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RESUMO

Apresenta-se um método para a determinagio do teor de aluminio em dispersdes urénio-aluminio
(UAL) aplicando-se a técnica de espectrofotometria de absorgio atdmica (AAS). O método consiste em
dissolver pequena massa de amostra pulverizada, com 4cido nitrico concentrado a quente. Em seguida, a
amostra ¢ levada até quase secura e retomada com acido nitrico 0,1N. O aluminio ¢ determinado apos a
separagdo prévia do urdnio por precipitagio com solugdo de hidroxido de sodio 30%. O limite de
determinagdo encontrado para o aluminio foi de 5 pg/mL. O método apresentou-se reprodutivel.

INTRODUCAO

Reatores nucleares do tipo MTR (Material Testing
Reactors) utilizam elementos combustiveis baseados em
dispersdes aluminio-uranio[1,2]. Essas dispersdes podem ser
utilizadas também na produgiio de Mo”™. O diagrama de fase
UAI{1] mostra a existéncia de trés compostos intermetalicos:
UA14, UA.‘; € UA.lz

O IPEN esta atualmente desenvolvendo um processo para
a produgdo do po UAL, mais especificamente o UAl;, por este
possuir maior quantidade de urénio em peso que o UAL e UAlL.
A técnica aplicada para a preparagio do UAl ¢ a fuséo de UF, +
Al com U metalico + Al. As matérias primas so fundidas em
cadinho de Al,0: empregando forno de indugéo.

Para a caracterizagdio do po de UAl, ¢é necessaria a
determinagdo entre outros elementos do aluminio, para o
controle tanto do produto final quanto das etapas de prepraragdo
dessa disperséo.

Existem varios métodos na literatura{3,4,5,6,7] para a
determinacdo de Al em diversas matrizes inclusive U[3,6]. A
maioria deles ¢ colorimétrico, espectrofluorimétrico ou
espectrografico.

Os métodos colorimétrico € espectrofluorimétrico sdo
bastante sensiveis porém envolvem muitas etapas e sdo mais
demorados.

O objetivo desse trabalho € estabelecer um método de
determinag@io de aluminio por espectrofotometria de absor¢do
atdmica com chama, uma vez que esta ¢ uma técmca rapida,
precisa € exata.

PARTE EXPERIMENTAL

Equipamento. Foi utilizado o espectrofotdmetro de
absorcdo atdmica Perkin Elmer modelo 5000, lampada de catodo
oco de aluminio Perkin Elmer. A absorbincia foi medida em
309,3 nm com uma banda espectral de 0,7 nm.

Reagentes, Solugao padrio de aluminio Merck 1 mg/mL.

Amostra sintética UAIl: pesaram-se 1,5111g de U;Os
nuclearmente puro € 0,3466g de aluminio metalico. A mistura
U/Al metalico foi solubilizada com HCI p.a. concentrado e
HNO; p.a. concentrado e levada a volume com dgua bidestilada
em balio volumétrico de 500 mL.

Determinacio de aluminio. Para estudar-se a
determinagdo do aluminio em UAL, preparou-se uma solugdo
sintética contendo aproximadamente 69% de U e 19% de Al
Pipetou-se uma aliquota de 25 mL dessa solugio em bequer de
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400 mL, completou-se o volume para 100 mlL com &gua
bidestilada € procedeu-se & separagio do urinio por meio da
precipitagio com solugio de NaOH 30%. Aqueceu-se para
flocular o precipitado, filtrou-se com papel de filtro faixa branca
¢ lavou-se bem o precipitado com agua quente. O filtrado ¢ as
aguas de lavagem foram recolhidos em baldo volumétrico de 250
mL. O aluminio foi determinado nessa solugdo que contém
aproximadamente 2,4% de NaOH. A precipitagio € quantitativa
ndo restando portanto urénio no filtrado.

Curva de calibra¢io. Foi construida uma curva de
calibragio com solugo padrio de aluminio na presenca de
aproximadamente 3% de NaOH. A curva € linear no intervalo de
concentragio de 10-50 ug AVmL. O limite de determinagdo
encontrado foi de 5 ug Al/mlL.

Procedimento recomendado. Pesar em torno de 100 mg
de amostra, solubilizar com quantidade minima possivel de HCl e
HNO; concentrados a quente. Transferir para baldo volumétrico
de 100 mL e completar o volume com agua bidestilada. Pipetar
25 mL da solugdo, proceder a precipitagio do U com NaOH
30%. Filtrar, lavar bem com 4gua quente. Recolher o filtrado ¢ as
aguas de lavagem em baldo de 200 mL. Ler a absorbancia do
aluminio no espectrofotdmetro de absor¢éo atdmica diretamente
do baldo contra curva de calibragdo construida na presenga de
NaOH. Obtém-se a concentragiio do Al em ug/mlL utilizando a
seguinte formula:

_LAXCpr.d.

Al As

L, = absorbéncia da amostra
Cp = concentra¢io do padrao (ug/ml)
f.d. = fator de dilui¢io
Ap = absorbéncia do padriio
Calcular a porcentagem do Al na liga UAL pela equagio:

_ CMXV
Al = 10000

Ca = concentracéo do Al em pg/mL
V = volume original da amostra
m =massa da amostra em gramas
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RESULTADOS E DISCUSSAO

A determinagdo do Al na solugdo sintética indica que o
método ¢ bastante satisfatorio. A amostra sintética foi analisada
também por espectrometria de emissio atdmica com plasma
induzido (ICP-AES), seguindo o mesmo procedimento para a
preparagdo da amostra. Os resultados encontram-se na Tabela 1.

Tabela 1 Analise de Al por AAS e ICP-AES

Técnica Al Al DPR
adicionado | encontrado (%)
{pg/mL) (pg/mL)
AAS 693,2 67710 1,5
ICP-AES 693,2 654112 1,8

Precisfio. Para determinar a precisio do método, analisou-
se a solugfio sintética cinco vezes. Os resultados encontram-se na
Tabela 1.

Foi analisada também uma amostra real de UAI, obtida no
IPEN. A amostra foi analisada por AAS e ICP. Os resultados
encontram-se na Tabela 2.

Tabela 2 Resultados da determinagdo de Al em liga UAI,

Técnica Al (%)
AAS 17,8
ICP 17,7

*média de 3 determinagdes

Foi observado que a absorbincia do Al quando na presenca
de NaOH em grandes concentragdes, diminui com o tempo,
portanto é aconselhivel que se faga a medida da absorbincia dos
padrdes e amostras tio proximas quanto possivel.Se o mimero de
amostras a serem medidas for muito grande recomenda-se que a
absorbincia dos padrdes seja verificada de tempos em tempos
entre a leitura das amostras.

CONCLUSOES

O método de separagéo do urdnio por meio da precipitagio
com NaOH foi o escolhido porque este é o procedimento
seguido para a determinagdo do urdnio em dispersdes do tipo
UAl,. Portanto, pode-se determinar urnio e aluminio seguindo-
se 4 mesma marcha analitica, economizando-se assim tempo e
reagentes.

Como pode-se observar pelos resultados obtidos, o
método de determinagio do aluminio é bastante simples, rapido e
preciso, podendo portanto ser utilizado rotineiramente nas
analises de ligas do tipo UAI,.
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ABSTRACT

A method for aluminum determination in uranium-
aluminum  dispersions (Ual,) using atomic absorption
spectrometry (AAS) is presented. The sample is dissolved in
nitric acid, heated, dryed, and maked up the volume with 0.1N
HNO;. The uranium is precipitated with 30% NaOH and the
aluminum is determined in the solution after filtration. The
determination limit achieved was Sug AVmL. The method is
reproducible.
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