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0 presente taabatho visa a determinacao do carbono em oxidos cerdmicos.
senca do carbono ¢ impontante em alguns oxidos cerdmicos,
agente neduton e e prejudicial em outnos,
presenca de carbono nos oxidos cerdmicos e discutida em detalhes neste trabalho. 0
canbono -foi determinado em oxido
tecnica de extiacdo em altas temperaturnas acopﬂada ao detetor de LnﬁnaveAmelho (LECO).
Na calibracac do analisadon de carbono foram utilizados padnozA metaliccs ao Lnves de
se utilizar padrdes ceramicos.
INTRODUCAQ

A presenca de carbono em 6xidos cerdmi-
cos pode ser prejudicial ou benéfica, dependen
do do teor de carbono presente nestes materi-_
ais. E prejudicial quando presente nos oOxidos
ceramicos como impurezas podendo acarretar fra
gilizacdo e deterioracao das proprledades meca
nicas do material. Em outros tipos de oxidos
ceramicos sua presenca € necessaria pois atua
como agente redutor (redugdo carbométrica),
tornando esta reducio mais eficaz. Também é
usado em processos de cloracgao, onde atua como
agente redutor, reduzindo assim o consumo de
cloro. Portanto, & de fundamental importancia
sua andlise quantitativa nestes materiais.

O presente trabalho visa a determinacao
do carbono em 6xidos ceramicos, especificamen-
te U0, e Al,0, pela técnica analitica de fusao
em 0O, acoplada ao detetor de infravermelho.
O equipamento utilizado € o analisador de car-
bono marca LECO modelo CS-244. Este analisa-
dor gquando calibrado com padrées metalicos (LE
"CO part. 501-501 C and S in Steel), realiza
‘analise de carbono em agos, aluminio, titdnio
e outros metais, apresentando uma precisdo de
3% e exatidao de 5%. Neste trabalho, entretan-
to, devido a impossibilidade de obter-se
droes ceramicos, utilizou-se padrdes metadlicos
(LECO part. 501-501 C and S in Steel) estabele
cendo-se desta forma parametros analiticos vi=
sando aprimorar ¢s resultados.

Portanto, o objetivo deste trabalho é de
monstrar a viabilidade de utilizagao de pa-—
drées metdlicos na calibragao do analisador LE
CO para analises de carbono em Oxidos cerami-
cos.

CONSIDERACOES TEORICAS

Em 6xidos de aluminio o carbono & utili-
zado como agente redutor no processo de clora-
cao da alumlna e a quantlficacao do carbono é
de suma 1mportanc1a para a eficacia do proces-
so. Segundo o processo de Hall Heroult, a alu-
mina pode ser convertida em vapor de alumlnio
(A1Cl,) pela reacdo com gas cloro na presenga
de carbono ou monoxido de carbono [3].

O carbono & uma das impurezas presentes
no 6xido uranio. A importancia de minimizar
teor de carbono no combustivel nuclear (UOQ,)
demonstrada por consideragoes termodinamicas e
influéncias no rendimento do combustivel nu-
clear. O carbono & prejudicial devido a sua
alta seccao de choque alterando a performance
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do combustivel nuclear e diminuindo a gqueima
(burn up) do combustivel nuclear. Além do que,
podendo afetar a resisténcia a corrosdodoele
mento combustivel e limitando o tempo de vida,
do combustivel [2].

As principais fontes de carbono sao os
aditivos organicos como: aglomerantes e lubri
ficantes utilizados na pré-sinterizacio e sin
terizacdo de pastilhas. A remocgdao incompleta
dos aditivos leva a um aumento no teor de car
bono nas pastilhas. Os compostos de carbono
presentes na pastilha de U0, sdo produtos da
reacdo dos residuos dos aditivos organicos cam
o gas utilizado na sinterizacdo como: CO,,H,,
CHy e CO [4]. O limite de teor de carbono na
pastilha é de 200 ppm conforme norma ASTM C
69680 [1].

As analises foram realizadas em um ana-
lisador de carbono e enxofre, marca Laborato-
ry Equipment Company (LECO) modelo CS-244 pa-
ra a determinacdo de carbono em Oxidos cerami
cos.

Este equipamento & constituido por duas
unidades: 1) unidade de extracdo de gases,
que & composta por forno de radio-frequéncia
(18MHz) e 2200 Watts de poténcia com fluxo de
oxigénio puro; 2) unidade analitica, compos-—
ta por filtros de purificacdo e separagdo dos

gases CO, e SO, e dé duas ceélulas de infraver
melho. T

A amostra & colocada em um cadinho de
ceramica onde & adicionado um fundente de

tungsténio-estanho e aquecida no forno de ra-
dlo—Lrequencla na presenca de atmosfera de
oxigénio. O carbono contido na amostra & libe
rado na forma de uma mistura de gases co/Cco, ,
que passam por filtros de silica gel platini-
zada, que convertem todo o CO em CO,. A se~
guir, os gases passam por células de infraver
melho onde se procede a analise. A vantagem
deste método reside no fato da radiagao de in
fravermelho possuir comprimento de onda bem
definido para uma atmosfera de CO,, obtendo-
-se desta forma, resultados com alta precisao
(3%) e com limite minimo de detecgao da ordem
de 0,5 ppm. ’
pPreparagao das amostras: Utilizou-se po de
alumina cav 99,9% de pureza da Baker Analysed
Reagente (Berse) e pd de grafite SP-2daUnion
Carbide Corporaticn oam 99,9% de pureza confor-
me norma ASTM METODO D1506-56 e Oxido de ura-
nio de procedéncia Belga, para preparacio das
amostras de Al,0, + C(1%) e UQ, + C(1%).




Procedimento: 1) Os cadinhos em que as amos-
tras sdo introduzidas devem ser pré-aquecidos
na mufla a 900°C por 12 horas. 2) Calibracio
A) Pesa-se 1g de padrao de a¢o (LECO) em um

ceramicos e 0,2 grama. Devido a massa estar re
lacionada com a concentracao de carbono, evi-
tando assim o efeito memoria.

cadinho de ceramica; B) Adiciona-se 1g de ace Tabela 3: Amostra = Lecocel+Iron Chip+
lerador Lecocel, que & composto de tungsténio +{Al1,0, + 1%C)
e estanho. Esse acelerador tende a facilitar
a combustdo do mesmo; C) Adiciona-se 1g de AMOSTRA TEOR DE C (%) MASSA (qg)
fundente Iron Chip (ferro gusa), que tem pon-
to de fusdo menor que a mistura {aco-Lecocel) 1 1,133 ,
e portanto, facilita a combustdo; D) Introduz 2 1.163
-se o cadinho no forno de radio-frequéncia. ! !
3) Anal%se das amostras: Procurou-se estabele 3 1,139 R
cer parametros que influenciem nas analises 4 1.176
dos oxidos, tais como: ordem de adicao de ’
amostra e fundente, quantidade de amostra e 5 1,151 .
adigao de fundentes. Conforme experimentos a
sequir: 3.1 Adiciona-se 0,2g da amostra Média e D.P. = 1,152 + 0,016
(81,0, + 1%C ou UOQ, + 1%C) + 1g de Lecocel +
+ 1g de Iron Chip e queima-se a amostra. Precisao = 1,30%
3.2 Adiciona-se 1g de Lecocel + 1g de
Iron Chip + 0,29 da amostra (Al,Q, + 13%C ou
U0, + 1%C) e gueima-se a amostra. 4
: = (A
3.3 Adiciona-se 0,2g dm amos tra Tabela Amostra (Al,0, + 1%C)+Lecocel
(Al1,0, + 1%C ou UO, + 1%C)} + 1g de Lecocel e .
queima-se a amostra. AMOSTRA TEOR DE C (%) vMASSA(q)
3.4 Adiciona-se 0,5g da amostra 1 1.079 0.2
(Al,0, + 13C) + 1g de Lecocel + 1g de 1Iron e !
Chip e queima-se a amostra. 2 1,088 .
RESULTADOS E DISCUSSAQ 3 1,090 0.2
4 1,069 ,
Tabela 1: Calibragdo = Ago+Lecocel+Iron Chip 5 1 062
CALIBRAGAO TEOR DE C (%) MASSA (qg) Média e D.D. = 1,078 + 0,011
1 0,0318 1.0 Precisao = 2,20%
2 0,0302 1,0
3 0,0298 1,0
Tabela 5: Amostra = (Al,0, + 1%C)+Lecocel+
Média e Des- 23
vio Padrio = 0,0306 * 0,0009 +Iron Chip
Precisdo = 2,94% AMOSTRA TEOR DE C (%) MASSA (g)
1 ] 1,107 0,5
Tabela 2: Amostra = (Al,0, + 13C) + Lecocel + 2 1,124 0,5
+ Iron Chip 3 1,122 0,
AMOSTRA TEOR DE C (%) MASSA (g} 4 1,155 ’
1 1,178 0,2 > 1,094 .
2 1,182 0,2 Média e D.P. = 1,120 ¢+ 0,020
3 1,175 0.2 Precisio = 1,78%
4 1,170 0,2
5 1,176 0,2
Tabela 6: (U0, + 1%C)+Lecocel+Iron Chip
Média e D.P. = 1,175 + 0,004 —
AMOSTRA TEOR DE C (%) MASSA (g)
Precisao = 0,34%
1 1,106 , 2
. 2 1,098 ,2
Comparando-se as tabelas 2 e 3, observa- 3 1.104 0,2
-se que a ordem de adig¢ao da amostra e funden- ! !
te &€ de grande importdncia, sendo que na tabe— 4 1,098 0,2
la 2 a precisao das analises do 6xido de alu- 5 1 104 2
minio € em torno de 0,34%, menor que na tabela ! '
3 (1,3%). Isto ocorre porgque a amostra adicio- Média e D.P = 1.102 ¢ 0,003
nada na parte inferior do cadinho funde por Tt ! !
completo. Precisao = 0,27%

Comparando as tabelas 2 e 4, verifica-se
que a auséncia do fundente Iron Chip diminui a
precisdo das analises, o qual & 0,34% e 2,2%
respectivamente. Isto se deve ao fato de que o
Iron Chip facilita a combustao da mistura, por
tanto a gqueima &€ completa.

Comparando as tabelas 5 e 2, verifica-se
que a massa ideal para as analises de &xidos
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Os resultados encontrados para as anali
ses de oxido de uranio, tabelas 6, 7 e 8, apre
sentam os mesmcs fendmenos daquelas encontradas
para analises de oxido de aluminio. Portanto, a
ordem de introducao do fundente e amostra de



Oxido de uranio, deve ser segundo a tabela 6
obtendo-se precisao de 0,27%.
Nos calculos de exatidao

das analises

das amostras, foram descontados os teores de
carbono provenientes do material de partida.
Sendo 0,080% o teor de carbono para oxido de
alumigio e 0,025% o teor de carbono para oxido
de uranio. Os mesmos sao 9% e 8% respectivamente.
Tabela 7: Amostra = Lecocel+ Iron Chip+
+ (U0, + 13C)
AMOSTRA TEOR DE C (%) MASSA (g)
1 1,081 0,2
2 1,075 0,2
3 1,099 ,
4 1,115 0,2
5 1,069 ’
Média e D.P. = 1,088 = 0,017
Precisao = 1,56%
Tabela 8: Amostra = (U0, + 13%C)+Lecocel
AMOSTRA TEOR DE C (%) MASSA (g)
1 1,109 0,2
2 1,022 0,2
3 1,127
4 1,116 0,2
5 1,123 0,2
Média e D.P. = 1,099 + 0,039
Precisao = 3,55%
CONCLUSE0

As principais conclusbes deste trabalho
sd0 as seguintes:

. 1. A ordem entre o fundente e a amostra
de 6xido cerdmico é de vital importancia. Sen
do que deve-se adicionar primeiro a amostra
(6xido) e depois os fundentes (aceleradores).

2. A guantidade idcal de amostra com

teor de carbono em torno de 1% é 0,2g. Evitan

do assim o efeito memoéria.

3. A extracdn de carbono na amostra ndo
2 completa, quando nao utiliza-se o acelera-
dor “"Iron Chip" devido a sua propriedade de
alterar o ponto de fusao da mistura (Lecocels+
+Hxido ceramico) .

4. Os resultados das analises de Oxidos
ceradmicos utilizando-se padroes de ago (LECO)
foram altamente precisos. Tendo precisio em
torno de 0,3%.

5. Considerando-se erros na preparagao
da amostra como: pesagem, homogeneizacao e per
da de massa além do erro do equipawmento, os
resultados tiveram uma exatiddo de 9% vpara
AlLL,O, o 8% para UO,.

6. [ possivel analisar Oxidos ceramicos
utilizando-se padroes de ago na calibracao des
de que, utilize~se fundente especificos para
auxiliar a fusio do oOxido.

7. Os procedimentos utilizados para oxi-
do de aluminio e 6xido de uranio & o mesmo pa-
ra outros tipos de Oxidos.
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SUMMARY

Carbon determination {in ceramicsoxides s zhe
objetive 04 the present work. The amount of carbon 4in
aluninium oxide (AL,0,) and wranium oxide (UO,) 8
determined by fusion/infrared celf technique. A carbon
determinaton (LECO - (S244) was used 2o Zest the
performance of the analytical nresults. The detfermina-
tor was calibrated using steel standards s tead
0§ ceramics oxides, and a special feux mix (W, Sn and
Fe) was used. The details c4 the analysis  technique
and the data obtained are discussed.
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