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O presente tr.nl'-» MM» !••» ••••mo objetivo a descrição de ui» 

método de transferência de h»."..»l !"• .'•'•» \\n urânio. Este método foi pro jo 

tado. construído e montado no L:il-» A'u i<> Analítico do IPEN, com o obje 

tivo de coletar amostras de Mr pu.i ".na posterior análise química. U 

sistema consiste de uma linha de v.uuu e de sistemas de aquecimento re 

sistivo, de resfriamento (trap quimitu) e de coleta de amostra. 0 método 

de transferência desenvolvido é do yran»li» importância para o controle de 

qualidade da pureza do UF,, que é • ••iili/.ido por diversa? técnicas anal_í 

ticas do laboratório. 0 sis temo I.PIH ri»ndii,ões de coleta* até 15 y do coin 

posto UF,. 

A descrição du sisl"i«»-.. a,sim uwto (.«.Hubé» detalhes du roé 

todo são descritos neste trotmllu». 

I . INTRODUÇÃO 

U liexaíluorcto do u» Tiniu (»ll( i , '' "'" wwposto químico que no seu 

estado gasoso é de grande 'impor i.»" *•> IM industria nuclear, em processos 

de enriquecimento de urânio. LVvH" .'; »..•'; I.a importãncia, m rigoroso ecu 
9 

« 9 

trole de qualidade, em termos de Iiiipure/as presentes,^ realizado neste 

tipo de composto. O manuseio ou transferência de UF< em containers esp£ 

ciais, § imprescindível para a reíiliz.icâu do controle de qualidade . A 

r;C;/!r:A-, -vf-N't Tf fNCRGl* «UCIFAR/SP M j«VM '• 

http://cumiv.au
http://tr.nl'-�


2 . 

pureza ... UF,, i verificad.) |Hir iliv«M-'..in lt» nicas químicas analíticas a 

partir de uma coleta de amostra 'I» i i l ( i , U1>i comente 15 (quinze) gramas do 

composto. 

As amostra*; analisadas, l»m pu»iilt-w ia da linha desenvolvida para 

produção de UF̂  no Projeto Cwivi• ;»•» (PKDU)H), localizado no IPEN. Essas 

amostras sào introduzidas em .unpol.i*; •!•* at,t»-inox contendo uma quantidade 

aproximadamente de 120 g de aimr.ii.t, SIMKJD que a temperatura ambiente, o 

composto se aprese.tla no PSI.TJO -»I Í>I I I . Ki , i ampola i pesada iriicialmen 

te; a amostra liqüefeita por «vi'"" ÍIWMIIO iin tnrno de 80°C, ê posterior 

mente conectada 5 linha •.!»» Ir.nr-.t**t•*••» i.i. 

A quantidade de amuslrn l>->ir t n i>l-«, ó obtida através da medida da 

variação da massa inicial e í iu»l ••>• • isli»«w coletor dr amostra. 

Tendo em vista as cunsid»'» •.'«.»•• •• .«Moriores, o objetivo do presente 

trabalho é descrever todo o pro». •••••'•••» <l" transferência de amostras de UFg, 

que faz parte do controle da qiMli»l.ulr no que diz respeito ao teor de im 

purezas presentes nessas amoslr».. 

II. CONDIÇÕES EXPERIMENTAIS 

0 processo du transferem: i.» r.i.i IMMM IO em uma linha const rui da em 

monel, que devidamente coneclad»» I mm hunha de vácuo e a um sistema de 

aquecimento lem condições do I I M I i»i ir iim.i <« l i quota co composto UF, atra 

vês da força gravitacional. A amo»; ir.•• fsronrá em direção ao sistema coU 

tor localizado, na parle inferior »l > linha, (figura 1) e para essa trans 

fetência seja eficiente, IrT"-. i»»nii•,»"•"• hísiras devem ser satisfeitas, a 

saber: 

1. Requer-se um aqueci men Io vm iminj de BO C, ao lorgo de t<loáa alinha 

evitando assim, possíveis pntiios de condensação tio* material, o que 

acarretaria uma fnl»»mip»,;»»i "" | , , '" , , r '5u. 
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Z. A segunda condição» está lel.tcionada ã obtenção de uma baixa pres 

são (vácuo) na linha, já •pi»* .1 presença de impurezas poderia afe 

tar consideravelmente nu leor de |>ureza da amostra transferida. Re 

cometida-se que sej.i rmj»n-/.i.li. um v.nuo inicial de lü (exp) - 3 toir. 

3. A terceira condição rel»»:imi.i-si» au cuidado que se deve tomar no 

que diz respeito a possiveir. vazamentos que podem surgir durante 

uma transferência. U IN.IMIJ*>»ÍO de compostos fluorados tal como o 

hexafluoreto de urânio, ipquvr cuidados especiais. Tem-se que ter 

um sistema de exaustão ef i« ienle, para que haja umaminimizaçãodos 

riscos de contaminação, pi incipalmente quando se trata de compostos 

fluorados enriquecidos. 

Tem-se que salientar que a velocidade de transferência esta direta/ 

. mente relacionada com o grau.de eficiência de bombeamento do sistema • 

pois o processo não excede a ei UM» minutos, é aconselhável que a transfe 

rência seja relativamente rápida, evitando assim, Qualquer tipo de obs 

trução que possa vir acontecer. 

Quando se trabalho corn cwwpiir.for, fluorados, deve-se tomar determĵ  

nadas precauções, principalmem*? >livi>l(> ã característica corrosiva que 

estes apresentam. Desta maneiro, «IrviV n início da construção da linha, 

teve-se o cuidado de selecionar nulerinis utilizados no sistema de vácuo, 

no que se refere as válvulas e Muirr.rr. em yeral, Com relação is válvu 

Ias, devem-se cer obrigatoriamente válvulas metálicas, haja visto que a 

transferência é fei ta a uma temperatura relativamente al ta. No caso das 

conecções de vácuo, são, utilizados anéis de néopreme ou mesmo vi ton,pois 

aconselha-se usar vedações metálicas de cobre eletrolíttSos ou alumínio 

ou então, polímeros de tetraflumwtilenn (teflon). A bomba utilizada pa_ 

ra se obter a limpeza da linha dr vácuo, deve ser do tipo selada», pois 

http://grau.de


4 

devido ao alto teor de corrosão do Wf>, deve-se utilizar óleo de bomba 

do tipo "fomblim", o que impede uma |»«i-.nJvf»l corrosão das partes inter 

nas da boaba pela ação do gás II. 

Para se obler uma linha liuMtnp-m.umriile aquecida, utilizamos ima 

fita aquecedora que juntamente cim um -.i-.icwa de Monitoração da tempera 

tura (termopar), temos condições tl<; .tiei ir ponto a ponto as temperaturas 

de toda a linha. Durante este procedimento, vale a pena salientar abaixa 

condutividade térmica que as partes metálicas da linha oferecem.torna-se 

então necessário fazer este aquecimento tom auxilio de um "heat-gun" que 

diminui este problema, pois necessariüwuLc a temperatura das paredes in 

ternas devem permanecer aquecidas na temperatura de 80°C. 

Com relação a monitoração d<i linha dt> transferência, nc que diz 

respeito ao controle da pressão interna do sistema, utiliza-se um termo 

par ante corrosivo associado a um sistema de leitura analógica do tipo 

Pirani, atingindo o índice de vácuo d.» ordem de 10 (exp) -2 torr, 

Toda a linha de transferência deve ser operada num sistema isolado 

e com exaustão, onde o manuseio ê exnulado pur meio de luvas de borracha 

que reduzem o índice de contaminação «I» operador, no caso de um eventual 

vazamento. Periodicamente, efetua-s»? o«>« mmíturação radíológica da re 

gião onde se encontra a linha, devido i-lar operando com amostras enri^ 

quecidas do tipo UF,. Deve-se realign mu toste prévio de vazamento do 

tipo "leak detector"» o que evitará um possível vazamento no momento em 

que estiver realizando a transferêntia. U grau de corrosão das partes 

metálicas, irá depender da passivavão dns mesmas, que constftue em ima 

formação de um filme fluorado na superfície do metal. 

' . - , - . . ' ' • -

A linha de transferência deve tor a mínima Influencia.*no composto 

a ser transferido, pois caso contrário, afetará os resultados'dasfuturas 

análises químicas de qualificação do W^. o sistema de transferência do 
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UTg (figura l ) ê constituído de ti> . (ui tos principais: 

A) Sistema de liilrwhKJu J.i /W-.ii . i 

Este sistena localiza-se na pule superior do sistena (figura 1) , 

onde se faz a conexão da empola w i . i i i c i aquecida previaMente a 80°C , 

contendo o composto de UF, na foimt li>piid.i. Esta conexão ê feita COM 

ajuste «anual, utilizando-se de le i i wnias e adaptações Metálicas para 

vácuo, sendo essencial UM ajuste i»l«\il ampola-sisterna, ou seja, que não 

ocorra vazamentos e que o aquecimeiii» seja contínuo a 80°C, evitando as_ 

S Í M , a solidificação do composto ti» interior da aMpola. 

Antes de adaptar a awpola »o ^ Í S I O M , ê aconselhável UM prévio a_ 
a 

queciMento por «eio de UM baiilw maria controlado a una temperatura não 

superior a 80°C, o que provocaria um ciumento da pressão interna da aMpo 

Ia. 

• B) Sistema Coletor de Amos t u 

0 coletor de amostra está !••• ;:l i/.uh» na parte inferior do sistema 

(figura 2 ) , constituído de um cadinho de teflon envolto por UM tampão 

«etálico tipo parafuso. í necessário a utilização de teflon, pois este 

Material apresenta uma grande tesi- inn j,i a compostos fluorados a altas 

temperaturas, 

C) Sistema de Vácuo 

0 sistema de vácuo é comprint» >l" uma bomba mecânica selada, marca 

Edwards, associada a um trap de vi-ho. Outro tipo de bomba mecânica comum, 

não pode. ser utilizada em sistema*; >\w manuseiam compostos fluorados , 

devido ao alto grau de corrosão qu»? lhe é característico.Torna-se, dessa 

forma, necessário o uso dé bombas jpje.apresentam uma alta resistência a 

corrosão pelo flúor, sendo quo, SIM lubrificaçâo Intern»,.quando cm op£ 

ração, é realizada com óleo fomblim. Atualmente encontro-se em estudo a 

implantação de uma bomba difir.ora. nu»» viria aumentar o poder de bombea_ 
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•ento do sistewi. 0 trap de viiim v n>sfri.uio COM nitre gênio líquido e 

desempenha o papel de reler u lll(> «pn« estiver contaninando osistcMapôs 

findada una transferência. í aconselhável a instalação de alumina ativa 

da na saída da bomba Mecânica, i«ii«: IMO se pode deixar liberar flúor di 

retamente para a abras Terá em vir.l.i de seu alto grau de toxidade. A con 

densação do UT, no trap de vidro, c obtida através de garrafas ou con 

tainers, contendo nitrogênio líquido. Ale» disso, o trap de vidro, adap_ 

tado ae .*ste»a, pode servir COMI UM imped ineii to do óleo da bomba necin£ 

ca que pode ser lançado, eventualmente, ao sistema. Dessa Maneira,tem-se 

condições de se obter UM sistema limpo e isento de impurezas. 

Todo este sistema se apresenta CUM UM conjunto de válvulas netali 

cas para vácuo (VI a V6) devidamente passivadas, sendo de grande Impor 

tância para o direcionamento do tumpo%to CM direção ao sistema de vácuo 

ou sistema coletor. 

E de grande importância cit.ir .» necessidade de se realizar todo o 

procedimento analítico sob a exmr.i.i» de uma capela, evitando assim, des_ 

prendi men to de gases de eventual-. Viiz.mientos. Para se realizar a ativid£ 

de de transferência, devemos OIKVI»M.».T m ^eyuintes itens abaixo: 

1. Pesar o coletor de teflon !••»>.) «» U l , , limpo, seco, vazio e fechado 

com tampão metálico, oülrni > i mi;--,,i inicial (mi) por meio de b£ 

lança analítica; 

2. Retirar o tampão metálico - i -wclar o coletor de. teflon no si sterna 

de coletagcm de amostra; 

3. Manter toda a extensão du H»l»<i sob baixa pressão (pré-vácuo) • 

monitorar com sensor de VÍKUU tipo termo-par (válvulas V2, V3,V4 t 

V5 abertas); 
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Aquecer -is paredes wet J li «.as «la linha com fita aquecedora, monlto 

rando com urn sensor tipo i.*r«n-p*r (temperatura em torno de 80 C ) ; 

Colocar nitrogênio 1í«piiiln no trap de vidro; 

Conectar ampola de W"6 t«>tlM«ta no sistema de Introdução da amostra 

previamente aquecida » itn'V I*M hanho marla; 

Abrir válvula VI; 

Apresentando uma INM |.I. . .... (li) exp - 2 ) , fechar válvulas V2 e V5, 

abrir vagarosamenir .. v .1.MI • VA (válvula da ampola), mantendo to 

do o sistema aqueLi«iu; 

Aguardar de três d cimo MÍIKIIÍIS sob aquecimento, (80°'"' 

Fechar válvulas VA, VI. 

Abrir a válvula V2 e iv.tli.Mr a transferência da amostra em dire 

ção ao sistema colo I or, sub aquecimento; 

Adaptar um trap com nihoymii» líquido, envolvendo externamente o 

coletor de teflon, fácil inurio a transferência; 

Aguardar cinco mi mi IDS U IIMIMI' válvula V3; 

Desconectar o coletor riu leflon com UFg do sistema e com auxílio de 

trap com nitrogênio líquido, fecha-los com um tampão metálico; 

Devidamente fechado, levar o coletor de teflon, contendo UF^ trans_ 

ferido, ate o dessecadw, _ ^ .. 

Retirar a ampola tio sisi»n».» .li; introdução cuidadosamente e deixa -

Ia mfriar dentro .i,i i.i|n?l.t .iin temperatura ambiente; 

Após trir.f.i miniff•• . ». IÍ, ,, ,, .olfi.ni do dessecador e fazer a pe 

Siinom em !Mlanei .iinli'i-.i ..I-I-IMIO •» massa final; 



18. A massa transferM4 tic tft'(|. i? A diferença entre a massa final ' e 

inicial do coletor. 

Procedimento para a Limneza •!«» ̂ isltmi 

1. Desligar sensor dc vacuo c fechar a válvula V4; 

2. Manter o trap de vidro com nitrotjênio líquido e abrir a válvula ¥5; 

3. Com «exílio de "bcatqun" aquecer m tomo de 100°C durante dez minutos 

toda extensão da linha; 

4. Cessar o aquecimento, abrir a válvula V6 e introduzir gís argõnio 

(passivação); 

5. Fechar as válvulas VS e ¥o e n'l irar o trap de vidro; 

6. Limpar o trap com 5<jtia corrwie dentro da capela e guardar com rejei^ 

to todo resíduo do trap; 

7. Conectar o trap de vidro 1im»j e seco, abrindo as válvulas ¥4 e poste 

riormente ¥5; 

8. Deixar o sistema com bombtMwwlo « desligar fita aquecedora. 

III. RESULTADOS E CONCLUSÃO 

Na tabela 1, apresenta-se »r. dados experimentais obtidos por meio 

desta técnica de transferência du üig. í observado que a transferência 

máxima S de 15 (quinze) gramas e a mínima é de 5 (cinco) gramas. Sendo 

que o tempo de, limpeza é de 2 (duas) horas e o tempo de transferência í 

de 1 (uma) hora. 

Finalmente conclui-se que cita técnica é eficaz na transferência de 

UFC com finalidade do controle de qualidade no que diz respeito ao item 

análise química. 
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TABELA I . DADOS DA TRATISrCKDr.lA OE UF. 

üESCRIÇJtó MASSA DO COLLPJR HASSA DO COLETOR «ASSA TRANSFERI. 
Cimo (g) VAZIO (g) DA DE UF( (g) 

Awpola 102 

Aapola 103 

Awpola 104 

AMpola 105 

AapoU 106 

* 

175.3C 

170.01 

173.Q1 

166.03 

169.1» 

162.01 

159.99 

160.32 

160,21 

160.09 

13,35 

10,02 

12,72 

5.81 

8,96 
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