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RESUMO

Descreve-se a aplicagdo do processo sol-gel de geleificagao
interna, na preparagio de microesferas de ©6xidos mistos urédnio-
gadolinio, urinio-céric e urdnio-lantanio.

Tomando-se por base o trabalho de Forthmann e Blass /[f1/, de
aplicagdo do processo hidrolitico sol-gel de geleificagdo interna, para
a fabricagdo de 6xido misto de ur@nio e plutdnio, assim como, o trabalho
de Rodrigues e colaboradores /f2/ sobre a relagdo entre o teor dos
reagentes e suas propriedades na preparagdo de microesferas de alumina,
desenvolveram-se experimentos com o propdsito de preparar 6xidos mistos
de diferentes lantanidios dispersos em matriz de urénio.

Experimentos, em escala de laboratério, mostraram que a preparagao
de 6xidos mistos de actinidios/lantanidios por coprecipitagdo, provoca a
precipitagdo fracionada dos respectivos hidr6xidos. A homogeneizagio
mecdnica & necessiria para evitar a formagdo de camadas de diferentes
concentragdes dos actinidios e dos lantanidios. A formagdao de camadas &
mais acentuada quando a concentragdoc da fase dispersa, fase lantanidio,
excede o valor de 5% da massa de urianio.

A utilizagdo do processo hidrolitico, sol-gel de geleificagao
interna, possibilita o trabalho com maiores concentragdes da fase
dispersa, a fase lantanidio, em fungdo da menor mobilidade das
particulas em um sistema coloidal. A precipitagdo dos hidréxidos ocorre
no interior da esfera, de forma quantitativa em relagdo aos
constituintes metédlicos.

Verificou-se, em laboratério, diversas composigdes para a fase
sol, obtendo-se a melhor resposta na seguinte composigdo:

50 g de nitrato de uranilo hexahidratado

12 g de uréia

30 g de hexametilenotetramina

25 g de agua

2,5g de 6xido de cério ou de lantdnio ou de gadolinio

O sol, solugdoc coloidal de uranio, uréia, hexametilenotetramina,
dgua e o respectiveo lantanidio, & mantido a cerca de 4°C, sob agitagio,
durante duas horas para a formagdo dos complexos, sem a ocorréncia da
geleificagdo. O sol &, entdo, transferido para um sistema de injegdo sob
pressdo, com temperatura controlada. A solugdo coloidal & espargida em
banho de &leo de soja, a 9500, contido em coluna de vidro, mediante a
utilizagdo de um bico injetor apropriado e provido de um sistema de
vibragdo eletromagnética. Este sistema evita a formagdo de um jato
s6lido, incompativel com a produgdo das microesferas. Estas, assim
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obtidas, mantém a sua forma por .agdo da tensdo superficial. Recolhem-se
as esferas em baldo, na base da coluna, por diferenga de densidade com a
fase organica imiscivel. '

As esferas resfriadas a temperatura ambiente sdo lavadas,
inicialmente, com tetracloreto de <carbono, em gquatro operagdes
consecutivas usando-se 250 mL do solvente. O objetivo & a retirada do
6leoc que impregna as esferas. Em seguida, lava-se com cloreto de amdnio,
também em quatro operagdes, para a retirada do nitrato, da uréia e do
excesso de hexametilenotetramina.

ApbSs a primeira lavagem, o produto apresenta-se translicido e de
cor alaranjada, passando a opaco e de coloragdo variada apds a lavagem
com cloreto de aménio. A coloragdo dependerd, fundamentalmente, do
lantanidio associado ao uréanio.

Finalmente, as esferas sdo lavadas por mais guatro vezes com &gua
destilada. Encerradas as lavagens, as esferas sdo submetidas & secagem
em bandeja, ao ar, por 24 horas. Segue-se uma secagem em estufa, nas
primeiras 12 horas, a 60°c,e por mais 12 horas a 120°C, obtendo-se o
xerogel, esferas de hidréxidos mistos sécos.

As esferas do xerogel sdo submetidas a tratamentos térmicos
diferenciados de acordo com a aplicagdo posterior

Para avaliagdoco da composigdo e da qualidade das microesferas
preparadas utilizam-se as seguintes técnicas:

-fluorescéncia de raios-X para determinagdoc do teor de urdnio e
lantanidio,
-microscopia eletrdnica para verificagdo da homogeneidade de fase.

Os resultados obtidos mostram gque o processo € vidvel para a
obtengdo de 6xidos mistos com qualidade de homogeneidade e em composigdo
adequada ao uso.

A competéncia na obtengdo de O6xidos mistos & substrato de enorme
interesse para o programa em desenvolvimento na Coordenadoria de
Tecnologia Quimica do IPEN, cujo objetivo maior & o conhecimento das
técnicas e processos para obtengdo de 6xidos mistos para aplicagdo em
ciclos de reatores avangados.

Como coadjuvante da aplicagdo principal e dentro do perfil de
atuagdo do IPEN, esta tecnologia atende as necessidades de obtengdo de
novos materiais, mais especificamente, na Area de supercondutores, imis
permanentes e catalisadores.
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