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RESUMO

0 presente trabalho apresenta o estudo de um método, como opção

para tratamento de rejeitos radioativos líquidos compostos por solventes

orgânicos, especificamente TBP e dodecano. 0 método de tratamento con-

siste de duas operações distintas: separação do TBP do dodecano por ex-

tração cem ácido fosfórico concentrado e imobilização do TBP por incorpo

ração em polímero vinílico (PVC). Determinaram-se as condições de opera

ção para a separação da mistura TBP/dodecano e as condições de imobiliM

ção do TBP como a melhor proporção TBP:PVC, e temperatura de tratamento

térmico assim como o tipo de PVC mais adequado.

(*) Trabalho apresentado no "39 Congresso Geral de Energia Nuclear", rea

lizado no Rio de Janeiro, de 22 a 27 de julho de 1990.
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ABSTRACT

It was studied an alternative for the treatment of radioactive

liquid wastes containing organic solvents, particularly spent TBP and

its diluent dodecane. The propose method is divided in two distinct

steps: separation of TBP and dodecane by treating the organic solution

with concentrate phosphoric acid and immobilization of separated TBP

by incorporating it into PVC polymers. It was determined the opera-

tional conditions for both steps such as quantity of H3PO1, necessary

to form the adduct, PVC to TBP proportion, temperature of solidifica-

tion, adequate type of PVC and others.

(*) Paper presented at "39 Congresso Geral de Energia Nuclear", held

in Rio de Janeiro, Jul. 22-27, 1990,



1. DfTRODUÇXC

O Ta? (tri-n-butil f o s f a t o ) ( U > • ua coaposto auito uti l isedo
no c ic lo do oaabustível nuclear, ea processes que envolvas a extração
por soxvemae ÔOBO a purxxxceçeo e reoyenaoert oe urânio para a reDrx

^ o do cosbustível. Fará aelhorar as condições de extração nestas
(, o TBP e ««iirf«^ ooa ua outzj solvente sais leve e sea po-

de extração. Obao diluentes do TBP util izaa-se seralsante hidro-
de cadeia longa, ea fbree pura ccao o dbdeceno ou anstupas

o Ojuerosene, vanol ou outras. Ete qualquer osso, apôs vários e i
elos de extraçãb o solvente í considerado rejeito redioativD, e coao
ta l • neoessério tratá-lo ou eaondicianá-lo nuaa foram adequada « f i a
de atender a requisitos de segurança rsdjossanitária, para
e

2. ttSODOS EE TWfl»OnD<1»3»l*»6»10'12)

ExLstee vários aêtodos propostos ea literatura para o trata -
aarto de rejeitos orsinioos. No osso do sisteaa TBP/dodeoano pode se
dtar:

a) destilaçio e incineraçãb»
b) pirohidraLisei
c)hidrolis«;
d) inujKyuraçao ea ciaento»
e) incorporação ea PVC.

A escolha do aétodo depende^léa do custo de trati—nitri, da
reutilização ou não dos solventes, facilidade de processo e quantida-
de de aaterial « ser tratado.

Quando há o interesse de purificar o solvente para posterior
reutilização no ciclo de extração, os aelhores resultados são obtidos
coei destilaçio a vácuo. A desvantagea do processo é o custo de equi-
paaento auito sofisticado, para sanutançãb do vácuo (1 natig).

A incineraçãb direta do solvente não • adequada, devido a pro
biases de oorrosãb provocados pelo ácido fbsfdrioo s õxidos de fosfo-



r© que se fònuHi durante a numtwc tjn.

O método de pirahidnôlise, baseia-se na reação de vapor de água

ao* o TBP de acordo con a reação:

(UH9)jP0% • 3 H2O —P HjPCV, • 3 CH* 0H (equação 1)

seguida de decomposição pirolít ica, a temperaturas superiores a 500°C:

(CI,H,)3P0H * S O d C » H3PÔ  • 3 CvH8 (equação 2)
calor

0 ácido fosfórico formado é neutralizado par um flux> contrario

de hidróxido de cálcio produzindo CajíPO*)^ 0 dodeoano que não reage

e queimado juntamente OOM OB produtos da reação, buteno e butanol. A

vantagem do método é" a transformação do ácido fosrârico OR fosfato inor

gãniao, não corrosivo.

Em outro método, o IBP pode também ser destruído por hidrõlise

a 130% com solução de hidróxido de sódio a 50%. 0 tempo de reação m

longo (7-8 h) . Inicialmente pensava-se que se formava o fosfato tr ihí -

sioo e butanol, porém sabe-se atualmente que se forma principalmente o

HDBP, e em •snores proporções HMBP, ácido fosfórico e butanol. 0 buta

nol é então destilado com vapor de água. A água depois de separada do

condensado volta ao sistema. EB mistura resultante separam-se o dodeoa

no (fase orgânica) e os sais solúveis em água formados, estes podendo

ainda ser imobilizados em cimento ou betume.

A separação do TBP e imobilização em PVC (Cloreto de polivinila)

é un método que atende a dois objetivos: recuperação do diluente, no ca

so dodecano e acondicianamento do TBP para a disposição. 0 método con-

s is te na separação do TH* do dodecano pela formação do composto associa

do (adduct) com ácrdo foefórico e TBP, que se separa do dodecano foram

do fases. A fase mais leve constituída do dodecano, com alta pureza,

retorna ao ciclo de extração e o TBP é então separado do ácido fosfóri-

00 e imobilizado em PVC.

A imobilização em cimento é limitada por causa da incompatibili

dade química entre o cimento e os solventes orgânicos. A incorporação



direta destes f i c a limitada à existência de « M proporção muito peque-

na de solventes no r e j e i t o l íquido aquoso (Lipio—intg 2-5%).

Esta quantidade pode ser ausentada, com a ut i l ização de ua a-

gente emulsifioante para homogeneizar a solução de re je i tos ooai o s o l -

vante. A quantidade de solvente e a estabilidade da iimuliwi resultan-

t e dependem do agente emulsificante. Em Hanfbrd<6) foram obtidos pro

dutos contendo a té 17% em peso de re je i tos orgânicos uti l izando-se ape

nas emulsificante e a té 20% quando s e utilizaram emulsificante a

crescido de um adi t ivo acelerante de pega.

£ importante ressa l tar que a estabilidade d aulsão deve ser

mentida mesmo após a so l id i f icação da matriz. A destruição da i mui não

resulta na separação e migração do solvente pela matriz e conseqüente

exBudacão.

Dos métodos c i tados , analisou-se quanto a viabilidade técnica

o método de imobilização em PVC, como una alternativa simples e não

onerosa para o tratamento de re j e i to s orgânicos. Todos os t e s t e s fo-

rem efetuados tomando-se como solução-rejeito a misture de TBP/dodeca-

no.

3. DOBIUIZAÇfo EM PVC Í 2 '5 )

Em ensaios i n i c i a i s de incorporação direta da mistura TBP/dode

cano em polímero de PVC, comprovou-se que não é possível obter ue pro-

duto so l id i f icado a part ir da mistura orgânica. Desta mistura, coso

apenas o TBP apresenta compatibilidade com o PVC, fo i desenvolvido ua

método para a separação dos solventes . 0 método de tratamento const i -

tu i - se portanto de duas etapas d i s t in tas : separação dos solventes TBP

e dodeoano e imobilização do TBP em PVC.

3.1 SEPARAÇÃO DO TBP DO DODECANO

0 método de separação ut i l izado baseia-se na formação do com-

posto associado (adduet) de ácido fosfórioo e o tr ibut i l fòsfatD, cuja

formula m i s provável e s tá entre 3TBP.H3POv.6H2O c TBP.iiHgFO*. Com a

formação óe fases entre o composto associado e o dodeeano, e s t e pods



separado do sistema relativamente purificado, pois os contaminantes
radioativos s i o transferidos para a fase contendo o ooaposto associado»
0 IBP é então separado do ácido fosforioo por reversão cost água* vestan
do o IBP na fase orgânica e o ácido fosforioo diluído na r se aquosa.

Seguindo o esquema representado na figura 1 , fona» efetuados
vários ensaios de separação, para determinar as condições de
de cada etapa do processo.

Tbdos os ensaios fora* realizados oca solução de TBP/ dodeoano

na proporção de 30/70 em voluae. Os equipamentos e materiais u t i l i s s -

dos foram aqueles do tipo convencional utilizados em processos noraais

de extração por solventes.

3.1.1 PRg-LAVAGDt DO REJEITO

O processo inicia-se coe» una etapa de pre-lavagem do reje i to
orgânico, cosi a finalidade de retirar porte dos contaminantes e produ-
tos de degradação. A lavagem foi f e i ta com solução diluída de NasOOj a
5%, nuas proporção de 1:10 ea voluae de solução orgânica para solução
de carbonato de sódio. 0 teapo de agitação foi fixado em 30 minutos,
após ensaios com 10, IS, 30 e 60 minutos ' 3 a g i » ^ ,

3.1.2 EXTRAÇÃO COM H3FO»

A fase orgânica separada na etapa anter ior foi misturada com
ácido fos for ioo concentrado (85%) e agitada vigorosamente por 1 hora.

Foras) efetuados dois t ipos de ensa io : extração e a ua único e s »
t á g i o e extração em dois e s t á g i o s . Ba aabos casos foram determinadas
a s quantidades de HjPO^ necessár ias para extração .

No primeiro ensa io a quantidade de ácido f o i calculada e s t equ i

omttricamsnte presumindo 'se a formação do composto

1 TBP * 2 HjP0H — # TBP . 2 HJPOI, (equação H)

Seguiram-se ensaios com quantidades subestequiométricas, 100% em e x c e s -

so e 2&% em excesso de ác ido .



TBP/dodKON» H3FQ» conwnfrodu

Figuro I - tt^mm do Mpvaçfe do TBP • incorporocfc «m PVC.
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Verificou-se que a. extração o i dois estágios « sais eficiente
do que usa única extração coei excesso de ácido, As quantidades de áci-
do fbsforioo determinadas fora* de 1:2 e 1:2,5 estequiométrioo ( TBP :
H)PO« ) para o 19 estagio de extração e de 1:1/3 para o 29 estágio.

3.1.3 REVERSÍO DO TBP

A reversão do IBP do aoaposto associado acontece quando o ácido
xusfõrico é diluído cosi água. As fases sais Jensas separadas nos 19 e
29 estágio da etapas anterior acrescentou-se água destíladi a %0°fc, • e-
gitou-se por 30 minutos. Para recuperar o TBP quantitativamente detar-
asnou oe a proporção de água coao sendo de 1:1 esi volume de ooapostD as
sociado. 0 TBP separado pode entio ser iaobilizado ea PVC, o ácido ft»
forico diluído,se não contiver contaminação radioativa,pode ser uüncen-
trado e retornar ao ciclo de extração ou ser elisãnado no f l u » de re-
jeito líquido aquoso de atividade baixa. 0 dbdecano,se for recuperado
puro,pode ser reutilizado na unidade de reprooessaaento ou ser incinera
do sea problemas de corrosão»

3 . 1 . » RESULTMOS E CONCLUSfo

Todos os parâmetros para a execução do processo determinados nes

te estudo estão apresentados no quadre 1.

Este aetodo de separação apresenta vantagens ea terxos da possi
bilidade de rsaproveitasento do solvente. A etapa de pré-lavagea ret i -
ra a asior parte dos contaaónantes e produtos de degradação, de sodo
q»« ai> final do processo os solventes apresentaarse praticaaente desoon
taaanados, principalaente o dodecano. Com relação ao dodecano, o con-
trole analítico efetuado nas frações obtidas em várias separações
ssstxou que í possível obter este solvente com grau de pureza entre
99,6% a 99,9% com relação ã presença de TBP.

(•) Espectrofotometria de fósforo, método utilizado no Departamento de

Processos Especiais OC) do IPEN.



11

Outra vantagem do método é* que todas operações podem ser efe-

tuadas em condições ambientais em equipamentos convencionais utilizados

em processos ooians de extração por solvente.

Quadro 1 - Parâmetros de processo definidos para a separação de TBP do

dodecano

Etapas do

processo Parâmetros determinados nos ensaios

1. Pné-lavagem

2. Extração

oom HJFOI,

3. Reversão
do 'IBP

proporção F.O.: solução Na2C03 * 1:10 em volume

concentração NajCOs = 5%
tempo de contato e agitação = 30 min

19 estágio

concentração do H3PO^ = 85% (ou 16 M)

proporção F.O.: H3PO1, = 1 : 2 estequionétrioo

teryo de contato e agitação : l h

29 estagio

concentração HJPOI, - 85 (16 M)

proporção F.O.: H3P0|, = 1:1/3 estequiométrico

tempo de contato e agitação = 30 min

proporção composto associado: -gua = 1:U

tempo de contato e agitação: 30 min
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3.2 INCORPORAÇ&O DO IBP EM PVC

O PVC (Cloreto de p o l i v i n i l a ) ê" um polímero que pode ser encon-
trado oonercialnente na forras de pó fino ( emulsão ) e granuLado ( sus -
pensão ) conforme o processo de fabricação. Pare a produção de manufa-
turados de PVC é* preciso adicionar às resinas,agentes p l a s t i f i c a n t e s ,
e s tab i l i zantes , cargas, lubrif icantes e outros de acordo com o produto
dese jado ( 7 ' 9 ' 1 3 >.

A possibil idade de se imobilizar o TBP contaminado em PVC funda

menta-se no fato de que os fosfatos de a lqui la ou ardia, juntamente con

os f ta latos estão entre os agentes p las t i f i cantes mais u t i l i zados , sen-

do que os fosfatos de a lqui la de cadeia noraal melhoram as oaracter í s t i

cas do produto quanto a res i s tênc ia ao fogo e diminuem a temperatura de

manufatura. O TBP agindo como plast i f ioante é absorvido pela resina

formando uma oispersão que ao ser submetida a um tratamento térmico r e -

su l ta num produto so l ido . Dependendo do t ipo de PVC e adi t ivos e s t e

produto pode ser f l e x í v e l ou r íg ido . As variáveis mais s ign i f i cat ivas

no processamento de um composto v in í l i oo são a temperatura e o tempo de

duração deste processamento a t é o produto acabado. No presente traba-

lho , tratando-se da obtenção de um produto so l id i f icado que assegure a

imobilidade do TBP contaminado, determinaram-se inicialmente a tempera-

tura e o tempo de processamento sem que houvesse degradação pela ação

do calor ( evolução de gases , principalmente HQ ) e perda s i g n i f i c a t i -

va de massa.

3.2.1 TEMPERATURA DE TRATAMENTO TÉRMICO E PERDA CE MASSA

Misturas TBP/PVC na proporção de 1:1 em massa de PVC e TBP f o -
ram agitadas a té completa absorção do TBP pelo PVC e colocadas em e s t u -
fa â diferentes temperaturas. Fixou-se o tempo de permanência na e s t u -
fa em 10 minutos e determinou-se a perda de massa da mistura após o pro
cessamento. A proporção 1:1 foi fixada arbitrariamente como sendo aque
Ia em que ocorre completa dissolução da resina pelo TB?. Foram u t i l i z a
dos dois t ipos de PV?? emulsÃo e suspensão.

A temperatura i n i c i a l escolhida fo i de (160-166 )°C seguindo uma
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recomendação do fabricante do polímero, pois comercialmente os compos-

tos vinílicos são processados em temperaturas relativamente altas. Por

exemplo, a calandragem é efetuada entre 180°C e 190°C .

Na tabela 1, estão colocados os resultados obtidos em ensaios

de perda de massa efetuados em diferentes temperaturas. Nos ensaios

realizados a (160-166)°C e a (142-146)°C, observou-se que bastam 2 mi-

nutos de tratamento térmico para que o composto se solidifique, para

ambos tipos de PVC.

Tabela 1 - Perda de massa do produto TBP/PVC

Proporção TBP/PVC s 1:1 Tempo de Tratamento = 10 min

Temperatura Perda de massa (%) Perda de massa (%)

(°C) PVC Emulsão PVC Suspensão

160 - 166*** 4,7 4,2

142 - 146(*) 3,0 4,2

99 - 103 0,2 0,3

86 - 88 0,2 0,5

(*) Solidificação ocorre aos 2 minutos. Ha liberação de gases e o

produto torna-se gradativamente amarelo.

A partir do composto solido observou-se desprendimento de ga-

ses, e no caso do PVC de «rulsão, o produto formado tornou-se gradati-

vamente amarelo, indicando ocorrência de degradação térmica do políme-

ro. Por causa desta desvantapem foram efetuados ensaios em temperatu-

ras menores do que as citadas. Foi observado que a solidificação ooor

re a partir de 70°C aproximadamente, com uma perda de massa insignifi-

cante, registrando entretanto aumento no tempo de processamento térmi-

co. No intervalo de temperatura de 86°C a 103°C, o tempo de processa-

mento diminui ficando entre 4 e 5 iiinutos, registrando também perda de

massa insignificante.

Pnra os testes <A°. perda de massa fixou-se então, tempo de 10
minutos.



Os mesmos ensaios foram efetuados para os compostos PVC/TBP com

proporção de mistura de 1 PVC : 1,5 TBP em massa. Os resultados deste

teste estão listados na tabela 2 para resina de suspensão e resina de e

mulsão. Os resultados mostraram basicamente que não há alteração signi

f ioativa com relação â massa quando se aumenta a proporção de TBP na

mistura, porém observou-se um pequeno aumento no tempo de tratamento

térmico que foi de 6 - 8 minutos.

toeia i -

T(°C)

7»»-78
7H-78
86-88
86-88
86-88
99-103
99-103
99-103

1«*6-1«*2
160-166

reroa oe mas:

Proporção da

PVC de

sa composTos rvu/.

mistura: 1:1,5

Suspensão

Perda massa tempo (min)
(%)

0
0,H
0,2
0,U
0,»i
0,H
0,2
0,6
••.0
«f,5

15
30
10
20
30
10
20
30
10
10

tor

PVC de Qnulsãb

Perda massa
(%)

o,«»
0,6
0,«f
Q,H
0,8

0,U
0,8
0,3
1,5

tempo (min)

15
30
10
20
30
10
20
30
10
10

3.2.2.1 PROPORÇÃO TBP/PVC E TEMPO CE TRATAMENTO TÉRMICO

Como o tempo de tratamento térmico tende a aumentar com o aumen

to da quantidade de TBP na mistura, determinou-se e s t e tempo para d i f e -

rentes proporções de mistura TBP/PVC, fixando-se a temperatura em (86 -

88°C). Como se pode observar pelos resultados obtidos (tabela 3 ) , em

proporções maiores que 2:1 de TBP:PVC, o tempo para completar a s o l i d i -

ficação da mistura aumenta, apesar da perda de massa continuar da mesma

ordem. Ceve-se ressa l tar que es tes valores tendem a ser maiores quando

a quantidade a ser processada aumenta* A part ir da proporção 2 , 5 : 1 , a

mistura não mais se so l id i f i ca , permanecendo com aspecto de g e l , por

do excesso de TBP.
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Tabela 3 - Tempo de tratamento térmico de misturas

TBP/PVC com diferentes composições

Temperatura: ( 8 6 - 8 8 )°C

Proporção Resina de Emulsão Resina de Suspensão

TBP/PVC Perda de massa tenpo(min) Perda de massa tenpo (min)
(% (%

1,0:1
1,5:1
2,0:1
2,5:1

0,3
0,4
0,2
0,4

4-5
6-8
15-20
50-60

0,5
0,4
0,8
0,3

4-5
6-8
40-50
105

3.2.3 TESTE DE IMERSÃO/ABSORÇSo DL ÁGUA

Este teste, foi efetuado com a finalidade de obter valores indi

cativos e comparativos da porosidade dos produtos obtidos com os dois

tipos de PVC.

Para o teste, os corpos de prova foram pesados e colocados em i

mersio total em água destilada durante 1 dia, em temperatura ambiente*

Após esse intervalo os corpos de prova foram retirados do banho e seca-

dos com papel absorvente e novamente pesados. Para confirmar a quanti-

dade de apua absorvida, os corpos de prova foram submetidos à secagem

em estufa a 88°C, até a massa se tornar constante e os valores medidos

e comparados aos iniciais. Na tabela 4 indicam-se estes valores. Con-

forme os resultados, verifica-se que os produtos obtidos com PVC de sus

pensão são mais porosos do que aqueles obtidos com PVC de emulsão, sen-

do que estes últimos não apresentaram variação significativa. Verifi-

cou-se que a porosidade diminuiu com o aumento da proporção de TBP, no

caso do PVC de suspensão.

3.3 APLICAÇÃO DO MÉTODO A REJEITOS SIMULADOS

Para verificar a aplicabilidade deste método, foram efetuados

vários testes com rejeitos orgânicos coletados de vários laboratórios

do Departamento de Engenharia Química do IPEN, que utilizam o TBP. Es
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Tabela 4 - Absorção de água por produtos TBP/PVC <%)

Proporção pvc Dnulsãb PVC Suspensão
TBPrPVC (% água ) (% água )

1,0:1,0 3,33 ± 0,56 10,8 ± 1,1

1,5:1,0 3,26 t 0,42 3,94 t 0,47

Os valores são correspondentes ã média em 10 corpos
de prova.

tas soluções serviram de simulados de rejeitos orgânicos e foram codifi

cados de MQRI e MQRII para efeito de testes.

Foram lealizados testes com 2 bateladas diferentes deste tipo

de mistura. Verificou-se que en um dos casos (MQRI) o dodecano recupe-

rado apresentou-se incolor em relação a solução inicial e a analise es-*

pectrofotométrica de fósforo, indicou pureza relativa de 99,8%. No se-

gundo caso (MQRII) não se obteve TBP e dodecano completamente desconta-

minados, apesar da separação ter sido efetivada.

3.3.1 REJEITO MQR I

Volume: 20 litros

Cor: amarela

Aparência: fase única e transparente

Quadro 2 - Sinopse dos testes de separação de TBP/dodecano (MQRI)

Volume tratado Volume TBP obtido Volume dodecano Pureza dodecano
(ml) ml (%) ml (%) mg TBP/1 dod(%)

200 70 (35) 128 (64) 916 (99,8)
200 68 (34) 120 (60) 900 (99,8)
200 72 (36) 112 (56) N.D.
100 35 (35) 60 (60) N.D.
250 85 (34) 165 (56) não analisado
250 82 (33) 160 (64) não analisado
130 45 (35) 83 (64) não analisado
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Ba todos os ensaios o resíduo aquoso (HjPO% diluído, Na2C0, da lavagem

inicial) resultantes apresentou cor amarela, obtendo-se TBP e dodeca-

no incolores.

3.3.2 REJEITO HQR II

Volume: - 20 l i tros

Cbr: amarela

Aparência: composto por 2 fases, sendo a orgânica • 10% do vo
lv

Quadro 3 - Sinopse dos testes de separação com rejeitos MQR II

Volume tratado Volume TBP obtido Volume dodecano Observações
(ml) ml(%) «!(%)

SOO 176 (35) 300 (60) IBP e dodecano
tauwparentes po—

120 38 (32) 66 (55) TBP amarelo escu-
ro, mesmo após IA
vagem pós-separa-
çio

Ho caso do rejeito MRQ II nio se obteve TBP e dodecano coaple

ite inoolores, por isso nio se efetuou a analise do dodecano sepa-

rado. Deve-se ressaltar que o rejeito MQR IIfquando coletado ,apresen-

tava cor anarela sais escura do que o rejeito NQR I . Tasfcâa nio fbi

efetuado nenhum controle radiométrico no rejeito aquoso ftaapouoo no do

decano e TBP.

O Ttf aaoaradD an aabua <•«»—*• fo i imobilizado « v PVC wni\tiftrt,

conforae o sitodo estudado para o TBP puro* i s to é , cbedaceu-se a pro-

porção TBP:PVC de 1,5:1,0, teapo de aquecimento 10 minutos e temperatu

ra 8t^C. A perda d» sassa registrada foi da 0,1% e 1,3% respectivanan

te para o NQR I e HQR II .
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3.1» CONCLUSÕES PRELIMINARES

Apesar do estudo não es tar concluído, pode-se i n f e r i r algumas

conclusões preliminares quanto a viabilidade do método, a saber:

1) Demonstrou-se que a separação do TBP do dodeoano por s e i o do ácido

fosfórioo é v iáve l , obtendo-se dodecano relativamente puro.

2) Bntre os polímeros de diferentes processos de fabricação, o PVC e -
mulsão mostrou ser o s a i s adequado para o tratamento proposto.

3) Cosi relação ao produto PVC/TBP,verificou-se que a proporção de i d s
tura é da ordem de 1,0 PVC:1,5 TBP em massa.

•O 0 tratamento térmico pode s e r efetuado sen perdas s i gn i f i ca t ivas
de nossa e s e * ocorrência de degradação no intervalo de temperatu-
ra de 86°C a 10Ü°C, por tempo também relativanente curtos («lOnán).

Com relação ã qualidade do produto obtido pode-se jpenas a f i r -
mar que o TBP e PVC são compatíveis não ocorrendo exsudação de TBP
( t e s t e de dobramento , v i sua l ) a t é a proporção de 1 a 1,5 em massa
de TBP. Un indicativo mais preciso da qualidade e durabilidade do pro-
duto, conforme a composição, poderia s er obtido medindo-se uma proprie-
dade caracter ís t ica para produtos de PVC, uti l izando-se de métodos pa-
dronizados, como a dureza Shore. Outro t e s te comparativo nesta fase «
o de res i s tênc ia ã l i x i v i a ç ã o em meio aquoso. Neste sentido efetuou-se
um tes te de l ix iv iação em produtos obtidos cem TBP separado do r e j e i t o
MQR I e de TBP separado de mistura TBP/dodecano puro. 0 método u t i l i z a
do foi o método rápido ISO* . Os corpos de prova foram submetidos ã
l ix iv iação com água dest i lada num extrator Soxhlet por 72 horas e ao f i
nal o l i x i v i a n t e f o i submetido ã análise de fósforo para determinar a
quantidade de TBP l i x i v i a d o .

A taxa de l ix iv iação Sorttlet (Rg) f o i calculada pela expressão:

onde:
R. * taxa de lixiviação Soxblet (kg/m2 . s)
a • quantidade de íon/elemento em solução
A • quantidade do ion/elemento no espécime antes do tests
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W = massa i n i c i a l do espécime (kg)
S = área superficial geométrica
t = tempo em segundos

Pelos resultados, apresentados na tabela 5 , ver i f ica-se que a
taxa de l ix iviação de r e j e i t o s simulados é maior do que para os obtidos
com amostras puras, porém não se pode infer ir conclusões mais d e f i n i t i -
vas por causa do número de amostras ensaiadas.

Este estudo deve t er continuidade no sentido de se oaracteri-
sar melhor o produto obtido com relação á qualidade e durabilidade.

Tabela 5 - Taxas de l ix iv iação de produtos PVC/TBP (puro) c produtos
PVC/TBP (MQR I )

Origem

puro

puro

HQR I

HQR I

m TBP

(g)

2,02

2,01

2.2

7.3

TBP lixiviado

<•«)

11.1

3,5

61,3

>»3,3

fração

lixiviada

5,5 E-03

1,75 E-03
(26h)

2,78 E-02

5,93 E-03

R_ taxa de

M
2,7

1,8

9.9

lixiviação
ílet

E-08

E-08

E-07

E-08

(*) Sepunado do TBP/dodecano puro ou do r e j e i t o HQR.
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