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RESUMO

O presente trabalho tem como objetivo a analise de carbono em amostras de siliceto de uranio. Na industria
nuclear o siliceto de uranio € utilizado nas placas de combustivel nuclear. O Instituto de Pesquisas Energéticas e
Nucleares — IPEN (S&o Paulo - Brasil), tem pesquisado e desenvolvido as placas de combustivel com o U;Si,-Al
para serem utilizadas no reator IEA-R1m com o objetivo de aumentar a potencia do reator de 2 para5 MW. Um
dos itens do controle de qualidade deste combustivel nuclear diz respeito ao teor de carbono. As analises de
carbono nas amostras de siliceto de uranio foram realizadas com um detector de carbono total com célula de
infravermelho e forno de radio frequiéncia onde o carbono é liberado na forma de CO, . Os teores de carbono
analisado nas amostras de siliceto de uranio estdo numa concentragdo de 100 ppm com um limite de deteccdo de
0,5 ppm. Detalhes da metodologia analitica e tratamento da amostra sdo descritos no presente trabalho.

1. INTRODUCAO

Atualmente na industria nuclear, o Siliceto de Uranio (U3Si;) vem sendo utilizado como
composto constituinte das placas combustiveis dentro do reator. O Instituto de Pesquisas
Energéticas e Nucleares — IPEN, vem adotando esse composto no reator IEA- R1 que opera
com um nivel de poténcia de 2 MW. A utilizacdo desse composto nas placas de aluminio do
reator tornou possivel um aumento da poténcia de 2 para 5 MW. O aumento da poténcia se
fez necessaria devido ao crescente consumo de radiofarmacos no Brasil e também a producéo
de novos radioisotopos.

Neste contexto, dentro de um controle da qualidade desse composto que envolve diversas
analises tais como determinacdo de impurezas, razdo isotopica, determinagdo de uranio total,
a determinacdo de carbono é de grande importancia porque acima de 2000 ppm, isto € 0,2%
de carbono, ocorre uma diminuicdo do rendimento quando esse material é utilizado como
combustivel nuclear.

2. METODOLOGIA

As amostras de Siliceto de Urénio foram coletadas na forma de aparas, diretamente do
elemento combustivel. As amostras foram introduzidas dentro de um cadinho de alumina



para o aquecimento no forno de radio frequéncia. O método consiste na queima da amostra
em atmosfera de oxigénio, por meio de um forno de radio frequéncia acoplada a um detector
de infravermelho. Os gases formados (CO, CO; e SOs) séo purificados para a eliminacdo de
agua e de halogénios, sendo o monoxido de carbono totalmente convertido a CO, por um
catalisador aquecido, posteriormente, as concentragdes dos gases séo determinadas em uma
célula capaz de detectar mudangas na radiacdo na regido do infravermelho [1].

As limitacbes possiveis estdo na contaminacdo dos cadinhos de cerdmica ou nas
contaminagdes do oxigénio de arraste. Para minimizar esses problemas os cadinhos de
ceramica sdo calcinados durante 12 horas a 1000 °C antes de serem utilizados como porta
amostra, além disso, o oxigénio a ser utilizado deve ter uma pureza maior que 99,9%.

O determinador de carbono é de marca LECO modelo CS-400 composto de 2 mddulos, um
forno de inducdo, modelo HF-400A com funcdo de queima e arraste de gases e uma unidade
de medida de carbono CS-400 contendo sistema de catalise aquecido, sistema de purificacéo,
sistema de separacdo de CO,/SQOg3, célula que detecta radiacbes na regido do infravermelho e
balanca analitica. Como acelerador utiliza uma mistura de tungsténio-estanho (Lecocel,
procedéncia LECO) e como gas de arraste 0 oxigénio com pureza maior que 99,9% [2].

A calibracdo é realizada por meio de padrdes de acos para se obter uma curva de calibragdo
dentro de um intervalo analitico compativel com a concentragdo a ser analisada. A resposta
do analisador fornece a massa de carbono por massa de amostra por meio de célculos
realizados pelo microprocessador.

O tratamento da amostra do Siliceto de Urénio foi o seguinte, a amostra foi cortada na forma
de pequenas aparas que foram submetidas a um processo de limpeza com acetona e lavadas
com a agua deionizada, e finalmente secadas a 100 °C em uma estufa durante uma hora.
Ap0s essa etapa foi feita a pesagem das amostras de 300 a 1000 mg e colocadas nos cadinhos
de ceramica junto com o fundente Lecocel. Por meio de uma pinca leva-se o cadinho para o
forno de inducdo e efetua-se a queima das amostras obtendo os resultados.

A determinagéo do teor de carbono foi feita utilizando a equagéo 1:
C(%) =V x1lW (1)

onde, V = valor de integracdo da célula de carbono que detecta radiacdo na regido
infravermelho. W = massa da amostra (g). Os céalculos sdo processados e o resultado da
andlise de carbono expresso em porcentagem é impresso automaticamente. A confiabilidade
da técnica é a seguinte, o limite minimo de determinacédo é de 0,001% de carbono, sendo que
a faixa atil de determinacéo é de 0,005 a 0,3% de carbono [3].

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Tabela 1 apresenta-se os resultados das analises de carbono em seis amostras de Siliceto
de Uranio. Os resultados sdo apresentados em porcentagem do teor de carbono presente em
cada amostra, isto €, a massa de carbono total em funcdo a massa de Siliceto de Ur&nio. As
seis amostras da Tabela 1 sdo de um mesmo lote de fabricacdo, portanto a media e desvio
quadrético estatistico das analises de carbono neste lote é de (0,0546 + 0,0020) % de carbono.
Em unidades técnicas de massa de carbono por massa de Siliceto de Uranio, isto é, parte por
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milh&o (ppm), o resultado da Tabela 1 apresenta um teor médio de 546 ppm com um desvio
de 5 %. A presente metodologia da analise de carbono em amostras de Siliceto de Uranio
estd de acordo com as exigéncias do controle de qualidade do combustivel nuclear.

Tabela 1: Determinagéo de carbono em Siliceto de Uranio

Amostras % de Carbono Amostras % de Carbono
1 0,0525 4 0,0581
2 0,0527 5 0,0541
3 0,0549 6 0,0552

4. CONCLUSOES

As analises obtidas, demonstram que as amostras de Siliceto de Uranio estdo com teores de
carbono da ordem de 500 ppm (0,05%), isto é, estdo dentro do limite aceitavel para serem
utilizadas como combustivel nuclear, sendo que 2000 ppm (0,2 %) de carbono é o limite
maximo aceitdvel. Além disso, os resultados apresentam uma reprodutibilidade analitica
aceitavel nos termos de controle de qualidade de combustivel nuclear.
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