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RESUMO

A homogeneidade é uma caracterizacBo importante no 6xido misto
(U,Gd)0=. Esta é experimentalmente avaliada através de corte,
lixamento, polimento e ataque colorido de amostras. A fase rica
em gadolinio aparece na cor branca, a fase rica em urédnio na cor
azul e o 6xido misto na cor marrom-amarelada. Para a andliee da
homogeneidade, a quantidade e o tamanho das particulas das fases
sfio medidas numa sec¢8o polida da amostra.

ABSTRACT

Homogeneity is an important characterization of the (U, Gd)O=z
mixed oxide. It 1is experimentally assessed through cutting,
grinding. polishing and color etching of samples. The Gadolinium
rich phase is white, the uranium rich phase is blue and the mixed
oxide is brownish-yellow. To analyse the homogeneity, the amount
and size of phases particles are measured on the polished
section.
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0 INTRODUCRO

A incorporac8o de um absorvedor queimével, como o gadolinio, no
combustivel UOz tem sido investigada com os seguintes objetivos:
estender substancialmente a queima do combustivel ou seja,
aumentar a vida do combustivel no nicleo do reator; controlar o
excesso de reatividade do nucleo; melhorar a distribuicio de
poténcia gerada e portanto, aumentar a seguranca do reator [1].

Um dos requisitos de projeto para otimizar o desempenho
operacional do combustivel (U,Gd)O=z é o nivel de homogeneidade
aceitavel de Gd e U na matriz do combustivel.

Em geral nas especificacdes das pastilhas de (U,Gd)0Oz constam os
seguintes itens [(2]:

- particulas livres de Gdz0z < 15% (fracBo de massa);
- particulas livres de UOz < 40% (fracBo de massa);

- tamanho médio de particulas de Gd=z0z < 220um;

- tamanho médio de particulas de UOz < 1000um.

Assim, a identifioécﬁo e a distribuicBo das particulas da fase de
6xido rica em Gd20z e em UOz em pastilhas de (U,Gd)0Oz faz-se
necessaria para a andlise microestrutural dessas pastilhas.

A revelacBo das fases destes 6xidos em pastilhas de (U,Gd)0=z é
usualmente feita com ataque colorido [3,4].

Neste trabalho é apresentada a técnica do ataque colorido em
pastilhas de (U,Gd)0Oz sinterizadas e também uma andlise semi-
quantitativa das particulas das fases de 6xido presentes em
pastilhas com frac8o em peso de 5,0% e 7,5% de GdzOs.

i ATAQUE COLORIDO EM PASTILHAS SINTERIZADAS

Z2:X Preparacdo Ceramografica

As pastilhas de (U,Gd)Oz sinterizadas foram cortadas, embutidas a
frio e lixadas nos estédgios de lixas d dgua de numeros 400, 500 e
600. Em seguida, foram pré-polidas com pasta de diamante de 7um e
finalmente polidas com pasta de diamante de 3pm, 1lum e 0,25um.

As amostras foram preparadas cuidadosamente de modo a evitar a
ocorréncia de lascamento e/ou arrancamento na superficie de
polimento.
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2.2 Ataque Colorido .

A amostra apbés a preparaclo ceramogrifica fol aquecida em um
recipiente com &gua. Quando a Agua atingiu a temperatura de
-75°C, a amostra fol retirada e imediatamente mergulhada em uma
solucBo aquecida, ~60°C, de H=20z2 concentrado durante 1 minuto.

A medida em que foi necessério, o tempo de ataque fol eendo
aumentado. N80 houve alteracBo da superficie da amostra atacada
quando esta foi limpa com &lcool.

0 ataque colorido fol repetido e a sua reprodutibilidade foil
observada.

Foram feitos ataques coloridos em pastilhas com fractbes em peso
de gadolinio de: 0,5%, 2,0%, 3,5%, 5,0%, 7,5% e 10%. Nenhuma
relac8o entre o tempo de ataque € O tipo de pastilha foi
observada.

3. ANALISE SEMI-QUANTITATIVA

As distribuic®es de tamanhos das particulas da fase rica em UOz e
em Gd=0z foram obtidas a partir de medidas realizadas diretamente
no microscépio 6tico Leitz-Ortholux. Obteve-se o tamanho das
particulas das fases com o aumento de 100x, tomando-se a média
aritmética dos comprimentos maximo e minimo que passam pré6ximo ao
centro de massa estimado visualmente. Foram realizadas medidas
nas pastilhas com frag8o em peso de 5,0% e 7,5% de Gd=0a.

4. RESULTADOS

|}

A Figura 1 mostra a microestrutura de uma das pastilhas atacadas.
A fase de 6xido rica em gadolinio aparece na cor branca, a fase
de 6xido rica em urénio na cor azul e o 6xido misto na cor
marrom-amarelada.

Resultados da analise semi-quantitativa 8&o apresentados na
Figura 2.
5. CONCLUSAO

»

A obtencB8o das distribuicdes de tamanhos das particulas da fase
rica em UO2 e rica em Gd=0s fol possivel por microscopia 6tica,
através da técnica do ataque colorido em pastilhas de (U,Gd)0=.
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E importante ressaltar que andlises mais precisas sBo necesséarias
sendo que estas exigem equipamentos mails sofisticados. Isto. no
entanto nfo invalida as medidas aqui realizadas uma vez que elas
fornecem informacdes sobre o nivel de homogeneidade do ©6xido
misto (U,Gd)0=z.

Nota: As pastilhas de (U,Gd)0Oz sinterizadas foram obtidas no
IPEN/CNEN.
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Figura 1 - Ataque colorido. Pastilha de (U,Gd)02 sinterizada.
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Figura 2 - Distribuicao de tamanhos de particulas das fases
- de oxido rica em UO2 e Gd203.
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