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TRATAMENTO DE REJEITOS RADIOATIVOS COMPOSTOS POR
SOLVENTES ORGANICOS: SISTEMA TBP/DODECANO*

Laura Sakiko ENDO

COMISSAO NACIONAL DE ENERGIA NUCLEAR-SP
INSTITUTO DE PESQUISAS ENERGETICAS E NUCLEARES
Caixa Postal 11049 - Pinheiros
05499 - Sao Paulo - BRASIL

0 presente trabalho apresenta o estudo de um método, como OpGao
para tratamento de rejeitos radicativos liquidos compostos por solventes
organicos, especificamente TBP e dodecano. O método de tratamento con-
siste de duas operacOes distintas: separacao do TBP do dodecano por ex-
tragdo com acido fosforico concentrado e imobilizagdo do TBP por incorpo
ragio em polimero vinflico (PVC). Determinaram-se as condigOes de opera
a0 para a separagao da mistura TBP/dodecano e as condigdes de imobiliza
¢ao do TBP como a melhor proporgao 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,



TREATMENT OF RADINACTIVE ORGANIC LIQUID
WASTE CONTAINING TBP AND DODECANE®

Laura Sakiko ENDO
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INSTITUTO DE PESQUISAS ENERGETICAS E NUCLEARES
Caixa Postal 11049 - Pinheiros
05499 ~ Sao Paulo - BRASIL

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 HiPOy 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. INTRODUCAC

0 TEP (tri-n-butil fosfato))? § um composto muito utilizado
no ciclo do cosbuwstivel nuclear, em Processcs qus envolvem a extrecao
por solventes ,como a purificagso e recuperecso de wenio pare a fabri
cagio do combustivel. Pare melhorer as condigoes de extrecao nestes
processos, o TBP @ diluido com um outy) solvente mais leve ¢ sem po-
dar de extrecso. Como dilusntes do TBP utilizam-se gerelmsnte hidro~
oarbonetos de cadeia longa, em forma pure como o dodecano ou mistures
comD 0 QusTOsene, varsol ou outrus. Em qualquer caso, apds warics ci
clos ds extrecio o soclvente ¢ consideredo rejeito redioativo, ¢ como
tal @ necessario treta-lo ou acondiciona-10 numa forwa adequada a fim
da atender a requisitos de seguwenca redicesanitaria, pare estocagsm
e disposicio.

2. METODOS DE TRATAMENTO!1»3:%56510,12)

Existem varios metodos propostos em litsratwra pare o trata -
mnto de rejeitos orgmicos. No caso do sistesa TBP/dodscano pode-se
citar:

a) destilac#o e incinerecao;

b) pirchidrolise;

c) hidrolise;

d) incorporecao em cimento;

e) incorporacao em PVC.

A escolha do mEtodo depende ,além do custo de tretamento, da
reutilizacao ou nso dos solventes, facilidade de processo e quantida-
ds ds material a ser tratado.

Quando hd o interesse de pwrificar o solvente pare posterior
reutilizacao no ciclo de extrecao, os melhores resultados siao obtidos
com destilacio a wicw. A desventagsm do Processo € o custo de equi-
pamsnto muito sofisticado, para msnutencao do vacuwo (1 malg).

A incinerecio direta do solvente nio ¢ adequada, devido a pro
blemas de coryosdo provocados pelo acido fosforico e Oxidos de fosfo-



10 que se formam durente a combustao.
0 método de pirchidrolise, haseia-se na reacao de vapor de agua
com 0 TBP de acordd COm 3 reacao:

(CoHg)3POy ¢ 3 Ha0 —o HyPO, ¢ 3 CyHg GH (equagdo 1)

seguida de decomposigao pirolitica, a tewperaturas superiores a 500°C:

(CyHe)3PO, "0 HP0, ¢ 3 CJHy (equacao 2)

500°C
calor

0 acido fosforico formado € neutralizado por um flwo contrario
de hidréxido de calcio produzindo Cay(PO);. O dodecano que nao reage
€ queimado juntamente com 0s produtos da reacao, buteno e butancl. A
vantagem do metodo € a transformacao do acido fosforico em fosfato inor
@nico, nao corrosivo.

Em outro método, o TBP pode tambem ser destruido por hidrolise
a 130°C com solugao de hidroxido de sodio a 50%. O tempo de reacac &
longo (7-8 h). Inicialmente pensava-se que se formava o fosfato triba-
sico e butanol, porem sabe-se atualmente que se forma principalmente o
HDEP, e em menores proporgoes HMBP, dcido fosforico e butanol. O buta
nol € entao destilado com vapcr de agua. A agua depois de separada do
condensado wolta ao sistema. Da mistura resultante separam-se o dodeca
no (fase organica) e os sais soluweis em 3gua formados, estes podendo
ainda ser impbilizados em cimento ou betume.

A separecao do TBP e imobilizacao em PVC (Cloreto de polivinila)
¢ um metodo que atende a dois objetivos: recuperacdo do diluente, no ca
s0 dodecano e acondicionamento do TBP pare a disposicac. O metodo con-
siste na separacao do TBP do dodecano pela formacao do composto associa
do (adduct) com acido fosforico e TBP, que se separe do dodecanc forman
do fases. A fase mais lewe constituida do dodecano, com alta pureza,
retorna 2 ciclo de extracao e o TBP & entio separado do acido fosfori-
o e imobilizado em PVC.

A imobilizacao em cimento € limitada por causs da incompatibili
dede quimica entre o cimento e os solventes organicos. A incorporecao



direta destes fica limitada a existencia de uma proporgao muito peque-
na de solventes no rejeito liquido aquwoso (iipicemente 2-5%).

Esta quantidade pode ser ausentada, com a utilizacao de wm &
gente emlsificante pare homogeneizar a solucao de rejeitos com o sol-
vente. A quantidade de solvente e a estabilidade da emulsao resultan-
te dependem do agente emilsificante. Em Hanford ®) forem cbtidos pro
dutos contendo até 178 em peso de rejeitos organicos utilizando-se ape
nas  emulsificante e até 208 quando se utilizarem emulsificente a
crescido de um aditivo acelerante de pega.

£ importante ressaltar que a estabilidade & milsao deve ser
mmtida mesmo apos a solidificagao da matriz. A destruicao da emulsao
resulta na separagao e migracao do solvente pela matriz e consequente

exsudacao.

Dos metodos citados, analisou-se quanto a viabilidade tecnica
o m2todo de imobilizag3o em PVC, como uma alternativa simples ¢ nao
onerosa para O tratamento de rejeitos organicos. Todos o testes fo-
rem efetuadvs tomando-se como solugao-rejeito a mistura de TBP/dodeca-
m.

3. DOBILIZAGRO BM Pvc'2+S)

Em ensaios iniciais de incorporagao direta da misture TBP/dode
cano em polimero de PVC, comprovou-se que nao & possivel cbter um pro-
duto solidificado a partir da mistura organica. Desta mistura, ocomo
apenas o TBP apresenta compatibilidade com o PVC, foi desenwolvido wm
metodo pare a separacao dos solventes. O metodo de tratamento consti-
tui-se portanto de duas etapas distintas: separacao dos solventes TBP
e dodecano e imobilizacao do TBP em PVC.

3.1 SEPARAGAO DO TBP DO DODECANO

0 método de separacao utilizado baseia-se na formaca do com-
. posto associado (adduct) de acido fosforico e o tributilfosfato, cuja
formila mais provavel esta entre 3TBP.H3P0,.6H,0 ¢ TBP.4H4FO,. Com a
formacao Ge fases entre o composto associado e o dodecano, este pode



ser separedo do sistema relativamente purificado, pois os contaminantes
redicativos sao trensferidos pare a fase contenddo ¢ Composto associado.
0 TBP & entao separado do acido fosforico por reversao com agua, yestan
do © TBP na fase organica e 0 acido fosforico diluido na ~ se aquosa.

Seguindo o esquema representado na figura 1, foram efetuados
Varios ensaios de separecac, pare deterwminar as condicoes de  execucac
de cada etapa do processo.

Todos 0s ensaios forem realizados com solugao de TP/ dodecano
na proporcao de 30/70 em wlume. 0Os equipasentos ¢ materiais utiliss-
dos forem aqueles do tipo convencional utilizados em prucessos norwais
de extr=3a0 por solventes.

3.1.1 PRE-LAVAGIM DO REJEITO

0 processo inicia-se com wma etapa de pré-lavagem do rejeito
organico, com a finalidade de retirer parte dos contaminantes e produ-
tos de degradacao. A lavagem foi feita com solucao diluida de Na,(04 a

5%, mma proporcao de 1:10 em volume de solucao organica para  solucao
de carbonato de sodio. O tempo de agitacao foi fixado em 30 mirwtos,
apos ensaios cam 10, 15, 30 e 60 minutos -2 agitacao,

3.1.2 EXTRACAO COM H3PO,,

A fase organica separeda na etapa anterior foi mistuwrada ocom
acido fosforico concentrado (85%) e agitada vigorosamente por 1 hora.

Foram efetuados dois tipos de ensaio: extraciao em um mico es-
tagio e extracao em dois estagios. Em ambos casos forem determinadas
as quantidades de H3P0, necessarias pare extracao.

No primeiro ensaio a quantidade de acido foi calculada estequi
omtricamente presumindo-se a formagao do composto
1 TP + 2HyP0, =——s TBP . 2 HyPO, (equagao )

Seguirem-se ensaios com quantidades subestequiométricas, 1003 em exces-
00 @ 25V em excesso de acido.



TBP / dodecono H3POq concentrado

Figwra 1 - Esquema do separaclo do TBP ¢ incorporaclio em PVC.
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Verificou-se que 2 extracao em dois estagios € mais eficiente
do que wm tnica extragcao com excesso de acido. As quantidades de aci-
do fosforico determinadas forem de 1:2 e 1:2,5 estequiometrico ( TBP :
HyPOs ) para o 1° estagio de extragao e de 1:1/3 para 0 29 estagio.

3.1.3 REVERSAO DO TBP

A rewersao do TBP do composto associado acontece quandd o acido
1weforico € diluido com agna. As fases mais Jensas separedas nos 19 e
20 estagio da etapa anterior acrescentou-se agua destilada a %0°C, e o~
gitou-se por I minutos. Para recuperar o TBP quantitativamente deter-
minou-se a proporgao de agua como sendo de ¥:1 em volume de composto as
sociado. 0 TBP separado pode ent3o ser imobilizado em PVC, o acido fos
forico diluido,se ndo contiver contaminagao redicativa,pode ser concen-
trado e retornar ao ciclo de extracao ou ser eliminado no flwo de re-
jeito liquido aquoso de atividade baixa. O dodecanc,se for recuyperadd
pwro,pode ser reutilizado na unidade de reprocessamento ou ser incinere
do sem prublemas de cOYTOEA0.

3.1.% RESULTADOS E CONCLUSAD

Todos O6 parametros para a execucao do processo determinados nes
te estuio estao apresentados no quadre 1.

Este mEtodo de separacao apresents ventagens em terwos da possi
bilidade de reaproweitamento do solvente. A etapa de pre-lavagem reti-
T & maior parte dos contaminantes e produtos de degradacac, de  modd
q2 & final do processo os solventes apresentam-se praticamente descon
taminados, principalmente o dodecano. Com relaciao ao dodecano, © qon-
trole analitico'* efetuado nas fracoes obtidas em varias  separecOes
MStIOu que ¢ possivel obter este solvente com grau de pweza entre
99,6% a 99,9% com relacao a presenca de TBP.

(+) Espectrofotometria de fosforo, metodo utilizado no Departamento ds
Processcs Especiais (ME) do IPEN.
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Outra vantagem do metodo € Que todas operagoes podem ser efe-
tuadas em condigoes ambientais em equipamentos convencionais utilizados
en processos comms de extragao por solvente.

Quadro 1 - Parametros de processo definidos para a separagao de TBP do

dodecano
Etapas do Pars . )
580 arametros determinados nos ensalios
1. Fre-lavagem proporgao F.0.: solugao Na,C04y = 1:10 em volume
concentragaoc NayC0,y = 5%
tenpo de contato e agitagac = 30 min
2. Extragao 19 estagio
com H3PO, concentragao do HyP0, = 85% (ou 16 M)
proporgao F.0.: H3PO, = 1:2 estequiometrico
termo de contato e agitagao = 1 h
29 estagio
concentragao H3PO, = 85 (16 M)
proporgao F.0.: HyPO, = 1:1/3 estequiometrico
tempo de contato e agitagao = 30 min
3. Reversao proporgao composto associado: ugua = 1:4
do 'TBP tenpo de contato e agitagao: 30 min
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3.2 INCORPORACAO DO TBP EM PVC

0 PVC (Cloreto de polivinila) € um polimero que pode ser encon-
trado comercialmente na forma de po fino ( emulsao ) e granulado ( sus-
pensac ) conforme o processo de fabricacao. Para a producao de marufa-
turados de PVC e preciso adicionar as resinas.,agentes plastificantes,
estabilizantes, cargas, lubrificantes e outros de acordo com 0 produto
cbseja(‘b(-,’g’la)-

A possibilidade de se imobilizar o TBP contaminado em PVC funda
menta-se no fato de que os fosfatos de alquila ou arila, juntamente com
os ftalatos estao entre os agentes plastificantes mais utilizados, sen-
do que os fosfatos de alquila de cadeia normal melhorem as carecteristi
cas do produto quanto a resistencia ao fogo e diminuem a temperatura de
msnufatura. O TBP agindo como plastificante € absorvido pela  resina
formando uma aispersao que ao ser submetida a um tratamento termico re-
sulta num produto solido. Dependendo do tipo de PVC e aditivos  este
produto pode ser flexivel ou rigido. As variaveis mais significativas
no processamento de um composto vinilico sao a temperatura e o tempo de
duragdo deste processamento ate o produto acabado. No presente traba-
1ho, tratando-se da obtencao de um produto solidificado que assegure a
imobilidade do TBP contaminado, determinaram-se inicialmente a tempera-
tura e 0 tenpo de processamento sem que houvesse degradacac pela agao
® calor ( ewluwao de gases, principalmente HCl ) e perda significati-
va de massa.

3.2.1 TEMPERATURA DE TRATAMENTO TERMICO E PERDA DE MASSA

Misturas TBP/PVC na proporgao de 1:1 em massa de PVC e TBP fo-~
ran agitadas ate conpleta absorcao do TBP pelo PVC e colocadas em estu~
fa a diferentes temperaturas. Fixou-se 0 tempo de perwanencia na estu-
fa em 10 minutos e determinou-se a perda de massa da mistura apds o pro
cessamento. A proporgao 1:1 foi fixada arbitrariamente como sendo aque
la em que ocorre completa dissolucao da resina pelo TBP. Forem utiliza
dos dois tipos de PVC: emulsao e suspensao.

A taweratwra inicial escolhida fol de (160-166)°C seguindo uma
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recomendagao do fabricante do polimero, pois comercialmente os compos-
tos vinilicos sao processados em temperaturas relativamente altas, Por

exemplo, a calandragem & efetuada entre 180°C e 196°%c* ¥,

Na tabela 1, estao 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 termico para que o composto se solidifique, para
ambos tipos de PVC,

Tabela 1 - Perda de massa do produto TBP/PVC
Proporgao TBP/PVC = 1:1 Tempo de Tratamento = 10 min

Temperatura Perda de massa (%) Perda de massa (%)
(°c) PVC Emulsdo PVC Suspensio
160 - 166 % w,7 4,2
142 - wel® 3,0 b2
99 - 103 0,2 0,3
86 - 88 0,2 0,5

(#) Solidificag@o ocorre aos 2 minutos. Ha liberacdo de gases e o
produto toma-se gradativamente amarelo.

A partir do composto sOlido observou-se desprendimento de ga-
ses, e no caso do PVC de emulsao, o produto formado tornou-se gradati-
vamente amarelo, indicando ocorrencia de degradagao térmica do polime-
ro. Por causa desta desvantagem foram efetuados ensaios em temperatu-
res menores do que as citadas, Foi observado que a solidificagao ocor
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 § rinutos, registrando também perda de
massa insignificante.

Para os testes ‘2 perda de massa fixou-se entao, tempo de 10
mirwtos.
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0s mesnoe ensaios foram efetuados para os compostos PVC/TBP com
proporgao de mistura de 1 PVC : 1,5 TBP em massa. Os resultados deste
teste estao listados na tabela 2 para resina de suspensao e resina de e
mulsa. Os resultados mostraram basicamente que n3o ha alteragao signi
ficativa com relacao a massa quando se aumenta a proporgao de TBP na
mistura, porém observou-se un pequeno aumento no tempo de  tratamento
térmico que foi de 6 - 8 minutos.

Tabela 2 - Perda de massa compostos PVC/TBP
Proporgao da mistura: 1:1,5

% PVC de Suspensao PVC de Bmlsao
T(*C)
Perda massa tempo (min) Perda massa tempo (min)
(3) %)
Tu-78 0 15 O,k 15
Tu4-78 0,4 30 0,6 30
86~-88 0,2 10 0,4 10
86-88 0,4 20 0,4 20
86-88 0,4 30 0,8 30
99-103 0,4 10 - 10
99-203 0,2 20 0,4 20
99-103 0,6 30 0,8 30
146-142 4,0 10 0,3 10
160-166 4,5 10 1,5 10

3.2.2.1 PROPORCAO TBP/PVC E TEMPO [E TRATAMENTO TERMICO

Como © tempo de tratamento térmico tende a aumentar com o aumen
to da quantidade de TBP na mistura, determinou~se este tenpo para dife-
rentes proporgoes de mistura TBP/PVC, fixando-se a tesperatura em (86 -
88°C). Como se pode cbservar pelos resultados obtidos (tabela 3), om
proporgoes maiores que 2:1 de TBP:PVC, o tempo para completar a solidi-
ficacao da mistura aumenta, apesar da perda de massa continuar da mesma
ordem. Dsve-se ressaltar que estes valores tendem a ser maiores quando
a quantidade a ser processada aumenta, A partir da proporgao 2,5:1, a
misture nao mais se solidifica, permanecendo com aspe~to de gel, por
causa do excesso de TBP.
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Tabela 3 - Tempo de tratamento térmico de misturas
TBP/PVC com diferentes composigoes
Temperatura: ( 86 - 88 )%

Proporgao Resina de Emulsao Resina de Suspensao
TBP/PVC Perda de massa tempo(min) Perda de massa tempo (min)
(%) (%)

1,0:1 0,3 4-5 0,5 y-5
1,5:1 0,4 6-8 0,4 6-8
2,0:1 0,2 15-20 0,8 40-50
2,5:1 0,4 50-60 0,3 105

3.2.3 TESTE DE IMERSAO/ABSORCAO DE AGUA

Este teste, foi efetuado com a finalidade de obter valores md_J;
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
mersdo total em agua destilada durante 1 dia, em temperatura ambiente,
Apas 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 a 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
pensao sao mais porosos do que aqueles obtidos com PVC de emulsao, sen=-
do que estes Ultimos ndo apresentaram variacdo significativa. Verifi-
cou-se que a porosidade diminuiu com o aumento da proporgac de TBP, no
caso do PVC de suspensao.

3,3 APLICACAO DO METODO A REJETTOS SIMULADOS

Pare verificar a aplicabilidade deste metodo, foram efetuados
varios testes com rejeitos orpanicos coletados de varios laboratdorios
do Departamento de Engenharia Quimica do IPEN, que utilizam o TBP, Es
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Tabela 4 - Absorgao de agua por produtos TBP/PVC (%)

a0 PVC Emulsdo PVC Suspensao
TBP: PVC (% agua ) (% agua )
1,0:1,0 3,33 ¢ 0,56 10,8 + 1,1
1,5:1,0 3,26 ¢ 0,42 3,94 ¢ 0,47

Os valores sao correspondentes a media em 10 corpos
de prova.

tas solugOes serviram de simulados de rejeitos organicos e foram codifi
cados de MQRI e MQRI1 para efeito de testes.

Foram realizados testes com 2 bateladas diferentes deste tipo
de mistura. Verificou-se que er um dos casos (MQRI) o dodecano recupe-
rado apresentou-se incolor em relagdo a solugao inicial e a analise es-
pectrofotométrica de fosforo, indicou pureza relativa de 99,8%. No se-
gundo caso (MQRII) ndo se obteve TBP e dodecano completamente desconta=~
minados, apesar da separagao ter sido efetivada,

3.3.1 REJEITO MQR I

Volume: 20 litros
Cor: amarela
Aparencia: fase unica e transparente

Quadro 2 - Sinopse dos testes de separacao 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 12 (36) 112 (56) N.D.

100 35 (35) 60 (60) N.D.

250 85 (34) 165 (56) nao analisado
250 82 (33) 160 (64) nado analisado

130 45 (35) 83 (64) ndo analisado
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&

Em todos o8 ensaios o residuo aquoso (H,FO, dilufdo, Na,C0, da lavagem
inicial) resultantes apresentou cor amarela, cbtendo-se TBP e dodeca-
no incolores.

3.3.2 REJEITO MQR II

Volume: -~ 20 litros

Cor: amarela

Aparencia: composto por 2 fases, sendo a organica = 108 do vo
lue .,

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

Volume tratado Volume TBP obtido Volume dodecano Observacoes
(ml) ml (%) ml (%)

500 176 (35) 300 (60) TBP e dodecano
transparentes po-
rem avarelados

120 38 (32) 66 (55) TBP amarelo escu-
ro, apos 1a
vagem pos-separa-
cao

No caso do rejeito MRQ II nio se cbteve TEP e dodecano comple
tamente incolores, por isso nio se efetwu a andlise do dodecano sepa-
redo. Desve-se ressaltar que o rejeito MQR II,quando coletado ,apresen-
tava cor amarela mais escura do que o rejeito MR I. Também nio foi
efetuado nenhum controle radiometrico no rejeito aquoso,taspouco no do
dscano e TBP.

0 TEP separedo em awbos casos foi imobilizado com PVC esulsso,
conforme © mitodo estudado pare o TBP pwro, isto ¢, cbedeceu-se a pro-
porgao TEP:PVC de 1,5:1,0, tespo ds aquecimento 10 minutos e temperatu
re ss’c. A perda de massa registreda foi de 0,8% e 1,3% respectivamsn
ts pare O MQR I ¢ MQR 1II.
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3.4 CONCLUSOES PRELIMINARES

Apesar do estudo nao estar concluido, pode-se inferir algumas
conclusces preliminares quanto a viabilidade do método, a Saber:

1) Demonstrou-se que a separacao do TBP do dodecano por meio do acido
fosforico € viavel, obtendo-se dodecano relativamente puro.

2) Bntre o8 polimercs de diferentes processos de fabricacao, o PVC e-
milsac mostrou ser o mais adequado para o tratamento proposto.

3) Com relagao ao produto PVC/TBP,verificou-se que a proporgao de mis
ture € da ordem de 1,0 PVC:1,5 TEP em massa.

¥) O tratamento termico pode ser efetuado sem perdas significativas
de massa e sem ocorrencia de degradacac no intervalo de temperatu-
ra de 86°C a 100°C, por tempo também relativamente curtos («10min).

Com relacao a qualidade do produto cbtido pode-se spenas afir-
mar que o TBP e PVC sa0 cospativeis nao ocorrendo exsudacao de TBP
(teste de dabznhmto‘ls). visual) até a proporgac de 1 a 1,5 em massa
de TBP. Um indicativo mais preciso da qualidade e durebilidade do pro-
duto, conforme a composicao, poderia ser obtido medindo~se uma proprie-
dade caracteristica para produtos de PVC, utilizando-se de metodos pa-
dronizados, com> a dureza Shore. Outro teste comparativo nesta fase @
o de resistencia a lixiviacao em meio aquoso. Neste sentido efetwu-se
um teste de lixiviagao em produtos obtidos com TBP separado do rejeito
MQR I e de TEP separado de mistura TBP/dodecano pwro. O método utiliza
do foi o metodo rapido 1508, o0s corpos de prova foram sumetidos &
lixiviagao com agua destilada num extrator Soxhlet por 72 hores e a0 fi
nal o lixiviante foi submetido a analise de fOsforo para determinar a
quantidade de TBP lixiviado.

A taxa de lixiviacao Soxhlet (Rg) foi calculada pela expressac:

AW
A.S.t

onde :

R, * taxa de lixiviagio Soxhlet (kg/m’ . 8)

a s quantidade de Ion/elemento em solugao

A s quantidade do fon/elemento no espécime antes do tests



19

W = massa inicial do especime (kg)
S = area superficial geométrica (m?)
t = tetpo em segundos

Pelos resultados, apresentados na tabela 5, verifica-se que a
taxa de lixiviacao de rejeitos simulados € maior do que para os obtidos
COm amoStres puras, porem nao se pode inferir conclusoces mais definiti-
vas por causa do numero de ampstras ensaiadas.

Este estudo Jdeve ter continuidade no sentido de se carecteri-
sar melhor o produto obtido com relacac a qualidade e durebilidade.

Tabela 5 - Taxas de lixiviacao de produtos PVC/TBP (puro) e  produtos
PVC/TBP (MQR I)

m TBP TEP lixiviado fragio R, taxa de lixiviacao

' e o 2 Soxhlet

do TBP( ) (g) (mg) lixiviada (kg.o2.8~1)

puro 2,02 11,1 5,5 E-03 3,4 E-08

o 2,01 3,5 1,75 E-03 2,7 E-08
(26h)

MR I 2,2 61,3 2,78 E-02 1,86 E-07

MR I 7,3 83,3 5,93 E-03 9,9 E-08

(%) Separado do TBP/dodecano pwro ou do rejeito MQR.
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