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9 PROCEDEU DE OBTINERE A TINTELOR DE IRADIERE
PENTRU PRODUCEREA DE Mo DE FISIUNE

(57) Rezumat:

Inventia se refera la un procedeu de obtinere a tintelor
de iradiere pentru obtinerea Mo de fisiune, constand in
realizarea de depuneri succesive de UO,, folosind un
electrolit cu pH acid, cuprinzdnd 0,4 M oxalat de
amoniu, 0,4 M EDTA, 0,005 M sulfat de amoniu,
8 g/lazotat de uranil si acid sulfuric adaugat pana la
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atingerea unui pH de 1,5, intercalate cu etape de
tratament termic, in atmosferd de hidrogen si la o
temperatura de 500°C.
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Figuri: 4

Orice persoand are dreptul sd formuleze in scris si motivat,
la OSIM, o cerere de revocare a brevetului de inventie, in
termen de 6 luni de la publicarea mentiunii hotararii de
acordare a acesteia
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RO 123222 B1

Inventia se refera un procedeu de obtinere a tintelor de iradiere pentru producerea
Mo de fisiune, sub forma unor tuburi de inox cu dimensiunile de | = 30 mm si d, = 20 mm,
avand la interior un strat de UO, depus electrochimic, fig. 1.

Acest procedeu este cunoscut prin realizarea tintelor de iradiere de tip Chintichem -
prin depunerea UQO, din electroliti oxalici, la pH neutru, in celuld electrolitica in care anodul
este reprezentat de un fir de plating, iar catodul de tubul in interiorul caruia se face depune-
rea, la densitati de curent de aproximativ 200 mA/cm?.

Din descrierea cererii internationale WO 9613038, care se refera la o tinta folosita
pentru obtinerea de Mo-99, este cunoscut procedeul de obtinere a tintei care reprezinta
obiectul inventiei, acesta constand in electrodepunerea uraniului, folosind o baie continand
0,042 M azotat de uranil si 0,125 M oxalat de amoniu, si al carei pH este ajustat la 7,2 cu
hidroxid de amoniu, acesta desfasurandu-se la 0,9 A, 1,5 volti si o temperatura situata in
jurul valorii de 93°C.

Problema tehnica pe care igi propune sa o rezolve prezenta inventie consta in evita-
rea fenomenul de hidroliza si de polimerizare a UQO.,,.

Solutia problemei tehnice anterior enuntate consta in realizarea de depuneri succe-
sive de UQ,, folosind un electrolit cu pH acid, cuprinzénd 0,4 M oxalat de amoniu, 0,4 M
EDTA, 0,005 M sulfat de amoniu, 8 g/l azotat de uranil si acid sulfuric adaugat pana la atin-
gerea unui pH de 1,5, intercalate cu etape de tratament termic in atmosfera de hidrogen si
la o temperatura de 500°C.

Procedeul conform inventiei asigura urmatoarele avantaje:

- prin addugarea in compozitia electrolitului de EDTA (acid etilen diaminotraacetic)
ca agent complexand al UO,, se evitd fenomenul de hidroliza si polimerizare a acestuia;

- cresterea cantitatii de UO, depus in interiorul tuburilor metalice;

- impiedicarea degradarii solutiilor de electrolit prin folosirea EDTA ca agent com-
plexant al UO,;

- pierderi minime de UQ.,, atat datorité degradarii solutiilor de electrolit, cat si epuizarii
solutiei, factor important in cazul lucrului cu solutii de uraniu imbogatit;

- necesita reactivi simpli in limita unor consumuri scazute.

Inventia va fi prezentata in continuare, in mod detaliat.

Procedeul conform inventiei permite realizarea unui strat de UO, mai compact, prin
folosirea unui electrolit oxalic acid si marirea cantitatii depuse de UO, prin depuneri multiple,
intercalate cu tratamente termice de consolidare, in atmosfera de hidrogen.

Instalatia pentru depunerea electrochimica a oxidului de uraniu prin procedeul con-
form inventiei este compusa in principal din: sursa de alimentare cu curent continuu, agitator
magnetic si cuvd de depunere electrochimica. in cuva se afla un dispozitiv de asezare a
catodului (tubul metalic) din polietilena. Dispozitivul este prevazut cu doua stifturi gaurite prin
care trece anodul (fir de platind cu d = 0,2 mm).

Dupa pregatirea tuburilor pentru depunere, acestea se monteaza in dispozitiv, se
trece firul de platina prin centrul tubului si se fixeaza la capete. Solutia de electrolit are urma-
toarea compozitie:

-oxalatde amoniu ... ... 0,4 M;
-sulfatde amoniu . . . ... 0,4 M;
-EDT A 0,005 M;
-azotatde uranil ... ... 8 g/l
-acidsulfuric ... L pana la atingerea unui pH de 1,5.

Seintroduce dispozitivul cu tubul de depunere in solutia de electrolit si se conecteaza
la sursa de curent continuu, tubul la catod, iar firul de platina la anod.
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Intensitatea curentului se fixeaza astfel incat sa se atingd o densitate de curent
optima, de aproximativ 300 mA/cm?, fig. 2. Agitatorul magnetic se fixeaza la o turatie de
500 rot/min. Dupéa depunere, tubul se spala cu apa distilata, se usuca si se supune unui
tratament termic in atmosfera de hidrogen la o temperatura de 500°C. Procesul de depunere
se reia.

Grosimea stratului de UO, depus, la o densitate de curent de 300 mA/cm?, determi-
natad prin microscopie optica, este de aproximativ 35 um, fig. 3, rezultat care este in con-
cordanta cu cel gasit prin dozarea fluorimetrica a ionului uranil din solutia rezultat la dizol-
varea stratului depus - 5,3 m:U. Densitatea stratului de UO, depus este de 5,5 g/cm®, ceea
ce asigura o rezistenta suficientd procesarii in continuare.

Pentru aceste determinari se considera o eroare de 5%, in ceea ce priveste cantita-
tea de uraniu depusd, datorita oxizilor superiori rezultati uneori la depunere (apar culori de
la galben deschis, verde oliv, rosu, brun). Dupa tratamentul termic in hidrogen, culoarea
depunerilor este gri inchis - negru, specifica UO,. Pentru tuburile cu depuneri multiple de
oxid, cresterea cantitatii depuse este prezentata in fig. 4. La prima depunere s-au realizat
5,1 m:U, la depunerile 2 si 3, cantitatea de UO, scade la 2,1 si, respectiv, 1 mcU. In final,
dupa trei etape de depunere, pe tub se regasesc 8,1 mEU, adica aproximativ 26 mg/cm?.

Cantitatea de uraniu care raméane in solutie, determinata prin dozare fluorimetrica,
este de 300 mg/l.
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Revendicare

Procedeu de obtinere a tintelor de iradiere pentru producerea Mo de fisiune, sub
forma unor tuburi de inox avand un strat interior de UO, depus electrochimic, caracterizat
prin aceea ca se realizeaza depuneri succesive de UQO,, folosind un electrolit cu pH acid,
cuprinzand 0,4 M oxalat de amoniu, 0,4 M EDTA, 0,005 M sulfat de amoniu, 8 g/l azotat de
uranil si acid sulfuric adaugat pana la atingerea unui pH de 1,5, intercalate cu etape de
tratament termic in atmosfera de hidrogen si la o temperatura de 500°C.
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