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0 presente trabalbo tow comn obhjetive 3 descrigac de um
metodo de transferencia de hesal b oty de wranio, Eﬁte metodo foi proje
tado, construidy e montado no Labm ainin Analitico do IPEN, ;om 0 obje
tivo de coletar amostras de UFg para ~wa pusterior andlise quimica. 0
sistema consn's"te de uma linha de vacun e de sistemas de aquecimento re
sistivo; de resfriamento (trap quimicu) e de coleta de amostra. 0 método
de transferencia desenvolvido e dé yramle impurtancia para o controle de
qualidade Ja pureza do UFg, yue e rvealizadu pur diversas técnicas anali

ticas do laboratorio. O sistema Lem r;mdiq,'écs de coleta- alé 15y do com

posto UFG.

A desericao du sinbre . wosim como LombCy detalies du wa

—

todo s30 descritos neste tiabalhe,

1. INTRODUGAD

0 hexafluoreto de uranio (W Ve i compusto guimico qﬁe "o  scu
estado gasoso ¢ de grande ?mpur!ﬁn'iﬁ pa imustria nuclear, em procéssos
de enriquecimento de uranfo. Devidr & wsla impurtancia, um rigoroso cen
trole he qualidade, em te:moquo impurezas presentos;ﬂi realizado neste
tipo de composto. O manuseio ou Lransieréncia de UFG en containers espe
cfais, @ imprescindivel para a realizagdv do controle de qualidade . A
Pl
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pureza . UFG. e verificada por divereas lounicas quimicas analiticds a

partir de uma ccleta de amostra +» Wl | Lipicamente 15 (quinze) gramas do

cumpostiv,

As amostras analisados, tewm preeedencia da Tinha desenvolvida para
produgdo de UI'6 no Projeto Converean (PIILOKH), localizado no IPEN. Essas
amostras sao introduzidas em ampilas e agn-inox contando uwa quantidade
aproximadamente de 120 g de amustva, sewmlo que a temperatura ;-biente. (/]
composto se aprese.ala no estado "-nliolu.' Ista ampola e pesada inicialmen
te; 3 amostra liquefeita por ayues imento vm Lorno de 80°C, e posterior

mente conectada a linka de Lrancterem ja.

A quantidade de amuvsitva Lron-derida, @ gblida atraves da medidada

variagao da massa inicial e finsl Ao <~islowy coletor dec amostra.

Tendo em vista as considevacres anleviores, o objetivo do presente
trabalho € descrever todo v prowec:a dn Lransferencia de amustras de UFG’
que faz parte do controle da gualislade no yue diz respeito ao teor de im

purezas presentes nessas amoshri..

11.  CONDICUES EXPERIMENIAIS

0 processo de transferencia enla haseado em uma Tinha construidaem
monel, que devidamente coneclada ':v wnr homba de vacuo e a um sistema de
aguec imentc tem condigoes de Lrancderiv uma aliquota co composto UFGatrg_
vés da forca. gravitacional. A amvstra escoara em diregdo 8o sistema cole
tor localizado na parte inferim o linha, (figura 1) e para essa - trans

feréncia seja eficiente, Lren condivies bisiras devem ser satisfeitas, a

1.  Requer-se um aquec’ imenty em tovno de 80°C, ao lorgo de dodaalinha
evitando assim, pussiveis pumlos de rondensagdo o’ material, o que

acarretaria uma inLevrop an e provensy,
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2. A segunda condigdo, esta 1elacionada 3 obtengio de uma baixa bre_s_
s3o (viacuo) na linha, ja que a presenca de impurezas poderia afe

tar consideravelmente nwo teor de pureza da amostra transferida. Re

comenda-se que scja empregede mm vinuwo inicial de 10 (exp) - 3 torr.

3. A terceira condigao relavima-se ap cuidado que se deve tomar no
que diz respeito a pussiveis vazamentos que poden surgir durante
wsa transferéncia. U mamsnin de compostos fluorados tal como o
hexafluoreto de uranio, reyer cuidadus especiais. Tem-se que ter
um sistemd de exdustaov eficviente, para que haja uma minimizagaodos
riscos de contaminagao, principalmente quando se trata decompostos

fluorados ewriquecidous.

Tem-se que salientar que a velocidade de transferencia esta direta-

; wente relacionada com o grau,de eficiéncia de bombeamento do  sistema ,
pois 0 processo nao excede a cinen minutus, € aconselhavel que a transfe.
rencia seja relativamente rapida, cvitahdo assim, qualquer tipo de obs

trugao que possa vir acontecer.

Quandu se trabalha com comm=tos [luorados, deve-se tomar determi
nadas precaugoes, principalmente devido a caracteristica corrosiva que
estes apresentam. Desta maneira, desde o inicio da construgao da Vinha,
teve-se o cuidado de selecionar miteriais utilizados no sistema de vacuo,
no que se refere as valvulas e conexoyrs  em yeral, Com relagdo &s valvy
las, devem-se «er obrigatoriamente vialvulas metalicas, haja visto que a
transferencia @ feita a umd temperalura relativemente alta, No caso das
conecgﬁe; de vacuo, 530, utilizados anéis de neopreme ou mesmo viton,pois
aconselha-se usar vedagoes metilicas de éubre ﬂetrolft.i'zos ou aluminio

ou entio, polTmeros de tetrafluovimtilenn (teflon). A bumbs utilizada pa

ra se obter a Vimpeza da Viuha de vicvo, deve ser do tipo seiada, pois
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devido a0 alto teor de corrosao do lll‘ﬁ. deve-se ytilizar oleo de bomba
do tipo “"fomblim”®, 0 que impede wwa puscivel corrosdo das partes inter .

nas da bomba pela agdo du gas .

Para se cobler uma linha hvmvysncamaite ayuecida, utilizamos uvma
fita aquecedora que juntamente com um sislema de monitoragio da tempera »
tura (terwmopar), temos condiguces de aler i vmll;.) a ponto as temperaturas
de toda a linha. Durante este procedim:nto, vale a pena salientar abaixa
condutividade termica que as partes w:tailica; da linha oferecem,torna-se
entao necessario fazer este aquecimento com auxilio de um “heat-gun® que
diminui este problema, pois 'uecessarian_-nlc 3 temperatura das paredes in

ternas devem permanecer aquecidas na lemperatura de 80°C.

Com relag3ao a monitorag3o da linha de transferencia, nc  que diz
respeito ao controle da pressav interna do sistema, utiliza-se um termo
par ante corrosivo assuciado a um sislema de leitura analﬁgiq do tipo

Pirani, atingindo 0 Tndice de vacuv da mrdem de 10 (exp) -2 torr.

Toda a Vinha de transferencia deve ser operad;a num sistema isolado

@ com exaustio, onde o manuseio & exrculado pur meio de luvas deborracha
que reduzem o Tndice de contominagav du vperador, no caso de um eventual
vazamento. Periodicamente, efetua-sr ums monitoragdo radiologica da re
gido onde se encontra a linha, devidn cnlar operando com amostras  enri
quecidas do tipo UFS. Deve-se realizor wm lv.."sl.c prévio de vazamento do
tipo "leak detector”, o que evitard um puvssivel vazamento no momento em
que estiver realizando a transferemcia. U grau de corrosdo das partes
metalicas, ira depender da passivagio das mesmas, que constitue em uma

formacio de um filme fluorado na superficic do metal.

/ o o
A linha de transferéncia deve ter a minima influénciasno composto
8 ser transferido, pois caso contrario, afetars os resultados’das futuras

and)ises quimicas de qualificagdu dv Ur.. O sistema de transferéncis do



U (figura 1) € constituido de Liew partes principais:

A) Sistewma de_Introdugau da Amer.lra

Este sistema localiza-se ma pute superior do sistema (figura 1) ,
onde se faz a conexdo da dmpola mei.ilica ayuecida previamente a 80°C
contendo 0 composto de IIF6 na fmmr lismida. Esta conexao € feita com
ajuste -anual; utilizandu-se de ferrwmentas -e adaptacoes metalicas para
vacuo, sendo essencial um ajuste ibral ampola-sistema, ou seja, que nio
ocorra vazamentos e que o ajuecimnty wj'a continuo a 80°C. evitando as
sim, 8 solidificacao do compostu n» interior da ampola.

Antes de adaptar s ampola av -:i?.lc-.:. e aconselhiﬁl um prévio [
'we'ciiento por .-eio de um banho maria controlado 3 uma temperatura nao
superior a 80°C, o que provocaria um aumento da pressao interna da ampo

la.

- 8) Sistema Coletor de Amyslra

0 coletor de amostra esta b :lisade na parte inferior do sistema
(figura 2), constituido de um cadiniw de teflon e}lv?lto por wm tampio
metalico tipo parafuso. E mecessaiin a ulilizagao de teflon, pois este
material apresenta uma grame resizieiia a compostos fluorados a altas

temperaturas,

C) Sistema de Vacuo

0 sistema de vacuo € composln e uma bomba mecanica selada, marca
Edwards, associada a um trap de vidin. Dulro tipo de bomba mecanica comm,

nao pode. ser utilizada em Sistemas e manuseiom compos'tos f luorados ,
devido ao alto grau de corrusdv yu: Ihe & caracteristico.Torna-se, dessa

forma, necessario o uso dé bombas que_apresentam uma alta resistencia o

o~

corrosao pelo fiuor. sendo que, sua lubrificagao interna, .quando em ope

ragdo, € realizada com oleo fomblim. Aluaimente encontra-se em estudo 3

fmplantagdo de uma bomba difusora, que viria aumentar o poder de bombea



mento do Sistema. O trap de vidie ¢ vesiriado com nitrcgenio 1iquido e
desompenha o papel de reter o W e o estiver conta-inal.ulo 0 sistemd apos
findada vma transferencia. E aconselhavel a instalagio de alumina ativa
da na saida da bowha mecanica, pmis nin se pode deixar liberar fluor di
retamente para a atmosfera ew visLa dv scu alto grau de toxidade. A con
densagio do UF, no trap de vidru, & ubtida através de garrafas ou con
tainers, contendo nitrogenio liquide. A_lé- disso, 0 t.rap de vidro, adap
tado ac .Sstema, pode servir como um impedimento do oleo da bowba mecani
ca que pode ser lanqado.. evenluaimenle, 3o sistema. Dess'a maneira,tem-se

condicoes de se obter um sistema 1impo e isento de impurezas.

Todo este sistema se apresenla com uw conjunto de valvulas wmetdli
cas para vacuo (V1 a V6) devidamnle passivadas, sendo de grande impor
tancia para o direcionamento du cumpusito em diregao ao sistema de vacuo

ou sistema coletor.

E de grande importancia cil.ar o necessidade de se realizar todo o
procedimento analitico sob a exaw-lan de ma capela, evitando assim, des
prendimento de gases de eventuai- vazmenlos. Pafa se realizar a ativida

de de transl:eréncia. devemos obedrerr o: seyuintes Ttens abaixo:

1. Pesar o coletor de teflon prva o Ut e limpo, seco, vazio e fechado
com tampao metalico, obtends a wassa inicfal (mi) por meio de  ba

langa analitica;

2. Retirar o tampdo metdlico » tmectar o coletor de_teflon nosistems

de coletagem de amostra;

3, Manter toda a extensdo da linha sub ba ixa pressao (pré-vacvo) e
monitorar com sensor de va.uv tipo termo-par' (vflvulas vz, V3,V4 e .

¥5 abertas); , .
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1n.

12.

13;

LS
15,
16.

17,

Aquecer 3s paredes melilicas da linha com fita aquecedora, moni to

rando com um sensor tipn leymn-par (temperatura em torno de 80°C);
Colocar nitrogénin liguidn no trap d‘ vidro;

Conectar ampola de m'ﬁ tedhada no sistems de intrw'ucio ‘da amostra

previamente aquecida a 't om hanho meria;

Mrir valwila V1;

| Apresentando umd boa pu.an (10 exp -2), fechar valvulas V2 e V5,

abrir vagarosamente o vol.uls VA (valvula da ampola), mantendo to

do o sistema aquecisu;
Aguardar de treés a cim o winntus sob aquecimento, (80"?"

Fechar valvulas VA, Vi.

Abrir a valvula V2 e realizar a transferincii da amostra em dire

¢30 a0 sistema c«_)luhw. sab arnuecimento;

Adaptar um trap com nityogenin 1iquido, envolvendo externamente o

coletor de teflon, facilitando a transferéncia;

Aguardar cinco minutos ¢ fechar valvula V3;

Desconectar o coletor de leflon com UFg do sistema e com auxTliode

trap com nitrogénio l%quicln, fecha-los com um tampao ﬁe‘iil'ié-o;

Devidamente fechadu, levar o coletor de teflon, contendo UF trans

ferido, até o dessecador;

PN -

o~

Retirar & smpola dn sistems e introdugdo cuidadosamente e deixa -

1a resfriar dentro oo capelay ale temperaturs ambiente;

Apps trinta mimito:, votis o u valeleyr do dessecador e fazer a pe

saaem em halanca analitiva oblendn @ massa finalg



18. A massa transferida de WF . e 3 diforenga entre 3 massa final ° e

inicial do coletor.

Procedimento para 3 Limpeza duv Sislowa

V. Desligar sensor de vicuov e fechar a vilvula V43

-

2. Manter o trap de vidro com nitioyenio liquido e abrir a valvula V5;

3. Com auxilfo de "heatgm® aquecer em Lorno de 100°C durante dezminutos
toda extensio da linha; .

4. Cessar o aquecimento, abrir & valvula V6 e introduzir gis argonio
(passivagao);

5. Fechar as valvulas V5 e Vs « 1elivar o trap de vidro;

6. Limpar o trap com agqua correnle dentro da capela e guardar com rejei
to todo residuo do trap;

7. Conectar o trap de vidro limpn e seco, abrindo as valvulas V4 e poste
riormente V5; '

© 8. Deixar 0 sistema com hombeaw:nly e desligar fita aquecedora.

111. RESULTADOS E CONCLUSAN

Na tabela 1, spresenta-se o5 cladds experimentais obtidos por meio
desta técnica de transferencia de ur,. € vbservado que a transferencia
maxima & de 15 (quinze) gramas e a minima € de 5 (cinco) gramas. Sendo
que o tempo de limpeza & de 2 (duas) horas ¢ o tempo de transferéncis @

de 1 (umd) hora.

Finalmente conclul-se qur csta t&unica € eficaz na transferénciade
UF6 com finalidade do controle dv yual idade no que diz r.tspcito 30 Ttem

snalise quimica.
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TABELA 1. DADOS DA TRANSFLRCUCIA DE ll’s

DESCRICAO MASSA DO COLETUR  HASSA DO COLETOR #ASSA TRANSFERI-

CIEI0 (q) VAZIO (g) DA DE U, (g)
Aspola 102 175,36 162,01 © o 13,3%
Aspola 103 170,01 159,99 10,02
Aepola 104 173,91 160,32 12,72
Aspola 105 166,05 160,21 5,00
Mpola 106 169,05 © 160,09 8,%

*
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