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DETERMINAGCAQO VOLUMETRICA DA RELAGAO O/U EM PASTILHAS
DE GXIDOS CERAMICOS UO, ., E UO,,, . ThO,.

Ludmila Federgriin e Alcidio Abrio

RESUMO

Neste trabalho é apresentada uma técnica para a determinagdo da relagdo O/U em pastilhas
sinterizadas de UQ4 4y e em pastilhas sinterizadas de UO54x . ThO4. Uranio teiravalente e uranio total so
determinados por métodos titrimétricos ap6s dissolu¢do das pastilhas com 4cido fosférico, usando-se gés
carbonico durante a titulagdo para evitar a oxidagdo do urdnio pelo oxigénio do ar.

Os problemas relacionados com a dissolugdo dos Oxidos ceramicos foram resolvidos satisfatoriamente,
principalmente nas pastilhas contendo 6xido de tério. A titulagdo de urdnio-1V na presenga de torio & feita
com permanganato de potdssio, contornandc-se as dificuldades enco.itradas quando 2sta determinagdo era
feita com dicromato de potdssio. O trabalho mostra ainda B\efeito da presen¢a de tério na titulagdo do
uranio.

A relacdo O/U é calculada apds a determinagdo direta dos conteidos de uranio total e de uranio
tetravaiente por volumetria, sendo o teor de urdnio hexavalente calculado pela diferenca.

| - :NTRCDUGAO

A produgdc de slementos combustiveis & base de pastilhas sinterizadas de diéxido de
urdnio do tipo ceramico vem aumentando consideravzimente com a crescente instalagdo dos
reatores n.cleares. A maioria dos reatores de poténcia, j& instalados ou com operacdo prevista
para antes de 1976, utiliza combustivel cerdmico de diéxido de urdnio. Terminada a
sinterizagdo da pastilha, esta requer varics controles de qualidade, um dos quais é a
determinagdo da relagcdo O/U. Esta determinacdo é necesséria dado o desvio da estequiometria
dos 6xidos de urdnio, passando a 6xidos com maior conte(ido de oxigénio, do tipo UO, +x. A
importéncia da determinacdo da relagdo O/U faz-se manifestar nas vérias propriedades
tecnol6gicas do 6xido reduzido, como sua densidade, sua capacidade de transmissdo de
calor/12/| sua propriedade de retengdo de gases e outras propriedades fisicas das patilhas de
dibxidc de uranio/34/, Além disso, a relagio O/U tem grande importdncia no éxito da
formagdo estequiométrica do monocarbeto de urdnio a partir de dibxido de urlnio e
carbono/5/. '

O 6xido redizido, numa relagdo ideal UO; gg. i4 em temperatura ambiente, pode fixar
oxigénio na sua rede cristalina, passando a éxidos superiores UO, . . A velocidade de adiglio
4o oxigénio depende do histérico da pastilha, isto é, de seu método de preparacdo e de vérios
parémetros como o tamanho dos cristais e 0 tamanho das partfculas, a superf(cie especificae a
porosidade do UO, em 26 ou da norosidade das pastilhas, Para se ter uma idéia da importancia
do método de preparagdo do 6xido reduzido, encontrou-se que um UO, (p6) em condigdes
normais, com particulas menores que 0,1 y, foi oxidado até UO, g (UsOy) apés ter sido
exposto durante um més ao ar’6.7/ enguanto um UO, preparado a partir da decomposicéo
térmica do oxalato de urdnio a 300°C passou, nas mesmas condi¢3es, a Uo, g (UzOs)/a/ .



Geralmente, a determinagdo da relagdo O/U faz-se pelo conhecimento dos contelidos de
urdnio total, de urdnio tetravalente e de urdnio hexavalente. Vérios métodos tém sido
publicados nestes Ultimos dcz anos para a determinagdo da relagdo O/U, a grande maioria
utilizando métodos destrutivos, de preferéncia submetendo a amostra a dissolugao.

O urdnio total da amostra tem sido determinado por gravimetria, caicinando o 6xido,
entre 700 e 800°C, a U305 ou por volumetria, titulando-se o uranio tetravalente aps todo o
uranio ter sido reduzido com Fe-11'19/. Os métodos volumétricos para a determinagdo do
urdnio total baseiam-se na reducdo de todo o urdnio hexavalente (amostras de alto teor de
U-VI) ao estado de urdnio-1V, sequido da tituiagdo do uranio tetravalente, Gu entdo na titulacdo
do urénio-1V apos redugdo completa de algum uranio-VI ainda presente nos 6xidos reduzidos
(amostras de baixo teor de U-VI).

A determinagdo do conteido de U-IV tem sido feita frequentemente por métodos
titrimétricos usando-se sulfato de cério-1V/171:12/_ sulfato duplo de Ce-IV e aménio’ 13/, ou por
titulagdo direta com dicromato de potassio’ 14/, ou ainda coulometricamente’ 15/, Um método
faz uso da chamada fronteira movel parz a determinacdo de U-1V e U-VI/16/,

A ceterminagdo do contetido de urdnio hexavalente nos 6xidos reduzidos tem sido feita
através de métodos polarograficos’14.17.18.19/ nor titulagdo com ferro-11/29/, por titulagdo
com oxalato de aménio’2!/ ou ainda por dissolu¢io seletiva de UO; com citrato de
amdnio/22/, e ainda por coulometria a potencial controlado/23/, por titulagdo com dicromato
de potassio apos redugio do urdnio-Vl com Ti-lll ou Cr-11/14:24,25,26,27.28/
Frequentemente, porém, o conteiido de U-VI em 6xidos reduzidos é dado pela diferenga entre
os valores de U total e U tetravalente,

Alguns métodos fazem us. de técnicas que ndo dissolvem a amostra para a determinacdo
da relagio O/U, como os métodos roentnograficos/29-30.31/ o5 métodos de calcinagic a
U;30g, 0s métodos gravimétricos de redugdo com hidrogénio seguido da oxidacdo total da
amostra ou oxidagdo da amostra, seguido da redugdo total/32/, um método
termogravimétrico’33/ medindo-se os termogramas correspondentes as oxidacdes ao ar de UO,
a U304 e de U30, a U305. Uma determinagdo da relagdo O/U por via n3o destrutiva foi feita
pela medida da f.e.m. da célula eletrolitica sélida’34/. Os métodos mais convencionais e
considerados padrdes para a determinacio da relacdo O/U, i.e., oxidagdo a U;05/35/ ou
redugdo a U0,/ 17/, foram revisados e melhorados por Bright e colaboradores/36/,

Nickel e colaboradores/S/ apresentam uma revisdo dos principais métodos para a
determinacdo da relagio O/U em 6xidos UO, 4 e descrevem um método baseado na reagdo de
carbono com o5 6xidos de uranio para a determinagdo do excesso x de oxigénic nos dxidos ndo
estequiométricos.

Este trabalho descreve uma técnica em uso n> IEA para a determinagdo da relagdo O/U
em pastilhas sinterizadas contendo UO,; . ThO,. Urdnio tetravalente e urdnio total sdo
determinados por métodos titrimétricos apds dissolugdo das pastilhas com &cido fosférico,

usando-se gas carbdnico durante a titulagdo para evitar oxidagdo pelo oxigénio do ar. Urdnio-VI
¢ calculado por diferencga. As dificuldades, dada a presenca do tério, foram contornadas.



i1 - PARTE EXPERIMENTAL
1I.A REAGENTES

Todos os reagentes usados sdo de elevada pureza. Para a preparacdo de todas as solugBes
foi usada 4gua desionisada.

1.

10.

H4PO4 concentrado

H3P04 1:1

HCI  concentrado

Solucdo de cloreto férrico - ““catalisador’”
- Dissolver 0,5585 g de ferro reduzido em 20 m! de HCl concentrado.
- Oxidar a solugdo com algumas gotas de dgua oxigenada concentrada e
completar a 500 ml em bal3o volumétrico.

. Solugdo de cloreto férrico a 8%

- Pesar 80 g FeCl3 . 6H,0.
- Dissolver em 1 litro de H, O acidulada com 5 mi de HCI concentrado.

. Mistura de 4cido sulfirico e 4cido fosfbrico

- Misturar trés partes por volume de &cido fosférico 85% com uma parte de
é4cido sulfarico concentrado.

. Solugdo indicador: difenilamina-sulfonato de bério

- Agitar 0,32 g do indicador em 100 mi de dgua desionisada acidulada com 1 ml
H,S04 concentrado, durante 2 horas.

- Deixar em repouso e filtrar apbs 24 horas, A solucdo é estével quando
guardada na auséncia de luz.

Solugdo de Zimmermann - Reinhardt
- Dissolver 70 g de sulfato de Mn-Il em cerca de 500 mi de égua, adicionan-se
125 de H,S04 concentrado e 125 mi de 4cido fosférico a 86%. Dilui-se com
dgua até 1 litro.

Solugdo de cloreto estanoso a 5%
- Dissolver 5 g de SnCl, . 2H, G em 10 mi HCI concentrado. Diluir com dgua até
100 mi. Preparar esta solugdo semanalmente.

Solug¢iio saturada de cloreto merctirico p.a,



- Dissolver 7 g do sa! em 100 m! de agua.

11. Solugdo de dicromato de potéssio 0,02N (0,0033M)
- Pesar numa balanca analftica 1,9615 g e dissolver em agua.
- Completar a 2000 m! num baldo volumétrico.

12. Solugdo de permanganato de potassio 0,04N (0,008M)
- Pesar 1,264 g KMnQ,4 e dissolver em 1000m! de &gua. Manter a solucéo a
6C-70°C por duas horas. Filtrar a parte insolivel usando-se placa porosa de
vidro. Padronizar com oxalato de sédio.

i1.B - OXIDOS CERAMICOS

As amostras analisadas sio pastilhas de 6xidos cerdmicos UQ,.x sinterizadas a
temperatura de 1440-1500°C por tempo vari&vel, preparadas a partir de diuranato de amdnio de
elevada pureza quimica, resfriadas apés a sinterizagdo em atmosfera de argdnio ou em vécuo.
Um segundo tipo de material também analisado se compde de misturas de UO34+x . ThO; na
forma de pastilhas sinterizadas e resfriadas em atmosfera de ar. Esias pastilhas foram preparadas
na Divisdo de Metalurgia Nuclear do IEA.

Dissolugdo dos oxidos sinterizados UQ; , . e UQ, ., . ThO,

As pastilhas sdo pulverizadas antes da dissolugdo. Pesam-se analiticamente 50 a 100 mg do
p6 proveniente das pastithas de UO;,, e uma massa contendo 10 a 100 mg em urénio e ndo
maior que 700 mg de ThQO, total para as pastithas U054« - ThO,. Transferem-se as amostras
para cadinhos de platina e adicionam-se 10 mi de 4cido fosférico concentrado para o material
UO;+x & 20 m! paia o material UO; . . ThO;. Cobrem-se os cadinhos com tampa de platina e
inicia-se o aquecimento em chapa elétrica com regulagem de temperatura, até dissoluglo
completa.

Determinacdo do contetido de U-1V em amostra UO, ,  (Dicromato)

Apbs dissolugdo completa a solucdo é esfriada e em seguida transferida para um
erlenmeyer de 500 mi usando-se para isso 10 ml de dgua, no maximo. Deste instanty até o final
da determinagdo, a solugdo recebe uma corrente de gas carbdnico para evitar entrada de ar.
Adicionam-se 20 ml de solucdo cloreto férrico e espera-se um minuto. Em seguida, sSo
adicionados 200-250 mi de 4gua (livre de ar, borbulhando-se previamente CO,) e 16 ml de
mistura H,80, - H3P0,4. Adicionar depois 0,25 m! de solugdo indicadora difenilamina. Titular
com dicromato de potdssio, agitando continuamente a solugdo (agitador magnético) até viragem
percebida por intensa coloracdo violeta. Para consumo de dicromato menor que 10 ml, é
conveniente usar microbureta, Para cada determinacdo deve ser descontado o consumo de
dicromato para a prova em branco. Nas condi¢Bes experimentais ajustadas para este trabalho,
fazendo-se a titulagdo com K,Cr,0, 0,02N, para a prova em branco representa um consumo
variando entre 0,026 a 0,028 ml de dicromato. Para os célculos: 1 mi de K,Cr,0,
0,02N = 2,3807 mg de U.



Determinagio de U-1V em bxidos UO, ., . ThO, (Permanganato)

Terminada a dissoiucdo da amostra, a solugdo € esfriada e transferida para um erlenmeyer
de 500 ml usando, no maximo, 10 mi de dgua. Deste instant2 até o final da determinagdo, a
solugdo recebe uma corrente de gés carbonico para evitar oxidacdo pelo ar. Adicionam-se 20 ml
de cloreto férrico e espera-se um minuto, adicionando-se, em seguida, 15 ml de mistura
H, S04 - H3PO4 e 200-250 mi de dgua {<ujo ar foi expulso por borbulhamento de CQ, ou por
fervura) sequido da adigdo de 20 mi de solugdo Zimmermann-Reinhanit. Aquecer a solu¢do
aproximadamente 80°C e titular com KMnC; 0,04N usando 0,25 ml de solugdo indicadora até
intensa coloragdo violeta. Sendo o consumo de permanganato menor que 10 ml, usar de
preferéncia microbureta. Para cada determinacdo deve ser descontado o consumo de
permanganato para a prova em branco. Este foi, nas condigtes experimentais ajustadas para este
trabalho, de 0,02 mi. Para os cédiculos: 1 mi de KMnO4 0,04N = 4,7614 mg de U.

Determina¢do de U total nos 6xidos U0, e UD, .« . ThO,

As amostras sdo dissolvidas com 4cido fosférico como descrito anteriormente e a solugdo
fria é transferida para um erlenmeyer de 500 mi, usando-se, no méxiv.0, 10 ml de &gua. Em
sequida sdo adicionados 2 mi de solugio catalisadora de ferro e 20 ml de HCI concentrado, mais
5 mi de &cido fosforico. A acidez livre da solugdo neste momento deve ser acima de 5N, Tampar
o erlenmeyer com vidro de rel6gio e aquecer até quase fervura. Introduzir 2 mi de solugio de
cloreto estanoso, para uma quantidade de uranio até 50 mg e 3 ml de cloreto estancso para 50 a
100 mg de U. Agitar bem e manter a solu¢do em fervura lenta durante mais 10-15 minutos,
mantendo o erlenmeyer tampado com o vidro de relégio para evitar evaporagdo da solugdo. Esta
¢é depois esfriada até temperatura ambiente. Adicionam-se depois, 20 ml de solugdo saturaca de
cloreto de mercurio - I para oxidar o excesso de SnCl,. Agitar bem a solugdo. Neste ponto deve
aparecer um precipitado de Hg,Cl,, caso contrério foi usada para a redu¢io uma quantidade
insuficiente de SnCl,. Deste momento até o fim da titulagdo borbulhar CO, na mistura. Deixar
o precipitado de Hg,Cl, envelhecer durante 2 minutos. Juntar 20 ml de solugdo de cloreto
térrico. Diluir a solugdo até um volume final de 250-300 ml. Juntar 15 ml de mistura
H3PO4 - H,80,4 € 0,25 ml de indicador (difenilamina). Titular com dicromato de potéssio
0,02N até coloragdo violeta. Para os célculos descontar o volume de dicromato gasto pera a
prova em branco. Esta inclui a solu¢do de ferro-1il usada como catalisadora da redugdo de U
com SnCl, e a solugdo dedifenilamina usada como indicador de éxido-reducdio, ambos
contribuindo para maior consumo de dicromato durante a titulagfio do urdnio. Nas condiges
experimentais deste trabalho, a prova em branco consome ao redor de 2,3 ml de solugdo
K,Cry 04 0,02N. O valor exato da prova em branco deve ser estabelecido toda vez que novas
solucOes de reagentes sdo preparadas.

11l. RESULTADOS E DISCUSSAO

Durante as experiéncias neste trabalho, observou-se que a dissolucBio das pastilhas
sinterizadas de U0, é mais dificil do que no caso dos pds que ndo sofreram compactacio e
sinterizagdo. Isso era de se esperar. A estrutura final das pastilhas é alterada em funcio da
temperatura, do tempo de tratamento térmico e da atmosfera na qual é feita a sinterizagSo. Em
atmosfera de argdnio e no ar, conforme indica a literatura (9), o éxido apresenta estrutura
composta de fases chbicas, tetragonais e ortorrdmbicas. O equilfbrio destas fases ¢ alterado pela
elevacdo de temperatura e com o aumento do tempo de sinterizaclio, a estrutura final
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apresentando, como conseqiiéncia, um nimero maior de fases clbicas. Pastilhas preparadas ao
vicuo apresentam quase que somente formacgiio de fases clbicas. A dissolugdo da amostra
depende também da estrutura final das pastilhas. Foi verificado neste trabalho que algumas
pastithas se dissolviam rapidamente, em 2-3 minutos, enguanto outras podiam levar até 1 hora
para sua dissolugdo a quente, conforme a técnica «qui descrita.

E claro que para a determinagiic do conteido de urdnio total nas pastithas de 6xido de
urénio, a dissolu¢do poderia ser feita também com um 4cido oxidante, de preferéncia o &cido
nitrico, cuja dissolucdo é répida e pode ser feita em material de vidro. Para a determinagéo do
urdnio, a amostra seria depois evaporada com 4cido sulftrico até secura para a eliminagdo
completa do 4cido nitrico e excesso do 4cido livre/37/, Porém, para as pastilhas UOz 4+ . ThO;,
a dissolugdo sb6 pode ser feita com 4cido fosférico, pois a presenga de dcido sulfirico na
eliminagio do fon nitrato provocaria a precipitagdo do sulfato de torio, com interferéncia na
determinacdo. Por conveniéncia prética, foi limitada a presenga de t6rio nas amostras analisadas,
cujo conteido total ndo deve ultrapassar de 700 mg ThO, para uma quantidade de urdnio
variando de 10 a 100 mg U.

Uma outra observacdo derivada das experiéncias de determinacdo da relagdio O/U nos
Oxidos mistos UO,+x . ThO, é que no caso das pastilhas sinterizadas, o ponto de viragem,
quando a titulagdo é feita com dicromato era muito alongado, ndo permitindo um ponto de
equivaléncia preciso. A substituicdo do dicromato por permanganato solucionou esta
dificuldade, com 6timo ponto de viragem na titulagdo do urdnio. A determinagdo da relagdo
O/U tanto para os 6xidos UOy4 como para os Oxidos U0, . ThO, foi feita através da
determinagdo dos contetidos de U total e de U-1V, ambos por titulacdo, sendo o conteddo de
U-VI calculado pela diferenca.

Preferencialmente, o urdnio totai foi determinado ap6s redugdo de todo o urénio a U-1V.
O célculo da relagiio O/U ndo apresenta dificuldade (33!,

A Tabe!a | apresenta os resultados das determinacOes de U - 1V em pbs padr8es de U0, 4 x
em funcdo da massa do 6xido. A Tabela 1l mostra a relacdo O/U determinada para algumas
pastilhas sinterizadas de UO,+x. A Tabela |1l mostra o efeito da presenga de torio na titulagdo
de solugdes padrdes de urdnio tetravalente, observando - se que n3o é canveniente usar acima de
700 mg de ThO, para 10 a 100 mg de urdnio na amostra. A Tabela IV mostra os resultados da
determinacdo de U - IV em pastilhas sinterizadas de UO,+x . ThO;, com permanganato. As
Tabelas V e VI mostram, respectivamente, alguns resultados das determinagdes da relagdo O/U

em pastilhas sinterizadas de UO,+x e de pastilhas de UO;.+x . ThO,, pelo método proposto
neste trabalho.



Tabela |

TITULACAO DE U - IV EM AMOSTRAS PADROES DE UO,, EM FUNCAO
DA VARIACAO DA MASSA DO OXIDO. DICROMATO DE POTASSIO 0,0033M

U0, +x U-1V (mg) Erro Relativo
(mg) Colocado Encontrado %
12,14 10,70 10,71 +0,09
23,54 20,75 20,71 ~0,2
30,18 26,50 26,66 +0,2
41,73 36,78 36,78 -
50,47 44,49 44,52 +0,07
59,73 62,65 52,61 -0,08
65,34 §7.60 57,61 + 002




Tabela I

DETERMINACAO DA RELACAO O/U EM PASTILHAS SINTERIZADAS DE UO, +x
EM FUNCAO DA MASSA DA AMOSTRA. TITULAGCAO COM K,Cr, 0, 0,0033 M.

Amostra {mg) U total U - IV achado % U - VI Calculado
o/ "

(%) * (%) {mg) (U-tot) — (U-1V)
11,88 88,42 79,12 9,40 9,30 2,105
22,88 88,40 79,39 18,10 9,01 2,102
33,15 88,35 79,49 26,31 8,86 2,100
53,32 88,28 79,48 42,38 8,80 2,100
98,43 88,18 79,34 78,09 8,84 2,100

* ref.(37)

** ref.(33)




Tabela 1l

TITULAGAO DE SOLUGOES PADROES DE U - IV NA PRESENCA DE TORIO.
EFEITO DA RELAGAO Th/U. PERMANGANATO DE POTASSIO 0,008 M.

ThO, (mg) U -1V (mg) Observagoes
colocado achado
- 14,95 14,95
250,42 14,95 14,95
500,84 14,95 14,95
730,15 14,95 14,95
762,58 14,95 ~15,1 VIRAGEM PROLONGADA, ENTRE
795,80 14,95 ~16,0 0,3 -- 0,8 ml, DIFICIL
1016,71 14,95 ~19,95 TITULACAO.




Tabela 1V

DETERMINAGAO DE U - IV EM PASTILHAS SINTERIZADAS DE (UO; +x . ThO,).
KMnO,4 0,008 M. CONTROLE PELA ADICAO DE PADROES DE U - |V PRI:PARADOS

PELA DISSOLUGAOQ DE UO, oo COM H3PO,.

AMOSTRA u-1v ERRO
mg ThO,{mg) U - IV(mg) adicionado total achado RELATIVO (%)
{mg) (mg) (mg)
505,10 471,25 29,85 - 29,85 29,84 -0,03
520,85 485,90 30,78 6,92 37,70 37,72 +0,05
505,50 471,63 29,87 13,83 43,70 43,76 +0,14
558,25 520,84 32,99 20,74 53,73 53,86 +0,24

ol



Tabela V

RELAGAO O/U EM PASTILHAS SINTERIZADAS DE UO,+x PELO PRESENTE METODO.

AMOSTRA DMN U total u-1v u-vi
0/VU (ref.33)

NO (%) (%) (%)

250 86,80 76,90 9,90 2,11
284 85,20 84,55 0,65 2,01
285 85,80 82,56 3,24 2,04
287 87,44 73,35 14,09 2,16
308 88,39 80,73 7,66 2,09
309 88,38 79,65 8.73 2,10
312 88.65 85,35 3,30 2,04
321 88,35 87,60 0,75 2,01
322 88,40 §7.85 0,55 2,01

it



Tabela VI

RELAGCAO O/U EM PASTILHAS SINTERIZADAS DE {UO;+x . ThO,)

PELO METGDO AQUI PROPOSTO.

AMOSTRA DMN Th U total U-iv U-Vi O/U (ref.33)

N© (%) %) (%) (%)

A 84,9 2,44 2,33 0,11 2,05

B 83,6 4,60 4,60 — 2,00

C 79,3 9,10 8,10 1,00 2,11
310 85,6 1,85 0.72 1,13 2,61
331 85,5 1,38 085 053 2,38
332 85,6 0,92 0,82 0,10 2,11
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Embora os resultados apresentados nas tabelas fossem considerados com apenas dois
digitos apbs a virgula, estudo estatfstico mostrou que o método ¢ preciso e exato, tendo sido

encontrado um desvio padrio x = t 0,003 para séries de dez determinagBes, tanto para os
bxidos U02+x como para UO;H . ThO,.
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SUMMARY

This paper outlines a technique for the O/U ratio determination in UO74x and U024y - ThO; sintered
pellets. Tetravalent uranium and total uranium are analysed by titration after dissolution with phosphoric
acid, with the aid of CO5 during the titration avoiding the oxidation of reduced uranium.

The difficulties concerning the dissolution of the ceramic grade oxides were overcome satisfactorily,
specially for those oxides containing thorium. The titration of uranium-1V in the presence of thorium was
run with potassium permanganate, overcoming the difficulties found when the titration was tried with
potassium dichromate. The thorium effect during the uranium titration was studied.

The O/U ratio was calculated after the determination of total uranium and uranium-1V, being the
content of uranium-V1 calculated by difference.

RESUME

Les auteurs présentent une téchnique pour déterminer la rélation O/U en des pastilles frittés de UOp4x
et en des pastilles frittés de UOy4x . ThO;.

L'uranium-IV et l'uranium total sont determinés aprés dissolution des pastilles dans |'acide
phosphorique, par des méthodes volumetrigues en utilisant le gas carbonique pendant la titration pour eviter
I'oxydation de ‘'uranium par I’oxygéne de {‘air.

Les problémes concernant la dissolution des oxydes céramiques ont é1é resolus de maniére satisfaisante
surtout quand on utilise les pastilles contenant (‘oxyde de Thorium.

La titration de V'uranium-1V en présence du Thorium est faite avec le permanganate de potassium de
fagon 3 eviter les difficuités qui aparraissent quand on utilise le dichromate de potassium. Il est présenté aussi
'effect de la présence du Thorium pendant la titration de |'uranium.

La rélation O/U est calculée aprés la détermination de |'uranium total et de |'uranium-IV par
volumatrie; I‘uranium-V{ étant calculé par différence.




