80 9,55 10,80 10,80

TABELA 1I - Composigao quimica do cristal secado com microondas

V. CONCLUSAO

Os resultados mostraram que se pode utilizar a energia das
. 2 . - . -
microondas na secagem do nitrato deé torio de forma reprodutivel,

que © uma das dificuldades citadas para o processo(5).

0 produto final atende as especificaqSes do cliente, qufhto

a solubilidade.
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FIGURA 6 - ANALISE TERMICA DIFERENCIAL DA AMOSTRA SECADA EMESTUFA A 100O”C POR 24 1IORAS
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TEMPERATURA ©C

riguna @ AHALISE LEAMICA DITTRENGIAL DA AMOSIRA SECADA EM TORNO UE MI CRODNDAS
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Fica evidente que um equipamento industrial leva sempre a
uma economia de escala, visto a diminuigao do consumo de energia

por peso da amostra.

O nitrato de torio tri-hidratado, apesar da deliqliescéncia mos
trada pode ser facilmente armazenado em sacos plasticos,contidos

em tambores metalicos,sem que haja absorgao de dgua.

Fica por fim o registro de um sal de tdrio cuja estequiometria
nao consta da literatura quimica especializada e identificado
neste trabalho como sendo Th(N03)6.3H20.
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