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ANALISE ESPECTROGRAFICA SEMIQUANTITATIVA DE IMPUREZAS

CORRENTES EM COMPOSTOS DE URANIO

Alzira>Lourengo Deppe
Antonio Roberto Lordello

SUMARIO

Apresents-se um método espectrografico sonqua.ntitatno de rotina, para a determi-
P,“‘;‘\ direta de B, Cd, P, Fe, Mn, Mg, Pb, Cr, Sn, Wi, Bi, Mo, V, Cu, Ag, Zn, Si, e Al, ne
etc. .a de partes por ailhao en cOIpostos de uranio. 0 metodo e baseado na tecnlc’l da dest1
lagao fracionada com carreadores, utilisando oxido de galio e fluoreto de sodio para favore
cer a vaporizacao e excitagao das impuresos.

A precisao foi avaliada dentro de 30 -~ 50% e as gensibilidades sao adequadas para
o nivel de contaminagao apresentado peloe compostos de uranio analisados.

INTRODUGAO

As impurezas dos compostos de uranio podem exercer efei-
to profundo nas propriedades nucleares, quimicas e fisicas destes
compostos. E de grande importincia a casfura de neutrons por és-
tes contaminantes @ seu efeito na economia neutronica e nas pro-
priedades metalurgicas do uranio. Algumas impurezas, tais como
boro e cidmio, que possuem elevada secgao de choque de absorgao
para neutrons térmicos, devem estar ausentes mesmo em fragoes de
partes por milhao (ppm).

A Usina PilSto de Purificagao de Uranio, em operagao na
Divisio de Fngenharia Quirica (DEQ) do Instituto de Energia Ato-
mica, tem por objetivo transformar o uranio contido no diuranato
de sédio bruto, usado como matéria-prima, em uranio livre de impu
rezas sob forma de diuranato de amonio.



0 Laboratorio de Espectrografia, trabalhando paralelamen
te a Usina Piloto, tem por finalidade basica o controle rotineiro
de pureza dos compostos de uranio. Para tal, desenvolveu-se um
metodo espectrografico semiquantitativo, suficientemente preciso
para dar uma idéia bastante aproximada da pureza daqueles compos-

tos e com a rapidez exigida pela planta piloto.

1)

Por outro lado a analise semiquantitativa' ’ proporciona
uma seérie de dados preliminares de grande interesse para a poste-
rior determinacao quantitativa por espectrografia ou por via qui-
mica, quando for necessaria maior precisaso na determinagao dos

elementos de interesse.

De acordo com a literatura, todas as tentativas realiza-
das para a aplicagao do metodo de combustao total nao foram bem
sucedidas, devido & caracteristica excessivamente complexa do es-
pectro, derivado da multiplicidade de configuragoes eletronicas
dos atomos neutros e ionizados de uranio. Alem disto, o espec-
tro deste elemento, sendo muito rico, € ainda mascarado pelo fun-
do intenso da radiagao continua emitida por todos aquéles elemen-
tos presentes e que formam oxidos refratarios.

Como alternativa para a observagao direta do espectro hz
a possibilidade de separagao quimica das impurezas da matriz de
uranio, seguida da determinagao espectrografica. Os elementos
mais refratarios, como Ti, W, Nb e as terras raras sao normalmen-
te determinadas deste modo. |

Ressalva deve ser feita ao metodo direto  desenvolvido
(D
& técnica da destilagao fracionada com carresdores descrita a se
guir. ‘

por R. Avn mas que quanto a sensibilidade ainda nao se iguala

0 METODO DA DESTI FRACIONADA COM CARREADORES

Scribner ¢ Mullin(® descrevem o método da  destilacao



fracionada com carreadores para a determinagao de vinte e quatre
elemeatos em U308‘ adicionando 2% de G3203 como supressor da des-
tilacao de uranio. A maioria dos elementos impurezas completam
sua vaporizagao antes da fase principal constituida pelo uranio
(matriz) e seus espectros sao registrados sem inte:ferencia da ma

triz.

De uma maneira simplificada pode-se dizer que durante a
destilagao com carreador ha uma estabilizacao do arco e estabele-
cimento de uma temperatura que € otima para a excitagio do espec-
tro de muitas impurezas. E£ste fenomeno apresenta-se durante a ex
citacao com arco de corrente continua, quando a amostra esta con-
tida na cratera de um eletrodo de grafite, que atua como uma pe-
quena mufla. A aplicagao desta propriedade, na separagao dos di-
versos constituintes de diferentes volatilidades, foi primeiramen
te descrita por Rnbies(a), em 1934, A extensao do método & ma-
triz de uranio foi investigada por Scribner e Mullin, mencionados

anteriormente.

0 CARREADOR ¥ SUA IMPORTANCIA NA DESTILACAO DE IMPUREZAS

0 carreador e usado para facilitar a volatilizagao dos
elementos impurezas, alem de estabilizar a descarga e melhorar a

(5)

reprodutibilidade '~/ de excitagao destes. Uma vez que a temperatu
ra do eletrodo permanece abaixo de 3000°C, o uranio nao € excita
do enquanto se processa a evaporagao do carreador.

Diversos materiais volateis tem sido experimentados como

carreadores a partir do trabalho de Scribner e Mu11in’? que & es
sencialmente a base do procedimento da destilagao fracionada com
carreadores utilizado nos laboratorios de espectrografia. Peque-
nas alteragoes no método original tem sido introduzidas desde en~
tao a fim de melhorar a sensibilidade e precisao para alguns ele-

(6)

mentos e extensoes para determinar trinta e tres elementos



0 oxido de galio ainda e o carreador mais adotado pelos
diversos laboratorios devido as suas excelentes caracteristicas :
a) pode ser obtido em elevado estado de pureza; e preparado e pu-
rificado por métodos simples; b) possui volatilizagao intermedia
ria em relacao as impurezas correntes; c) produz espectro sim-
ples; d) e estavel, inerte, nao higroscopico e facil de ser in-
corporado as amostras atraves de homogeneiza;io mecanica; e) pre
seni. na matriz numa concentragao de 2% arrasta a maioria das im-
purezas correntes enquanto o arco se mantem estavel por tempo su-

ficiente para se obter a exposicao da placq'fotogrifica.

0 tipo de carreador empregado influi scbre a sensibilida
de do metodo da destilagao fracionada, o que é satisfatoriamente
explicado através do seu efeito sobre a volatilizacao das impure-
zas como tambem na excitacao das mesmas(7)._ Em muitos laborato-
rios o oxido de galio foi substituido por cloreto de prata pois
com esta substancia geralmente consegue-se limites mais baixos pa
ra a maioria dos elementos(a). Entretanto, usando—-se esta subs-
tancia como carreador € necessario empregar uma dispersao espec-
tral maior do que a utilizada em relagao ao oxido de galio, devi-
do principalmente ao aumento significativo do fundo e 2 emissao
do espectro de uranio. A explicagao para esta diferenga na sensi
bilidade e baseada na agao do fon cloreto sobre as impurezas, fa-
cilitando & destilagao das mesmas. Nos ultimos anos, carreadores
a base de fluoretos ou fluoretos misturados a outras substancias,
tem propcrcionado uma contribuicao significativa ao aprimoramento
das condigoes de excitagao de aigumas impurezas pela diminuicao

do limite de detecgié(g’lo). Uma pequena quantidade de carreador

a base de fluoreto(ll)

misturada ao cloreto de prata melhora con-
sideravelmente a excitagao do aluminio, fosforo, silicio e zirco
nio. Day(lo) desenvolveu um metodo sensivel e preciso empregan-
do, em uma matriz de oxido de uranio, 4% de um carreador composto
de duas partes de oxido de galio e uma parte de fluoreto de es-

troncio.



- T

As reacoes quimicas que ocorrem no interior da cratera
do eletrodo em presenca de um halogeneto sao, em parte, responsa-
veis pelas diferencas de volatilizagao e excitagao produzidas pe-
las diversas substancias carreadoras. Assim, o AgF produz maior
volatilizacao de uranio do que o cloreto de prata, o que da lugar
a interferencia em comprimentos de onda mais elevados. Eatretan—
to, & possivel diminuir estas interferencias empregando uma mistu

ra de AgCl e Ga,0, na proporgao de 4 : 3 a2

OBJETIVO

Este trabalho visa a analise de rotina, em limites de de
teccao suficientemente baixos, para os elementos mais cc-uns en-
contrados no uranio e determinados simultaneamente, sendo, portan
to, um método geral. Quando houver necessidade de alcangar limi-
tes de detecgao inferiores aos aqui apresentados ha de se aplicar
condicoes especiais visando em particular determinados elementos

em detrimento dos demais.

Foram analisados 18 elementos, divididos em trés grupos
a fim de se conseguir sensibilidade maxima, escolhendo para isto
condicoes otimas para cada impureza. O grupo I constou da deter-
minacao dos elementos mais volateis: B, Cd ePe por este motivo
nao se utilizou o periodo de pré-arco. No grupo II foram analisa
dos os elementos de volatilizacao intermediaria: Fe, Mn, Mg, Pb,
Bi, Sn, Cr, Ni, Mo, V, Cu, Ag, Zn e neste caso o pre-arco teve a
duragao de 8 segundos. Finalmente no grupo III determinaram-se
Al e Si, mais dificeis de evaporar por se encontrarem sob a for-
ma de oxidos refratarios. Os padroes utilizados para todos  os
grupos foram os mesmos, apenas os carreadores e as condigoes de
excitagao variaram. Esta subdivisso em grupos nao implica em per
da consideravel de tempo pois sempre é possivel analisar diversas
amostras em uma mesma placa fotografica.
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METODO UTILIZADO

Nas determinagoes rotineiras semiquantitativas de impure
zas correntes em uranio, realizadas no Laboratorio de Espectrogra
fia da Divisao de Engenharia Quimica, IEA, empregou-se a técnica
da destilagao fracionada com carreadores, utilizando-se na matriz
2% de oxido de galio para a maioria dos elementos e 5Z de fluore-

to de sodio para aluminio e silicio.

As escalas de concentragoes variaram desde 0,1 ate 5 ou
50 ppm para alguns elementos e de 1 ate 100 ou 500 ppm para os de

mais.

Todas as analises foram obtidas por comparagao visual,
em microfotometro comparador, utilizando-se plécas padroes expos-
tas a uma serie de padroes espectrograficos de U,0q, cujas concen
tragBes dos elementos impurezas sao conhecidas e comparando aque-
las com as placas contendo os espectros das amostras excitadas

nas mesmas condigoes dos padroes.

PARTE EXPERIMENTAL

PREPARACAO DOS PADROES

Os padroes de U,0g utilizados pertencem a serie 95, de 1
a 7, Nev Brunswick Laboratory, M.J., U.S.A., cujo certificado de
analise, reproduzido na Tabela I, relaciona as concentragoes dos
elementos em partes por milhao sobre uranio metalico. Cada pa-
drao desta serie foi misturado com 2% de Ga,0,, em almofariz de
agata, e com 57 de NaF em frascos de poliestireno, para - evitar
contaminagoes, especialmente de silicio, cuja determinagao  era
procurada, sendo neste ultimo caso usado o vibrador mecanico'Wig
~L-Bug" para homogeneizacao da mistura.



TABELA I
Padroes de U.0., Serie N? 1l a 7; Kew Brunswick Lab.

para Analise Espectrografica de Compostos de Uranio.
(Valores em ppm/U)

Elemento 95-1 95-2 95-3 95-4 95-5 95-6 95-7
Al 500 210 10 54 24 14 4
B 5.2 2.2 1.1 0.6 0.3 0.2 0.1
cd 5.0 2.3 1.3 0.6 0.3 0.1
Cr 95 42 24 14 8 5 3
Cu 51 21 n 5 2 1.4 0.5
Fe 520 220 124 66 3% 22 14
Pb 50 20 10 5 2 1
Mg 100 40 20 10 4 2
Mn 54 22 12 6 4 2 1
Mo 51 21 11 6 3 2 0.3
Ni 110 44 24 12 6 4 2
P 500 210 110 55 25 15
8i 260 110 60 34 16 12 6
Ag 5.1 2.5 1.0 0.5 0.2 0.1
Na 400 160 80 40 15 8
Sn 50 20 10 5 2 1
v 100 45 25 11 5 3
Zn 500 200 100 50 20 10

PREPARACAO DAS AMOSTRAS

Esta operagao restringe-se a transformagao dos diversos
compostos de uranio em Uaos, iniciando~-se pelo aquecimento sob
lampada infravermelha, seguida da queima em bico de Bunsen e cal
cinagao a 900° C durante uma hora. Neste processamento se devem
empregar cadinho e garras de platina a fim de evitar contamina-
goes. O 0308 e pulverizado e misturado com os carreadores, se-

guindo-se o mesmo procedimento usado para os padroes.
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CARGA NOS ELETRODOS

Colocam-se em cada eletrodo 100 mg de U308, a mistura-

j
dos com o carreador, atraves do funil apresentado na figura 1, o

Fig. 1 - Algumas pegas utilizadas na preparagao dos Elétrodos
para Destilagao Fracionada com Carreadores.

qual deve ser vibrado atée que as partfculas aderentes tenham se
desprendido. Em seguida, bate-se o eletrodo, com movimentos ver-
ticais, contra a barra suporte para que toda a massa fique compac
tada e nao haja aderéncia nas paredes do mesmo. Com o aux{lio da
vareta de perfuracao (Fig. 1 e 2) comprime-se a massa de oxido de
uranio contido no interior da cavidade do elétrodo, formando~se
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3,88

4,84

484

Fig. 2 - Vareta ds Perfuragao em ago inox de elevado polimento.
Dimensces en ma.

ume pastilha com um "canal” central (Pig. 3). A fungao deste ori
ficio & a de facilitar a sa{da dos gases produzidos durante a des

carga. Fsta operacao deve ser repetida ate que & superficie da
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massa esteja lisa e o canal perfeito, pois em caso contrario have
ra projegao de particulas que conduzem a combustao de uranio, pro
duzindo um fundo intenso e causando graves erros na interpretacao

do espectro.

0.242
*002
0.1550
*0005
TS N T
N N
N N\
225 N R
- /120"
A \\
2\ 0.625
Z.003
0.2i8
* 002
A -
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Pig. 3 - Elétrodo de grafite AGKSP-9066, espscial para Destilagio
Fracionada com Carresdores - cargs de 100 sg.
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EQUIPAMENTO

Espectrografo - Montagem tipo Ebert de 3,4 m, série 70-300(Mark

1V), da Jarrel-Ash Co.; fonte de alta tensao estabilizada para 230

volts.

Reticulo de Difragao - 15.000 linhas/polegada, com dispersao re

ciproca linear de 5,00 Angstron/mm, na primeira ordem do espectro,

sendo talhado para refletir o maximo brilho em 4.000 Angstrom.

Fotoprocessador - Modeélo JACO, com termostato.
Microfotometro - Modelo JACO, tipo comparador, 21-000,
Homogeneizadores -~ "Wig-L-Bug", permitindo agitacao da amostra

por 1 minuto, sendo adaptado para frascos com capacidade de 0 mg

Vareta de Perfuracao - dimensoes: comprimento da ponta, 4,76 mm;
diametro, 3,81 mm (Fig. 2).

Almofariz de l.gcta

CONDICOES EXPERIMENTAIS

Condigoes experimentais comuns aos tres grupos:

Eletrodos - anodo: AGKSP-9066, National Carbon Co. (Fig. 2).
- contra-eletrodos: SPK-L4236, National Carbon Co.
- pedestal: AGKSP-L-3919, National Carbon Co.

Fenda - 15 micra de largura.

Distancia entre os eletrodos - 4 mm.

Emulsao Fotografica - tipo placa, Kodak Spectrum Analysis NO 1,
10 cm x 25 cm, sensivel na regido de 2.200 - 4.500 £.

Revelador - D-19, Eastman Kodak Co., trés minutos a 18° c.
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Fixador - '"Fixer'", Eastman Kodak Co., com endurecedor, cinco mi

nutos a 18° C.
Inibidor -~ '"Stop', Eastman Rodak Co. alguns segundos.
Lavagen - Agua deionizada, 15 minutos.

Linhas Utilizadas - Tabela II.

TABELA I1
Linhas Utilizadas na Agé;ise Rotineira de Impurezas em 0398

Elemento (%) Elemento (%)

cd 2288,0 . Cr 2843,2
B 2497.8 Ni . 3050,8
Si 2516,1 Bi - 3067,7 ‘
P 2553,3 Mo _ARe6
Fe 2599,4 v 3184.0

_Ma 2794,8 al 3082,2
Mg 2795.5 AR 3280,68
Pb 2833,1 Cu 3274,0 ‘
si %%%%% In 33450

Condigoes experimentais especificas aos grupos I, II e III:

Grupo I ~ Determinacao de B, Cd e P

Posicao do Retfculo de Difracao: 9:18 (segunda ordem do espectm)

Filtro de Sete Escaloes: posicao horizontal para dois escaloes,

fixado no quarto escalao (23,87 e 1007 de transmitancia).

Altura da Penda: utilizou-se o diafragma de Hartmann, posicso su

perior.

Pré-arco: zero segundos.



Exposigao: trinta segundos.
Corrente: dez amperes, arco de corrente continua.

Mascara no Reticulo: uma pelezgada de altura.

Carga: 100 mg de U308, 27 Ga203.

Faixa de Comprimentos de Onda: 2280 - 2550 A.

- 13 o

Grupo II - Determinagcao de Fe, Mn, Mg, Pb, Sn, Cr, Ni, Bi, Mo, V,

Cu, Ag, e Zn,

Posicao do Reticulo de Difracao: 10:03 (segunda ordem do espec-

tro).

Altura da Fenda: 2 mm,

Pre-arco: oito segundos.

Exposicao: trinta e dois segundos.

Corrente: dez amperes, arco de corrente continua.
R —————

Mascara no Reticulo: uma polegada de altura.

Carga: 100 mg de U308, 22 Gazo3.

Faixa de Comprimento de Onda: 2500 - 3300 A.

Grupo 111 - Determinacao de Al e Si

Posicao do Reticulo de Difracao: 9:52 (segunda ordem do
tro).

Altura da Fenda: 2 mm.

Pre-arco: zero segundos.
Exposicao: quarenta segundos.
Corrente: dez amperes, arco de corrente continua.

Carga: 100 mg de U308, 5% NaF.

espec-
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OBTENCAO DAS PLACAS PADROES

Foram feitas tres placas padroes, uma para cada grupo de
elementos. Em cada placa registraram se tres vezes os espectros
da serie completa de padroes de 95-1 a 95-7, segundo as condigoes

especificas para cada grupo vistas anteriormente.

PRECISAO DO METODO

Pode-se considerar a precisao desta determinagao semi-
quantitativa como dentro da faixa de 30-502, dépendendo da expe-
riencia do profissional neste tipo de estimativa visual, com auxi

lio do microfotometro.

LIMITES DE DETECCAO

Conseguiu-se determinar Zn, V, Mo e Cd ate 50,11, 2 e
0,3 ppm, respectivamente. Os outros elementos nao sao menciona-
dos, em relagao aos seus limites de detecgso, pbis foram determi-~
nados até as concentragoes correspondentes aos padroes 95-6 e
95-7 (Tabela I). Por exemplo, ferro foi determinado até 14 ppm
(padrao 95-7, ultimo da serie), mas isto nao significa que nao pu
desse ter sido detectado em concentragoes mais baixas; apenas nao
existe, na serie 95 de padroes de U,0, de New Brunswick Laboratwry,
um padrao no qual a concentragio de ferro, assim como de outros
elementos, fosse inferior.

RESULTADOS E OBSERVACOES

0 método da destilagao fracionada, aplicado @ andlise de
mais de cinqllenta partidas de diuranatos, procedentes principal-
mente da Usina de Purificacao de Uranio, mostrou ser rapido e su~

ficientemente sensf{vel para o nivel de impurezas dos produtos ana
ligados.
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A precisao do metodo semiquantitativo e diffcil de ser
avaliada quando nao ha resultados obtidos por outros métodos de
analise para serem comparados. Entretanto, o confronto desta aqé
lise com os resultados obtidos por via colorimétrica(13) para o
elemento boro foi possivel, dentro de certas restrigaes. Neste ca
so particular, observou-se, para algumas determinacoes, a concor-
dancia entre as informagoes espectrograficas e as colorimétricas,
enquanto que para a maioria alcangou-se uma precisao de 30-507;
contudo, para umas poucas analises, os desvios padroes foram bem

maiores.

Outro aspecto a ser considerado refere-se a cratera do
eletrodo. O orificio perfurado na matriz, no interior do elétro-
do, governa o fenomeno de evaporagao e previne a destilagao par-
cial ou completa do uranio. A maior parte do material permanece
no eletrodo, destilando preferencialmente as inpurezas cujas tem
peraturas de vaporizacao sao mais baixas do que a da matriz. Em
condigoes normais, a destilagao das impurezas é perfeita e rara
mente se obtém fundo intenso devido a emissao do espectro de ura-
nio. Unicamente no inicio da excitagao da amostra o processo e
irregular, por esse motivo da-se um tempo de pre-exposigao sufi-
ciente para que seja eliminado o fundo. FPEste apresentou-se bas-
tante intenso quer pelo dimensionamento deficiente da vareta de
perfuragao, pela auséncia de pre-arco nos grupos I e III, quer pe
la largura da fenda, 15 micra. Somente no caso de B, Cd e alguns
metais alcalinos nao se pode fixar um tempo demasiado longo  de
pré-exposigao pois sao elementos muito volateis. Entretanto, ao
nivel de contaminagao das amostras analisadas €stes elementos fo-
ram detectados nos compostos de uranio analisados. A Tabela III
mostra as analises de alguns diuranatos preparados na unidade pi-
16to de purificagao de uranio da Divisao de Engenharia Quimica.

Sodio foi analisado sempre que em concentragoes elevadas,
isto e, acima de 100 ppm, utilizando-se o par de linhas espectrais



TABELA III
Analige Bspectrografica Semiquantitativa de Impurezas em Diuranatos de Amonio (DU
Resultados expressos em partes por milhao (ppm)/U

AMOSTRAS

Fe Si Mn B Mg Pb Cr Sn Al Ni Bi Mo v Cu cd in P Ag Na
DUAN 2 200 2% 3 <0,3 3 2 12 <l 8 6 <1 4 <1l 3 < 0,3 « 50 < 55 0,5 <100
DUAN 3 50 200 1,5 ¢0,2 «2 1 4 <1 <4 3 <1 3 <11 3 < 0,3 <5 500 0,1 <100
DUAN 10 <14 200 €1 0,3 <2 <1 <3 1 <4 <2 <1 <2 <11 0,5¢0,3 <5 < 5 2,5
DUAN 11 <14 60 <1 <€0,3 <2 20 €3 <1 <4 <2 <1 <« 2 <11 5 <« 0,3 ¢ 5 < 5 » 5,1
DUAN 14 <14 20 «l €0,2 <2 5 €3 <1 <4 <¢2 <1 <2 <11 1,4< 0,3 ¢ 5% < 5 0,3
DUAN 15 <l4 1% <1 €0,2 «2 7 <3 2 <4 €2 <1 <2 <ll1 1 <« 0,3 ¢ 50 < 5 1,5
DUAR 24 14 60 <1 £0,2 <2 <2 €3 €1 <4 <2 <1 <2 <11 1 <5 < 5 0,5
DUAN 26 20 12 <1 €0,2 £2 2 <3 <1' <4 <2 <1 ¢ 2 <1l C‘O,B < 5 < 5 0,2
DUAR 32/1/a| <14 60 1 0,2 <2 <1 <3 <1 4 <2 <1 <6 <11<0,5¢< 0,3 < 50 < 55< 0,1
DUAR 331/a| 22 10 3 0,3 2 <1 <3 10 4 4 2 <6 <l1<0,5< 0,3 < 5 < 55 < 0,1

* 91 *
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3302,99 e 3302,32 A de comprimento de onda. Entratanto, em con-
centragcoes inferiores nao foi possivel ser analisado, assim como
K e Li, porque as linhas mais sensiveis destes elementos encon-
tram-se na zona do espectro visivel, para o qual deve ser usada

emulsao sensivel a esta regiao.

Alguns elementos, tais como P e Zn, ficaram prejudicados
em sensibilidade, pois o metodo aplicado e geral. Estes dois ele
mentos puderam ser determinados apenas ao nivel de 50 ppm. No ca
so de se desejar abaixar o limite de deteccao para estes elemen-
tos ha de se aplicar condigoes especificas. Neste sentido, por
exemplo,Nakajimn(s) desenvolven um procedimento especial para ana
lisar boro ao nivel de 0,02 ppm, assim como Franklin e Wilson(7)
conseguiram determinar 0,01 ppm de boro usando NH4F como carrea-—

dor.

APLICAGCAO

0 metodo aqui descrito foi aplicado a todos aqueles com-
postos de uranio capazes de serem convertidos a U308 por calcina-
gio. Assim, foram analisados nitratos, sulfatos, carbonatos e far
miatos de uranilo, alem do diuranato de amonmio e diuranato de so
dio. Neste caso o diuranato de sddio deve ser primeiro dissolvi-
do em acido nitrico, precipitado com hidroxido de amonioc e somea

te depois calcinado.
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SUMMARY

A semiquantitative routine spectrometric method is described for the direct deter-
mination of B, Cd, P, Fe, Mn, Mg, P, Cr, Sn, Ni, Bi, Mc, V, Cu, Ag, Zn, Si, e Al, in parts
per million range in uranium compounds. The method, based upon a carrier distillation tech
nique, utilizes gallium oxide and sodium fluoride as carriers. The method fulfills ihe
requirements of precision and sensitivity for specificuiion analysis of reactor grade ura-
nium,

RESUME
On présente une methodespectrophotcnetr;que semiquantitative de routine pouwr la
determination directe du B, Cd, P, Fe, Mn, Mg, Pb, Cr, Sn, Ni, Bi, Mo, V, Cu, Ag, In, 5i, e

Al, dans des composés d'Uranlum dans l'echelle de ppa.

La méthode est basée dans la technique de la distillation fractionnée en utilizant
les carries d'ecxyde de Gallium et de fluorure de sodium.

La preclsion a ete evaluee en 30 - 50% et les sensibilités ont éte suffisantes pour
le niveau de ccntamination présente pour les composés d'Urapium..
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