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ESTABELECIMENTO DE UM PROCEDIMENTO RADIOQUIMICO PARA
A OBTENGAO DO TITANATO DE ESTRONCIO

Teda Irma Lamas Cunha e Leonardo Gondin de Andrade e Silva

RESUMO

Na Divisdo de Radioquimica do IPEN~CNEN/SP, vem sendo de
senvolvida uma linha de pesquisa que tem como objetivo estabe
lecer métodos radioquimicos que possibilitem a separagéo e a
solidificagao de 137cs e 90Sr presentes em solugoes de produ
tos de fissao. (1)

Em trabalho anterior fol apresentado um procedimento
radioquimico que pernite a separagéo de 9OSr de nisturas de
produtos de fissao. Neste trabalho, foran estudadas
as condigaes experimentais que permitem obter a solidifi
cacao do estroncio, sob a forma de titanato de estroncio, que
segundo dados de literatura € uma das formas qu{micas mais '
convenientes para o uso de 90Sr como uma fonte de raios beta.

ESTABLISHMENT OF A RADIOCHEMICAL PROCEDURE FOR THE
OBTAINMENT STRONTIUM TITANATE

ABSTRACT

A research that aims to develop radiochemical procedures
for the separation and solidification of 137cs and 99Sr from
fission products solutions has been carried out at the Radio-

chenistry Division of IP%N;CNEN/SP.
1

In a previous paper a schematic outline of the
process steps for the separation of 90sr from fission pro-
ducts mixture was shown. In the present paper, the experi-

mental conditions for solidification of strontium as strontium
titanate have been studied. According to literature data,this

compound offers the most suitable chemical form to use 90sp

as beta rays source,

(*) Trabalho apresentado no II Congresso Geral de Energia Nu
clear, realizado no Rio de Janeiro,de 24 a 27/04/1988.



INTRODUGAO

Dos muitos produtos de fissao formados na reacao de fis-
séo)alguns tem meia vida suficientemente longa e sao formados
com alto rendimento de fissao para serem recuperados e utili
zados como fontes de radiagao. Dentre os produtos de fissao
destacam-se o 137Cs e o 9OSr, que podem ser utilizados em 1la
boratorios de pesquisa, industrias e em aplicacoes médicas. O
radicisotopo 137.¢ & empregado como uma fonte de radiagaoc ga
na,enquanto o goSr é de interesse para aplicagoes que neces-

sitam de um emissor beta puro com meia vida longa.

Na Divisao de Radioquimica do IPEN-CNEN/SP vem sendo de
senvolvida uma linha de pesquisa,que tem como objetivo estabe
lecer metodos radioquimicos para a separagao de césio e es-
troncio de misturas de produtos de fissao.Em trabalhos anterio
res, Cunha e Andrade e Silva(2-4) apresentam um procedimento
radioquimico para a senaragéo de 137Cs e sua posterior solidi
ficagao, sob a forma de pastilhas de fosfomolibdato de amonio

137
( Cs-AMP), que constitui o material de partida para o uso

137 ~
de Cs como fonte de radiagao gama.

Dando prosseguimento ao desenvolvimento dessa linha de
pesquisa,fol estabelecido um procedimento radioqu{mico que
pernite a recuperagéo de goSr de 501u95es simuladas do Proces
so Purex(l). No presente trabalho, foram estudadas as condi-~
goes experimentais para a solidificagao do 9OSr, com o objeti
vo de obte-lo em uma forma qu{mica adequada para ser utiliza
do como uma fonte padrao de raios beta. O netodo adotado con
siste na obtengao do estroncio sob a forma de titanato de es

~ 5 4
troncio, que segundo dados de literatura( ) e uma das formas

qu{micas mais convenientes para a obtengao de fontes beta de
90sr,



PARTE EXPERIMENTAL

Obtencao de Tracgadores Radioativos

Pastilhas de 2,5 g de U308 foram irradiadas por 320 ho-

12 -2 -1
S

ras, sob um fluxo de néutrons termicos de 10 ncm nc rea

tor do IPEN-CNEN/SP. Apos um tempo de resfriamento de 4 meses,
a2 pastilha foi dissolvida com solugao de acido nitrico 4aM. 0Os
produtos de fissao emissores de radiagao gama presentes nesta

-~ ~ 137 95 9 144 106 -
solugao sao Cs, Zr, 5Nb, Ce e 0 Ru. O radioisotopo

30 85

Sr foi obtido comercialmente, enquanto o Sr foi obtido pe
la irradiagao de 100 mg de nitrato de estroncio durante 1€ ho
ras. O sal de nitrato de estroncio foi dissolvido com solugao

de acido nitrico 0,1 M,

Composicao da Solugao de Produtos de Fissao

"A uma aliquota da mistura de produtos de fissao acima
mencionada,contendo o uranio e os tragadores radioativos dos
elementos em estudo, foram adicionados carregadores desses
elementos, para que a concentraggo dos produtos de fissao esti
vessem no intervalo de 10-5 a 10-4M. A concentracgao do uranio
foi de 0,1 g U/litro e a acidez da solugao foi ajustada em 4

M em acido nitrico.

Determinacao da Contagem dos Radioisotopos

Durante os procedimentos radioquimicos, as contagens dos
radioisotopos foram determinadas usando-se um analisador nul
ticanal (4096 canais), acoplado a um detetor de Ge-Li. Para
as contagens do 9OSr empregou-se o contador G.iger Muller, e

85
as medidas do Sr foram feitas com o emprego de um detetor
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de NaI(Tl), monocanal. O uranio foi determinado pela analise
- P 6

de neutrons epitermicos( ), empregando-se um detetor de cinti

lagao de NaI(Tl), acoplado a um analisador de 400 canais.

- 90 -~
Separacao de Sr da Mistura de Produtos de Fissao

A solugio contendo o uranio e os produtos de fissao 9OSP
137Cs, 106Ru, 144Ce, 952r e 95Nb, acidez 4 M em acido nitri-
co, foi percolada por uma coluna de sflica gel,onde ficaran
adsorvidos os elementos zirconio e niobio. A seguir a solugao
efluente da coluna de silica gel foi percolada pela coluna de
fosfato de zirconio, que € um trocador seletivo para o ce-
sio(a). Na solugao efluente da coluna de fosfato de zirconio,
contendo o uranio, ceério, ruténio e estroacio, ajustou-se a
acidez para 7 M em acido nitrico e procedeu-se a extragao dos
dois primeiros elementos com o emprego de uma solugéo de TBP-
-varsol 30% (Va = Vo). Nestas condigoes, o estroncio e parte
do rutenio permaneceram na fase aquosa. Para a separagéo do
estroncio do ruténio, ajustou-se a acidez da fase aquosa para
3,5 M em acido nitrico e, esta solugao foi percolada na coluna
de pentoxido de antimdnio hidratado (HAP), que possibilita a
retengao seletiva do estrancio(l). Para a eluigao do estron-

cio, enpregou-se uma solugéo de nitrato de chumbo 1,5 M en

meio de acido nitrico 0,1 M,

A Figura 1 mostra todas as etapas necessarias a separa-

-~ 90 : ~
gao do Sr presente em misturas de produtos de fissao.

Separagao de Estroncio do Chumbo

0 estroncio, separado do uranio e dos demais produtos de

fisséq esté presente com uma quantidade rmuito grande de chum-
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bo (44 g de chumbo para 100 mg de estroncio). Portanto, antes
de se proceder a solidificagao do estroncio, este deve ser se
parado do chumbo, o que pode ser conseguido por neio de una
serie de precipitagaes sucessivas. En uma primeira fase, adi
cionou-se acido sulfurico concentrado a solucao que contem o
estroncio e o chumbo, precipitando os dois elementos comno sul
fato. A seguir, com a adigao de solucao de carbonato de soO-
dio, o precipitado de sulfato se transformou em carbonato. Fi
nalmente, este ultimo precipitado foi tratado com acido clo-
rifdrico. Nesta etvapa, o estroncio passou para a solugao, en-
quanto o0 chumbo permaneceu precipitado como cloreto de chunm-

bo.

Para se determinar as melhores condigoes de separagao do
estroncio do chumbo, varios fatores foran estudados, a saber,
quantidade de reagentes (acido sulfurico, carbonato de sodio,
acido clor{drico). tempo e temperatura de digestio do precipi
tado. Para a realizaqao destes experimentos, foram preparadas
solugoes contendo 100 mg de estroncio na presenga de 100 nlL
de uma mistura de nitrato de chumbo 1,5 M e acido nitrico 0,1
M. Para facilidade das medidas de contagem usou-se como traga
dor radioativo do estranciq o radioisétopo 85Sr, que e umn
emissor de raios gama e pode ser detectado por um detetor de

NaI(Tl) monocanal.

Com o conjunto de resultados obtidos pode-se propor o)

seguinte procedimento para a separagao do estroncio do chumbo:

A solugao de estroncio elufda da coluna de HAP com 100
mL de nitrato de chumbo 1,5 M em acido nitrico 0,1 M foram
adicionados 15 mL de acido sulfirico concentrado. Apos 1 hora
de digestﬁo do precipitado,mantendo-se a temperatura a 60°C,

o0 precipitade foi separado por decantagao e a este foram adi
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cionados 100 mL de uma solugao de carbonato de sédiotpqq}gnq@
28,3 g deste sal. Apés a separagao do precipitado pon:gegantg
gao, este fol transformado na forma cloridrica por meio de adi
gao de 200 mL de aciuo cloridrico (1:1). Em todas as .precipi
tag5es,o tempo de digestéo do precipitado foi de 1 hQr§;_e, 2
temperatura de 60°C. Com este procedimento, 90% do estrancio
fo1 separado do chumbo; sendo que na solugao de cloreto de
estroncio restaram 0,1% da quantidade de chymbho inicialmente

presente na solugao.

Solidificacac do Estroncio

Apés a etapa de separagao do estroncio do chumbo, o -es-
troncio esta presente em 200 mL de uma solugao de éqidp clori
drico 5,5 M,contendo 100 mg de carregador de estroncia e usan

~ . 85
do como tragador radioativo de estroncio, o radioisotopo . Sr.

Levando-se em consideracao os resultados obfidos ao ~ -se
estudar os varios fatores que afetam o processo de solidifica
950 do estanciq para obte-lo sob a forma de titanato de es-
troncio, a saber: quantidade de carbonato, quantidade de Oxi-
do de titanio, tempo e temperatura de digestao do precipita-
do, pode-se propor o seguinte procedimento para a solidifica

gao do estroncio:

A solugao cloridrica resultante da separagao estroncio -
-chumbo foi levada a secura para renover ¢ excesso de acido e
retonada em 50 mL de agua. A esta solugao foram adicionados 1
g de carbonato de amonio e 1 g de 6xido de titanio. Apods um
tempo de digestao de 1 hora, a mistura de SrC}Oa—Tio2 foi fil
trada e calcinada a 1100°C para ocorrer a formagao dQ‘,titang

to de estroncio (SrTiOa).

P



A porcentagen de estroncio retida no solido SrCOa—TiO2
foi de 99%. Ao se calcinar este solido a 1100°C'para a obten-
géo do titanato de estrancio, ocorreu nesta etapa uma perda

de 10% do estroncio.

A Figura 1 mostra todas as etapas envolvidas na solidifi

-~ 90
cagao do Sr.

CONCLUSAO

A solidificagao do estroncio pelo metodo aqui  proposto
mostrou ser um metodo eficaz para a obtengao do estroncio sob
a forma solida de titanato de estroncio, que pode ser usado
como fonte padrao para calibragéo de equipamentos de contagen
de raios beta. Além disso, com a sequeéncia de passos indicada
na Figura 1 ,elimina-se da mistura de produtos de fissao 137Cs
e QOSP, que tem meias vidas longas, simplificando a disposi-

cao dos constituintes remanescentes da solugao.
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Figura 1 - Recuperagao e Solidificagao do Sr de Mistu-

ras de Produtos de Fissao.




