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OBJETIVO

Deteccéo e caracterizagdo de fases atraveés
do desenvolvimento de um método
metalografico e de resultados obtidos por
DR- X no sistema UO,-Gd,0s.

METODOLOGIA

O combustivel U0,-Gd,0; é utilizado na
forma de pastilhas sinterizadas que podem
ser obtidas por meio de diferentes rotas de
processamento. O processo
economicamente  mais atrativo para
obtengdo deste combustivel é o de mistura
mecanica dos po6s de UO; e Gd,0; Este
meétodo é, sem duvida, o mais simples e
econdmico, uma vez que s6 uma etapa de
homogeneizagao dos pés de UO, e Gd,0; €
incorporada a linha de fabricagdo do

combustivel padrdgo de UO, puro. O
combustivel UO0,-Gd,0; € utilizado no
carogo do reator em apenas alguns
elementos combustiveis distribuidos
estrategicamente, juntamente com

elementos combustiveis contendo apenas
UQO; puro. Por meio do processo de mistura
de pos, toda a linha de fabricagdo do
combustivel UOQO, tradicional pode ser
utiizada, empregando- se o0s mesmos
equipamentos com apenas variagbes nos
procedimentos de fabricagao, incorporando-
se uma etapa de homogeneizagdo dos pos.
Resultados experimentais demonstram que
a homogeneidade da distribuicdo de Gd em
pastilhas sinterizadas esta diretamente
relacionada com a homogeneidade
presente nos pos utilizados. Este
comportamento sugere que o bloqueio da
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sinterizagdo esta relacionado com a
solubilizagdo do Gd,0; no UO, durante a
sinterizagdo, solubilizagdo esta que deve
ser fortemente dependente da
homogeneidade da distribuicdo de Gd,0Os
no p6é de UO, e, portanto, na pastilha
compactada. Estas observagbes permitem
a formulacdo da hipétese de que durante a
solubilizagdo ocorre o bloqueio da
sinterizagdo pela formagdo de alguma
barreira de difusdo. Dai a necessidade de
caracterizacdo de fases no sistema UO.-
Gd,0s.Utilizando- se amostras sinterizadas
preparadas através de pds obtidos por
coprecipitagdo, embutidas em baquelite
para preparagdo ceramografica, ou
trituradas manualmente para obteng¢do de
pé para andlise por DR-X e sendo as
concentragcbes de  Gd,O; definidas:
0,3,6,9,12,14,20,30,40,50,60,63,66,68,70,
75,78,79,80,81,82,86,90,93,95,97,100,%
em mol (base UQO,), criou-se um método de
preparagao ceramografica e foi
desenvolvido um ataque quimico baseado
num ataque desenvolvido para pastilhas
sinterizadas de UOQO,-Gd,O; obtidas por
mistura mecéanica de poés. Este ataque é
baseado na mudanga de cor que ocorre
entre as fases de UO, livre (azul), Gd,0s;
livre (branco) e solugéo soélida (U,Gd)O,
(marrom). Os reagentes  principais
utilizados foram o H,O, 30 vol e o H,SO,4
96%. Antes do ataque € necesséria a
limpeza das amostras em ultrasom e
lavagem em agua corrente. As amostras
sdo secas apos ataque com alcool etilico e
ar quente. O ataque realiza- se em duas
etapas, a saber:



1* ETAPA: atagque em de

H,0,+H,S04 (10:1 em volume)

2* ETAPA: atague em solugéo que consiste
em uma gota da solugdo da primeira etapa
mais 40 ml de H,0, a temperatura de 45° C.

RESULTADOS

solugéo

O resultado apresentado pelo primeiro
ataque quimico realizado se deu apos 35
minutos de imersdo. O ataque assim
efetuado revelou uma estrutura com duas
fases. Uma regido mais clara contendo
poros mais grosseiros deve ser uma fase e
regibes mais escuras, possivelmente com
uma menor concentragdo de gadolinio
(marrom claro), contendo porosidade fina,
deve ser uma outra fase.

Observou- se que este ataque quimico
degradou a baquelite utilizada como
material de suporte da amostra. Observou-
se grande diferenga entre as coloragbes da
borda da amostra (marrom escuro
avermelhado, a qual é a cor da baquelite) e
do centro (tons de amarelo claro e escuro).
Ao mesmo tempo, observou- se apds o
ataque, que a baquelite sofre descoloragéo
e torna- se porosa, evidenciando
degradagao.

Os resultados obtidos por DR-X, indicam
que a estrutura CFC do UO, absorve ions
Gd> até 50 mol% de Gd,0s;, quando uma
nova estrutura cristalina comega a ser
formada. Esta estrutura cristalina parece
ser uma transicdo entre a estrutura CFC
(fluorita) do UO, e a estrutura CCC do
Gd,0;, cujos picos comegam a ser
definidos na concentragdo de 75 mol% de
Gd,0s. A partir da concentragdo de 93
mol% de Gd,0;, a estrutura monoclinica
comega a aparecer, coexistindo com a
estrutura CCC até concentragbes de 98
mol% de Gd,0s;. A amostra de Gd,O3 pura
mostrou somente os picos da estrutura
monoclinica, resultante de uma
transformacdo de fase irreversivel da
estrutura cubica em temperaturas da ordem
de 1400° C.
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CONCLUSOES

Os resultados obtidos até o momento
permitiram a deteccdo direta de outras
fases no sistema UO,-Gd,03 com estruturas
diferentes da estrutura fluorita do UO,. O
ataque quimico para revelagdo de fases
apresentou resultados promissores, ainda
que nao eficientemente otimizado. Devem
ser realizados desenvolvimentos adicionais,
direcionados no sentido de selecdo de um
novo material de suporte para O
embutimento das amostras, o qual deve ser
inerte as solugbes quimicas de ataque
empregada.
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