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RESUMO

O principal objetivo deste trabalho é o desenvolvimento de um processo para imobilizagdo
de rejeitos radioativos provenientes de usinas nucleares utilizando uma matriz de betume. Este
processo visa a incorporagao de rejeitos radioativos em betume para a obtencdo de produtos de
rejeito monoliticos, homogéneos, mecéanica e quimicamente estaveis e com baixas taxas de
lixiviagdo, propriedades importantes para aceitagdo destes produtos em depositos de rejeitos.
Foram avaliados dois betumes produzidos no Brasil, com pontos de amolecimento de 71,8 °C e
91,3 °C, respectivamente. O rejeito selecionado foi o concentrado de evaporador com as
caracteristicas dos rejeitos liquidos gerados em uma usina nuclear do tipo PWR. A escolha do
rejeito foi feita em fungdo do grande volume deste tipo gerado em usinas. Os dois betumes
nacionais foram avaliados para evitar a importacdo da matriz de betume, inicialmente especificada
para outras usinas nucleares da Europa que utilizam esta tecnologia. O equipamento utilizado para
as incorporagdes foi o Sistema de Betuminizagcdo do CDTN, com porcentagens de rejeito
incorporado variando de 30 a 40% em massa, valores estes compativeis com os dados da
literatura e da operagédo de usinas nucleares, que utilizam este processo para o tratamento dos
rejeitos. Foram avaliados para o betume e para os produtos de rejeito as propriedades importantes
para garantir tanto a operagdo segura do sistema e a seguranca dos operadores, quanto a
qualidade dos produtos obtidos, que sdo desenvolvidos para serem armazenados por longos
periodos. As propriedades analisadas foram a penetragcado, o ponto de amolecimento, o ponto de
fulgor, o teor de agua e as taxas de lixiviagdo. A integridade e a durabilidade dos produtos de
rejeito estdo também relacionadas com as taxas de lixiviagdo dos constituintes do rejeito em agua.
Os procedimentos para determinar estas taxas estao estabelecidos em normas e a analise destes
dados é utilizada para investigar os mecanismos de lixiviagdo (difusdo, dissolugdo ou parti¢cdo),
permitindo prever a performance do produto e a modelagem deste ensaio. Esta avaliagao deve ser
feita antes da disposicao final dos rejeitos e tem grande importancia para a analise de seguranga
de repositorios. A pesquisa realizada contribuiu ndo apenas para o desenvolvimento do processo
de incorporacdo de rejeitos em betume, mas também para as melhorias do Sistema de
Betuminizagao do CDTN e para a implantacdo dos ensaios e métodos para as caracterizagdes
necessarias. Concluiu-se que os betumes nacionais estudados podem ser usados para a
imobilizagdo de rejeitos das usinas nucleares brasileiras, pois foram obtidos produtos de rejeito

com as propriedades requeridas para o armazenamento nos depdsitos de rejeito.

Palavras chave: betume, residuos radioativos, gerenciamento de residuos e imobilizagéo.
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ABSTRACT

The main goal of this work is the development of a process to incorporate radioactive
wastes from nuclear power plants into bitumen matrice. This process aims at obtaining waste
forms that are monolithic, homogeneous and mechanical and chemically stable with low
leaching rates. These features are important to evaluate the waste forms according to national
and international standards. The obtained waste forms should meet the standard safety criteria
for disposal in order to be accepted in a repository. Two Brazilian bitumens with softening point
of 71,8 °C and 91,3 °C, respectively, were evaluated. The evaporator concentrate waste was
selected to be used due to the large volume of this kind of waste generated in a PWR nuclear
power plant. The two bitumens were evaluated so that the Brazilian material could be used to
incorporate radioactive wastes thus avoiding the import of foreign raw material specified to
other nuclear power plants in Europe, for instance. The immobilization campaigns were
performed at the Bituminization Pilot Plant at CDTN and the incorporated waste concentrations
ranged from 30 wt% to 40 wt%, which are in accordance with data from literature and also from
plants that use the bituminization process. Important properties for bitumens and waste forms
were evaluated in order to assure not only the system and occupational safety but also the
quality of the waste forms which are developed to be stored for a long time in a repository. The
analyzed properties are the penetration, the softening point, the flash point, the water content
and the leaching rate. The integrity and durability of solid radioactive waste are also related to
the waste constituents leaching rates in water. The procedure to determine such leaching rates
are rule established and the analysis of these data is used to investigate the leaching
mechanisms (diffusion, dissolution, partition) in order to determine the waste form performance
and the experiment modeling. These analyses should be carried out before the waste form
disposal and are important for safety assessment purposes. This research has also contributed
not only to the development of the bituminization process to incorporate waste but also to the
improvement of the Bituminization Pilot Plant at CDTN and to the implementation of
methodologies and techniques to characterize bitumens and waste forms. This work concludes
that is feasible to use the evaluated Brazilian bitumens for immobilization of nuclear power
plants wastes in Brazil, obtaining waste forms with the required properties to be disposal in
repository.

Keywords: bitumen, radioactive wastes, waste management, immobilization.
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1. INTRODUGAO

As atividades industriais, de uma maneira geral, produzem residuos sélidos,
liguidos ou gasosos, os quais devem ser gerenciados, visando tanto a
minimizac&o dos rejeitos gerados e os custos operacionais do tratamento quanto a
reducdo dos impactos ambientais causados por estes rejeitos. Em fungao de sua
natureza, os rejeitos podem produzir impactos ao ecossistema (na atmosfera, no
solo, no lencol freatico) durante todo seu ciclo de vida, sejam nas dependéncias
das empresas, sejam em regides circunvizinhas. Estes impactos ocorrem

principalmente na etapa de destinacao final dos rejeitos.

Com todo o crescimento do setor energético previsto para os proximos anos
no Brasil, em que a op¢ao nuclear desponta como uma importante alternativa para
a geracao de energia elétrica, a questao dos rejeitos radioativos merece destaque
e agdes do governo tém sido tomadas para a solugdo das questdes relacionadas

ao seu armazenamento (MCT, 2007).

De acordo com a Lei Federal 6.938 (BRASIL, 1981), que instituiu a Politica
Nacional do Meio Ambiente (PNMA) e a Lei Federal 9.605 (BRASIL, 1998), que
trata dos crimes ambientais, a responsabilidade pela reparacdo de qualquer dano
ambiental é objetiva e solidaria. Isto significa que toda empresa sera chamada
para remediar qualquer passivo gerado devido a ma gestdo dos seus residuos. A
responsabilidade da empresa ndo cessa, entdo, quando os residuos deixam suas
instalagcbes, perdurando durante o periodo em que eles representarem risco

ambiental, incluindo sua destinagao final.

Da mesma forma que para os residuos industriais, os diversos setores
geradores de rejeitos radioativos sao responsaveis por sua geréncia. Os rejeitos
devem ser minimizados, segregados, tratados/acondicionados, armazenados e
controlados. Quando comparados aos residuos perigosos, os radioativos sao
gerados em quantidades muito inferiores aos produzidos pela industria
convencional e devem ser gerenciados de acordo com a Norma NE 6.05 (CNEN,

1985). Eles provém das usinas nucleares, dos processos de mineragcédo e
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beneficiamento de uranio e, em menores quantidades, de diferentes aplicacdes

em pesquisa e medicina (CDTN, 1993).

O gerenciamento seguro dos rejeitos requer a utilizagdo de uma abordagem
efetiva e sistematica dentro de uma estrutura legal na qual os papéis e as
responsabilidades de todas as partes envolvidas estejam bem definidos, conforme
a Politica Nacional de Residuos Solidos (PNRR).

A Lei Federal 10.308 (BRASIL, 2001) estabelece normas para o destino
final dos rejeitos radioativos produzidos em territdério nacional, que incluem a
selecdo de locais, a construcao, o licenciamento, a operacao, a fiscalizacido, os
custos, a indenizagdo, a responsabilidade civil e as garantias referentes aos
depdsitos de rejeitos radioativos. No artigo 2° é estabelecida a responsabilidade
da CNEN pelo destino final dos rejeitos e no artigo 4° é vetado o recebimento
destes nas formas liquida ou gasosa nos depodsitos finais. Assim sendo, é
necessaria a solidificagdo dos rejeitos gerados de modo a coloca-los em forma
estavel para aceitagdo em depdsitos.

As diretrizes basicas para a geréncia dos rejeitos radioativos sdo (CNEN,
1985; CDTN, 1993):

e Minimizacdo do volume, através de segregacao e caracterizagao

adequadas dos rejeitos na sua origem;

e Reducdo de volume, utilizando-se processos especificos como
tratamento quimico, troca ibnica dos liquidos aquosos, bem como corte e

compactagao dos rejeitos sélidos;

e Solidificagdo das lamas geradas no processo de redugdo de volume e

dos nao - compactaveis em matrizes; e

e Controle da qualidade dos produtos finais obtidos, visando garantir a
seguranga nos armazenamentos intermediario e final e, ao mesmo

tempo, minimizar as doses para os trabalhadores e individuos do publico.

Neste contexto, a imobilizagdo dos rejeitos para torna-los solidos e,
consequentemente, aceitos em depdsitos finais € um estudo constante tanto nas

empresas que tém a responsabilidade do tratamento dos seus rejeitos, como na



CNEN, que tem que estar preparada para o recebimento dos rejeitos radioativos,
em cumprimento a Norma NN 6.09 (CNEN, 2002) e as Leis Federais 10.308 e
7.781 (BRASIL, 1981, 2001).

Entre as técnicas de solidificagado utilizadas para a incorporagao de rejeitos
radioativos, podem ser citadas aquelas que utilizam as matrizes de cimento,
polimeros, vidro e betume. A técnica de incorporagédo de rejeito em betume para
varios tipos de rejeitos apresenta produtos de rejeito com estabilidades quimica,
fisica, mecanica e radiolégica adequadas para a disposicao final (IAEA, 1993a).
No Brasil, este processo de solidificacdo € utilizado pela ELETRONUCLEAR na
Usina Nuclear de Angra 2. Este processo foi também uma das opg¢des estudadas
para o tratamento dos rejeitos radioativos da Usina Nuclear ATUCHA 2 na
Argentina, que estd em fase de construgdo. Para Angra 1, a solidificagdo dos
rejeitos é feita utilizando o cimento como matriz de incorporagao, sendo tratados
os concentrados de evaporador e as resinas de troca ibnica exauridas com este
processo (POWER, 2008).

A opcéo mais utilizada para disposi¢cao de rejeitos de baixo e médio niveis
de radiacdo € a colocagdo em repositérios subsuperficiais (IAEA, 1999) que
podem conter radionuclideos com meia-vida curta (t,.<30 anos). Isto se deve a
sua simplicidade e também por ser, aparentemente, a mais barata. Entretanto, em
virtude de sua proximidade a superficie do solo, € a mais vulneravel a intrusao
humana. Para a disposicdo de rejeitos nessas instalagcbes é necessario nao
apenas a fixagcdo de limites superiores para os inventarios de radionuclideos,
como também o estabelecimento de requisitos especificos quanto a integridade
dos embalados em longo prazo. Existe a possibilidade do contato eventual dos
produtos de rejeito com a agua subterrdnea e, portanto € essencial que esses
produtos tenham boa resisténcia ao ataque aquoso, ou seja, baixas taxas de
lixiviacao.

Estudos hidrologicos, metereoldgicos, geoldgicos, climatologicos, entre
outros, sao realizados para fazer previsdes de condicdes de armazenamento e de
escolha de locais para repositorios. Deve-se levar em consideragdo que estes
rejeitos se mantém ativos por longos periodos. Técnicas como a modelagem

matematica de ampla utilizagdo na ciéncia sao utilizadas para a determinacao dos
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coeficientes de difusdo de contaminantes e permitem avaliagbes dos mecanismos

de transporte e do decaimento radioativo (IAEA, 2005).

A opcéo da disposicao em subsuperficie € a que vem sendo estudada no
Brasil para os rejeitos de baixo e médio niveis de radiagdo. A necessidade de
seguranga em longo prazo vem acarretando estudos mais detalhados quanto a
garantia e ao controle da qualidade, principalmente na etapa de condicionamento
dos rejeitos, que compreende a imobilizacdo e a embalagem (CNEN, 2008).

Neste trabalho é apresentada a conceituagao dos termos residuos e rejeitos
segundo diferentes normas e sdo descritos os processos de solidificagdo em

matrizes utilizadas para a incorporagéo de rejeitos.

Os processos de tratamento dos rejeitos de usinas nucleares que utilizam o

betume e os equipamentos envolvidos sao também apresentados.

Na parte experimental, utilizando um extrusor-evaporador piloto, foram
realizados os trabalhos de incorporagao de rejeitos, que simulam os provenientes
de usinas nucleares, em dois betumes nacionais. O rejeito simulado do
concentrado de evaporador foi selecionado para os estudos devido ao grande
volume deste rejeito gerado nas usinas nucleares do tipo PWR. Algumas
campanhas com resinas de troca ibnica exauridas foram também realizadas para

verificagdo do processo de imobilizagdo com este outro tipo de rejeito.

Através da otimizacdo do processo, da caracterizagdo dos produtos de
rejeito e do estudo dos mecanismos de liberagdo dos radionuclideos para o
ambiente, estudou-se a adequabilidade dos betumes nacionais para incorporagao
de rejeitos radioativos de usinas nucleares, visando ao atendimento aos critérios

de aceitacao exigidos pela CNEN.



2. OBJETIVOS E JUSTIFICATIVA

2.1. Objetivo geral

Desenvolver o processo para imobilizagao de rejeitos radioativos de usinas
nucleares em betumes nacionais, visando a redugdo do volume de rejeito a ser
armazenado em repositorio e atender aos critérios de aceitacdo dos produtos de

rejeito estabelecidos pela CNEN e as recomendacgdes da IAEA.
2.2. Objetivos especificos

e Selecionar as propriedades dos betumes, dos rejeitos e dos produtos de
rejeito, importantes para a obtencdo de produtos com caracteristicas

adequadas a disposigao final;

e Caracterizar dois betumes nacionais, com vistas a incorporacédo de
rejeitos radioativos, bem como o rejeito radioativo selecionado - o

concentrado de evaporador oriundo de usinas nucleares;

e Tornar o sistema piloto de tratamento de rejeito do CDTN/CNEN
operacional, melhorando a instalacdo de forma que as campanhas

possam ser executadas conforme os parametros pré-estabelecidos;
e Caracterizar quanto as propriedades selecionadas os produtos de rejeito;

e Avaliar a resisténcia a lixiviagdo dos produtos de rejeito e investigar os
mecanismos de transporte dos radionuclideos, estimando os coeficientes

de difusdo dos elementos lixiviados;

o Verificar a adequabilidade dos betumes nacionais selecionados para
atendimento aos critérios exigidos, segundo normas, para os tipos de

rejeito estudados;

e Estabelecer um modelo empirico para a estimativa das variaveis
resposta estudadas ajustado ao processo para uma determinada regiao

de operacao;



e Verificar a adequacéo do processo e a qualidade do produto obtido pela

incorporacao de resinas de troca idbnica em betume;

e Obter o composto estavel de boro, a ulexita, incorpora-la em betume e
verificar as propriedades do produto de rejeito, incluindo a taxa de
lixiviagao;

e Elaborar a documentacédo referente ao processo, as rotinas e os

procedimentos de operacdo e de caracterizacdo dos materiais e

produtos.

2.3. Justificativa

Para a aceitagdo de um produto de rejeito em um depésito final, este deve
estar na forma sélida, conforme o artigo 4° da Lei Federal 10.308 (BRASIL, 2001).
Assim sendo, € necessaria a solidificagao dos rejeitos gerados de modo a coloca-
los em forma estavel. Além disso, é desejavel que o produto seja monolitico,
homogéneo e com baixas taxas de lixiviagao, atendendo aos critérios de aceitagéao
do produto de rejeito, de acordo com a Norma NN 6.09 (CNEN, 2002).

A disposigao do rejeito tratado deve ser feita de forma que ndo haja
comprometimento do meio ambiente. Para proporcionar a redug¢ao de volume de
rejeito armazenado nos depdsitos finais, € importante que os produtos tenham
percentuais elevados de rejeito incorporado e que o rejeito tratado possua alguns
requisitos que atendam as normas de aceitagdo estabelecidas pelos o6rgaos
reguladores (CNEN, 2002).

Os produtos de rejeitos gerados pela técnica de solidificagcdo devem ser
caracterizados, segundo 0s ensaios especificos para cada matriz e produtos de
rejeito obtidos. Os resultados dos ensaios devem ser comparados com os critérios
de aceitagdo dos rejeitos, exigidos pela CNEN para estocagem em repositorio,
segundo a Norma NN 6.09 (CNEN, 2002).

O processo de betuminizagao de rejeitos radioativos € atualmente usado na
Usina Nuclear de Angra 2, sendo portanto relevante para o Brasil o estudo da

adequabilidade de betumes nacionais para esta aplicagao.



Neste trabalho é avaliada a matriz de betume para a solidificagcao de
rejeitos de usinas nucleares, desenvolvendo esta tecnologia no Brasil de forma a
nao depender de fornecedores estrangeiros para aquisicdo da matriz. S&o
estudadas melhorias das caracteristicas do rejeito tratado de forma a atender aos

critérios de aceitagao dos produtos e a otimizagao do processo.

No CDTN/CNEN, este trabalho de avaliagao de matrizes vem sendo feito ha
varios anos. O Centro atua no desenvolvimento de processos para imobilizacdo de
varios tipos de rejeitos em diversas matrizes, visando melhorar as caracteristicas
dos produtos de rejeito para evitar a contaminacdo do meio ambiente. Incluem
trabalhos de pesquisa e assessoria técnica a diversos produtores de rejeitos,
sendo a ELETRONUCLEAR o principal cliente. E utilizada a tecnologia de

solidificacdo como etapa do tratamento de residuos, antes da sua disposigao final.

Para a realizagcdo da pesquisa de utilizacdo do betume como matriz, o
CDTN recebeu um sistema piloto de incorporacgéo de rejeitos do KfK da Alemanha
para avaliar materiais nacionais para incorporacao de rejeitos de usinas nucleares.
Esta pesquisa é importante para a Central Nuclear de Angra 2 e com a construgao
de Angra 3, para a qual é também prevista a utilizagdo de betume como matriz
para o tratamento de rejeitos radioativos gerados, o estudo da adequabilidade de
betume para esta aplicacdo passa a ser uma pesquisa ainda mais importante para

0 pais.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo sdo apresentados alguns aspectos da geréncia de rejeitos,
especialmente as tecnologias de incorporacao de rejeitos em matrizes. Com maior
énfase é apresentado o processo de tratamento de rejeitos utilizando o betume
como matriz de imobilizacdo e as propriedades deste material e dos produtos

obtidos através do processo, denominados produtos de rejeito.

E também discutida neste capitulo uma visdo da Ciéncia e Engenharia dos
Materiais, apresentando a inter-relacdo entre propriedade, processamento,
desempenho e estrutura das matrizes estudadas e dos produtos obtidos apds a
incorporagao. O planejamento de experimentos e a definigdo de fatores e das
variaveis resposta para obtencdo de modelos para avaliar as propriedades
importantes do produto e também os requisitos para acreditacdo dos ensaios de
caracterizagao sao itens apresentados e discutidos neste capitulo.

3.1. Conceituacao de residuos

Na Norma NBR 10.004 (ABNT, 2004a) s&o classificados os residuos
sélidos quanto aos seus riscos potenciais a0 meio ambiente e a saude publica
para que possam ser gerenciados adequadamente. Segundo esta norma, o termo
residuo solido inclui os residuos nos estados sdlido e semissolido que resultam de
atividades de origem industrial, doméstica, hospitalares, comercial, agricola, de
servicos e de varrigdo, além de lodos provenientes de sistemas de agua e
daqueles gerados em equipamentos e instalagbes de controle de poluigdo. Inclui
também determinados liquidos, cujas particularidades tornem inviavel seu
langamento na rede publica de esgotos ou corpos de agua, ou exijam para isso
solugdes técnicas e economicamente inviaveis em face a melhor tecnologia

disponivel.

A NBR 10.004 é a norma técnica brasileira que trata da classificacdo de
residuos e é a norma citada em varias legislagdes. Outras consideragdes da
norma sao o manuseio e destinacio final adequados para os diferentes tipos de
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residuo. Desta forma, eles podem ser classificados em fungdo do grau de

periculosidade e de suas caracteristicas em:

e Residuos classe | - perigosos: residuos solidos ou mistura de residuos

que, em funcao de suas caracteristicas de inflamabilidade, corrosividade,
reatividade, toxicidade e patogenicidade, podem apresentar risco a
saude publica, provocando ou contribuindo para um aumento de
mortalidade ou incidéncia de doencas e/ou apresentar efeitos adversos

ao meio ambiente, quando manuseados de forma inadequada;

e Residuos classe 1l - ndo perigosos: residuos soélidos ou mistura de

residuos solidos que ndo se enquadram na classe dos perigosos. Na
classe Il, estdo os nao inertes (classe Il A), que apresentam propriedades
tais como, combustibilidade, biodegradabilidade ou solubilidade em agua
e também os inertes (classe Il B). Estes, quando submetidos ao teste de
solubilizacdo conforme a Norma NBR 10.006 (ABNT, 2004c), nao
apresentam nenhum dos seus constituintes solubilizados a
concentragdes superiores aos padrboes de potabilidade da agua,

excetuando-se a cor, o sabor, dureza e a turbidez.

Os residuos radioativos gerados em atividades ligadas a area nuclear e os
provenientes de instala¢des radiativas, da industria e da medicina ndo sao objetos
da Norma NBR 10.004 (ABNT, 2004a), embora a definigdo do termo residuo
pudesse inclui-los. O controle destes residuos € de competéncia exclusiva da
CNEN, conforme estabelecido na Lei Federal 7.781 (BRASIL, 1989). Este é o
orgao federal que, na area de rejeitos, estabelece normas de controle referentes
ao seu gerenciamento desde a origem até o armazenamento final. A CNEN é
responsavel também pelo licenciamento e fiscalizagao das instalacées nucleares e
radiativas brasileiras. Exerce controle sobre todo o material nuclear de forma a

garantir a seguranga da populagao, dos trabalhadores e do meio ambiente.

A Comissao de Estudo Especial Temporaria - CEET de Residuos Sdlidos,
que atuou na revisdo da Norma 10.004 (ABNT, 2004a), definiu os seguintes

termos:



e Residuos - materiais decorrentes de atividades antropicas, gerados como
sobras de processos ou aqueles que nao possam ser utilizados com a

finalidade para as quais foram originalmente produzidos.

e Residuos sélidos - residuos nos estados soélido e semissélido, liquidos

nao passiveis de tratamento como efluentes e os gases contidos.

Segundo BAPTISTA (apud OLIVEIRA, 2002) esses dois novos conceitos
sdo mais abrangentes e explicam melhor a origem e o estado fisico dos residuos,
quando comparados aos conceitos descritos na NBR 10.004, pois retratam melhor

aquilo que pode ser considerado como residuo.

KAPAZ (2002) no relatério preliminar da Politica Nacional de Residuos
Sdlidos (PNRS), objeto do projeto de lei n° 203/91 (BRASIL, 1991), classifica os

residuos solidos em:

e Residuos comuns - A semelhanca dos residuos sélidos urbanos, s&o

residuos provenientes de residéncias ou de qualquer outra atividade que
gere residuos com caracteristicas domiciliares ou a estes equiparados,

bem como os residuos de limpeza publica urbana; e

e Residuos especiais - S&o residuos solidos que, em funcdo das

caracteristicas peculiares que apresentam, considerando a sua tipologia
ou quantidade, passam a merecer cuidados especiais em seu
acondicionamento, transporte, manuseio e disposigéo final. Na categoria
de residuos especiais estdo os residuos de servico de saude, os
residuos solidos industriais, os residuos radioativos, os residuos de
construgéo civil, os residuos minerais, os residuos tecnoldgicos e o0s

residuos de pneus, entre outros.

De acordo com a Agéncia Internacional de Energia Atdmica (IAEA, 1994), a
etapa de classificacdo de rejeitos € importante para as etapas seguintes da
geréncia, desde a geragao, o acondicionamento, o armazenamento, o transporte
até a disposicao final. Neste documento é ressaltada a grande dificuldade em se
estabelecer um sistema unico de classificacdo de rejeitos, capaz de satisfazer a

todos os propdsitos.
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3.2. A questao dos residuos perigosos e dos rejeitos radioativos
no mundo - impacto ambiental

O conhecimento das principais questdes ambientais tem um papel relevante
na formacdo de uma sociedade com melhor qualidade de vida e ciente dos

problemas que a degradagdo ambiental acarreta.

No contexto mundial algumas iniciativas foram feitas a partir de 1950 para
impedir a poluicao e os impactos ambientais causados ao meio ambiente, ja que
em épocas anteriores o desenvolvimento econdémico era prioritario e a

preocupagao com residuos gerados era quase inexistente.

Segundo NOGUEIRA (apud LERIPIO, 2005), o grande volume de residuos
gerados pela sociedade esta fundamentado no famoso “american way of life” que

associa a qualidade de vida ao consumo de bens materiais.

SILVA (2006) descreve o histérico das diversas fases da questdo ambiental
no contexto mundial, ressaltando a importancia da ECO-92, Conferéncia do Rio,
que teve como objetivo avaliar como os conceitos ambientais foram absorvidos na
politica e no planejamento dos paises desde a Conferéncia de Estocolmo,
sobretudo daqueles paises com maiores niveis de agressdao ambiental. A
Conferéncia do Rio foi uma oportunidade de superar divergéncias internacionais,
aproximar as nacdes para um posicionamento comum e elaborar uma nova frente
de combate aos problemas ambientais globais, através da transferéncia de novos
conhecimentos, tecnologias limpas e beneficios potenciais as nagoes
subdesenvolvidas. Em 2002, em Joanesburgo, Africa do Sul, foi feita uma
avaliagao da ECO-92. Segundo LESTIENNE (apud SILVA, 2006), a complexidade
da questdo do futuro do planeta, da humanidade e das futuras geragdes ficou
ainda mais evidente, destacando que ja era tempo de distinguir melhor os
multiplos desafios, bem como buscar e encontrar solugbes concretas para cada

um deles.

A questdo dos residuos perigosos € um dos importantes desafios na
questao ambiental. A Alemanha foi a pioneira na adogdo de medidas relacionadas
com a geragéao de residuos, adotando prioritariamente os principios da prevengao
e de minimizagdo da geragdo. Ha leis para atenuar a geragdo de residuos e
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aqueles classificados como residuos devem ser transportados até as instalacdes
de tratamento para reciclagem ou geracdo de energia. Os residuos que serao
descartados devem ser dispostos de forma a n&o agredir o meio ambiente
(NOGUEIRA, 2008).

Atualmente na Europa a situacdo dos residuos é caracterizada por uma
forte preocupacdo em recuperagdo e reaproveitamento energético, devido aos
escassos recursos disponiveis (LERIPIO, 2005).

Os Estados Unidos comegaram a se preocupar com seus residuos solidos
somente na década de 80, a partir da instauragdo do Superfund, uma legislagao
especifica visando recuperar areas degradadas contaminadas no pais. Esta
abordagem propiciou a Agéncia de Protecdo Ambiental (EPA) elaborar toda a

legislagao sobre residuos sélidos (US EPA, 2009).

A 1SO criou um sistema de normas de gerenciamento ambiental, entre elas,
a série 14.000, que esta revolucionando a postura das empresas, dos
consumidores e da sociedade. Nestas normas sao descritas solugcdes técnicas
para dispor, tratar, reaproveitar, reduzir e prevenir a geracdo de residuos. A
necessidade da adequagao das empresas, quanto a geréncia dos seus rejeitos, é

uma das exigéncias das normas para a certificagao (ABNT, 2004d).

Na area nuclear todas as particularidades técnicas e o potencial impacto
social desta forma de energia levaram a uma normalizagdo e a uma vigilancia
continua (ALONSO, 2005). Risco e segurancga sao rigorosamente avaliados dentro

do processo de licenciamento das instalagdes nucleares e radiativas.

Os rejeitos radioativos, normalmente gerados nas instalagbes, devem ser
gerenciados e armazenados de forma segura, visando assegurar a populagao que
0 uso da energia nuclear nao trara riscos indevidos para a saude e a seguranga
das pessoas, bem como impactos nao-aceitaveis sobre o meio ambiente. Além
disso, as geragdes futuras ndo devem ser penalizadas pela produ¢do de bens e

servigos realizados pela geragao atual.
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3.3. Perspectivas da energia nuclear no mundo e no Brasil

O desenvolvimento socioecondmico de um pais € dependente de energia. A
disponibilidade de energia depende de investimentos e recursos financeiros que
possam ser aplicados em opgdes estratégicas para o desenvolvimento sustentavel
da matriz energética. Em processo de retroalimentacdo, os investimentos e
recursos sdo gerados a partir do desenvolvimento socioeconémico que, por sua
vez, demanda novas disponibilidades de energia.

A opcéao nuclear até recentemente defendida na sua dimensao puramente
estratégica, passa a ter uma importante contribuicdo do ponto de vista da
complementaridade, competitividade e diversificacdo, necessaria para dar
confiabilidade ao setor elétrico brasileiro. Em meados de 2007 o governo brasileiro
decidiu pela continuagdo do projeto de construgdo da terceira usina nuclear do
Brasil, que contribuira para o abastecimento dos maiores centros consumidores. A
regido sudeste passara a contar a partir de 2015 com um acréscimo de 1350
megawatts de energia. O elevado grau de seguranca e as condigdes favoraveis do
empreendimento, como por exemplo, o projeto praticamente feito, a grande parte
dos equipamentos adquiridos e o pequeno impacto ambiental, foram importantes
para esta decisdo. O Plano Nacional de Energia 2030, elaborado no Ministério de
Minas e Energia pela Empresa de Pesquisa Energética prevé a construgado de
quatro centrais de 1.000 MW e outras trés novas usinas nucleares entre 2016 e
2030. O nordeste brasileiro € uma das regides que devera ser beneficiada com as
novas centrais e esta retomada traz importantes desdobramentos para o setor
industrial (EPE, 2008).

Recentemente foi assinada uma declaragdo conjunta para cooperagao
nuclear entre Brasil e Argentina para estudo de um reator de poténcia que atenda
as necessidades dos dois paises (POWER, 2008).

A energia nuclear € uma alternativa para o aumento da producédo de
energia elétrica no mundo e tem importante papel no século XXI. As crises do
petréleo e do gas natural no mundo, previstas para os proximos anos, tornam
cada vez mais cara a energia produzida por estes combustiveis, que hoje

respondem por 25% da eletricidade produzida no mundo. Outro fator que tem
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impulsionado o renascimento da energia nuclear € o aquecimento global, uma
causa que vem mobilizando governos e opinido publica. As energias renovaveis
sdo solugdes para a crise energética e a energia nuclear é uma opgao ambiental,
que esta se tornando econdmica, podendo ser produzida em larga escala. Ela
pode dar uma importante contribuicdo para reduzir a dependéncia de gas
importado de muitos paises e para diminuir as emissdes de didoxido de carbono,
principal responsavel pelo aquecimento global (EPE, 2008).

Além disso, os precos elevados dos combustiveis fosseis, excetuando o
carvao, que € um combustivel ainda barato, e a entrada em vigor dos requisitos do
Protocolo de Quioto, sdo elementos que contribuem para a retomada da energia
nuclear (EIA/DOE, 2006).

Em abril de 2005, 74 paises assinaram moc¢ao defendendo o papel da
geragao nuclear na redugao do aquecimento global. A Agéncia Internacional de
Energia (AIE), entidade ligada a Organizagdo para a Cooperagao e
Desenvolvimento Econémico (OCDE) que reune os paises mais ricos do mundo,
adverte que o mundo enfrenta uma grave ameacga na area de energia € que se
deve aumentar o investimento em infraestrutura no setor de geragéo elétrica,
especialmente em usinas nucleares, para evitar que a demanda supere a oferta
antes de 2030. Até esta data, a demanda global por energia deve aumentar em
53% e mais de 70% desse aumento vira de paises em desenvolvimento,
principalmente da China e da india (ABEN, 2006).

Cerca de 80% das 438 usinas nucleares no mundo (IAEA, 2007) estdo em
operagdo ha mais de 15 anos. Isto corresponde a 16% da energia elétrica
consumida no mundo segundo a Associagao Brasileira de Energia Nuclear (ABEN,
2006).

Os paises que representam 75% populacdo mundial estdo tragando
estratégias para aumento da utilizagdo da energia nuclear. Estdo em construgao,
segundo a IAEA, 27 usinas nucleares no mundo sendo oito delas na india. O
Reino Unido e a Asia concentram investimentos na opc¢éo nuclear. China planeja
construir 40 usinas até 2020 e Japdo, Coreia, Russia, Argentina e india vao
investir em novas centrais nucleares (IAEA, 2007).
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As perspectivas para a construcio de usinas nucleares nos Estados Unidos
sdo animadoras, pois 17 empresas de energia se preparam para entrar com
pedidos de licenga para a construgao de, no minimo, 33 reatores. Ja existem
contratos assinados entre a Westinghouse e o Shaw Group para a construgao de
reatores, devido ao aumento consideravel da demanda energética no pais,
segundo o Departamento de Energia dos Estados Unidos (DOE). Varios dos
proprietarios dos 104 reatores solicitaram a extensdo de vida util de suas
instalacdes, de 40 para 60 anos; além disso, 0 aumento no fator de capacidade
média das centrais norte-americanas acrescentou em 26 GW a geragdo de
energia (ABEN, 2008).

Na atualidade a energia nuclear representa 23,5% da produgdo de
eletricidade dos paises da OCDE. Esta energia oferece menores custos de
geragado, ndo ha emissdo de gases para o efeito estufa e ndo contribui para o
aquecimento global do planeta. Uma das principais razdes da desaceleracédo do
programa nuclear no mundo deveu-se as dificuldades da aceitagédo publica dessa
forma de energia devido a geracgao de rejeitos radioativos, que a sociedade atribui
como um risco. A informacdo clara e a participacdo social nas decisbes para
implantagdo de um repositério sdao as melhores formas de melhorar a
compreensao desse tema (EUROPEAN COMISSION, 2008).

Em 2005, 84% da capacidade nuclear instalada estava nos paises da

OECD, como representado na Tabela 3.1.

Entraram em operagao centrais nucleares na Coreia do Sul e no Japéo e
existem planos da retomada do programa nuclear na Alemanha, Bélgica, Holanda,
Suécia e Finlandia (WANO,2005).

Na avaliacado do DOE a capacidade instalada mundial deve crescer de 372
GW em 2003 para 437 GW em 2025, ou seja, mais de 17% de crescimento
(EIA/DOE, 2006).

Segundo BARROSO (2002) e ALONSO (2005), os custos de construgao de
uma central nuclear sdo grandes devido a complexidade do empreendimento e
também ao tempo para concretizar a obra civil (4 a 8 anos). Em relagdo ao custo

do combustivel, este € muito menos representativo em relagdo ao custo global.
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Incluindo os custos de capital e de geragao por kWh, o custo total de uma central

nuclear pode ser favoravel.

Os reatores mais utilizados no mundo sdo os PWR e a tecnologia nuclear
esta em constante evolugcdo. Ha estudos de utilizacdo de outros tipos de reatores,
como os evolutivos de agua leve e os inovadores. Para o desenvolvimento destes
reatores ha um projeto internacional INPRO (projeto internacional sobre ciclo de
combustivel e reatores nucleares inovadores) com o objetivo de tornar a energia
nuclear uma opgao energética global. Ha também um projeto denominado GIF
‘(Férum Internacional de Geragao V), que reune dez paises industrializados e
duas instituicdes, o European Atomic Forum (FORATOM) e a Comiss&do Europeia
(CE), com o objetivo de desenvolver e demonstrar um ou mais sistemas nucleares
que possam ser comercializados em 2030 (SPARATO, 2007).
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Tabela 3.1 Usinas nucleares no mundo e poténcia total (IAEA, 2007)

Pais Em operagao Poténcia total MW(e)

Africa do Sul 2 1.800
Alemanha 17 20.339
Argentina 2 935
Arménia 1 376
Bélgica 7 5.824
Brasil 2 1.795
Bulgéria 2 1.906
Canada 18 12.589
China 17 13.493
Coreia do Sul 20 17.454
Eslovaquia 5 2.034
Eslovénia 666
Espanha 7.450
Estados Unidos 104 100.322
Finlandia 2696
Franga 59 63.260
Holanda 1 482
Hungria 4 1.755
india 17 3.779
Japéao 55 47.587
Lituania 1 1.185
México 1.360
Paquistao 425
Reino Unido 19 10.965
Republica Tcheca 3.523
Roménia 655
Russia 31 21.743
Suécia 10 9.048
Suica 5 3.220
Ucréania 15 13.107
Total 438 371.773

Fonte: http://www.world-nuclear.org; IAEA, 2007
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Outra alternativa para a geragdo de energia no futuro é a fusao nuclear.
Para desenvolver pesquisas nesta area foi criada no Brasil, em 2006, a Rede
Nacional de Fusao, que ira capacitar 70 pesquisadores de 17 instituicdes. Espera-
se que esta tecnologia venha a ter aplicagbes praticas em 30 anos e que o Brasil
possa, em um futuro préoximo, integrar-se ao projeto de um protétipo de um reator
de fusédo nuclear denominado International Thermonuclear Experimental Reactor
(ITER) que sera construido na Franga. Participam deste projeto a Comunidade
Europeia, Russia, Japdo, Estados Unidos, China, Coreia do Sul e india
(SPARATO, 2007).

Independente da tecnologia para geragao de energia nuclear, sdo gerados
rejeitos radioativos, que devem ser armazenados em depdsitos intermediarios e,
no futuro, ser dispostos em um depdsito final. A construgcdo destas instalagdes
depende de decisbes técnicas e politicas de cada pais e envolvem equipes com
conhecimentos em varias areas e também os 6rgdos ambientais. Alguns dos
depdsitos finais em operagdo no mundo para rejeitos de baixa e média atividade
estdo na Espanha, Japao, Suécia, Finlandia, Estados Unidos (ENRESA, 2006). Na
Figura 3.1 é mostrado o depdsito de rejeitos radioativos de El Cabril na Espanha
com barreiras multiplas. Este conceito de repositério consiste na disposicdo de
uma série de barreiras fisicas, artificiais, naturais e geoldgicas, sendo o produto de
rejeito, a embalagem, a célula de concreto, o material de enchimento que circunda

os embalados algumas destas barreiras.
3.4. Geréncia de rejeitos radioativos

Os residuos nao aproveitaveis gerados em atividades ligadas a area
nuclear, denominados rejeitos radioativos, por suas caracteristicas perigosas,
exigem a adocdo de uma série de medidas administrativas e técnicas que evitardo
que, na sua disposicao, ocorram riscos que nao sdo aceitaveis no meio ambiente
€ para os seres vivos. Assim, a solugcao que permite cumprir com os requisitos de
segurancga, consiste em gerenciar os rejeitos radioativos até que os radionuclideos
neles contidos atinjam limites de concentragcédo que possibilitem a liberagdo segura
para a biosfera (CNEN,1985).
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Considerando que, com raras excegoes, todos os materiais naturais e
artificiais contém radionuclideos, incluindo os seres vivos, a assercido que
qualquer residuo que possua elementos radioativos incorporados deva ser
caracterizado como rejeito radioativo é imprépria. E necessario, portanto,
estabelecer limites minimos que qualifiquem um residuo como rejeito radioativo. A
determinacao destes limites é fundamentada na avaliacao das consequéncias que
adviriam da liberagao de residuos para a biosfera e leva em conta as propriedades
dos mesmos, dos radiois6topos presentes, bem como as caracteristicas do meio
ambiente (SILVA, 2006).

Define-se rejeito radioativo como qualquer material resultante de atividades
humanas que contenha radionuclideos em quantidades superiores aos limites de
isencao especificados na Norma CNEN NE 6.05 (CNEN, 1985) e para o qual a
reutilizagdo € impropria ou nao prevista. A classificacdo dos rejeitos solidos,

liquidos e gasosos € descrita na Tabela 3.2

Figura 3.1 Depésito de rejeitos radioativos da Espanha - El Cabril (ENRESA, 2006)
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Tabela 3.2 Classificagao de rejeitos radioativos de acordo com a
Norma 6.05 (CNEN, 1985)

Rejeitos com emissores beta/gama - rejeitos contendo emissores beta e/ou gama e nos quais os
eventuais emissores alfa tenham concentragao total inferior a 3,7 x 10°Bq.m™ (10°Ci.m™).

Rejeitos Liquidos Concentragao (C)
(Bq.m?) (Ci.m™)
Baixo nivel de radiagéo (LBN) C<3,7x10" C<1
Médio nivel de radiagdo (LMN) 37x10"%<C<3,7x10" 1<C<10°
Alto nivel de radiagao (LAN) Cc>3,7x10" Cc>10°
Rejeitos Sélidos Taxa de Exposicao (X) na Superficie
(uCikg"h™) (R.h7)
Baixo nivel de radiagdo (SBN) X <50 X<0,2
Médio nivel de radiagdo (SMN) 50 < X <500 0,2<X<2
Alto nivel de radiacao (SAN) X>500 X>2
Rejeitos Gasosos Concentragao (C)
(Bq.m™) (Ci.m?®)
Baixo nivel de radiagéo (GBN) C<37 c<10"°
Médio nivel de radiagdo (GMN) 37<C<37x10 10" <Cc<10°
Alto nivel de radiagdo (GAN) Cc>3,7x10* C>10°

Rejeitos com emissores alfa - rejeitos contendo emissores alfa em concentragdes superiores a 3,7 x 10°Bq. m”
Do 3
(10°Ci.m™).

Rejeitos Liquidos Concentragao (C)
(Bg. m?) (Ci.m?®)
Alfa de baixo nivel de radiagéo (LaBN) C<3,7x10" 10°<C <1
Alfa de médio nivel de radiagdo (LaMN) 3,7x10"° < € < 3,7x10" 1<C<10°
Alfa de alto nivel de radiagéo (Lo AN) C>3,7x10" c>10°
Rejeitos Sdlidos Concentragao (C)
(Bg. m?) (Ci.m™)
Alfa de baixo nivel de radiagdo (SaBN) 3,7x10% < C < 3,7x10" 10%2<C<10
Alfa de médio nivel de radiagéo 3,7x10"" < C < 3,7x10" 10 <C < 10°
(SaMN)
Alfa de alto nivel de radiagdo (SaAN) C>3,7x10" c>10°
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Os rejeitos de baixo e médio nivel de radiagdo podem ser subdivididos em
rejeitos de meia vida curta e de meia vida longa. Os rejeitos de baixo e médio nivel
de radiagdo de meia vida curta contém baixas concentragdes de radionuclideos de
vida longa (t12> 30 anos). Para este tipo de rejeitos a disposigcdo em repositdrios
construidos proximos a superficie da terra tem sido praticada em muitos paises,
por varias décadas. E um método pratico e seguro de isolamento dos rejeitos, que
visa proteger a saude humana e o meio ambiente (CNEN, 2008).

Os rejeitos de baixo e médio nivel de radiagdo de vida longa contém
quantidades significativas de radionuclideos de meia vida superior a 30 anos,
necessitando de um maior grau de isolamento e sdo normalmente dispostos em
formagdes geoldgicas. O mesmo tipo de disposigao € utilizado para os rejeitos de
alto nivel de radiagdo com grandes concentragdes de radionuclideos de meia vida

curta e longa.

Os rejeitos radioativos sado gerados durante a operagdo dos reatores
nucleares de poténcia, pelas instalagbes do ciclo do combustivel (mineragdo e
beneficiamento de minério, conversao, enriquecimento, fabricacdo de elementos
combustiveis e reprocessamento) e por aqueles que utilizam radioisétopos na
medicina, industria e pesquisa. Ressalta-se que o0s elementos combustiveis
irradiados dos reatores nucleares so serdo considerados rejeitos radioativos apos
uma definicdo, em nivel nacional, da politica do ciclo do combustivel nuclear. No
Brasil, ainda ndo foi tomada uma decisdo de reprocessar o0s elementos
combustiveis irradiados. Os elementos combustiveis das usinas nucleares de
Angra 1 e Angra 2 encontram-se armazenados nas piscinas dos prédios dos
reatores. Na Tabela 3.3 sao apresentados sucintamente os principais
radionuclideos presentes nos rejeitos radioativos provenientes de instalagdes
nucleares, da area do ciclo do combustivel, com exceg¢do dos rejeitos de
reprocessamento e dos elementos combustiveis irradiados e, também, das areas

de pesquisa, medicina e industria.

Segundo SCHOLTEN (1997) os rejeitos de baixo nivel de radiacédo das
usinas nucleares consistem de aproximadamente 90% de ®°Co (meia vida de 5,26
anos), 9% de "*’Cs (meia vida de 30,17 anos) e 1% de outros radionuclideos.
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Segundo SOUZA (1998) a radioatividade desses rejeitos decaem a niveis

seguros apos 200 a 300 anos de estocagem.

Um fluxograma simplificado, mostrando as diversas etapas para o

gerenciamento de rejeitos radioativos é apresentado na Figura 3.2.

Nas usinas nucleares séao gerados rejeitos dos trés tipos: sélidos, liquidos e
gasosos. Os rejeitos liquidos de baixo e médio nivel de atividade, emissores beta
elou gama (C < 3,7x10"™ Bq.m™) (CNEN, 1985) e as resinas de troca idnica
exauridas, também de baixa ou média atividade, s&o tratados utilizando matriz de
cimento ou betume para sua solidificacdo visando a obtencdo de produtos
monoliticos, homogéneos, quimica e mecanicamente estaveis. A solidificacdo dos
rejeitos € necessaria para a obtengao de produtos que atendam as exigéncias das

normas de seguranga para transporte, armazenamento e disposi¢ao.

Em algumas usinas nucleares, os rejeitos liquidos sdo submetidos ao
processo de secagem e os solidos gerados sao colocados em embalagens

especiais, visando a reducéo de volume (CNEN, 2008).

Os rejeitos solidos, quando compressiveis, sdo colocados em uma prensa
ou imobilizados. Os rejeitos gasosos sdo normalmente absorvidos em filtros e

estes geralmente sao acondicionados em tambores.

Os responsaveis pela geréncia dos rejeitos nas instituicdes devem sempre
observar os principios de minimizagdo e otimizacdo dos tratamentos destes
rejeitos, de forma que os embalados produzidos e sua disposicdo ndo venham

causar danos ao meio ambiente e as futuras geracgoes.
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Tabela 3.3 Principais radioisétopos presentes em rejeitos radioativos (SILVA, 1997)

Origem Radioisétopo Meia-vida
Co-60 5,26 a
Cs-137 30,17a
Fe-55 27a
Reator H-3 12,323 a
129 1,6x10" a
Kr-85 10,72 a
Sr-90 28,1a
Xe-133 525d
Ra-226 1600 a
Ciclo do Combustivel Rn-222 3,825d
(exceto reprocessamento) Th-230 7,7x10%a
U-235 7,038 x 10° a
U-238 4,47 x 10* a
Am-241 433 a
C-14 5730 a
Co-60 5,26 a
Cs-137 30,17 a
Ga-67 78,3 h
Industria, Medicina e Pesquisa H-3 12,323 a
1-125 59,7 d
1-131 8,04 d
Ir-192 74d
Po-210 138,38 d
Ra-226 1600 a
Ra-228 575a
Sr-90 28,1a
Tc-99m(Mo-99) 6h (66h)
Th-230 7,7x10%a
Th-232 1,4x10°a
TI-201 75,3 h
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Figura 3.2 Fluxograma tipico da geréncia de rejeitos radioativos (SILVA, 2006)

Também em instalacdes menores que manuseiam materiais radioativos a
geréncia dos rejeitos deve ser observada. Exemplificando, a geréncia de rejeitos
radioativos no CDTN, um dos centros de pesquisa da CNEN, foi definida com
base na Norma NE 6.05 (CNEN, 1985), nos critérios de classificacdo de rejeitos

adotados no Centro e na infraestrutura existente (CDTN, 1993).

Os rejeitos provenientes de atividades de pesquisa e de diferentes
aplicagbes de radiois6topos possuem composi¢do quimica variada. Os rejeitos
radioativos de baixo nivel de radiagcdo devem ser segregados, monitorados e
classificados nos locais de origem e, entdo, transferidos para o armazenamento
inicial, de onde sao enviados para as instalacbes de tratamento. Para a

classificagdo dos rejeitos devem ser feitas analises quimicas e radioquimicas e
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monitoragdes. Os resultados analiticos, juntamente com outros dados disponiveis

sobre os rejeitos, sao registrados em um formulario proprio (CDTN, 1993).

No CDTN sao realizados diferentes tratamentos dos rejeitos radioativos de
acordo com a classificagao destes. Os rejeitos liquidos aquosos gerados no CDTN
sao submetidos, inicialmente, a tratamento quimico para reducdo de volume. Os
radionuclideos presentes no rejeito sdo concentrados sob forma insoluvel e a lama
formada é separada por decantacéo e incorporada em cimento. O sobrenadante &
filtrado, analisado e liberado. Os rejeitos solidos nado-compactaveis, como entulho,
sucata, madeira, etc., sdo imobilizados em pasta de cimento/bentonita. Os rejeitos
compactaveis (papéis, tecidos, luvas cirurgicas, estopas, etc.) sdo prensados
(Prensa 16 toneladas) e as bombonas e os frascos plasticos contaminados s&o
cortados em um moinho (capacidade 130 kg.h™). Todos os dados referentes a
cada embalado, que consiste do rejeito com a embalagem, s&o registrados em um
formulario proprio. Os embalados contendo rejeitos s&o identificados, monitorados

e enviados a um Galpao de Armazenamento.

Um banco de dados informatizado, implantado para gerenciar as
informacgdes sobre os rejeitos recebidos e tratados, € utilizado para armazenar as
informagdes contidas nos formularios. Para este banco de dados foi desenvolvido
um "software", que possibilita o registro seguro e eficiente dos dados, a
apresentacao dos mesmos em forma de tabelas e graficos, o que proporciona

grande facilidade para o usuario na emissao de relatorios (CDTN, 1993).

O CDTN também recebe fontes radioativas provenientes de diversas areas
como hospitais, industrias e medicina nuclear e recebe também para-raios
radioativos e detectores de fumaca instalados em diversas edificagdes. Também
estas fontes sao gerenciadas e existe um banco de dados especifico para este
controle. Para a geréncia de todos os rejeitos gerados ou recebidos de instituicoes
externas, trabalhos de pesquisa e desenvolvimento sao realizados, visando
melhorar as técnicas de acondicionamento, buscar novos materiais e implantar os
ensaios de caracterizagao dos produtos. Essas pesquisas englobam os processos
de imobilizagédo, as embalagens para transporte de materiais e rejeitos radioativos
e os estudos para implantagdo de um repositorio (GUZELLA et al., 2005; TELLO,
2004).
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3.5. Solidificacao e estabilizagao

Nas ultimas décadas, o gerenciamento dos residuos tem se transformado
em um tema dos mais complexos, do ponto de vista ambiental, enfrentado
principalmente pelas industrias, devido aos grandes volumes de residuos gerados.
O armazenamento destes residuos nos patios das empresas a espera de
tratamento € um problema que exige solugdo. Em muitos casos eles estdo sendo
estocados, tratados e/ou dispostos de forma inadequada, causando riscos a saude
humana e ao meio ambiente (LERIPIO, 2004).

No caso dos rejeitos radioativos, varios paises com grandes volumes de
rejeitos provenientes de programas militares, como Estados Unidos, Franga e
Inglaterra, investem na descontaminagao de sitios contaminados, nos processos
de tratamento e nos projetos de construgdo dos repositorios para solugdo desse
problema (OJOVAN, 2005).

A solidificagao/estabilizagao (S/E) € uma das técnicas de tratamento fisico-
quimico aplicada aos residuos perigosos, principalmente inorganicos. Ela visa a
obtencdo de um produto com caracteristicas adequadas, de forma que o seu
transporte, armazenamento, disposicdo e/ou reutilizagdo sejam feitos com
seguranga (SHON, 1997).

Para os residuos perigosos a solidificagdo visa principalmente reduzir a
mobilidade de seus constituintes perigosos para o meio ambiente. No caso dos
rejeitos radioativos é obrigatorio o tratamento dos rejeitos e a colocagao destes em
forma estavel de solidos, como estabelecem a Lei Federal 10.308 (BRASIL, 2001)
em seu artigo 4° e a Norma NN 6.09 (CNEN, 2002).

A S/E esta sendo cada vez mais utilizada, devido principalmente a pressao
da sociedade e dos 6rgaos ambientais controladores para que os residuos tenham
um gerenciamento adequado por parte dos seus geradores. Essa técnica tem sido
amplamente utilizada por mais de trinta anos em paises como Estados Unidos,
Alemanha, Franca, Espanha, Suica, Reino Unido e Japao. O residuo tratado deve

ser submetido a determinados ensaios fisicos e quimicos, e os resultados devem
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ser avaliados para que os produtos obtidos possam ser dispostos em diferentes
cenarios (LERIPIO, 2005).

MEANS (apud OLIVEIRA, 2002) define o termo estabilizaggo como o
processo de conversao do residuo para uma forma quimicamente mais estavel e
menos tdxica, o que pode acontecer durante a solidificagdo e, em geral, envolve
reacdes fisico-quimicas. A solidificacdo refere-se a técnica que transforma o
residuo liquido, pastoso ou sélido em um mondlito de alta integridade estrutural.
Esta técnica ndo envolve necessariamente uma interagao quimica entre o residuo

e 0s agentes solidificantes.

Varios outros termos sdo usados tais como imobilizagdo, fixacdo e

incorporagao para se referir a tecnologia de solidificagéo.

No tratamento de residuos por S/E as caracteristicas destes podem ou nao
ser alteradas e otimizadas. Em geral, estes processos sao usados visando

principalmente:

e Melhorar as caracteristicas fisicas e de manuseio do residuo tratado

através da obtencido de um sélido monolitico sem liquido livre;

e Diminuir a area superficial através da qual pode ocorrer o transporte ou

perda dos constituintes perigosos; e

e Limitar a solubilidade/mobilidade ou tornar indbcuo qualquer constituinte

perigoso presente no residuo.

Os processos de S/E podem ser classificados, de acordo com o tipo de
agente solidificante utilizado, em sete grupos, relacionados abaixo (ROCCA apud
LANGE, 1996):

e Cimento (cimento Portland comum, cimento Portland comum + materiais

pozolanicos, etc.);
e Cal (cal, cal + materiais pozolanicos, etc.);
e Materiais absorventes (argilas, serragem, etc.);

e Materiais termoplasticos (asfalto, polimeros termoplasticos, etc.);
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e Polimeros estabilizados termicamente (incluindo ureia-formaldeido,

poliéster insaturado);
e Materiais vitreos; e
e Materiais ceramicos.

Materiais pozolanicos podem ser adicionados ao cimento para melhorar as
caracteristicas do produto. Eles reagem com o hidroxido de calcio livre e
melhoram a resisténcia fisica e quimica do produto. Os materiais pozolanicos,
artificiais ou naturais, contém, dentre outras, particulas silicosas que combinadas
com a cal, na presenga de agua, produzem um material com propriedades
similares ao concreto. As cinzas, o fino de clinquer ou a escéria de alto-forno, que
sao produtos residuais com pequeno ou henhum valor comercial, sdo os materiais
pozolanicos mais utilizados. Qualquer reacado que ocorra entre o cimento Portland
e a silica livre, presente no material pozolanico, fornecera um produto final de

maior resisténcia e durabilidade.

Os materiais termoplasticos geralmente empregados para solidificar
residuos sdo o asfalto e o polietileno. Estes polimeros organicos ficam fluidos
quando submetidos ao aquecimento e solidificam sob resfriamento. Normalmente
o residuo seco € aquecido para ser incorporado a matriz aquecida. Em seguida,
deixa-se a mistura resfriar e solidificar, o que em geral ocorre dentro de um
recipiente, como por exemplo, um tambor metalico. Neste processo, alguns
equipamentos especiais sdo necessarios para aquecer e misturar os residuos e o
material termoplastico. Os equipamentos disponiveis no mercado, como a
extrusora e os misturadores convencionais, sdo adequados para este proposito.
As temperaturas de mistura variam de 130 a 230 °C, dependendo das
caracteristicas do termoplastico e do tipo de equipamento utilizado (OJOVAN,
2005).

No sistema que utiliza materiais termofixos como a ureia-formaldeido, a
polimerizagcao € realizada em batelada, sendo os residuos secos ou Umidos
misturados com aquele material em um recipiente projetado para este fim.
Adiciona-se um catalisador, misturando-se continuamente até que este esteja

totalmente disperso. A mistura termina antes que o polimero se forme e, se
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necessario, € transferida para um contéiner. O material polimerizado nao se
combina com o residuo, sendo formada uma massa esponjosa, que captura as
particulas sélidas. O produto deve ser seco antes da disposigao final (LANGE,
1996).

Os materiais quimicos orgéanicos, que atuam como solventes, assim como
os sais fortemente oxidantes (nitratos, cloretos, percloratos) ndo podem ser
usados diretamente nos processos poliméricos, pois causam degradagdo dos
produtos. Como a mistura termoplastico-oxidante é inflamavel, é necessario ter um

controle das temperaturas de operacéao (IAEA, 1993a).

by

Para avaliar o residuo tratado quanto a liberacdo de elementos
incorporados é realizado o ensaio de lixiviagao, seguindo normas especificas. Este
ensaio mede a capacidade de reteng¢ao dos contaminantes no residuo tratado e &,
portanto, um importante instrumento para avaliar e controlar a liberacdo destes
poluentes no meio em que estardo expostos. Os ensaios de lixiviagdo sao usados
para prever o grau de eficiéncia em fixar os constituintes perigosos na matriz
utilizada, que é o objetivo do processo de S/E. A Norma NBR 10.005 (ABNT,
2004b) é o teste de lixiviagdo regulamentado no Brasil. Esta norma fixa os
requisitos exigiveis para a obtencdo de extrato lixiviado de residuos solidos,
visando diferenciar os residuos classificados pela Norma NBR 10.004 como classe

| para os perigosos e classe Il para os nao perigosos (ABNT, 2004a).

Em um local de disposicdo bem gerenciado um residuo solidificado é
colocado em determinadas profundidades, onde se espera que a matriz mantenha
sua integridade fisica. Entretanto, sob certas condigdes esse produto que, em
geral, se encontra em uma forma monolitica, pode ficar exposto a um meio
lixiviante com consequente degradacdo. O meio lixiviante pode ser agua
subterrdnea ou agua de chuva infiltrada que pode atingir o residuo solidificado.
Como os testes de lixiviagdo devem simular as condi¢des mais proximas possiveis
do cenario de disposicao real, eles devem ser realizados em laboratorio em
condicdo estatica, onde é feita apenas uma extragao sem troca do liquido que
simula o meio lixiviante, ou em condi¢gao dinamica, com trocas sucessivas (uma ou

mais extragdes) do liquido lixiviante.
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Ha outras opgdes para o tratamento e/ou disposicado de residuos industriais
diferentes das convencionais por solidificacdo/estabilizagdo, que sao a incineracao
e a colocacéao direta em aterros.

O processo de vitrificagao, que consiste da fusao de residuos com silica ou
outros materiais para formar vidro, material de silicato ou ceramica é outra opcao
de tratamento. Aplica-se a residuos extremamente perigosos e de alto nivel de
radiacdo e o produto obtido, em geral, é considerado seguro quanto a disposigéo

final e ndo requer normalmente uma contengéo secundaria (OJOVAN, 2005).

Deve-se observar que a selecdao adequada do processo de tratamento
requer um conhecimento detalhado dos constituintes e das caracteristicas do
residuo a ser tratado, da quantidade a ser manuseada, do local e das

caracteristicas ambientais da area onde o residuo sera disposto.

Para ser eficaz, o processo de tratamento deve gerar um produto final com
boa estabilidade quimica e fisica, resisténcia as intempéries e ao ataque de

agentes biologicos.

O processo de solidificagao/estabilizacdo em cimento & particularmente
eficiente para o tratamento de residuos perigosos. Esta tecnologia tem
demonstrado boa compatibilidade para residuos inorgénicos contendo
principalmente metais pesados, com base na formagdo de silicatos ou
aluminosilicatos, nos quais os constituintes dos residuos sio incorporados
(LANGE, 1996).

Cimento e asfalto sdo também matrizes para imobilizagdo de rejeitos

radioativos provenientes de usinas nucleares.

3.6. Materiais Betuminosos

O termo betume (‘bitumen’), mais utilizado na Europa, € mais abrangente
que o termo asfalto (‘asphalt’) e deriva de ‘pix tumens’ que significa tumba de
asfalto, que os egipcios usavam para colocar corpos embalsamados (SHON,
1997). Eles se classificam em dois tipos, que sao os alcatrées e os asfaltos (IBP,
1978).
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Os alcatrdes, utilizados em pavimentacgdes, resultam de processos de refino
de alcatrdes brutos, os quais se originam da destilagdo dos carvbes, durante a
fabricagdo de gas e coque. O emprego dos alcatrdes esta restrito as zonas de

producao, devido as dificuldades de transporte.

O asfalto € um dos materiais mais antigos utilizados pelo homem. Na
Somalia, por volta de 6.000 a.C, existia uma industria naval que produzia e
utilizava o asfalto. Na Mesopotémia, ja era usado como aglutinante em trabalhos
de alvenaria, em construcdo de estradas e também como impermeabilizante em
depdsitos de agua. Na industria naval, os romanos o utilizavam também como
impermeabilizante. Este asfalto, conhecido como natural, era encontrado em
camadas geoldgicas, ora como material mole e prontamente utilizavel, ora como

veios duros e fridveis de formacdes rochosas (MAGALHAES, 2004).

No século XIX, pavimentacdes foram executadas com asfaltos naturais na
Franca, Estados Unidos e Inglaterra. O asfalto derivado do petroleo comegou a ser
utilizado em 1909 e este produto pode ser obtido da destilacdo do petréleo isento
de impurezas (IBP, 1978).

A producao do asfalto € dependente do tipo de petréleo. Se contiver alto
teor em asfalto, o processo de produgédo € a destilagdo em um estagio. Caso
contrario, a obtencdo €& feita em dois estagios, sendo o primeiro realizado a

pressao atmosférica e o segundo a vacuo.

Os termos asfalto e betume sao definidos pela American Society for Testing
Materials (ASTM) da seguinte forma (IBP, 1978):

e Asfalto - Material aglutinante de consisténcia variavel, cor pardo-escura
ou negra e no qual o constituinte predominante é o betume, podendo

ocorrer na natureza em jazidas ou ser obtido pela refinagdo do petroleo;

e Betume - Mistura de hidrocarbonetos pesados, obtidos em estado natural
ou por diferentes processos fisicos ou quimicos, com seus derivados de
consisténcia variavel e com poder aglutinante e impermeabilizante,

sendo completamente soluvel em bissulfeto de carbono.
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Os betumes sao materiais termoplasticos, que amolecem quando s&o
aquecidos e solidificam quando sao resfriados. Podem ser moldados
(conformados) mecanicamente, repetidas vezes, desde que aquecidos (s&o
reciclaveis). Sao parcialmente cristalinos ou totalmente amorfos, insoluveis em
agua, possuem alta plasticidade, sao inertes quimicamente, duraveis, tém alta

capacidade de incorporacao e boa resisténcia a lixiviagao.

Quanto a composicdo quimica, os betumes s&o misturas de
hidrocarbonetos de alto peso molecular (90 a 95%), os quais podem conter
quantidades pequenas de enxofre, nitrogénio e oxigénio, bem como tragos de
metais (5 a 10%). O numero de carbonos presentes na cadeia € maior que 38
(MAGALHAES, 2004). Possuem estruturas bem complexas, sendo que os
principais componentes sao classificados como asfaltenos, que sao aromaticos de
alto peso molecular, e os maltenos, que constituem as fragdes de substancias com

alto ponto de ebuli¢do, contendo resinas e oleos (IAEA, 1993a; IBP,1978).

No Brasil, os asfaltos sédo classificados como de pavimentacdo (cerca de
90% da producgao) e asfaltos industriais. Sdo classificados de acordo com sua
consisténcia, medida pela penetracdo a 25 °C ou pela viscosidade a 60 °C
(MAGALHAES, 2004). Os materiais com menor penetracdo, de interesse para
solidificagéo de rejeitos, sdo produzidos no Ceara e na Bahia (IBP, 1978).

Os tipos de asfalto existentes no Brasil sdo denominados (LEITE, 1999):

e Cimentos Asfalticos de Petroleo (CAP) - Asfaltos produzidos através da

refinacdo do petréleo com caracteristicas especificas para servicos de
pavimentacdo. Apresentam comportamento viscoelastico e sao
termoplasticos. As especificagcdes brasileiras oficiais classificam o CAP

pela viscosidade a 60° C e pela penetragdo a 25 °C;

e Asfaltos diluidos - Para garantir a fluidez necessaria a aplicagédo em

servico, o cimento asfaltico pode ser diluido em solventes como nafta,

querosene ou gasoleo;

o Asfaltos emulsionados ou emulsées asfalticas - S&do também aplicados

sem necessidade de aquecimento. Sao formados por pequenas
particulas ou glébulos de CAP, suspensas em agua com agentes
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emulsificantes, que possuem a fung¢ao de favorecer a dispersao e revestir
os globulos de betume com uma pelicula protetora, mantendo-as em

suspensao estavel;

o Asfaltos modificados - Os CAP podem ser modificados através de

adi¢coes de asfaltos naturais ou por adigao de fileres (cal, cimento, silica,

etc.), fibras ou enxofre elementar;

o Asfaltos oxidados ou soprados - Sao asfaltos aquecidos e submetidos a

acao de uma corrente de ar com o objetivo de modificar suas
caracteristicas normais, fundamentalmente o aumento do ponto de
amolecimento. Os asfaltos soprados apresentam maior resisténcia as

variagbes de temperatura;

e Agentes rejuvenecedores - Através da adicdo de emulsbes ou de

cimentos asfalticos com agentes rejuvenecedores, os pavimentos antigos
envelhecidos podem ser recuperados, possibilitando a utilizacdo do

material do pavimento degradado.
Segundo WHITEOAK (apud LEITE, 1999), os componentes do CAP séo:

e Saturados - Tém influéncia negativa na suscetibilidade térmica e podem

amolecer o produto;

e Aromaticos - Agem como plastificantes, contribuindo para a melhoria das

propriedades fisicas;

e Resinas - Tém influéncia negativa na susceptibilidade térmica e
contribuem para a melhoria da ductilidade e da dispersao dos asfaltenos;

e Asfaltenos - Contribuem para a melhoria da susceptibilidade térmica e
aumento da viscosidade.

Para a incorporagao de rejeitos radioativos os betumes podem ser de trés
tipos (IAEA, 1993a):

e Betumes destilados - Obtidos através da destilagcdo de dleos crus;

e Betumes soprados ou oxidados - Obtidos através de tratamento com

injecdo de ar em temperatura entre 200 e 260 °C; e
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e Betumes liquefeitos ou emulsificados - Obtidos através da adicdo de

emulsificantes ao betume destilado.

Os mais utilizados para solidificagdo de rejeitos radioativos sédo os
destilados e oxidados e a maior diferenga na composi¢cdo quimica entre eles é a
alta fracéo de asfaltenos encontrada nos oxidados (IAEA, 1993a).

3.7. Estudos de imobilizacao de rejeitos em betume em diversos
paises

A pesquisa com a matriz de betume iniciou-se nos centros de pesquisa de
Marcoule na Franga, onde o processo utilizado para incorporagao de rejeito era a
cimentacdo. ApoOs varios anos de pesquisa algumas unidades de tratamento de
rejeitos, utilizando o betume como matriz, foram instaladas. Semelhantes estudos
foram feitos em Karlsruhe na Alemanha Ocidental e no Eurochemic na Bélgica
(IAEA, 1993a). Os estudos compreenderam a selecdo dos betumes, os
desenvolvimentos de equipamentos e do processo, o estudo das propriedades dos
produtos de rejeito e sua compatibilidade para disposicdo nos repositérios. Na
Tabela 3.4 estao relacionados paises que implantaram esta tecnologia para varios
tipos de rejeitos radioativos. Os betumes utilizados foram os destilados e oxidados
com penetragdes variando de 10 a 66 (0,1 mm) e pontos de amolecimento de 38 a
90 °C (IAEA, 1993a).

O uso do betume foi restrito em alguns paises devido ao baixo ponto de
amolecimento, no caso dos betumes destilados, e a possibilidade da formagao de
chama em acidentes com a incorporacao de nitratos provenientes de concentrado
de evaporador em rejeitos de reprocessamento. Segundo ARAGAO (1980), o
produto final da betuminizagdo queima, mas néo é explosivo. A temperatura de
combustdo da mistura estda acima de 350 °C. A partir de estudos sobre riscos
presentes durante uma reacdo exotérmica entre o betume e os compostos
oxigenados presentes no rejeito verificou-se que na auséncia de ions aménia, os
produtos comegam a se decompor em temperaturas proximas a 290 °C, e esta
temperatura n&o varia se os ions amoénia estiverem na forma de nitrato, desde que
nao ultrapassem a 50% dos peso dos soélidos secos a serem incorporados. A

presenca de ions nitrito também nao afeta a estabilidade térmica dos produtos.
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Acbes corretivas foram estudadas e propostas para melhorar a segurancga
de sistemas de betuminizagdo, especialmente a melhoria dos sistemas de
aquecimento, a instrumentacdo das instalagdes, o controle do processo e as

caracterizagdes do betume e do rejeito antes da incorporagdo. Procedimentos de

operacgao foram implantados para evitar a ocorréncia de incidentes (IAEA, 1993a).

Tabela 3.4 Utilizacdo do processo de betuminizacdo em diversos paises

Pais Sistema de tratamento Tipo de rejeito Observagoes
Alemanha Extrusor-evaporador Vérios, incluindo rejeitos
de usina
Bélgica Extrusor-evaporador e Rejeitos de usina Incorporagéo de 30 - 40%.
batelada Aquecimento elétrico.
Brasil Extrusor-evaporador Rejeitos de usina Usina Nuclear de Angra 2.
(concentrados e resinas)
Canada Evaporador de filme Lamas e resinas
Coreia Evaporador de filme Sistema Piloto
Eslovaquia Evaporador de filme Rejeitos de usina Processo continuo em
batelada.
Finlandia Misturador Rejeitos de usina
Franca Extrusor-evaporador e Lamas e rejeitos de 35 - 45% de incorporacéo.
evaporador de filme reprocessamento
india Evaporador de filme Rejeitos de usina
Japao Extrusor-evaporador, Lamas e rejeitos de 6 usinas nucleares.
misturador e evaporador | reprocessamento
de filme
Suécia Evaporador de filme Rejeitos de usina 15 - 57% de incorporagao
(concentrados e resinas) | em betumes destilados
Suica Extrusor-evaporador Rejeitos de usina Incorporagao de 15 - 33%.
(concentrados e resinas) .
29 anos de operagéao
continua na Usina de
Goesgen.

Fonte: IAEA, 1993a; IAEA, 1993b ; YIM, 1992; PETTERSONN, 2001

Na Alemanha os resultados de avaliagdo do processo de incorporagédo dos
rejeitos em extrusor-evaporador desenvolvido pela empresa Werner & Pfleiderer
(IAEA, 1993a) em betume indicaram:
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e Reducédo de 5 a 20 vezes no volume dos rejeitos tratados armazenados

em relagdo ao mesmo volume de rejeitos imobilizados em cimento;
e Operagao segura do processamento dos rejeitos;

e Versatilidade do sistema, o qual pode processar diferentes tipos de

rejeito, com a qualidade adequada para os produtos solidificados;
e Excelentes taxas de lixiviagdo em relacédo a outras matrizes; e
e Beneficios econémicos devido ao baixo custo de operacao do sistema.

Além disso, os betumes sao facilmente adquiridos no mercado a baixo
custo e possuem boa estabilidade a radiagdo para incorporagédo dos rejeitos
radioativos (DOYLE, 1978). Os tratamentos dos rejeitos podem ser feitos de forma
bastante segura, pois a maioria dos sistemas podem ser inseridos em células
blindadas, sendo as operacgdes realizadas remotamente. Os custos adicionais de
instalagdes destas células se justificam devido ao aumento da seguranga para os

operadores.

Ressalta-se a utilizacdo continua do processo de tratamento utilizando
betume na Usina Nuclear de Goesgen na Suiga, desde o inicio da operagao dessa
instalagdo em 1979, para a incorporagao de rejeitos radioativos - os concentrados

de evaporador, as resinas de troca idnica e os filtros (MONTE, 2005).

Na Coreia foi realizado um amplo estudo para imobilizagdo de rejeitos
perigosos em betume, especialmente cinzas provenientes de incineradores e
rejeitos industriais contendo metais pesados tirando proveito de uma das

vantagens da matriz, que € a resisténcia a lixiviagao (SHON, 1997).
3.7.1. Tipos de rejeitos imobilizados em betume

Os rejeitos liquidos de uma usina nuclear, apos serem submetidos ao
processo de evaporacdo, cujo objetivo é concentrar os sais presentes e a
consequente reducdao de volume de liquido, sao solidificados de forma a obter
produtos monoliticos. Estes rejeitos sao denominados concentrados de
evaporador e possuem alta concentracdo de sais soluveis e baixo teor de sélidos

em suspensao (PLECAS, 2006). Normalmente sdo mantidos aquecidos para
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prevenir a cristalizacdo. Além da evaporacao, técnica utilizada na maioria das
usinas nucleares, outras técnicas como osmose reversa, ultrafiltracdo e
eletrodialise podem ser utilizadas para redugao do volume de liquido de rejeito e

concentragcao dos sais para torna-los adequados a solidificagdo (CARLEY, 1981).

Podem também ser incorporadas em betume as lamas, que sao geradas
quando o rejeito de baixa atividade é submetido ao tratamento quimico ou a
floculagdo para redugdo do volume de rejeito contaminado com radionuclideos,
(PETTERSSON, 2001). Para este tipo de tratamento do rejeito, antes da
incorporagao, sao adicionados reagentes quimicos como hidréxidos, ferrocianetos

ou sulfatos e, por precipitagédo, os radionuclideos sao removidos do rejeito liquido.

Outro tipo de rejeito gerado em usinas nucleares s&o as resinas de troca
ibnica exauridas. Elas s&o utilizadas para purificagdo de agua dos circuitos
primarios e secundarios de reatores. O processo de troca idnica € muito eficiente
para a transferéncia dos contaminantes de um grande volume de liquido para uma
pequena quantidade de solidos na forma de resinas exauridas (IAEA, 2002). Estas
podem ser incorporadas em matrizes de betume ou cimento de forma a obter um
produto de rejeito sdlido, monolitico e com caracteristicas adequadas para a
disposicdo. Os cartuchos de filtros exauridos podem também ser imobilizados em
matriz de betume apos a secagem dos filtros.

3.7.2. Processo de betuminizagao para o condicionamento de rejeitos
radioativos

Na década de 70 a utilizacdo de betume como matriz para imobilizacdo de
rejeitos radioativos da industria nuclear, de centros de pesquisa e aplicagdes que
utilizavam radionuclideos foi amplamente estudada e aplicada. Em alguns paises
muitos recursos foram aplicados para constru¢cao de sistemas de tratamento em

escala industrial, entre eles a Alemanha, a Bélgica e a Suiga (IAEA, 1993a).

Para a utilizagdo da matriz de betume para incorporar rejeitos varios

aspectos devem ser considerados:
e A estocagem e as condigdes de transferéncia do betume puro;

¢ As condicdes operacionais do processo;

37



A compatibilidade da matriz com o rejeito;

Os requisitos de estocagem do produto final;

As condigdes de estocagem e transporte dos embalados; e

A disposicao final do produto betuminizado.

O betume utilizado como matriz deve ser caracterizado quanto ao ponto de
amolecimento, a penetragao, a viscosidade, ao ponto de fulgor, a densidade e a
analise termodiferencial, segundo normas internacionais da ASTM, do Deutsches
Institut fur Normung DIN (Alemanha) e da Associacdo Brasileira de Normas
Técnicas (ABNT).

O processo de solidificagdo deve produzir produtos de rejeito com as

seqguintes caracteristicas:
e Produtos de rejeito integros;
e Homogeneidade do produto; e
e Baixa permeabilidade e lixiviagao.

Na incorporacdo de rejeitos radioativos a dose absorvida, ou seja,
quantidade de energia absorvida por unidade de massa de betume, pode alcancar
a 10° Gy ou 10° J.kg™. Devido & sua baixa condutividade térmica este valor néo é
alcangado, quando se incorporam rejeitos de baixa e média atividade provenientes
de usinas nucleares. A radiacdo pode acarretar radidlise de hidrocarbonetos com
producao de radicais gasosos, reagdes entre radicais, o rejeito e os componentes
do betume e a oxidagdo do betume. Estudos realizados com fontes externas de
%9Co e ™¥Cs concluiram que o betume pode ser usado satisfatoriamente para o
tratamento de rejeitos se a dose de radiagdo absorvida ndo exceder a 10" Gy.
Nesta faixa € conveniente utilizar como matriz um betume oxidado, que € mais
resistente a radiacdo, segundo estudos realizados na Franga, Alemanha e
Estados Unidos (ARAGAO, 1980).
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3.7.3. Equipamentos

O processo de betuminizagdo de rejeitos consiste na incorporagao
homogénea do rejeito em matriz de betume, onde os solidos permanecem no
produto de rejeito, que é descarregado em embalagens adequadas. A fase liquida
do rejeito, apés condensacgao, € recolhida, analisada e descartada quando atender
aos limites de liberacdo. Podem ser utilizados os processos de extrusao-

evaporagao, evaporador de filme ou batelada (IAEA, 1993a).

Extrusdo-Evaporacdo. O processo de extrusdo-evaporacdo € aplicavel para o

tratamento de diversos tipos de rejeitos como os concentrados de evaporador, as
lamas provenientes do processo de precipitagao e as resinas. Os componentes do
sistema s&o o tanque de alimentacao de rejeito, o tanque de betume, o extrusor
com os dispositivos de entrada de betume e rejeito, os condensadores para
recolhimento dos vapores e a estagcdo de recolhimento do produto de rejeito. O
sistema possui, normalmente, dois ou quatro parafusos horizontais, compostos de
anéis com geometria projetada para misturar, homogeneizar e transportar o
produto até o ponto de recolhimento. Em todo o sistema é requerido calor para
manter baixa a viscosidade do betume e permitir a evaporagédo da agua contida no
rejeito. O processo de extrusdo-evaporacdo € usado especialmente para tratar
grandes volumes de efluentes ou rejeitos de baixa e média atividades e com altos
teores de sais soluveis e insoluveis. Na Figura 3.3 € mostrado um esquema do
processo de extrusdo-evaporagao e a Figura 3.4 apresenta em maiores detalhe o

extrusor-evaporador.
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Figura 3.3 Esquema do processo de extrusao-evaporagao, indicando os
parametros de operagdo em uma instalacdo industrial (IAEA, 1993a)
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Figura 3.4 Equipamento para o processo de extrusdo-evaporagao (IAEA, 1993a)
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Evaporador de filme. O evaporador de filme € um tipo de equipamento utilizado no

processo alternativo de incorporagédo continua de rejeitos em betume. Como no
processo de extrusdo-evaporagdo, podem ser tratados os concentrados de
evaporador, as lamas de precipitacdo e as resinas de troca ibnicas exauridas,
rejeitos provenientes das usinas nucleares. Os componentes do sistema séo
também os tanques de rejeito e de betume, os condensadores, a estagdo de
enchimento dos tambores e o evaporador de filme. Este consiste de um cilindro
vertical com toda a superficie aquecida de forma a permitir a evaporagédo da agua
contida no rejeito. Possui um sistema de pas rotatérias na parede interna do
evaporador para que o rejeito e o betume entrem em contato e ocorra a
incorporagao. Para este processo o teor de sélidos no rejeito deve ser menor que
20% em massa, o que permite a incorporagdo homogénea do rejeito na matriz de
betume (IAEA, 1993a). Na Figura 3.5 é apresentado um esquema do evaporador

de filme, indicando os seus principais constituintes.
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Figura 3.5 Evaporador de filme com seus principais constituintes (IAEA, 1993a)
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Processo _em Batelada. No processo em batelada o rejeito € continuamente

misturado ao betume aquecido em temperatura de aproximadamente 200 °C. O
reator de mistura também é aquecido. Os sais contidos no rejeito s&o misturados
ao betume, enquanto a agua € evaporada e a adigdo de rejeito € interrompida
quando a concentragao de rejeito pré-estabelecida € atingida. A agitagdo é
mantida até a evaporagdo da agua residual. A mistura obtida é descarregada em
tambores ou embalagens apropriadas para armazenamento (IAEA, 1993a).

3.7.4. Critérios de aceitagao dos produtos de rejeito

Os critérios gerais de aceitagdo de produto de rejeito, estabelecidos pelo
orgao responsavel pelo armazenamento dos rejeitos, compreendem os requisitos
basicos de seguranca para aceitacdo destes rejeitos para fins de destinagéao
(armazenamento, recuperacgao, reutilizagdo, reciclagem, tratamento, eliminagao ou
disposi¢do). No Brasil, a Lei Federal 10.308 (BRASIL, 2001) estabelece a
responsabilidade da CNEN pelo destino final dos rejeitos e veta o recebimento
destes nas formas liquida ou gasosa nos depdésitos finais. A Norma CNEN NN
6.09 define os critérios de aceitacdo dos rejeitos de baixo e médio niveis de
radiacado (CNEN, 2002).

Os produtos imobilizados em matrizes devem obedecer a estes critérios de
aceitagcado. Eles devem estar baseados na avaliagao de seguranca do sistema de
disposicdo como um todo, isto €, nas caracteristicas do local, no projeto do
repositério, bem como nas caracteristicas dos produtos de rejeito e dos
embalados. Devem também ser examinados do ponto de vista do isolamento
provido pelo repositério para cada um dos diferentes tipos de rejeito durante a vida
da instalagao, incluindo as fases operacional e pds operacional. As instalagdes,
que irdo receber os produtos de rejeito, deverdo também ser licenciadas por
autoridades competentes (IAEA, 1993b).

Os parametros de aceitagcdo devem ser compativeis com o repositorio
selecionado e com o modelo de calculo para analise de seguranca. Devem
também obedecer aos limites de seguranga de modo a assegurar a protegao dos

trabalhadores, da populagdo e do meio ambiente. A necessidade de seguranga
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em longo prazo vem acarretando estudos mais detalhados quanto a garantia e ao
controle da qualidade, principalmente na etapa de condicionamento dos rejeitos.
Para a disposicdo de rejeitos € necessario ndo apenas a fixacdo de limites
superiores para os inventarios de radionuclideos, mas também o estabelecimento
de requisitos especificos quanto a integridade em longo prazo dos rejeitos

armazenados.
3.8. Betuminizagao no Brasil

No Brasil, os primeiros trabalhos na area de incorporagcéo de rejeitos em
betume iniciaram-se no Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares -
IPEN/CNEN e foram feitas pesquisas somente em escala de laboratério
(GROSCHE FILHO et al.,, 1987; 1997). Estes trabalhos experimentais foram
realizados principalmente para estudos de lixiviagdo de produtos de rejeito obtidos
com dois tipos de betume e resinas de troca-ibnica carregadas com césio em
diferentes concentracdes. A pesquisa apresentou resultados semelhantes para os
coeficientes de difusdo para os dois betumes estudados nas diversas

concentracdes de resina incorporada.

No CDTN/CNEN também a imobilizagdo de rejeitos radioativos em
diferentes matrizes de cimento, betume e polimeros tem sido um continuo trabalho
de P&D (GUZELLA et al., 2001a, 2006; TELLO et al., 2004; COTA et al., 2005,
2006, 2009). Tém sido avaliados materiais nacionais para incorporagado de
diferentes tipos de rejeitos bem como os produtos de rejeito gerados com a
implantagcédo de diferentes métodos de caracterizagcédo para as diferentes matrizes.
Varios destes trabalhos de pesquisa e desenvolvimento tiveram suas aplicacdes
dando suporte as usinas de Angra 1 e 2, otimizando os processos de tratamento,
treinando os operadores das usinas e melhorando a qualidade dos produtos de
rejeito. Estes permanecerao por longo periodo nos depdsitos iniciais das usinas.

Um novo processo de incorporacido de resinas de troca idnica em mistura
de betume e borracha esta sendo estudado em escala de laboratério. Trabalhos

experimentais foram realizados no IPEN/CNEN, utilizando um forno de micro-
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ondas como equipamento para a incorporacdo com temperatura de processo de
aproximadamente 120 °C (CARATIN, 2007).

3.9. P& D em tratamento de rejeitos - Apoio a usinas nucleares

Entre as pesquisas realizadas no CDTN na area de imobilizagdo em
betume podem se destacar a busca de materiais nacionais, a implantacdo de
ensaios de caracterizacdo dos produtos de rejeito e a otimizagdo dos parametros

de processo.

Tém sido realizadas pesquisas visando a utilizagdo de betumes nacionais
como matriz para incorporagdo de rejeitos de usinas nucleares (AWWAL et al.,
1994; GUZELLA et al., 1999, 2001b, 2005, 2007). A utilizagdo de materiais
nacionais visa tornar o pais independente de importacdo, reduzir custos e

incentivar pesquisas na area, na tentativa de melhoria continua do processo.

Atualmente a Usina de Angra 2 imobiliza seus rejeitos com um betume
nacional modificado pelo fabricante de forma a atender as especificacbes do
sistema de tratamento da usina, sendo esta especificagao feita pelo CDTN. No
entanto, este produto ndo faz parte da linha comercial da empresa e por essa
raz&o o interesse do estudo de um betume comercial de forma a reduzir os custos
do tratamento de rejeitos, eliminando a dependéncia de um unico fornecedor de

betume para atender a usina nuclear brasileira de Angra 2.

A opcgao de utilizagdo da mesma instalagdo de tratamento de rejeitos de
Angra 2, que utiliza betume como matriz de incorporagdo, € uma das

possibilidades que esta em estudo para a Usina de Angra 3.

E apresentado a seguir um resumo dos trabalhos na area de betuminizacao

de rejeitos radioativos realizados no CDTN:

Comparacio de um betume nacional com o betume importado, inicialmente

especificado para o sistema de betuminizacao industrial de Angra 2

Cerca de cem campanhas de incorporagéo de diferentes porcentagens de
rejeito foram realizadas (CDTN, 2000, 2001, 2002). Os rejeitos estudados

foram simulacdes dos concentrados de evaporador contendo boro e dos
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concentrados de evaporador contendo detergente. Todos o0s ensaios para
avaliacdo dos produtos foram também realizados no CDTN, incluindo os
ensaios de resisténcia a lixiviagdo segundo a Norma 6.961 (ISO, 1982) com

duracdo de um ano.

Avaliacdo dos produtos de rejeito obtidos no comissionamento do sistema de

betuminizacdo de Angra 2

Varias campanhas foram realizadas em Angra 2 com incorporagdo de
diferentes porcentagens de rejeitos simulados no sistema de betuminizagao
da usina. Os produtos de rejeito obtidos durante o comissionamento foram
caracterizados e os ensaios de lixiviagdo realizados e avaliados (CDTN,
2002).

Caracterizacdo dos produtos de rejeito obtidos nas duas campanhas de

imobilizacdo dos rejeitos radioativos gerados na Usina de Angra 2

Durante o processamento foram gerados embalados, consistindo de
concentrado de evaporador betuminizado, acondicionados em tambores de
200 litros. Para a analise desse produto varias amostras foram retiradas
durante a campanha de betuminizacdo. Foram realizados e avaliados no
CDTN os ensaios para determinagao da penetracdo, ponto de amolecimento,
ponto de fulgor, determinagéo do teor de agua e os ensaios de lixiviagéo, que
tiveram duragéo de um ano (CDTN, 2004, 2006).

Implantacdo dos ensaios de caracterizacdo dos produtos de rejeito

Os ensaios para determinacéao da penetracao, ponto de amolecimento, ponto
de fulgor, determinagdo de agua no produto de rejeito e os ensaios de
lixiviagdo para a caracterizagdo dos produtos de rejeito gerados no
tratamento de rejeitos radioativos foram implantados em Angra 2 (CDTN,
2001) .

3.10. Modelagem da lixiviagao

A resisténcia a lixiviacdo € um importante parametro na analise do produto

de rejeito, uma vez que ela mede a sua capacidade de retencdo de
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radionuclideos, quando ele entra em contato com a agua. A lixiviagdo € um
fenbmeno complexo governado por diferentes mecanismos, entre eles, a difusao,

a particao e a dissolugao, ou a combinacédo de dois ou mais mecanismos.

O método de longa duragéao proposto pela ISO 6.961 é utilizado para avaliar
a lixiviacdo dos produtos betuminizados e cimentados (ISO, 1982). Esta norma
estabelece entre outras, que a duragdo minima do teste deve ser de um ano e que

as amostras devem ser representativas do processo.

Para outros tipos de residuos existem outras normas de lixiviagdo, como
por exemplo, a NBR 10.005 (ABNT, 2004b).

3.10.1. Modelo Teorico

O modelo descrito visa estudar a estabilidade, sob o ponto de vista de
lixiviacdo, de um radionuclideo ("*’Cs) incorporado em uma matriz de betume.
FREEMAN (apud PIETROBON, 2004) cita a falta de estudos sobre o
comportamento do produto solidificado, ap6s longo tempo de exposigcdo em
termos de contaminagao e/ou integridade. POON e CHEN (1999) estudaram a
possibilidade de se utilizar o teste de lixiviagdo para simular o comportamento em
longo prazo e em condigbes extremas de materiais contendo residuos perigosos
apo6s solidificagao/estabilizacdo (S/E), e desenvolveram modelos matematicos,
determinando os coeficientes de difusdo dos contaminantes. MAINGUY et al.
(2000) analisaram a lixiviagdo em materiais contendo residuos perigosos sob dois
pontos de vista: experimental (caracterizado pelos graus de degradagédo e
quantidades cumulativas de poluentes lixiviados em diferentes tempos) e
matematico (modelo baseado nos balangcos de massa das quantidades de
poluentes na fase liquida). BATCHELOR (1990) levanta uma questdo chave a ser
respondida antes dos modelos serem aplicados ao problema que tem relagdo com
a forma do residuo: se o sdlido permanece na forma monolitica, as taxas de
lixiviagado deverao ser menores do que se o material for fragmentado, aumentando

assim a area de contato por onde os contaminantes poderéo lixiviar.

Seja, por exemplo, a aplicagdo de um modelo de lixiviagdo a incorporagéo

do césio em corpos de prova de betume com diferentes concentracdes iniciais de
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césio (C4, C, e C3). Os testes de lixiviagao deverao ser realizados de acordo com
a Norma ISO 6.961 (ISO, 1982), com medidas de fluxos de contaminantes em
diferentes instantes de tempo (i1, t2, t3 e t4).

Os testes aqui descritos sdo os de batelada e o lixiviado é entdo analisado
para verificacdo do teor de contaminantes. O que se pretende sao dados de
concentracdo do contaminante no lixiviado em fungdo do tempo para, a partir do
modelo desenvolvido, estimar o parametro de transferéncia, no caso o coeficiente
de difusdo. O modelo aqui descrito € o de lixiviagao por difusdo, onde se assume
que em um meio semi-infinito o contaminante & parcialmente imobilizado pelos
agentes solidificadores e retido em uma matriz sélida. Outros mecanismos de
lixiviagdo ndo s&o avaliados por este modelo. Entdo, o componente pode migrar
através do sélido em alguma extensao por difusdo. Se o processo é em regime
estacionario e unidimensional, a 1?2 lei de Fick pode ser aplicada, resultando, na
equacao (3.1):

F=_pi (3.1)
dx

onde: F é o fluxo de certo componente na secdo, a distdncia x em um

determinado tempo particular;

D é o coeficiente de difusdo [m?.s™];

C é a concentragao [kg.m'3]; e

x € adistancia [m].

A equagao (3.1) é usada para descrever a difusdo em uma direcéo (x)
quando o gradiente de concentragcdo n&o varia com o tempo. Na pratica,
C=C(x,t), logo a equacdo (3.1) deve ser modificada para uma equagao

diferencial parcial (SHON, 1997) como:

F = —Da—c (3.2)
ox

onde D=D, (coeficiente de difusdo efetivo), pois envolve fatores

complexos (a 12 lei de Fick € usada para moléculas e, neste caso, tem-se um

residuo solidificado, envolvendo mais fatores complexos).
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A influéncia do tempo na 12 lei de Fick deve ser avaliada. No entanto,
normalmente ndo existe uma relagado funcional entre o fluxo e o tempo (¢) de
forma a obter balangos de materiais precisos para descrever a difusdo do residuo
solidificado. Assume-se entdo que, apos certo tempo ¢, apds o inicio da difusao,

existe uma secao de difusdo a distancia x com o fluxo F(x) e outra se¢ao na
distancia (x+ Ax) com o fluxo F(x+ Ax). Usando-se a 12 lei de Fick, o fluxo em x

torna-se:

F=-paC (3.3)
ox

onde A4 é a area [m?).

Quando Ax — 0,

F(x+ Ax) - F(x) ~a’_F
Ax dx

(3.4)

Uma vez que a difusdo em y e z é também possivel, a equacéo (3.4)

torna-se:
Flx+Av)-F(x) OF (3.5)
Ax ox
ou
L[F(x+ A= F(x)] ~ —g—FAx (3.6)
X

onde: —[F(x+Ax)— F(x)] é a taxa de imobilizagao, igual a taxa de variagéao

de concentragdo multiplicada pelo volume da placa (4-Ax) na secédo entre x e

X+ Ax.
Consequentemente:
a9 - _F (3.7)
ot ox

Substituindo-se F' na Equagéo (3. 3):

Anc2C = _ 9 (Cpa%Cay (3.8)
ot ox ox
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ou, na forma da 22 lei de Fick, com suposicao de difusdo unidimensional:

oC 0°C

S 3.9
ot ox’ (39)

Com as condigdes de contorno:

C(x,0)=0 e

C0,1)=¢C, ,

obtém-se a solugdo da Equacéo (3.9):

Cat) = 2 Cerfo(—i) (3.10)

AR NI '

onde: C, € a concentracgéo inicial em [kg.m'3] e

erfc € a fungéo erro complementar de Gauss definida como:

erfe(z) =1 —iie-ﬂzdn (3.11)

Como a equacao (3.10) ndo é conveniente para a caracterizacdo da
lixiviacdo de solidos, € melhor obter a fragdo de contaminante lixiviado pela

integracéo do perfil de concentragdo de todo o sdlido:

>a, =%.([(a0—an)dx (3.12)

onde a, € a massa inicial do contaminante;
a, € a massa do contaminante lixiviado em cada intervalo; e

L é a distancia.
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Considerando que no plano difusional, as concentracdes em todos os

pontos sdo iguais, o parametro D é o coeficiente difusivo efetivo D, (considerado

constante).

Substituindo L por V/S (onde V é volume do corpo de prova e S € a

superficie exposta do corpo de prova ao lixiviante), tem-se:

(3.13)

Rearranjando-se esta equacgao obtém-se:

3255 m(2)

ou

1

p N
J=%%_pyo
ZAt (3.15)

onde J é o fluxo do contaminante durante o periodo de lixiviagao (ppm.h'1) e

D, & o coeficiente de difusdo modificado (ppm /') (PIETROBON, 2004).

3.10.2. Aplicagao do modelo - Metodologia

Para se aplicar o modelo tedrico descrito, devem ser obtidos os fluxos do
contaminante em varios periodos de lixiviacdo (i1, tp, t3 € t4), por exemplo, para

varias concentragdes iniciais do elemento estudado (Tabela 3.5).
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Tabela 3.5 Apresentacao do fluxo de contaminante para varias concentragcoes
iniciais e periodos de lixiviacédo

Concentragao Fluxo de contaminante, J, em ppm.h'1
inicial do
contaminante t t. ts ts
C1

Cc2

C3

Para se comprovar que a equagédo (3.15) pode ser utilizada para
representar o processo de lixiviagdo avaliado, devem ser construidos graficos de
log (J) versus log (t). Se o coeficiente angular da reta ajustada para os dados
experimentais pelo método dos minimos quadrados estiver préximo de -1/2, o
modelo sera coerente e 0 modelo proposto sera valido para o produto de rejeito
avaliado. Este procedimento também é descrito por SLOOT et al. (1997).

Considerando que o mecanismo de lixiviagdo predominante é a difusao, o

coeficiente angular da reta € denominado coeficiente de difus&do modificado Dp,.

Este modelo deduzido a partir das leis de Fick pode ser utilizado para
descrever a lixiviagao, um dos parametros fundamentais para a caracterizagao dos
produtos de rejeito, quando o mecanismo é a difusdo. O uso de modelos
proporciona a redugao do numero de ensaios a ser realizados para as diversas
campanhas de imobilizagdo e também a redugcdo do numero de analises

realizadas, do tempo e dos custos envolvidos.

3.10.3. Coeficiente de difusao obtido a partir do programa ALT
desenvolvido para ensaios de lixiviagao

Os mecanismos de lixiviagdo dos produtos de rejeito podem ser
identificados por modelos matematicos desenvolvidos para analisar dados
experimentais dos ensaios de lixiviacdo. A difusdo, um dos principais mecanismos
de transporte de elementos incorporados no produto quando estes entram em
contato com a agua, também pode ser verificada utilizando os procedimentos
descritos na Norma ASTM C1.308 (ASTM, 1995). Os corpos de prova de
dimensdes pré-estabelecidas selecionados para a verificagdo deste mecanismo,
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sao colocados em um volume de lixiviante calculado em fungao da area superficial
exposta. As trocas de lixiviante sdo periddicas e todo o liquido é retirado e, a
seguir, amostrado para determinacdo da concentragdo do elemento lixiviado
estudado. De acordo com a norma, o teste deve ser realizado em um periodo de
11 dias, e através de um programa de computador, denominado ALT, serem
colocados os resultados das analises para verificagdo do ajuste da curva ao
modelo e a definicdo do mecanismo de transporte. Este € um ensaio acelerado,
que permite verificar a aplicabilidade da norma para os produtos de rejeito obtidos

com a matriz de betume e a determinagao do coeficiente de difusao.

3.11. Planejamento estatistico de experimentos

A avaliacdo de diferentes processos e novos materiais, bem como a
determinacdo de um conjunto de parametros de projeto, que influenciam
significativamente o desempenho de um produto, sdo alguns exemplos de
aplicagcbes de técnicas de planejamento estatistico de experimentos (BARROS
NETO et al., 2001; SILVEIRA, 2003).

Um experimento € um teste ou uma série de testes e a sua utilizagao
aplica-se ao estudo do desempenho de um processo, produto ou sistema, os
quais sao fundamentais nas areas de engenharia e pesquisa para a compreensao
do funcionamento das partes individuais e de todo o conjunto. Experimento é,
entdo, a realizagcdo de um projeto experimental nos quais sao realizadas
alteracdes predefinidas nas variaveis de entrada de um processo ou sistema, de
forma que possam ser observadas e identificadas as causas das mudancas nas
respostas (MONTGOMERY, 2001).

WERKEMA e AGUIAR (1996) definem também experimento como um
procedimento no qual alteragdes propositais sao feitas nas variaveis de entrada de
um processo, de modo que se possam avaliar as possiveis alteragdes sofridas
pela variavel resposta, como também as razdes destas alteragoes.

Entre os objetivos de um experimento planejado estao:

e A determinacdo das causas que mais influenciam o efeito de interesse do

processo;
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e A determinacao das faixas dos valores para os itens de verificagao
associados aos fatores controlaveis de modo a obter cada item de
controle centrado no valor nominal almejado e com uma pequena
variabilidade em torno deste valor; e

e A determinagdo das faixas dos valores para os itens de verificagao
associados aos fatores controlaveis, as quais minimizam as ag¢des dos
fatores n&o controlaveis sobre os itens de controle do processo
(WERKEMA e AGUIAR, 1996).

Um projeto de processo ou de sistema em estudo pode ser representado

por um modelo simplificado, representado na Figura 3.6.

Fatores

Controlaveis

Entrada Processo ou

Sistema

Resposta

A 4

A 4

A A

Fatores ndao
Controlaveis

Figura 3.6 Modelo geral de um sistema ou processo (MONTGOMERY, 2001)

O planejamento estatistico de experimentos € uma forma eficiente de
eliminar varias fontes de variabilidade e identifica-las, assegurando que o
experimento forneca informacdes precisas sobre as respostas de interesse.

Em um planejamento experimental, a primeira etapa é determinar quais sao
os fatores e as respostas de influéncia para o sistema em estudo. Os fatores de
entrada e os parametros de controle podem ter origem qualitativa ou quantitativa,

podendo ter mais de uma resposta de interesse. E necessario que sejam definidos
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0s objetivos do experimento para a escolha de um planejamento adequado. As
técnicas de planejamento estatistico de experimentos podem ser utilizadas nas
diversas etapas do projeto e, apds avaliagao, podem ser propostas melhorias.

Em um sistema ou processo as entradas podem ser representadas por
diversas combinagdes, como por exemplo, combinagdes de componentes,
meétodos, materiais, instrumentagdo, que geram uma ou mais respostas. Um
sistema pode ser considerado como uma fungéo ligando fatores (variaveis de
entrada) as respostas (varidveis de saida). Algumas varidveis do sistema ou
processo podem ser controlaveis; outras, ndo controlaveis, podem ter seus efeitos
minimizados durante o experimento.

Para a utilizacdo de técnicas experimentais podem ser utilizados trés
principios basicos de experimentacido que sao:

e Repeticdo ou réplica, que consiste em repetir cada uma das
combinacdes da matriz experimental sob as mesmas condi¢cbes de
experimentacao;

e Aleatorizacdo, que consiste na ordem em que os experimentos sao
ensaiados, para que sejam feitos de forma aleatéria; e

e Blocagem, técnica que elimina o efeito de um ou mais fatores no
resultado do experimento. Estes sdo realizados em condigdes mais
homogéneas, podendo ter um maior controle do experimento, isto &,
efeito dentro de cada bloco e maiores informacdes, uma vez que
evidencia o efeito dos blocos (efeito entre blocos).

Segundo MONTGOMERY e CARPINETTI (apud SILVEIRA, 2003) o
procedimento para o planejamento e para a analise dos resultados deve
considerar o reconhecimento e formulacdo do problema, a escolha dos fatores e
niveis, as selecdes da variaveis resposta e dos fatores de controle experimental e
a condugéao do experimento.

Através da analise dos resultados dos experimentos pode ser realizado o
calculo dos efeitos principais e das interacdes dos efeitos entre os fatores. Deve
ser utilizada a analise da variancia para verificar se estes efeitos sao de fato
significativos usando, por exemplo, o planejamento fatorial de experimentos
(BARROS NETO et al., 1995, 2001).

54



Para executar um planejamento fatorial, devem ser especificados os niveis
em que cada fator deve ser estudado, isto €, os valores dos fatores que se usam
para realizar os experimentos. Para um planejamento fatorial completo devem-se
realizar experimentos em todas as possiveis combinag¢des dos niveis dos fatores.
Cada um desses experimentos, em que o sistema é submetido a um conjunto de
niveis definido, é um ensaio. Em geral, se houver n' niveis do fator 1, n? niveis do
fator 2, e n* niveis do fator k, o planejamento de experimentos sera um fatorial n'x
n’x ..n<. Isto ndo significa que s6 serdo realizados os n'x n’.. x n
experimentos. Este € o numero minimo necessario para um planejamento fatorial
completo. Para se estimar o erro experimental a partir de ensaios repetidos é
necessaria a realizacdo de um maior numero de experimentos.

Para estudar o efeito de qualquer fator sobre uma dada resposta, precisa-
se variar de nivel e observar o resultado que essa variacdo produz sobre a
resposta. Para isto, precisa-se ter o fator em pelo menos dois niveis diferentes.
Portanto o planejamento mais simples é aquele em que todos os fatores s&o
estudados em dois niveis.

Para k fatores, isto €, k variaveis controladas pelo experimentador, um
planejamento completo de dois niveis exige a realizagdo de 2x2x... x 2= 2X ensaios
diferentes, sendo por isso chamado de planejamento fatorial 2 (BARROS NETO
et al., 2001).

Para o conhecimento de um processo, pode-se iniciar com um
planejamento 2%, que consiste da realizagdo de quatro ensaios e com o registro
das respostas observadas. A matriz de planejamento é apresentada na Tabela
3.6. O simbolo + significa o nivel superior e o simbolo — o nivel inferior.

Se os ensaios sao feitos em duplicata, pode-se estimar o erro experimental
associado a determinacao de uma resposta individual. A extensédo desse erro sera
importante para a decisdo da existéncia de efeitos estatisticamente significativos

dos fatores sobre a resposta.
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Tabela 3.6 Matriz de planejamento fatorial 22 com repeticéo

Ensaio Fator 1 Fator 2 Resposta 1 | Resposta 2 Média
¥ ) Vi
§ ) ' 2
3 i ¥ Y3
4 * * Vs

O efeito principal do fator 1 é por definicdo a média dos efeitos do fator 1
nos dois niveis do fator 2. Usando a letra T para representar esse efeito, e sendo
y, a resposta média observada do i-€simo ensaio, pode-se escrever:

=53, -3 y,-7,) (3.16)

A equacéao acima pode ser reescrita como a diferenca entre duas médias.

T=3(3,*y,)-% (3*y) (3.17)
Como vy, e y4 pertencem ao nivel (+) e y; e y3 pertencem ao nivel (-) do fator
1, o efeito principal T é a diferenca entre a resposta média no nivel superior e a

resposta média no nivel inferior desse fator.

T=7)-(.) (3.18)
Essa expressdo vale para qualquer efeito principal em um planejamento
fatorial de dois niveis e pode ser considerada como uma definicdo alternativa de

efeito principal.

Para o fator 2, o nivel superior corresponde aos ensaios 3 € 4 e o inferior
aos ensaios 1 e 2. O efeito principal do fator 2, denominado C, sera de acordo
com a equagao (3.19).

C=(y)-0)=72 (3*y)-3 (3+y,) (3.19)
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Quando os valores de T e C diferem ha interagcao entre os efeitos, que é

calculado segundo a equagao:

TCZ% ()_’4_y3)_% (y2+yl)

TC=1% (y,+y,)- 3 (¥,+7,) (3.20)

Pelas equacdes (3.16), (3,19) e (3.20) pode-se observar que tanto os
efeitos principais quanto o efeito da interacdo sao calculados utilizando-se todas
as respostas observadas. Cada um dos efeitos € a diferenca de duas médias. Nao
ha informagbes ociosas no planejamento e esta é uma das importantes
caracteristicas dos planejamentos fatoriais em dois niveis.

O comportamento do processo estudado, na regido experimental
investigada, pode ser descrito por modelos empiricos com base na evidéncia
experimental, que sado modelos locais. Sua utilizagdo para fazer previsdes
desconhecidas corre por conta e risco do usuario (BARROS NETO et al., 2001).

O método mais usado para se avaliar estatisticamente a qualidade do
ajuste de um modelo é a Andlise da Variancia (ANOVA - analysis of variance). E
um modelo que se inicia com uma decomposi¢cdo algébrica dos desvios das
respostas observadas em relagdo a resposta meédia global. O desvio de uma

resposta individual em relagéo a média de todas as respostas observadas (y, —y)

pode ser decomposto em duas parcelas:

(yi_y):(fji_y)+(yi_ﬁi) (321)

A primeira parcela representa o desvio da previsao feita pelo modelo para o
ponto em questéo, y,, em relagdo a média global y .

A segunda parcela é a diferenga entre o valor observado e o valor previsto
e em um modelo bem ajustado essa segunda diferenga deve ser pequena. Isto

equivale dizer, em termos da equacdo (3.21) que o desvio (y,—y) deve ser
aproximadamente igual ao desvio (y,—y). Dizer que os desvios dos valores

previstos pelo modelo sdo semelhantes aos desvios dos valores observados,
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ambos em relagdo a média, é dizer que as previsdes estdo em boa concordancia

com as observagdes, conforme mostrado na Figura 3.7.

Y

X
X
Figura 3.7 Decomposigao do desvio de uma observagéo em relagdo a média

global (y, —y) na soma das parcelas (y, —y,)e (¥, —¥)
adaptado de (BARROS NETO, 2001)

A comparacao dos desvios deve ser expressa em termos quantitativos.
Quando se elevam os termos da Eq. (3.21) ao quadrado e é feito o somatério de
todos os pontos sido obtidas as somas quadraticas SQ:

SQT+= SQRegresséo + SQResiduos (3'22)

significando que uma parte da variagdo total das observagbes y, em torno da
média y é descrita pela equagao de regressao, e o restante fica por conta dos

residuos. Quanto maior for a fragdo descrita pela regressdo melhor sera o ajuste
do modelo. Quando R?, coeficiente de correlagdo do modelo, for igual & unidade,

nao ha residuo e toda a variagao em torno da média é explicada pela regressao.
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Quanto mais préximo da unidade estiver este coeficiente, melhor tera sido o ajuste
do modelo as respostas observadas.

Os efeitos das variaveis criticas e suas intera¢des através de métodos de
Analise da Variancia podem ser quantificados, com o auxilio de programas de
computador disponiveis especificos para planejamento de experimentos como, por
exemplo, o programa “FATORIAL® (BARROS NETO et al.,1995) e também a
planilha eletronica Microsoft® EXCEL para os calculos da varidveis resposta

estudadas.

3.12. Ciéncia e Engenharia dos Materiais

Historicamente o avango da sociedade esta ligado a habilidade de produzir
€ manipular materiais, sendo os primeiros materiais disponiveis para os seres
humanos, a pedra, a madeira, a argila e as peles. Outros materiais foram sendo
produzidos ao longo do tempo como a ceramica e os metais até os nanomateriais
dos dias atuais com propriedades avancgadas.

Nos ultimos 60 anos, a compreensado entre a relacado de estrutura dos
materiais e suas propriedades esta bem desenvolvida, bem como a capacidade de
moldar materiais com as caracteristicas desejadas.

A base de todos os conhecimentos tedricos e experimentais nesta area de
materiais passou a ser chamada de Ciéncia e Engenharia dos Materiais.
(SCHVARTZMAN, 1999). Neste contexto, a Ciéncia estuda as relagdes entre a
estrutura e as propriedades dos materiais e a Engenharia, com base na relagao
estrutura x propriedade, projeta estruturas de materiais com o objetivo de obter um
conjunto de propriedades especificas (VASCONCELOS, 1997).

Um dos principais objetivos da Ciéncia e Engenharia dos Materiais € o
desenvolvimento e a fabricagdo econ6mica de materiais, sejam eles metalicos,
ceramicos, poliméricos, compositos, bioldgicos, etc., com o desempenho
adequado para as aplicagdes que se destinam. Para realizar esta tarefa, é
necessario prever as propriedades destes materiais, projetar as rotas de

processamento fisico e quimico e controlar sua fabricagdo e qualidade (Figura 3.8)
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DESEMPENHO
MNecessidades

Conhecimento
Empirico

PROPRIEDADE

PROCESSAMENTO

Conhecimento

Cientifico
Ciencia bdsica
Compreensdo

ESTRUTURA

Figura 3.8 Inter-relagdo entre processamento, estrutura, propriedade e
desempenho, conforme enfoque da C. e Eng. dos Materiais (MANO, 2005)

Nota-se que para estabelecer uma relagdo entre as propriedades
requeridas e as condicbes de processamento, além das relagdes estrutura x
propriedades, tradicionalmente estudadas sao necessarias relagdes intermediarias
do tipo processamento x estrutura, que inclui a estrutura do arranjo atémico, a
nanoestrutura, a microestrutura e a macroestrutura.

De uma maneira geral, a previsdo e controle da evolugdo estrutural e,
consequentemente, das propriedades dos materiais é feita com base no
conhecimento e experiéncia dos profissionais envolvidos, o que torna a previséo e
os métodos utilizados para controlar a producdo e os experimentos bastante
dependentes das habilidades individuais, além de serem muitas vezes demoradas
e com grande dispéndio de recursos (VASCONCELOS, 1997).

Entre o conjunto de materiais escolhe-se o0 mais adequado para uma
determinada aplicagdo. A estrutura esta relacionada ao arranjo dos componentes

internos enquanto as propriedades sao as respostas do material a um estimulo.
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4. MATERIAIS E METODOS

Para a definicdo dos materiais e métodos para o desenvolvimento deste
trabalho foi utilizado o enfoque geral da Ciéncia e Engenharia de Materiais,
conforme ilustrado na Figura 3.8, adaptado para o desenvolvimento do processo
de incorporacédo de rejeitos de baixa e média atividade provenientes de usinas
nucleares, utilizando betumes nacionais como matrizes. A partir desta abordagem
pode-se afirmar que, para o desenvolvimento de materiais com o desempenho
adequado para as aplicagcdes a que se destinam, torna-se necessario estabelecer
suas propriedades, prever as estruturas em todos os niveis (estrutura de arranjo
atbmico, microestrutura, etc.) que definem estas propriedades, projetar as rotas de
processamento fisico e quimico e controlar sua fabricacdo e qualidade. A
obtencao de relagdes como, por exemplo, processamento x estrutura, estrutura x
propriedade, processamento x propriedade ou processamento x estrutura x
propriedade é o caminho adotado para a definicdo de diferentes processamentos,
principalmente quando se lidam com parametros de dificil previsdo, como, por
exemplo, a taxa de lixiviagcdo, que demanda muito tempo para ser avaliada
experimentalmente.

Conforme ilustrado na Figura 4.1, para se obter o produto de rejeito
adequado para a aplicagao especifica de incorporagdo de rejeito em betume,
estes materiais devem atender as especificagbes em termos de algumas
propriedades como, por exemplo, ponto de amolecimento, ponto de fulgor e
penetracdo para que possa ser realizada a incorporagao do rejeito definido. Para
que o produto de rejeito tenha as propriedades adequadas como, por exemplo,
uma baixa taxa de lixiviagdo, suas caracteristicas estruturais devem ser
estabelecidas em termos de concentragédo de rejeito incorporado, teor de sdlidos
no rejeito, teor de agua, porosidade e densidade, entre outras.

O processamento adequado deve se iniciar pela selecdo do betume a ser
utilizado (betume nacional) e do rejeito a ser incorporado (rejeito simulado de
baixa e média atividade de uma usina nuclear). O sistema para a betuminizagao e
seus parametros de operacao, entre eles, o perfil de temperatura para o tipo de

rejeito incorporado, a vazédo de betume e a vazao de rejeito também devem ser
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definidos para otimizagdo do processo. Devem ser planejados experimentos para
o desenvolvimento eficiente do processo e obtidas relacbes e modelos para
melhor utilizagdo dos dados experimentais e minimizagdo dos experimentos
através de previsdes subsequentes (por exemplo, relagdes de propriedades com o

tipo de betume e concentragao de rejeitos incorporados).

Produto de Rejeito de baixo e médio nivel de Normas
atividade que atende aos Critérios de Aceltacdo da Critérios de Aceitagdo
Morma CNEN NN 6.09 Especificagies ELETRONUCLEAR
CHEN
AIEA
DESEMPENHO
Taxa de Lixiviagdo
Penetracsio _ Normas ISO/DIN/ABNT
FPanta de Amalecimenta Técnicas / Ensaios
Paonto de Fulgor
PROPRIEDADE
DO PRODUTO
PROCESSAMENTO
Rejeito Utilizado
Betume Utilizado
Técnicas / Temperatura do Processo
5 “azdo do Rejeito
Ensaios RS AL Haf s ESTRUTURA
Rotagéo Densidade
Torgue 3 Porosidade
Taxa de Evaporagdo de Agua Teor de Agua
Concentragdo de Rejeito Incorporado Técnicas / Ensaios
Homogeneidade
Yiscosidade

Efeito de Microorganismos
Transigdes de Fases - DTA

Figura 4.1 llustragao do enfoque de Ciéncia e Engenharia de Materiais utilizado
para o desenvolvimento do trabalho

A partir desta visdo de Ciéncia e Engenharia de Materiais foram definidas
as etapas para desenvolvimento do trabalho (Figura 4.2). Os principais
procedimentos e equipamentos utilizados para a realizacdo destas etapas séo

descritas a seguir.
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simulado de Rejeito
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y

Definicdo dos parametros de

operagao do ext

rusor-evaporador

A

y

Planejamento dos Experimentos

A
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Obtengao de relagdes Estrutura x
Propriedades x Processamento

Figura 4.2 Etapas adotadas para o desenvolvimento do trabalho
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Betumes adquiridos
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Analise dos resultados e comparagao
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resultados/modelos obtidos

Caracterizagdo dos
Produtos de Rejeito
e do condensado

A

Implantagéo dos ensaios segundo ABNT e ISO
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4.1. Preparo de solugoes que simulam os rejeitos

Inicialmente foi definido o tipo de rejeito a ser incorporado, bem como sua
composi¢cdo quimica. Esta composicdo para simulagdo do rejeito de usinas
nucleares a ser imobilizado foi definida a partir de estudos das composi¢des dos
rejeitos de varias usinas nucleares em operagdo no mundo, incluindo dados de
Angra 2, obtidos na ELETRONUCLEAR (MONTE, 2005). Devido a diferentes
periodos de entrada em operagao de diferentes tipos de usinas, estes dados nao
sao facilmente disponiveis na literatura.

O rejeito selecionado foi o concentrado de evaporador, pois representa o
maior volume de rejeito liquido gerado em usinas nucleares (CNEN, 2008). Para
cada uma das bateladas de incorporagcéo de rejeitos em betume, o rejeito foi
preparado de acordo com as especificagcdes e todos os dados referentes ao
preparo foram colocados em planilhas, conforme mostrado no Anexo 2. Entre os
dados utilizados estdo a massa da solugdo preparada, o pH da agua, a massa de
cada reagente adicionado a agua para simular o rejeito, a temperatura ambiente e
a massa de reagente adicionado (NaOH) para acerto de pH da solugao, que deve
estar entre 6,9 e 7,1 (MONTE, 2005).

Os reagentes utilizados para a preparagao da solugao de rejeito simulado
foram acido bérico (H3BO3) cloreto de sédio (NaCl), sal dissédico de etileno
diamino tetra acético (Na,-EDTA.2H,0), sulfato de sédio (Na;SO,), fosfato acido
dissédico (Na;HPO4. 2H,0), carbonato de calcio (CaCOs) e cloreto de césio
(CsCl). Apos o preparo da solugdo foram determinadas a densidade e a
porcentagem de soélidos da solugdo, dados importantes para o calculo da
porcentagem de rejeito a ser incorporado na matriz de betume.

Estes dados, arquivados para todas as solugdes preparadas para todas as
campanhas realizadas, visam garantir o mesmo procedimento de preparo e

também a confiabilidade e rastreabilidade de dados.
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4.2. Aquisicao de betumes nacionais

Em seguida, buscaram-se no mercado nacional betumes que atendessem
aos parametros especificados por normas internacionais para sistemas de
tratamento dos rejeitos de usinas nucleares. pelo fabricante do sistema de
betuminizagcdo e por trabalhos de pesquisa (IAEA, 1993a). A especificagdo
definida para o processo em paises europeus € mostrada na Tabela 4.1. No
Brasil, ndo é encontrado comercialmente nenhum betume com esta especificacao,
especialmente quanto ao ponto de amolecimento e a penetragcdo, propriedades
importantes a serem consideradas tanto para o betume quanto para o produto de
rejeito.

Para incorporagdo de rejeitos radioativos podem ser usados os tipos de
betume destilado, oxidado ou liquefeito, desde que atendam as especificagdes do
sistema utilizado. No Brasil o processo de incorporagao utilizado pela
ELETRONUCLEAR ¢é a extrusdo-evaporacdo e o betume adequado para a
incorporagao de rejeitos € o oxidado, modificado para atender as especificagdes
da Norma 1.995 (DIN, 2005), descritas na Tabela 4.1.

Para este trabalho, dois betumes nacionais foram estudados, denominados
tipo A e tipo B. O tipo B tem ponto de amolecimento na faixa de 90 °C, acima da
faixa especificada. Entretanto este betume atende as especificacbes de
viscosidade que deve ser inferior a 1.580 cP (1,58 Pa.s) para temperaturas entre
150 e 160 °C e possui ampla utilizagdo no mercado nacional para diferentes fins,
sendo portanto disponivel comercialmente. O outro betume estudado, tipo A,
atende ao critério de viscosidade e também aos critérios de penetracdo e
amolecimento, propriedades estas obtidas pela oxidacdo de um cimento asfaltico

de petroleo produzido por uma empresa do Brasil.
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Tabela 4.1 Especificagdes do betume para incorporagao de rejeitos radioativos

(DIN, 2005 e CDTN, 2000)

Ensaio Especificagdo
(DIN 1995)
Ponto de amolecimento (°C) 67 -72
Penetragao (1/10) mm 10 -20
Teor de cinzas (%) max. 0,5
Ponto de fulgor!” (°C) min. 290
Densidade a 25 °C (g.cm'3) 1,03 - 1,06
Ductibilidade a 25 °C (cm) min. 5
Perda por aquecimento (%) 163 °C/ 5h max. 1
Viscosidade'” (cSt) 1.580

") Caracteristicas adicionais especificadas pela ELETRONUCLEAR

4.3. Processo de incorporagao dos rejeitos

O processo de betuminizagdo de rejeito consiste na incorporagao
homogénea deste em matriz de betume, onde os sélidos permanecem no produto
de rejeito, que € recolhido em embalagens adequadas. A homogeneidade
depende da intensidade e duracdo da mistura (tempo de residéncia), da razao
entre o rejeito e o betume, do tipo de rejeito, da taxa de evaporagédo de agua, da
presenca de emulsificantes, do equipamento de betuminizagao, do tipo de betume
e da temperatura do processo (IAEA, 1993b). O liquido, apds condensacéo, é
recolhido, analisado e liberado.

Para a incorporagcédo do rejeito utilizou-se uma instalacédo piloto, de
processo continuo, que consiste de um extrusor-evaporador semelhante aquele
utilizado na Usina Nuclear de Angra 2. A instalagdo disponivel no CDTN tem
capacidade de produgao de 1 kg.h'1 e de evaporagdo de 3 a 4 kg.h'1. As
incorporacdes ocorrem na faixa de temperatura de 100 — 170 °C e todas as linhas
do sistema sao aquecidas por banhos termostaticos de 6leo de forma a manter o

betume fluido, bem como a vazdo constante. A porcentagem de rejeito
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incorporada normalmente em betume varia de 25 a 45 % em massa (IAEA,
1993a).

As temperaturas de operagdo nas zonas de aquecimento do extrusor sao
ajustadas para 150 °C (zona 2), 160 °C (zona 3) e 170 °C (zona 4 e 5). A
temperatura do betume no tanque ajustada para 170 °C. As zonas 1 a 5 referem-
se a alimentacdo simultanea de betume e rejeito, ao processamento, que inclui a
mistura, homogeneizacgao, trituracdo e transporte e a saida de produto. Este perfil
de temperatura é similar aquele utilizado em unidades de tratamento de rejeitos
em usinas nucleares que utilizam betume (KKW, 1980).

Os produtos de rejeito sdo recolhidos em embalagens de aluminio e o
condensado € recolhido em baldes volumétrico e analisado para controle do
processo. O fluxograma do processo estd apresentado na Figura 4.3 e a

instalagao piloto € mostrada na Figura 4.4.

ALIMENTAGAO
BANHO DE GLEO - CONCENTRADO DE EVAPORADOR -
- AQUECIMENTO -
BOMBA DE DOSAGEM
J - RESINA -
TANQUE DE
ALIMENTAGAO
- BETUME -
N
)
o (O—>
BOMBA DE DOSAGEM
- CONCENTRADO -
BOMBA DE DOSAGEM
- BETUME - CONDENSADORES
CONDENSADO
EXTRUSOR
EVAPORADOR
: m | T S
ZONAS DE %
AQUECIMENTO .
RECIPIENTE
DA AMOSTRA

Figura 4.3 Fluxograma do processo de betuminizagao (GUZELLA et al., 2001b)

67



Figura 4.4 Sistema de betuminizagao piloto instalado no CDTN

4.4. Equipamentos utilizados

Os equipamentos da instalacdo de betuminizacdo e os materiais utilizados

no desenvolvimento desta pesquisa sdo descritos a seguir.

4.4.1. Componentes da instalagao piloto

Extrusor-evaporador. E o principal equipamento do sistema e foi construido na

Alemanha pela empresa Werner & Pfleiderer (Figura 4.5). E composto de motor,
redutor e de dois parafusos desenvolvidos para proporcionar mistura, moagem e
transporte do rejeito e do betume, conforme detalhe mostrado na Figura 4.6.
Possui cinco zonas de aquecimento responsaveis pela evaporagcao da parte
liquida do rejeito e da manutengdo da temperatura do betume. Apds a
condensacgao, o liquido € recolhido em balbes volumétricos, que sao resfriados
com agua. O produto de rejeito é recolhido em embalagens como mostrado na
Figura 4.7.
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Figura 4.6 Detalhe do duplo parafuso do extrusor

Figura 4.7 Sistema de recolhimento do produto de rejeito

69



Banhos termostaticos. Sao trés equipamentos da marca HAAKE que utilizam

como fluido de aquecimento o 6leo Thermia E da marca Shell com volume
aproximado de 25 litros. Os banhos podem ser utilizados para aquecimento de
fluidos até a temperatura de 350 °C. S&o utilizados para aquecimento das zonas 2,
3, 4 e 5 do extrusor e estdo mostrados na Figura 4.8. O banho que aquece o
tanque de betume é da marca LAUDA, modelo LHT 350S, capacidade aproximada
de 30 litros e pode também ser utilizado para aquecimento de fluidos até a
temperatura de 350 °C (Figuras 4.9 e 4.10). Ambos possuem dispositivo de
segurancga, onde sao ajustadas as temperaturas de operagao desejadas, evitando

atingir temperaturas de aquecimento acima dos valores especificados.

Figura 4.9 Banho termostatico para linha de aquecimento do betume
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Figura 4.10 Banho termostatico para tanque de betume - vista frontal

Bomba de betume. Tem capacidade de 230 a 1000 g.h'1. A faixa de vazao deve

ser mantida constante durante todo o periodo da campanha de incorporacéo de

modo a manter a porcentagem de rejeito incorporado também constante (Figura

4.11).

Figura 4.11 Bomba dosadora de betume
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Bomba de precisdo para dosagem de concentrado. E da marca B. Braun

Melsungen e pode bombear solugdes em temperatura até 80 °C, com viscosidade
méaxima de 1000 ¢St com preciséo de 100 mL.min™ (Figura 4.12).

Figura 4.12 Bomba dosadora de rejeito e recipiente do rejeito

Tanque de rejeito. Foi construido em vidro com espessura de 1,5 cm, didametro de

30 cm e altura de 46 cm, capacidade de 32,5 L. E mantido sobre uma chapa de
aquecimento, convencional com controle de temperatura. Neste recipiente foi
adaptado um termémetro para monitorar a temperatura do rejeito. Em algumas

campanhas este tanque foi substituido por um béquer de 4 L.

Tanque de betume. Possui um misturador contendo dispositivo de seguranga para

evitar que o betume seja agitado em temperatura inferior a desejada para o
processo de incorporagao do rejeito. O agitador e o tanque de betume séao

mostrados na Figura 4.13. A capacidade do tanque é de 30 kg de betume.

Figura 4.13 Tanque de betume com misturador-agitador
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Painel de controle. E utilizado para comando de todos os equipamentos e

indicagbes da rotagcdo e torque do extrusor (Figura 4.14). O painel possuia,
quando o equipamento foi doado para o CDTN, alguns instrumentos analdgicos
para medidas de temperatura das zonas de aquecimento e do betume puro, que
foram substituidos durante a realizagao desta pesquisa por indicadores digitais, de

forma a aumentar a confiabilidade das leituras e o controle do processo.

Figura 4.14 Painel de controle do sistema de tratamento de rejeitos

Unidade de poténcia. E da marca CONTEMP, modelo UPC 01 e contém trés

controladores de temperatura microprocessados tiristorizados para cargas
resistivas da marca LOTI, modelo LT 707 (Figura 4.15). Possui ventilagao forcada
e também sinalizagbes de energizado, acionamento, excesso de temperatura e
bloqueio externo. Sdo estas unidades que recebem sinais do controlador para
aplicar poténcia na carga de forma a controlar as temperaturas dos banhos,

mantendo-as constantes.
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Figura 4.15 Unidades de poténcia para o sistema de betuminizagéo

Sistema de recolhimento de condensado. E composto por trés condensadores

com balbes volumétricos adaptados para coleta e analise do liquido condensado,

conforme mostrado na Figura 4.16.

Figura 4.16 Sistema de recolhimento de condensado

Dosador de resina marca Gericke. E utilizado nos trabalhos de incorporacdo de

resinas de troca iénica exauridas (Figuras 4.17 e 4.18). E acionado por um motor
trifdsico com redutor de velocidade, que é controlado por um inversor de

frequéncia da marca WEG.
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Figura 4.18 Dosador de resinas de troca-idnica exauridas - detalhe

Sistema de mistura de rejeitos em betume tipo batelada. E utilizado para testes

preliminares de incorporagao de rejeitos com um reator de mistura, agitador e

banho termostatico para aquecimento do reator e das linhas (Figura 4.19).
| I ! )

Figura 4.19 Sistema para testes em batelada com banho de aquecimento
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4.4.2. Outros acessorios e materiais utilizados

Sistema supervisério. E da marca INDUSOFT e a instrumentacéo associada da

marca ADVANTECH. E utilizado para monitorar as temperaturas do processo,
como mostrado na Figura 4.20. Utiliza termopares como sensores e 0s sinais
analdgicos sao convertidos em digitais através do médulo de aquisicao de dados
denominado remota. Este conversor analégico digital possui entrada dos
termoelementos tipo Ni-Cr-Ni ou tipo K. O sistema permite a medi¢ao e a plotagem
de graficos das diversas zonas de aquecimento (PINTO, 2001).

8090 15040  1RSS0  VTRMR
B T . -

14260 1% WS TN
= = -
- .

Figura 4.20 Tela do microcomputador indicando as temperaturas do processo

Microcomputador para implantacdo do controlador. Pentium IV, 1,6 GHz, memodria
RAM de 512 MB com Windows XP instalado.

Termbmetros utilizados. Estdo especificados na Tabela 4.2 os termémetros da

marca INCOTERM, utilizados nos ensaios de caracterizagdo dos betumes e dos
produtos de rejeito.

Tabela 4.2 Especificagao dos termdmetros utilizados nos ensaios de

caracterizacao.
Ensai Termémetro Escal Menor
nsaio ASTM scala Diviszo (°C) | Erro (°C)
P. Amolec. 113C -1a175°C 0,5 0,25
Penetracéo 17C 19a27°C 0,1 0,05
Ponto Fulgor 11C -6 a 400 °C 2 1
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Termoelementos de isolacdo mineral. Sdo do tipo K, simples, com bainha em aco

inoxidavel 316, diametro de 1,5 mm, conectores macho e fémea compensados,
sem conexao, da Marca Ecil.

Embalagens para recolhimento dos produtos. Confeccionadas em aluminio com

dimensdes de 5,8 cm de diametro e 9,5 cm de altura. S4o usadas principalmente
para os ensaios de lixiviagao.

Coletor _graduado (dean stark) de 5 mL. Adquirido da empresa Tec Labor —

Laboratorio de Volumetria, volume de 5,0 mL, subdivisdo de 0,1mL e tolerancia de
+ 0,10 mL (certificado n° 3.958).

Materiais e equipamentos de seguranca. Incluem guarda-pés, luvas de raspa,

mascaras e pingas.
Crondmetros. Utilizados para medicdo de vazdes do betume e calibragdes da

solucao de rejeito.

4.4.3. Equipamentos utilizados para caracterizagcao de betumes e
produtos de rejeito

Os processos e técnicas de caracterizagdo de betumes, rejeitos e produtos
de rejeito sdo realizados em um dos laboratérios do CDTN. Os seguintes
equipamentos sao utilizados:

e Aparelho para determinagdo do ponto de fulgor: Marca CONTENCO,

modelo Fulgor Full Control PD-500-M.

e Penetrobmetro: Marca CONTENCO, modelo Penetrébmetro Universal

sendo a menor divisdo de 0,1 mm e erro de 0,05 mm.

e Aparelho para determinacéo do teor de agua: Montagem executada com
coletor TEC-LABOR TEC 65660, sendo a capacidade de 0,0 a 5,0 mL,
menor divisdo da escala de 0,05 mL.

e Aparelho para determinacdo do ponto de amolecimento: Marca

CONTENCO, para materiais com ponto de amolecimento na faixa de 30 °C

a 157 °C, utilizando como solvente agua destilada ou glicerina, conforme a

faixa (de 30 °C a 80 °C utiliza-se agua destilada e de 81 °C a 157 °C utiliza-

se glicerina).
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¢ Analisador termodiferencial: Marca NETZSCH, modelo DTA 404 EP, com
temperatura maxima de operacao de 1100 °C.

e Banho para resfriamento de amostras: Marca QUIMIS Q-215.

e Peagametro: Marca DIGIMED, modelo DM-22.

e Balanca: Marca MARTE, modelo AS 5500, com carga maxima de 5000 g
e menor diviséo de 0,01 g.

e Balanca: Marca MICRONAL, modelo B 6000, com carga maxima de 6000
g € menor divisdo de 0,1 g.

e Balanca analitica de precisdo: Marca SARTORIUS, com carga maxima
de 200 g e menor divisdo de 0,0001 g.

Analisador de umidade de halogénio: Marca METTLER, modelo HG53,

precisao de indicagéo 0,01 %, repetibilidade para a amostra de 2 g de 0,1%

e repetibilidade para a amostra de 10 g de 0,02 %. O equipamento possui

como acessoérios uma balanga e uma unidade de secagem. Opera em

intervalos de temperatura de 50 a 200 °C com passos de ajuste de 5° C

(Figura 4.21).

Figura 4.21 Analisador de umidade de halogénio
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4.5. Técnicas de caracterizagcdo de betumes e produtos de
rejeito

Os ensaios de caracterizagdo sao de grande importancia, pois avaliam as
propriedades das matrizes e dos produtos de rejeito e demonstram a eficiéncia do
processo de solidificagédo, etapa importante no gerenciamento dos rejeitos.

Para a caracterizacdo do betume € importante a realizagcdo dos ensaios,
entre outros, de penetragcdo, ponto de amolecimento, ponto de fulgor e analise
termodiferencial. Para os produtos de rejeito, os ensaios devem ser os mesmos do
betume puro, além daqueles necessarios para a determinagdo da taxa de
lixiviagado e do teor de agua no produto. Estas determinag¢des séo feitas, utilizando
as normas da ABNT NBR 6.576, NBR 11.341, NBR 6.560, NBR 14.236 para
produtos betuminosos (ABNT, 1998; 2000a; 2000b; 2002) e a Norma I1SO 6.961
(1ISO, 1982) para os ensaios de lixiviagdo. Em outros paises, como Estados
Unidos e Alemanha, estas normalizacdes sdo dadas respectivamente pela ASTM
e DIN. A importdncia de cada uma das propriedades nas diversas etapas da
geréncia de rejeitos, entre elas, o tratamento, o armazenamento intermediario, o

transporte e o armazenamento final, esta mostrada na Tabela 4.3.

Tabela 4.3 Propriedades importantes dos produtos de rejeito em varias fases da
Geréncia de Rejeitos (adaptado de IAEA, 1993 a)

Propriedade Processo de | Armazenamento | Transporte | Disposicao
solidificagao intermediario
Teor de Sdlidos Mi I I MI
Densidade I - I -
Efeito de Micro-organismos - - - Mi
Ponto de Fulgor Mi Mi Mi I
Analise Termodiferencial Mi I I I
Homogeneidade Mi I I Mi
Lixiviagao - I I MI
Penetracao - I MI I
Porosidade - I I MI
Ponto de Amolecimento Mi Mi Mi MI
Viscosidade Mi I - I
Teor de Agua I I I MI

MI: Muito Importante
| : Importante
- . Nao importante
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4.5.1. Ensaio de penetragcao

Para a realizagao deste ensaio, uma amostra fundida de betume é colocada
em um recipiente e resfriada a temperatura ambiente em um banho de agua com
temperatura controlada. Apos um tempo determinado, a amostra € submetida a
penetracdo de uma agulha padronizada em um equipamento adequado
denominado penetrébmetro. Devem ser feitas pelo menos trés determinacdes em
diferentes pontos da superficie da amostra sendo que o valor da penetracéo é a
meédia destas determinagdes (ABNT, 1998). Na Figura 4.22 & apresentada uma
montagem, na qual sdo realizadas as determinagbes da penetracdo em amostras

de betume e de produtos de rejeito, obtidos nas campanhas de imobilizagao.

Figura 4.22 Aparelho para determinagao da penetracao

4.5.2. Determinacao do ponto de amolecimento

O ponto de amolecimento é a temperatura lida no momento em que uma
esfera metalica padronizada, atravessando um anel também padronizado,
perfeitamente cheio com o material betuminoso, toca uma placa de referéncia
apds ter percorrido uma distancia de 25,4 mm, sob condigdes especificadas
(ABNT, 2000b) (Figura 4.23).
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Figura 4.23 Aparelho para determinagao do ponto de amolecimento

4.5.3. Determinacgao do ponto de fulgor

Uma amostra de betume é colocada na cuba de ensaio até o nivel indicado
€ aquecida na placa de aquecimento em temperatura controlada. Passa-se sobre
a amostra uma chama piloto sob condigbes especificadas em intervalos regulares.
O ponto de fulgor é a menor temperatura em que ocorre um lampejo provocado
pela inflamacédo dos vapores da amostra pela passagem de uma chama piloto
(ABNT, 2000a) (Figura 4.24).

F ™

Figura 4.24 Aparelho para determinagédo do Ponto de Fulgor
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4.5.4. Analise Termodiferencial

A analise termodiferencial (DTA) € uma técnica térmica de medi¢ao
continua das temperaturas de uma amostra e de um material de referéncia
termicamente inerte, a medida que ambos vao sendo aquecidos em um forno.
Estas medidas de temperatura sao diferenciais, pois se registra a diferenca entre a
temperatura de referéncia Tr, e da amostra, Ta, ou seja, (Tr - Ta = AT), em fungao
da temperatura ou do tempo, dado que o aquecimento ou resfriamento devem ser

sempre realizados de forma linear.

Através desta técnica, podem-se acompanhar os efeitos de calor
associados com alteracdes fisicas ou quimicas da amostra, tais como transicoes
de fase (fusdo, ebulicdo, sublimacdo, congelamento, mudanca de estrutura
cristalina) ou reagdes de desidratacdo, de dissociacdo, de decomposi¢cédo, de
oxirreducao, etc., capazes de causar variagdes de calor. A analise termodiferencial
permite, também, estudar transicdes que envolvem variacbes de entropia
(transigdes de segunda ordem), como por exemplo, as transigdes vitreas que

certos materiais podem sofrer.

Na Figura 4.25 é apresentado o Laboratério de Termoanalise do CDTN,
onde sao caracterizados os betumes e os produtos de rejeito. O equipamento

utilizado é o analisador termodiferencial.

Figura 4.25 Laboratério de Termoanalise do CDTN
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4.5.5. Determinagao do teor de agua no produto

O método estabelecido pela ABNT para determinagdo de agua em produto
de rejeito baseia-se na destilagédo fracionada da amostra, cujos constituintes sao
separados devido a diferenga de pontos de ebulicdo e a imiscibilidade dos liquidos
(ABNT, 2002). Uma amostra de produto de rejeito com um solvente especifico,
volatil e ndo miscivel em agua, é colocada em um baldo volumétrico e a mistura
mantida sob aquecimento controlado. No processo ocorre a formagao da fase
gasosa e os vapores, a medida que vao sendo formados, sao recolhidos em um
coletor, apds a condensagdo. Na mistura do produto de rejeito com xileno, o ponto
de ebulicdo da mistura ocorre a 137 °C e esta temperatura permanece constante
até a destilagcdo completa da agua contida na amostra de produto de rejeito. Na
Figura 4.26 é apresentada uma montagem no CDTN, na qual s&o realizadas as
determinagcées de agua em amostras de produto de rejeito de cada campanha
(CDTN, 2000).

Figura 4.26 Montagem para determinacéo do teor de agua
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4.5.6. Ensaio de lixiviagao

Para avaliar a lixiviagdo dos produtos betuminizados, o método de longa
duracao proposto pela ISO 6.961 é utilizado com duracdo minima do teste de um
ano em amostras representativas do processo (1ISO, 1982).

A area superficial da amostra exposta ao lixiviante nao deve variar mais que
5% durante todo o periodo da lixiviagdo. A troca do lixiviante deve ser total e a
periodicidade deve ser de 1, 3 e 7 dias apds o inicio do ensaio, duas vezes por
semana, na segunda semana e uma vez por semana, na terceira, quarta, quinta e
sexta semanas e, a seguir, mensalmente. O teste ndo deve terminar antes que a
taxa de lixiviacao se torne virtualmente constante. Os resultados do ensaio séo
apresentados em um grafico da taxa de lixiviagdo (R,), para um determinado
constituinte, em fung&o do tempo (t) de lixiviagédo (1ISO, 1982).

a
=— 4.1
" A, xFxt, @

onde,

R, = Taxa de Lixiviagéo (TDL) incremental (kg.m?.s™),
a,= massa do constituinte lixiviada a cada intervalo n (kg),
4, = fracdo em massa do constituinte no inicio do teste,

F = area superficial exposta do corpo de prova (mz),
t, = duragao do n-ésimo intervalo de lixiviagao (s),
n = intervalo.

Para produtos solidificados, a taxa de lixiviagdo (TDL) torna-se constante
depois de um determinado tempo de renovacéo do lixiviante, o que sera indicado
no grafico R, versus t, como pode ser visto pelo exemplo mostrado na Figura 4.27.
A TDL do produto é o valor médio de R, no intervalo onde ele é virtualmente

constante.
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Quanto aos frascos de lixiviagao, estes devem ser quimicamente inertes,
utilizando-se, por exemplo, o polietileno. O volume de lixiviante utilizado deve ser
suficiente para submergir toda a amostra e também n&o haver contato com as
paredes do frasco. Os frascos devem ser lavados com agua deionizada antes do
uso e devem ser fechados para que a perda por evaporagao seja menor que 10%

do volume inicial.

O corpo de prova, que deve estar a pelo menos 1 cm de distancia das
paredes do frasco, apds alguns intervalos de tempo definidos, deve ser retirado do
frasco onde ja ocorreu a lixiviagao e transferido imediatamente para um novo
frasco contendo lixiviante. O corpo de prova ndo pode secar durante a
transferéncia para evitar a perda de sais incorporados e € também importante que

os frascos sejam mantidos em total repouso durante a lixiviagao.

Uma amostra de produto de rejeito em processo de lixiviagdo € mostrada na
Figura 4.28.
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Taxa de Lixiviagao
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Figura 4.27 Exemplo de grafico da taxa de lixiviagdo com ensaios realizados de
acordo com a Norma 6.961 (1ISO, 1982)

Pa

Figura 4.28 Produto betuminizado em processo de lixiviagao

Para a analise deve-se agitar o frasco onde esta o lixiviado para
homogeneizar a solugdo a ser analisada e colocar o lixiviado em frascos menores,

realizando-se ambientes nos mesmos, de forma a evitar qualquer contaminacao.
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O pH dos lixiviados deve ser analisado imediatamente apds a remocgao das
amostras. Na Figura 4.29 é apresentado o Laboratério de Lixiviagdo do CDTN.
Para outros tipos de residuos, que nao os produtos betuminizados, existem outras

normas de lixiviagdo, como, por exemplo, a Norma 10.005 (ABNT, 2004b).

: | |
Figura 4.29 Laboratdrio de Lixiviagado do CDTN

4.6. Planejamento de experimentos

Para iniciar o planejamento de experimentos foram determinados os
fatores, isto é, as variaveis a ser controladas pelo experimentador e as respostas
de interesse para o sistema estudado e seus respectivos niveis. Dados obtidos em
diversas incorporacdes realizadas em trabalhos experimentais anteriores
(GUZELLA et al., 2001a, 2008; CDTN, 2006) contribuiram para a selegao das
variaveis resposta e dos fatores importantes para o estudo e seus respectivos
niveis utilizados no planejamento de experimentos.

Este foi feito em dois niveis com repeticdo. Nesta etapa, foram
selecionados como fatores, dois betumes (A e B) com diferentes pontos de
amolecimento e duas concentragdes do rejeito incorporado (30% e 40%). Como
respostas foram selecionadas as caracterizagbes dos produtos de rejeito em

termos de ponto de amolecimento, penetragcdo e as taxas de lixiviacdo em 150
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dias e em um ano. Na Tabela 4.4 sdo mostrados os ensaios e caracterizagdes
necessarios para a implantagcado deste planejamento fatorial 22. Para a repeticéo,
outras quatro campanhas foram planejadas. Outras propriedades, como por
exemplo, o ponto de fulgor e o teor de agua no produto nao foram incluidas como
variaveis resposta no planejamento de experimentos por ndo serem influenciadas

de forma significativa pelos fatores estudados.

Tabela 4.4 Ensaios e caracterizagdes previstos no Planejamento Fatorial 22

Ensaio Betume Concentragao PA P TDL Média das

de rejeito (%) o ) repeticoes

("C) (1/10) mm | Kg.m™s (PA, P,TDL)
1 A 30
2 A 40
3 B 30
4 B 40

Devido a dificuldade da troca do betume, os ensaios foram feitos
inicialmente com betume A e na sequéncia com o betume B. As mesmas
campanhas de incorporagao foram repetidas a seguir.

Os efeitos dos fatores e suas interagdes sobre as variaveis resposta foram
quantificados com o auxilio do programa de computador especifico para o
planejamento de experimentos denominado FATORIAL (BARROS NETO et
al.,1995). A partir destes efeitos foram elaborados modelos empiricos para a
previsdo das variaveis resposta sob diferentes fatores, o que diminui a
necessidade de experimentos adicionais, especialmente ensaios de lixiviagdo. O
modelo, que descreve o comportamento do processo (variaveis resposta) em
funcdo das condicbes experimentais (fatores) foi aplicado para diferentes
condigdes visando sua validagéo.

Para este estudo foram realizadas campanhas com incorporagéo de rejeitos
em porcentagens intermediarias para comparar os resultados das analises das

variaveis analisadas com aqueles obtidos a partir do modelo.
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Planilhas para acompanhamento das campanhas nas porcentagens

definidas de incorporagao e planilhas para os calculos relativos aos ensaios de

lixiviagado foram desenvolvidas e utilizadas em cada campanha realizada.

4.7. Melhorias implantadas no sistema de betuminizacao

Durante o desenvolvimento deste trabalho foram necessarias algumas

melhorias de forma a facilitar a operacédo do sistema de betuminizacao e viabilizar

a realizacdo dos experimentos previstos. Sao listadas abaixo as principais

implementagdes realizadas:

Tanque de betume. Foi projetado e instalado um novo tanque, com

didmetro menor que o tanque original da instalagéo, de forma a diminuir
o tempo de aquecimento do betume;

Bomba de betume. De forma a manter constante a vazao de betume, foi

especificada, adquirida e instalada outra bomba, uma vez que a vazao
constante é um parametro importante para o processo de incorporacao;

Bomba de solucdo. Foi também especificada, adquirida e instalada para

manter a vazdo de rejeito constante durante as campanhas de
incorporacao;

Sistema para medicdo de temperatura das zonas de aquecimento. Com

a utilizagdo do software Supervisério INDUSOFT com instrumentacao da
ADVANTECH e termopares ECIL, os sinais analdgicos foram convertidos
em digitais, através de um médulo denominado “remota de aquisi¢cao de
dados”. Um microcomputador foi conectado ao processo para aquisicao
de dados “on line”;

Dosador de resina. Foi feita a adaptacdo de um motor trifasico com

redutor, controlado por um inversor de frequéncia para manter a vazao

de resina constante durante o processo de incorporagao.
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4.8. Procedimentos para operagao do sistema de betuminizagao

Baseada na experiéncia adquirida na operagdo do sistema de
betuminizagdo, as seguintes recomendacgdes deverao ser observadas tanto para a
operacao da instalacdo piloto, quanto para as instalagbes industriais de
incorporagao de rejeitos radioativos:

e A caracterizagao do rejeito a ser incorporado (pH, % de sdlidos totais e

analise termodiferencial) deve ser feita antes de iniciar as campanhas;

e O pH do concentrado de boro deve ser de 7,4+0,1 para evitar
incrustacoes e entupimentos nas tubulacgdes;

e E de grande importancia o controle de vazido do betume, o que vai
determinar a homogeneidade do produto de rejeito;

e No caso do extrusor- evaporador piloto ha uma peneira na saida do
tanque de betume para reter qualquer impureza do betume. Isto impede
que a vazdo do betume permanega constante e causa a nao
homogeneidade do produto;

e E necessario manter o perfil de temperatura adequado nas zonas de
aquecimento para evitar agua no produto e verificar constantemente a
presenga de agua no ultimo domo;

e Ao final de cada campanha deve-se passar betume puro para evitar

incrustagdes devido aos sais presentes no concentrado de boro.

4.9. Acreditacao de ensaios

O crescimento do uso de sistemas de qualidade, em geral, tem aumentado
a necessidade de assegurar que laboratérios interessados em obter resultados
tecnicamente validos possam operar de acordo com um sistema da qualidade
baseado nas Normas NBR ISO 9.001, ISO 14.001 e NBR ISO/IEC 17.025
“‘Requisitos gerais para a competéncia de laboratérios de ensaio e calibragao”.
Esta norma foi produzida como resultado de ampla experiéncia na implementacao
das Normas ABNT ISO/IEC Guia 25 e DIN EM 45.001. Ela contém os requisitos

que laboratérios de ensaio e calibragdo devem atender se desejarem demonstrar
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que tém implementado um sistema de qualidade, que sao tecnicamente
competentes e que sédo capazes de produzir resultados tecnicamente validos.

No diagrama de causa-efeito apresentado na Figura 4.30 s&o apresentados
diversos fatores que devem ser observados para a obtencdo de resultados
confiaveis em atendimento as normas especificas para as analises realizadas.
Observa-se que, em fungdo do método empregado e do local onde sera feita a
determinacao, alguns dos fatores podem ser desprezados sem comprometimento

do resultado.

CAUSA EFEITO

MATERIAL METODO INSTRUMENTO

Reagente
(Pureza)

Matriz Calibracao

Vidraria Interferéncia

(limpeza) Padrao

Amostra
(homogeneidade)

VALOR DA

MEDIDA

Ventilagdo

Habilidade lluminagéo
Manutengao
Umidade
I Temperatura
Capacitagéao Calibragao
Contaminagao
ANALISTA/
AMBIENTE EQUIPAMENTO
OPERADOR Q

Figura 4.30 Diagrama de causa-efeito para o valor da medida de uma grandeza
(NASCIMENTO, 2001)

Importante ressaltar a politica do CDTN para a implantacdo do processo de
acreditacdo de diversos laboratorios e ensaios, o que tem proporcionado a
melhoria continua de suas praticas e a confiabilidade dos seus resultados.

Em atendimento a Norma NBR ISO/IEC 17.025 (ABNT, 2001) varias
melhorias foram realizadas na implantagdo dos diversos ensaios de

caracterizagao:
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Ensaio de Penetracdo. Varias agulhas utilizadas nos ensaios para determinar a

penetracdo, que deveriam estar de acordo com a Norma NBR 6.576 (ABNT,
1998), foram analisadas. Foram feitas todas as medidas e angulos nas agulhas e,
ap6s a avaliagdo, concluiu-se que as agulhas ndo possuiam as especificagoes
indicadas na referida norma. Dois outros lotes de agulhas foram adquiridos e
verificados as suas dimensdes e angulos e estas agulhas também nao atenderam
as especificagdes. A agulha certificada foi entdo adquirida, sendo esta utilizada
para todos os ensaios de determinagcdo da penetracdo, visando atender aos

requisitos da norma quanto as dimensdes da agulha.

Ensaio do Ponto de Amolecimento. Visando a repeticdo de ensaios nas mesmas

condigdes, todas as guias das bolas utilizadas no ensaio de amolecimento foram
pesadas e os didametros das bolas medidos. Cada conjunto foi identificado e estes
dados foram registrados no certificado de analise, em caso de haver necessidade
de repeticdo do ensaio. A alteragdo de peso das esferas pode ocorrer, pois
durante os ensaios as esferas sdo envolvidas em betume e limpas com solvente.
Outra melhoria implantada foi a substituicdo do etilenoglicol por agua destilada
para realizacdo do ensaio de determinacdo do ponto de amolecimento para
produtos com ponto de amolecimento entre 30°C a 80°C, conforme especificado
na Norma NBR 6.560 (ABNT, 2000b). Para muitos dos ensaios realizados, a agua
destilada pdde ser utilizada, o que proporcionou economia na aquisicdo do
etilenoglicol, que é um reagente téxico e que deve ser armazenado para posterior

tratamento.

Documentacdo e rotinas técnicas. Para o Laboratério de Betume e para a

Instalacdo de processamento dos rejeitos, foram implantados os requisitos da
Norma 17.025, especialmente quanto a confiabilidade dos resultados. Os dados
de caracterizagdo de betumes e de produtos de rejeito deveréo ser utilizados no
projeto de um depdsito definitivo, que ainda n&o foi definido no Brasil, razdo da
necessidade tanto da confiabilidade quanto da rastreabilidade dos resultados.

Alguns documentos técnicos preparados estao apresentados nos Anexos 2 a 7:

Preparacgao de solucao de concentrado de evaporador.

Procedimento para determinagao da porcentagem de sélidos no rejeito.
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Operacéo do sistema de betuminizacéo.
Protocolo de teste: extrusor ZDS -T28.
Preparo de amostras para determinagdo do tamanho de cristais.

Preparo da ulexita a partir do concentrado de evaporador.

Devido ao grande numero de trocas realizadas em cada uma das
campanhas nos ensaios de lixiviagdo foram feitos controles das trocas realizadas
em formularios especificos com os resultados obtidos para cada uma das trocas
de lixiviante. Foram entao elaboradas planilhas de calculos das taxas de lixiviagao

e das porcentagens de cada elemento lixiviado.

Outras implementacdes. As rotinas técnicas elaboradas foram inseridas no Manual

da Qualidade do CDTN, onde estéao registradas todas as rotinas do Centro. Todos
os termdmetros foram calibrados pelo Centro Tecnolégico de Minas Gerais
(CETEC-MG) de acordo com a norma ASTM E1-05: 2005 (Certificados de
Calibragao 502.923 a 502.925).
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo sdo descritos os resultados experimentais da imobilizacao de
rejeitos que simulam o concentrado de evaporador proveniente de usinas
nucleares nos dois betumes nacionais (tipo A e tipo B), utilizados como matrizes.
Sao também apresentadas as analises de caracterizagdo dos betumes, do rejeito
selecionado para imobilizagdo e dos produtos de rejeito obtidos nas campanhas
realizadas. Baseado em um planejamento estatistico de experimentos as
incorporagdes dos rejeitos em betume foram realizadas no equipamento do CDTN,
um extrusor-evaporador piloto, descrito em 4.4.1, adaptado para a realizagao

deste trabalho.

Um modelo empirico para o calculo das variaveis resposta estudadas foi
ajustado aos dados do processo para uma determinada regido de operacgdo. Esta
regidao foi definida em fungdo da capacidade de incorporagdo do sistema de
betuminizacdo e da porcentagem média de incorporagao de rejeitos utilizada em
usinas nucleares no mundo.

As equagdes resultantes obtidas através dos fatores, calculadas com o
auxilio do programa de computador FATORIAL (BARROS NETO et al., 1995), séo
apresentadas para as variaveis resposta estudadas. Para validacdo do modelo
foram realizadas campanhas em concentragdoes intermediarias com um dos
betumes estudados e os dados também estdo apresentados em forma de
equacoes.

Para a investigacdo do mecanismo de lixiviagdo predominante foi realizado
o calculo do coeficiente de difusdo de alguns elementos, a partir do programa ALT
(ASTM, 2001) desenvolvido para ensaios de lixiviagado em periodos de 11 dias.

Estudos complementares foram feitos com outro tipo de rejeito gerado em
usinas nucleares, que sdo as resinas de troca i6nica. Foram feitas algumas
campanhas para incorporacdo em betume A, ponto de amolecimento de 71,8 °C,
das resinas de troca ibnica carregadas em litio e boro para simular o rejeito e os

resultados sdo também apresentados neste capitulo.
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Foi também realizado um estudo para incorporar o rejeito de concentrado
de evaporador pré-tratado em betume B, ponto de amolecimento de 91,3 °C.
Estes corpos de prova em processo de lixiviagado durante um ano apresentaram
taxas de lixiviagao para os elementos boro e sédio menores que as obtidas com o
concentrado de evaporador simulado a partir dos dados da usina nuclear. Para
este estudo a fracdo lixiviada acumulada para os mesmos elementos foi também
inferior, indicando a importancia da continuacdo dos trabalhos de pesquisa nesta

area.

5.1. Caracterizacao do rejeito e dos betumes

Os constituintes da solugao de rejeito, que foi incorporada em betume,
estdo apresentados na Tabela 5.1. Estes dados foram fornecidos pela
ELETRONUCLEAR (MONTE, 2005) e a concentragédo de cloreto de césio foi
obtida a partir do rejeito da Usina Nuclear de Goesgen, semelhante a Usina
Nuclear de Angra 2. O procedimento para a preparagdo de cada batelada de

solucao de concentrado inclui as seguintes etapas:

e Adicdo de 50% do volume total de agua deionizada em um béquer

previamente tarado;

e Adicao dos reagentes, previamente pesados, apos a dissolu¢do completa
da porcao adicionada;

e Lavagem dos recipientes que continham os reagentes pesados com
pequenas por¢des de agua deionizada;

e Determinagdo dos seguintes parametros: pH da agua utilizada,
temperatura ambiente e pH da solucéo final.

O acerto de pH da solugao de rejeito € feito com hidréxido de sédio para o
valor de 7,4 £ 0,1 (MONTE, 2005). Para cada uma das solugdes preparadas para
cada uma das campanhas é preenchida uma planilha, que esta apresentada no

Anexo 2.

Algumas aliquotas destas solugdes utilizadas para incorporagdo em betume

foram caracterizadas para a verificacdo dos elementos presentes e os resultados
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estdo apresentados na Tabela 5.2. Estes resultados de analise, referentes a
aliquotas de trés das solugdes utilizadas para incorporagdo, foram também
utilizados para o calculo das quantidades de sddio e boro presentes nos produtos
de rejeito selecionados para os ensaios de lixiviagdo. As determinagdes de calcio
e sulfato foram feitas pelo método gravimétrico, por absorgdo atbmica e por
colorimetria. A determinacao de boro foi feita pelo método volumétrico e a analise
do sddio por fotometria de chama. As técnicas de espectrofotometria UV-VIS e
eletrodo seletivo por ion especifico foram utilizadas, respectivamente, para a
andlise de fosfato e cloreto. Os elementos sddio e boro foram os selecionados
para determinar as taxas de lixiviagéo.

Tabela 5.1 Solugao de rejeito simulado ‘concentrado de evaporador’

Produto Quantidade (g) "
H;BO; (acido borico) 18,27
NaCl (cloreto de sddio ) 0,396
Na, EDTA.2 H,O (sal dissdédico de EDTA) 0,430
Na,SO, (sulfato de sédio anidro) 473
Na,HPO,4.2 H,O (fosfato dissédico) 473
CsCl (cloreto de césio®) 0,015
Insolaveis (CaCOs;) 2,39
Agua 69,04

(1) Para 100 g de solucao, reagentes p.a.

(2) Calculado a partir do rejeito da Usina Nuclear de Goesgen

Tabela 5.2 Caracterizacao da solugao ‘concentrado de evaporador’

Determinagéao (% em massa) "
Boro 3,3710,11
Saédio 4,73+0,46
Cloreto 0,28+0,12
Fosfato 1,41+0,12
Sulfato 3,31+0,49
Calcio 1,08+0,07
% de solidos 25,6%0,3

(*) Média de trés determinagdes em trés simulados de solugdes de rejeito

96



Os resultados analiticos estdo de acordo com os calculos tedricos
realizados. Ressalta-se a dificuldade da amostragem das solu¢des simuladas de
rejeito devido a alta concentragao de sélidos.

As propriedades reolégicas e a composicao quimica dos dois betumes
estudados sdo apresentadas nas Tabelas 5.3 e 5.4, respectivamente. Estas
caracterizagdes foram feitas no Laboratorio de Betume do CDTN (média de trés
determinagdes) e os resultados intercomparados com analises realizadas no IPT.

A composic¢ao quimica dos betumes foi também determinada no IPT.

Tabela 5.3 Propriedades reoldgicas dos betumes

Propriedade A B
Ponto de Amolecimento (°C) 71,8+0,4 91,3+0,4
Ponto de Fulgor (°C) 301,5+0,7 317,5+0,7
Penetracao (1/10)mm 10,2+0,8 8,7+0,3

Os resultados dos ensaios realizados no Laboratério do CDTN e pelo IPT
atendem aos critérios de reprodutibilidade estabelecidos pelas normas da ABNT
para os ensaios de penetragéo, ponto de amolecimento e ponto de fulgor.

As andlises termodiferenciais dos betumes foram realizadas no CDTN,
sendo os termogramas para os betumes A e B apresentados nas Figuras 5.1 e
5.2, respectivamente. Estes demonstram que comportamento geral dessas
amostras em relagcdo a analise térmica € o mesmo. As curvas apresentam picos
exotérmicos proximos a 400 °C e a 600 °C. Como os valores de temperatura
relativos ao processo de extrusdo alcangam no maximo 185 °C, significa que
previsivelmente reagdes quimicas e de degradacdo nido deverdo ocorrer durante

esta operacao de incorporagéo dos rejeitos em betume.
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Tabela 5.4 Composicao quimica dos betumes

Composicao Betume
(% em massa)
A B

Asfaltenos 32,5 36,8
Bases nitrogenadas 5,6 0,8
1% acidafinas 33,7 28,9
2% acidafinas 19,4 20,0
Saturados 8,8 13,5
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Figura 5.2 Termograma do Betume B

5.2. Apresentagao dos resultados

Nesta secao sdo descritos os resultados experimentais da incorporagao dos
rejeitos em betumes A e B em duas diferentes concentragdes, 30% e 40%. S&o
apresentados os modelos empiricos relacionando os principais fatores em estudo
com as variaveis respostas avaliadas do produto de rejeito, que sdo a penetragao,
o ponto de amolecimento e as taxas de lixiviagdo de sédio e boro nos periodos de

150 dias e de um ano.
5.2.1. Planejamento fatorial

Apos a definicdo dos fatores, que sao as variaveis controladas pelo
experimentador e um dos primeiros passos a ser definido para o planejamento
fatorial, foram realizadas as campanhas de incorporacdo para obtencdo das
respostas de interesse para o sistema estudado. Na Tabela 5.5 estdo

apresentados os fatores e os niveis estudados. As porcentagens de incorporagao
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de 30% e 40% foram definidas em fungdo das porcentagens de rejeito

normalmente utilizadas para incorporagdo em betume em usinas nucleares (IAEA,

1993b).

Tabela 5.5 Fatores determinados e niveis para o planejamento de experimentos

Fatores

Nivel ( -)

Nivel ( +)

Tipo de betume nacional

AouPA=718°C

BouPA=91,3°C

Concentragao em % (massa)

30

40

A Tabela 5.6 apresenta os resultados obtidos com a execugdo do

planejamento fatorial para as quatro respostas de interesse. O fator tipo de

betume corresponde aos tipos A e B e também ao Ponto de Amolecimento (PA)

do betume que s3o, respectivamente, de 71,8 °C e 91,3 °C. As determinagbes das

penetracbes e dos pontos de amolecimento foram feitas utilizando os métodos
descritos nas Normas NBR 6.576 e NBR 6.560 (ABNT, 1998, 2000b). As amostras
foram retiradas de cada uma das campanhas, durante o processo de incorporacao
e foram denominadas TB01, TB02, TB05 e TB0O7. Todos os dados de cada uma
das campanhas estdo apresentados nos Quadros 1,2,5e 7.

Tabela 5.6 Resultados de planejamento fatorial 22 com as respostas PA, P e TDL

para boro e sédio em 150 dias

Ensaio | Betume | Concentragcdao | Média PA | Penetragao TDL - Sédio | TDL - Boro
de rejeito (%) | (°C) (110)mm | 10°kg.m?s” | 10°kg.m?2s™

TB 01 A 30 72 9,7 0,73 0,79

TB 02 A 40 75 8,5 1,30 1,30

TB 05 B 30 103 53 5,16 6,39

TB 07 B 40 103,8 3,8 2,93 3,66

Para os ensaios de lixiviagdo duas amostras por campanha foram

submetidas ao ensaio de acordo com a Norma 6.961 (ISO, 1982), que determina o

periodo minimo de troca de lixiviante de um ano. As taxas de lixiviagcdo foram

avaliadas em 150 dias e em um ano.
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Os resultados dos testes de lixiviagcdo durante o periodo do ensaio e os
graficos das taxas de lixiviagdo dos elementos sédio e boro para cada uma das
campanhas estdo apresentados nos Quadros 1 a 11. A vazao de betume, a vazéo
de solugdo de rejeito, a densidade da solugdo, a porcentagem de rejeito
incorporado, a determinagao de sodio e boro por quilo de solugcdo, o volume e a
area superficial dos corpos de prova sao dados de entrada para os calculos das

taxas de lixiviagao e para a obtengao dos graficos.
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AMOSTRA LIXIVIADA :

TBO01

DADOS DO PROCESSO

DADOS DO PRODUTO

Corpo 3 Corpo 6

Betume TIPO A |Ponto de Amolecimento (°C) 72,0 72,0

Vaz&o de Betume (kg/h) 0,584 |[|Peso Inicio de Lixiviagao (g) 208,10 192,50

\Vaz&do de Concentrado (I/h) 0,740 [|Didametro Médio (cm) 5,80 5,80

Temperatura de operagéo (°C) 166 Altura Média (cm) 5,92 5,86

Tipo de Rejeito conc. Cs ||Area Superficial (cm2) 160,71 159,62

Densidade do Conc. (g/cm3) 1,210 [[Volume (cm3) 156,41 154,83

Soélido no rejeito (%) 27,5 |[Densidade inicial (g/cm3) 1,33 1,24

Sais incorporado em betume (%) 29,65 |[Teor Boro Produto (mg) 6898 6381

Na em 1 kg de concentrado (g) 46,71 |[Teor Sodio Produto (mg) 10484 9698

B em 1 kg de concentrado (g) 30,73 ||Volume de Lixiviante (dm3) 1,60 1,60

TROCA CONCENTRAGAO (mglL) SOMA (An/Ao)(V/S) TDL S(An/Ao) S(An/Ao)(VIS)IT TEMPO
Amostra: 3 Amostra: 6 (Média) (m) (Média) (Kg/m2s) (Média) (%) (Média) (m/d) TOTAL

N° B Na B Na B Na B Na B Na B Na (dia)
1 29 4,0 2,6 3,6 6,44E-06 | 5,85E-06 | 9,59E-08 | 8,72E-08 | 6,62E-02 | 6,02E-02 | 6,44E-06 | 5,85E-06 1
2 0,2 0,4 0,2 0,4 6,89E-06 | 6,47E-06 | 3,40E-09 | 4,59E-09 | 7,10E-02 | 6,66E-02 | 2,30E-06 | 2,16E-06 3
3 0,5 0,7 0,2 0,3 7,65E-06 | 7,26E-06 | 2,83E-09 | 2,98E-09 | 7,87E-02 | 7,47E-02 | 1,09E-06 | 1,04E-06 7
4 0,2 0,4 0,2 0,4 8,14E-06 | 7,84E-06 | 2,44E-09 | 2,87E-09 | 8,37E-02 | 8,06E-02 | 8,14E-07 | 7,84E-07 10
5 0,3 0,5 0,2 0,4 8,70E-06 | 8,48E-06 | 2,09E-09 | 2,41E-09 | 8,95E-02 | 8,73E-02 | 6,21E-07 | 6,06E-07 14
6 0,1 0,9 0,6 0,8 9,45E-06 | 9,76E-06 | 1,55E-09 | 2,74E-09 | 9,72E-02 | 1,00E-01 | 4,50E-07 | 4,65E-07 21
7 0,9 1,3 0,6 0,9 1,11E-05 | 1,14E-05 | 3,56E-09 | 3,52E-09 | 1,14E-01 | 1,17E-01 | 3,97E-07 | 4,07E-07 28
8 0,8 1,3 0,9 1,3 1,31E-05 | 1,34E-05 | 4,24E-09 | 4,26E-09 | 1,35E-01 | 1,38E-01 | 3,74E-07 | 3,83E-07 35
9 3,4 51 24 2,3 1,99E-05 | 1,90E-05 | 1,44E-08 | 1,21E-08 | 2,04E-01 | 1,96E-01 | 4,73E-07 | 4,53E-07 42
10 6,4 6,7 55 5,9 3,38E-05 | 2,87E-05 | 7,16E-09 | 4,98E-09 | 3,48E-01 | 2,96E-01 | 4,76E-07 | 4,05E-07 71
11 4,4 10,0 3.1 54 4,25E-05 | 4,05E-05 | 4,51E-09 | 6,09E-09 | 4,38E-01 | 4,17E-01 | 4,25E-07 | 4,05E-07 100
12 4,2 54 23 2,5 5,01E-05 | 4,65E-05 | 4,36E-09 | 3,48E-09 | 5,15E-01 | 4,78E-01 | 3,97E-07 | 3,69E-07 126
13 6,8 10,0 41 53 6,27E-05 | 5,82E-05 | 7,91E-09 | 7,31E-09 | 6,45E-01 | 5,98E-01 | 4,18E-07 | 3,88E-07 150
14 5,2 6,4 6,2 7,7 7,61E-05 | 6,91E-05 | 6,42E-09 | 5,22E-09 | 7,83E-01 | 7,11E-01 | 4,21E-07 | 3,82E-07 181
15 7,7 7,9 9,6 13,0 9,65E-05 | 8,53E-05 | 1,01E-08 | 8,00E-09 | 9,93E-01 | 8,78E-01 | 4,57E-07 | 4,04E-07 211
16 11,0 17,0 7,0 7,9 1,17E-04 | 1,04E-04 | 9,51E-09 | 8,65E-09 | 1,21E+00 | 1,07E+00 | 4,81E-07 | 4,27E-07 244
17 7,5 9,4 8,5 37,0 1,36E-04 | 1,41E-04 | 9,30E-09 | 1,78E-08 | 1,40E+00 | 1,45E+00 | 4,97E-07 | 5,14E-07 274
18 8,6 14,0 6,5 7,7 1,54E-04 | 1,57E-04 | 7,98E-09 | 7,54E-09 | 1,58E+00 | 1,62E+00 | 5,01E-07 | 5,13E-07 307
19 14,0 29,0 13,0 26,0 1,68E-04 | 1,83E-04 | 7,47E-09 | 1,00E-08 | 1,91E+00 | 2,06E+00 | 4,98E-07 | 5,44E-07 337
20 26,0 147,0 40,0 70,0 2,32E-04 | 3,23E-04 | 1,92E-08 | 4,14E-08 | 2,71E+00 | 3,76E+00 | 6,32E-07 | 8,79E-07 367

Quadro 1 — Campanha de incorporagao de 30% de rejeito com betume A
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AMOSTRA LIXIVIADA : TB02

DADOS DO PROCESSO DADOS DO PRODUTO Corpo 3 Corpo 4

Betume TIPO A |Ponto de Amolecimento (°C) 75,0 75,0

Vazao de Betume (kg/h) 0,459 [Peso Inicio de Lixiviagao (g) 191,80 188,90

Vazao de Concentrado (I/h) 0,970 [Didmetro Médio (cm) 5,80 5,80

Temperatura de operacgéo (°C) 160 [tura Média (cm) 5,50 5,45

Tipo de Rejeito conc. Cs [|Area Superficial cm2) 153,06 152,15

Densidade do Conc. (g/cm3) 1,215 olume (cm3) 145,31 143,99

Sélido no rejeito (%) 30,0 [[Densidade inicial (g/cm3) 1,32 1,31

Sais incorporado em betume (%) 43,47 |[Teor Boro Produto (mg) 8555 8426

Na em 1 kg de concentrado (g) 46,71 |[Teor Sédio Produto (mg) 13004 12807

B em 1 kg de concentrado (g) 30,73 olume de Lixiviante (dm3) 1,60 1,60

TROCA CONCENTRAGAO (mglL) SOMA (An/Ao)(V/S) TDL S(An/Ao) S(An/Ao)(V/S)IT TEMPO
Amostra: 3 Amostra: 4 (Média) (m) (Média) (Kg/m2s) (Média) (%) (Média) (m/d) TOTAL

N° B Na B Na B Na B Na B Na B Na (dia)
1 6.6 10,0 4.5 6,1 9,90E-06 | 9,45E-06 | 1,51E-07 | 1,44E-07 | 1,04E-01 | 9,96E-02 | 9,90E-06 | 9,45E-06 1
2 0,4 1,1 0,2 0,9 1,04E-05 | 1,06E-05 | 4,14E-09 | 8,77E-09 | 1,10E-01 | 1,12E-01 | 3,48E-06 | 3,53E-06 3
3 0,3 0,5 0,2 0,3 1,09e-05 | 1,11E-05 | 1,84E-09 | 1,77E-09 | 1,15E-01 | 1,17E-01 | 1,56E-06 | 1,58E-06 7
4 0,6 1,1 0,3 0,4 1,17E-05 | 1,19E-05 | 4,08E-09 | 4,50E-09 | 1,24E-01 | 1,26E-01 | 1,17E-06 | 1,19E-06 10
5 04 0,3 1.1 1,8 1,31E-05 | 1,32E-05 | 5,04E-09 | 4,75E-09 | 1,38E-01 | 1,39E-01 | 9,33E-07 | 9,43E-07 14
6 1,2 1,7 1,3 1,8 1,53E-05 | 1,53E-05 | 4,86E-09 | 4,48E-09 | 1,61E-01 | 1,61E-01 | 7,28E-07 | 7,26E-07 21
7 1,0 1,5 1,0 1,5 1,71E-05 | 1,70E-05 | 3,89E-09 | 3,84E-09 | 1,80E-01 | 1,79E-01 | 6,10E-07 | 6,08E-07 28
8 28 42 1,5 22 2,09E-05 | 2,08E-05 | 8,35E-09 | 8,17E-09 | 2,21E-01 | 2,19E-01 | 5,97E-07 | 5,93E-07 35
9 25 29 2,8 34 2,56E-05 | 2,45E-05 | 1,03E-08 | 8,06E-09 | 2,71E-01 | 2,58E-01 | 6,11E-07 | 5,83E-07 42
10 7,3 8,7 7,8 10,0 3,91E-05 | 3,55E-05 | 7,08E-09 | 5,77E-09 | 4,13E-01 | 3,74E-01 | 5,51E-07 | 5,00E-07 71
11 10,0 17,0 4,6 59 5,21E-05 | 4,89E-05 | 6,84E-09 | 7,06E-09 | 5,50E-01 | 5,16E-01 | 5,21E-07 | 4,89E-07 100
12 16,0 26,0 4,6 6,2 7,05E-05 | 6,77E-05 | 1,08E-08 | 1,11E-08 | 7,43E-01 | 7,14E-01 | 5,59E-07 | 5,38E-07 126
13 15,0 23,0 7,9 12,0 9,09E-05 | 8,83E-05 | 1,30E-08 | 1,30E-08 | 9,59E-01 | 9,31E-01 | 6,06E-07 | 5,88E-07 150
14 18,0 21,0 8,8 11,0 1,15E-04 | 1,07E-04 | 1,17E-08 | 9,23E-09 | 1,21E+00 | 1,13E+00 | 6,34E-07 | 5,91E-07 181
15 24,0 35,0 7,8 10,0 1,43E-04 | 1,33E-04 | 1,44E-08 | 1,34E-08 | 1,51E+00 ] 1,41E+00 | 6,78E-07 | 6,32E-07 211
16 35,0 59,0 12,0 17,0 1,85E-04 | 1,78E-04 | 1,93E-08 | 2,06E-08 | 1,95E+00 | 1,88E+00 | 7,58E-07 | 7,29E-07 244
17 26,0 33,0 10,0 13,0 2,17E-04 | 2,05E-04 | 1,63E-08 | 1,37E-08 | 2,29E+00 | 2,16E+00 | 7,92E-07 | 7,48E-07 274
18 28,0 50,0 12,0 37,0 2,53E-04 | 2,56E-04 | 1,65E-08 | 2,36E-08 | 2,66E+00 | 2,70E+00 | 8,23E-07 | 8,34E-07 307
19 38,0 68,0 20,0 35,0 2,69E-04 | 2,65E-04 | 1,25E-08 | 1,46E-08 | 3,21E+00 | 3,34E+00 | 7,97E-07 | 7,87E-07 337
20 45,0 70,0 39,0 52,0 3,28E-04 | 3,28E-04 | 1,90E-08 | 1,82E-08 | 4,00E+00 | 4,09E+00 | 8,93E-07 | 8,93E-07 367

Quadro 2 — Campanha de incorporagao de 40% de rejeito com betume A
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AMOSTRA LIXIVIADA : TBO03
DADOS DO PROCESSO DADOS DO PRODUTO Corpo 3 Corpo 6

Betume TIPO A |Ponto de Amolecimento (°C) 73,5 73,5

Vaz&o de Betume (kg/h) 0,590 ||Peso Inicio de Lixiviagao (g) 219,20 188,80

Vaz&do de Concentrado (I/h) 0,750 ||Diametro Médio (cm) 5,80 5,80

Temperatura de operagéo (°C) 160 Altura Média (cm) 5,70 5,70

Tipo de Rejeito conc. Cs ||Area Superficial (cm2) 156,70 156,70

Densidade do Conc. (g/cm3) 1,215 [[Volume (cm3) 150,60 150,60

Soélido no rejeito (%) 29,9 Densidade inicial (g/cm3) 1,46 1,25

Sais incorporado em betume (%) 31,61 |[Teor Boro Produto (mg) 7116 6129

Na em 1 kg de concentrado (g) 46,71 |[Teor Sodio Produto (mg) 10816 9316

B em 1 kg de concentrado (g) 30,73 ||Volume de Lixiviante (dm3) 1,60 1,60

TROCA CONCENTRAGAO (mglL) SOMA (An/Ao)(V/S) TDL S(An/Ao) S(An/Ao)(VIS)IT TEMPO
Amostra: 3 Amostra: 6 (Média) (m) (Média) (Kg/m2s) (Média) (%) (Média) (m/d) TOTAL

N° B Na B Na B Na B Na B Na B Na (dia)
1 20 29 1,9 2,2 4,54E-06 | 3,88E-06 | 7,10E-08 | 6,11E-08 | 4,73E-02 | 4,03E-02 | 4,54E-06 | 3,88E-06 1
2 0,1 0,3 0,1 0,3 4,85E-06 | 4,40E-06 | 2,37E-09 | 4,07E-09 | 5,04E-02 | 4,58E-02 | 1,62E-06 | 1,47E-06 3
3 0,1 0,2 0,2 0,2 5,18E-06 | 4,68E-06 | 1,27E-09 | 1,08E-09 | 5,39E-02 | 4,87E-02 | 7,40E-07 | 6,68E-07 7
4 0,2 0,2 0,2 0,3 5,58E-06 | 5,07E-06 | 2,06E-09 | 2,04E-09 | 5,80E-02 | 5,28E-02 | 5,58E-07 | 5,07E-07 10
5 0,3 0,4 0,7 0,9 6,80E-06 | 6,10E-06 | 4,64E-09 | 3,89E-09 | 7,08E-02 | 6,35E-02 | 4,86E-07 | 4,36E-07 14
6 0,4 0,8 0,6 0,7 7,89E-06 | 7,18E-06 | 2,39E-09 | 2,41E-09 | 8,21E-02 | 7,47E-02 | 3,76E-07 | 3,42E-07 21
7 0,5 0,7 0,5 0,8 9,13E-06 | 8,27E-06 | 2,76E-09 | 2,41E-09 | 9,50E-02 | 8,60E-02 | 3,26E-07 | 2,95E-07 28
8 0,6 0,8 0,6 0,8 1,06E-05 | 9,46E-06 | 3,20E-09 | 2,65E-09 | 1,10E-01 | 9,84E-02 | 3,02E-07 | 2,70E-07 35
9 1,8 1,9 1,7 2,0 1,46E-05 | 1,25E-05 | 9,10E-09 | 6,67E-09 | 1,52E-01 | 1,30E-01 | 3,49E-07 | 2,97E-07 42
10 5,2 6,4 41 3,4 2,54E-05 | 1,98E-05 | 5,84E-09 | 4,05E-09 | 2,64E-01 | 2,06E-01 | 3,58E-07 | 2,79E-07 71
11 3,0 4.1 3,2 4,9 3,27E-05 | 2,68E-05 | 3,89E-09 | 3,72E-09 | 3,40E-01 | 2,79E-01 | 3,27E-07 | 2,68E-07 100
12 4,0 5,6 5,0 7,7 4,33E-05 | 3,71E-05 | 6,30E-09 | 6,13E-09 | 4,50E-01 | 3,86E-01 | 3,43E-07 | 2,95E-07 126
13 5,8 8,0 2,8 3,4 5,30E-05 | 4,56E-05 | 6,52E-09 | 5,69E-09 | 5,52E-01 | 4,74E-01 | 3,54E-07 | 3,04E-07 150
14 3,6 4,5 2,8 2,7 6,04E-05 | 5,10E-05 | 3,76E-09 | 2,78E-09 | 6,29E-01 | 5,31E-01 | 3,34E-07 | 2,82E-07 181
15 4,7 6,0 3,4 3,7 6,98E-05 | 5,83E-05 | 4,91E-09 | 3,87E-09 | 7,26E-01 | 6,07E-01 | 3,31E-07 | 2,77E-07 211
16 5,3 54 4,3 4,6 8,09E-05 | 6,60E-05 | 5,30E-09 | 3,63E-09 | 8,42E-01 | 6,87E-01 | 3,32E-07 | 2,70E-07 244
17 7,9 10,0 6,3 7,2 9,73E-05 | 7,90E-05 | 8,62E-09 | 6,87E-09 | 1,01E+00 | 8,22E-01 | 3,55E-07 | 2,88E-07 274
18 2,8 29 4,4 4,9 1,06E-04 | 8,51E-05 | 3,97E-09 | 2,83E-09 | 1,10E+00 | 8,86E-01 | 3,45E-07 | 2,77E-07 307
19 54 5,7 50 5,6 1,09E-04 | 8,77E-05 | 3,00E-09 | 2,15E-09 | 1,23E+00 | 9,76E-01 | 3,25E-07 | 2,60E-07 337
20 20,0 62,0 18,0 19,0 1,50E-04 | 1,45E-04 | 1,15E-08 | 1,62E-08 | 1,69E+00 | 1,60E+00 | 4,09E-07 | 3,95E-07 367

Quadro 3 — Campanha de incorporagao de 30% de rejeito com betume A
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AMOSTRA LIXIVIADA : TB04
DADOS DO PROCESSO DADOS DO PRODUTO Corpo 2 Corpo 5

Betume TIPO A |Ponto de Amolecimento (°C) 76,0 76,0

Vaz&o de Betume (kg/h) 0,550 ||Peso Inicio de Lixiviagao (g) 183,40 188,00

Vaz&do de Concentrado (I/h) 1,080 [[Didmetro Médio (cm) 5,80 5,80

Temperatura de operagéo (°C) 166 Altura Média (cm) 5,25 5,30

Tipo de Rejeito conc. Cs ||Area Superficial (cm2) 148,50 149,41

Densidade do Conc. (g/cm3) 1,215 [[Volume (cm3) 138,71 140,03

Soélido no rejeito (%) 28,3 Densidade inicial (g/cm3) 1,32 1,34

Sais incorporado em betume (%) 40,3 Teor Boro Produto (mg) 8028 8229

Na em 1 kg de concentrado (g) 46,71 |[Teor Sodio Produto (mg) 12202 12508

B em 1 kg de concentrado (g) 30,73 ||Volume de Lixiviante (dm3) 1,60 1,60

TROCA CONCENTRAGAO (mglL) SOMA (An/Ao)(V/S) TDL S(An/Ao) S(An/Ao)(VIS)IT TEMPO
Amostra: 2 Amostra: 5 (Média) (m) (Média) (Kg/m2s) (Média) (%) (Média) (m/d) TOTAL

N° B Na B Na B Na B Na B Na B Na (dia)
1 50 7,6 53 7,6 9,48E-06 | 9,21E-06 | 1,46E-07 | 1,42E-07 | 1,01E-01 | 9,84E-02 | 9,48E-06 | 9,21E-06 1
2 0,4 1,4 0,4 0,6 1,03E-05 | 1,04E-05 | 5,96E-09 | 9,45E-09 | 1,10E-01 | 1,12E-01 | 3,42E-06 | 3,48E-06 3
3 0,5 0,6 0,3 0,4 1,10E-05 | 1,11E-05 | 2,95E-09 | 2,43E-09 | 1,18E-01 | 1,18E-01 | 1,57E-06 | 1,58E-06 7
4 0,7 1,0 0,5 0,6 1,21E-05 | 1,21E-05 | 5,45E-09 | 5,11E-09 | 1,29E-01 | 1,29E-01 | 1,21E-06 | 1,21E-06 10
5 0,9 1,2 0,5 0,7 1,34E-05 | 1,32E-05 | 4,98E-09 | 4,37E-09 | 1,43E-01 | 1,41E-01 | 9,56E-07 | 9,43E-07 14
6 21 2,6 0,8 1,0 1,61E-05 | 1,54E-05 | 5,89E-09 | 4,81E-09 | 1,72E-01 | 1,65E-01 | 7,65E-07 | 7,33E-07 21
7 1,7 2,2 1,0 1,1 1,85E-05 | 1,74E-05 | 5,42E-09 | 4,41E-09 | 1,98E-01 | 1,86E-01 | 6,62E-07 | 6,21E-07 28
8 2,7 3,5 1,5 2,0 2,24E-05 | 2,07E-05 | 8,53E-09 | 7,35E-09 | 2,40E-01 | 2,22E-01 | 6,40E-07 | 5,93E-07 35
9 4,0 6,1 2,7 3,3 2,86E-05 | 2,65E-05 | 1,36E-08 | 1,26E-08 | 3,06E-01 | 2,83E-01 | 6,81E-07 | 6,30E-07 42
10 12,0 15,0 9,2 11,0 4,81E-05 | 4,22E-05 | 1,04E-08 | 8,38E-09 | 5,15E-01 | 4,52E-01 | 6,78E-07 | 5,95E-07 71
11 10,0 12,0 6,6 8,2 6,35E-05 | 5,45E-05 | 8,13E-09 | 6,51E-09 | 6,79E-01 | 5,83E-01 | 6,35E-07 | 5,45E-07 100
12 9,3 6,2 7,0 9,2 7,85E-05 | 6,38E-05 | 8,91E-09 | 5,53E-09 | 8,39E-01 | 6,82E-01 | 6,23E-07 | 5,06E-07 126
13 14,0 18,0 7.4 10,0 9,83E-05 | 8,08E-05 | 1,27E-08 | 1,09E-08 | 1,05E+00 | 8,64E-01 | 6,55E-07 | 5,39E-07 150
14 14,0 15,0 13,0 14,0 1,23E-04 | 9,84E-05 | 1,24E-08 | 8,74E-09 | 1,32E+00 | 1,05E+00 | 6,80E-07 | 5,44E-07 181
15 13,0 17,0 10,0 12,0 1,44E-04 | 1,16E-04 | 1,09E-08 | 9,04E-09 | 1,54E+00 | 1,24E+00 | 6,84E-07 | 5,50E-07 211
16 21,0 49,0 13,0 18,0 1,76E-04 | 1,57E-04 | 1,46E-08 | 1,90E-08 | 1,88E+00 | 1,68E+00 | 7,20E-07 | 6,43E-07 244
17 18,0 31,0 10,0 15,0 2,02E-04 | 1,85E-04 | 1,33E-08 | 1,43E-08 | 2,16E+00 | 1,98E+00 | 7,36E-07 | 6,74E-07 274
18 22,0 36,0 22,0 34,0 2,42E-04 | 2,27E-04 | 1,89E-08 | 1,98E-08 | 2,59E+00 | 2,43E+00 | 7,89E-07 | 7,40E-07 307
19 27,0 5,6 19,0 30,0 2,44E-04 | 2,06E-04 | 1,04E-08 | 5,27E-09 | 3,04E+00 | 2,66E+00 | 7,24E-07 | 6,12E-07 337
20 100,0 76,0 46,0 440 3,77E-04 | 3,00E-04 | 3,46E-08 | 1,87E-08 | 4,49E+00 | 3,44E+00 | 1,03E-06 | 8,18E-07 367

Quadro 4 — Campanha de incorporagao de 40% de rejeito com betume A

108



—— Sodio —— Sodio
— ——Boro ——Boro
E 1,00E-05 |
= 1,00E-03 —_
7] ? 1,00E:06 |
> N
< 1,00E-04 £
X < 1,00E-07 |
0 2
< 100E05 = 1,00E-08 |
= -
0O 1,00E-09 |
< 1,00E06 - — T T T T T T T T -
N SR~ dON-_gNa®ZEISR 1,00E-10
SN ZIEINBLEI IR RRINEES
» o O O = = b M N NN
Tempo (dias) )
Tempo (dias)
—— Sodio By
— —— Sdédio
—— Boro NS B
1,00E+01 £ 1,00E-03 - ore
32 1,00E+00 - % 1,00E-04 -
° S 1,00E-05 -
<< 1,00E01 | < \\
= X 1,00E-06 - —
< 2 1
. 100E02 | < 1,00E-07
< 1,00E-08
1,00E-03 1 <’ R e
SO NSERBEN IR RRNEES N S3 S XIXREIIS
= T <> R = S QU SO NN RN
Tempo (dias) Tempo (dias)

Fracgdes lixiviadas acumuladas e TDL em 1 ano para a amostra TB 04 (Quadro 4)
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AMOSTRA LIXIVIADA : TB05
DADOS DO PROCESSO DADOS DO PRODUTO Corpo 2 Corpo 4

Betume TIPO B |Ponto de Amolecimento (°C) 103,0 103,0

Vaz&o de Betume (kg/h) 0,540 ||Peso Inicio de Lixiviagao (g) 174,85 174,59

Vaz&do de Concentrado (I/h) 0,696 ||Diametro Médio (cm) 5,80 5,80

Temperatura de operagéo (°C) 168,5 [[Altura Média (cm) 5,10 5,10

Tipo de Rejeito conc. Cs ||Area Superficial (cm2) 145,77 145,77

Densidade do Conc. (g/cm3) 1,198 [[Volume (cm3) 134,75 134,75

Soélido no rejeito (%) 27,8 Densidade inicial (g/cm3) 1,30 1,30

Sais incorporado em betume (%) 30,00 |Teor Boro Produto (mg) 5807 5799

Na em 1 kg de concentrado (g) 46,71 |[Teor Sodio Produto (mg) 8827 8814

B em 1 kg de concentrado (g) 30,73 ||Volume de Lixiviante (dm3) 1,50 1,50

TROCA CONCENTRAGAO (mglL) SOMA (An/Ao)(V/S) TDL S(An/Ao) S(An/Ao)(VIS)IT TEMPO
Amostra: 2 Amostra: 4 (Média) (m) (Média) (Kg/m2s) (Média) (%) (Média) (m/d) TOTAL

N° B Na B Na B Na B Na B Na B Na (dia)
1 23,4 30,0 27,7 36,0 6,11E-05 | 5,19E-05 | 9,16E-07 | 7,79E-07 | 6,60E-01 | 5,61E-01 | 6,11E-05 | 5,19E-05 1
2 21,7 31,0 23,2 31,0 1,15E-04 | 1,01E-04 | 4,03E-07 | 3,66E-07 | 1,24E+00 | 1,09E+00 | 3,82E-05 | 3,35E-05 3
3 22,0 30,0 19,0 31,0 1,64E-04 | 1,49E-04 | 1,84E-07 | 1,80E-07 | 1,77E+00 | 1,61E+00 | 2,34E-05 | 2,12E-05 7
4 14,6 47,0 11,9 19,0 1,95E-04 | 2,00E-04 | 1,58E-07 | 2,60E-07 | 2,11E+00 | 2,17E+00 | 1,95E-05 | 2,00E-05 10
5 13,7 18,0 11,4 14,0 2,25E-04 | 2,26E-04 | 1,13E-07 | 9,44E-08 | 2,44E+00 | 2,44E+00 | 1,61E-05 | 1,61E-05 14
6 21,4 31,0 17,6 26,0 2,72E-04 | 2,70E-04 | 9,99E-08 | 9,60E-08 | 2,94E+00 | 2,92E+00 | 1,29E-05 | 1,29E-05 21
7 8,7 12,0 7,6 8,7 291E-04 | 2,87E-04 | 4,18E-08 | 3,49E-08 | 3,15E+00 | 3,10E+00 | 1,04E-05 | 1,02E-05 28
8 51 4.1 4,3 3,6 3,03E-04 | 2,93E-04 | 2,41E-08 | 1,30E-08 | 3,27E+00 | 3,17E+00 | 8,65E-06 | 8,36E-06 35
9 8,4 12,0 7,0 11,0 3,21E-04 | 3,11E-04 | 3,94E-08 | 3,88E-08 | 3,47E+00 | 3,36E+00 | 7,64E-06 | 7,40E-06 42
10 27,0 36,0 26,0 34,0 3,84E-04 | 3,66E-04 | 3,07E-08 | 2,66E-08 | 4,16E+00 | 3,96E+00 | 5,26E-06 | 5,01E-06 73
11 53,0 71,0 46,0 62,0 5,03E-04 | 4,70E-04 | 5,73E-08 | 5,06E-08 | 5,44E+00 | 5,09E+00 | 4,83E-06 | 4,52E-06 104
12 44,0 65,0 34,0 49,0 5,96E-04 | 5,60E-04 | 4,66E-08 | 4,48E-08 | 6,45E+00 | 6,06E+00 | 4,45E-06 | 4,18E-06 134
13 34,0 40,0 23,0 30,0 6,64E-04 | 6,15E-04 | 6,39E-08 | 5,16E-08 | 7,18E+00 | 6,65E+00 | 4,43E-06 | 4,10E-06 150
14 20,0 17,0 15,0 200,0 7,06E-04 | 7,86E-04 | 3,69E-08 | 1,51E-07 | 7,63E+00 | 8,50E+00 | 4,23E-06 | 4,70E-06 167
15 37,0 235,0 34,0 93,0 7,90E-04 | 1,04E-03 | 4,24E-08 | 1,29E-07 | 8,55E+00 | 1,13E+01 | 4,01E-06 | 5,30E-06 197
16 29,0 35,0 26,0 193,0 8,56E-04 | 1,22E-03 | 2,99E-08 | 8,15E-08 | 9,26E+00 | 1,32E+01 | 3,72E-06 | 5,32E-06 230
17 41,0 7,2 52,0 6,5 9,67E-04 | 1,23E-03 | 5,56E-08 | 5,39E-09 | 1,05E+01 | 1,33E+01 | 3,72E-06 | 4,74E-06 260
18 218,0 274,0 241,0 315,0 1,52E-03 | 1,70E-03 | 2,74E-07 | 2,32E-07 | 1,64E+01 | 1,84E+01 | 5,23E-06 | 5,85E-06 290
19 339,0 477,0 268,0 341,0 1,69E-03 | 1,88E-03 | 1,78E-07 | 1,58E-07 | 2,42E+01 | 2,53E+01 | 5,27E-06 | 5,84E-06 321
20 136,0 241,0 83,0 180,0 1,78E-03 | 2,03E-03 | 6,44E-08 | 8,14E-08 | 2,71E+01 | 2,89E+01 | 5,06E-06 | 5,78E-06 351

Quadro 5 — Campanha de incorporacao de 30% de rejeito com betume B
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Fracoes lixiviadas acumuladas e TDL em 1 ano para a amostra TB 05 (Quadro 5)
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AMOSTRA LIXIVIADA : TB06
DADOS DO PROCESSO DADOS DO PRODUTO Corpo 2 Corpo 3

Betume TIPO B |Ponto de Amolecimento (°C) 103,5 103,5

Vaz&o de Betume (kg/h) 0,543 ||Peso Inicio de Lixiviagao (g) 174,02 175,70

Vaz&do de Concentrado (I/h) 0,800 ||Diametro Médio (cm) 5,80 5,80

Temperatura de operagéo (°C) 170,8 [[Altura Média (cm) 5,10 5,10

Tipo de Rejeito conc. Cs ||Area Superficial (cm2) 145,77 145,77

Densidade do Conc. (g/cm3) 1,212  [[Volume (cm3) 134,75 134,75

Soélido no rejeito (%) 28,1 Densidade inicial (g/cm3) 1,29 1,30

Sais incorporado em betume (%) 334 Teor Boro Produto (mg) 6362 6424

Na em 1 kg de concentrado (g) 46,71 |[Teor Sodio Produto (mg) 9671 9764

B em 1 kg de concentrado (g) 30,73 ||Volume de Lixiviante (dm3) 1,50 1,50

TROCA CONCENTRAGAO (mglL) SOMA (An/Ao)(V/S) TDL S(An/Ao) S(An/Ao)(VIS)IT TEMPO
Amostra: 2 Amostra: 3 (Média) (m) (Média) (Kg/m2s) (Média) (%) (Média) (m/d) TOTAL

N° B Na B Na B Na B Na B Na B Na (dia)
1 16,8 21,0 21,9 28,0 4,19E-05 | 3,49E-05 | 6,30E-07 | 5,25E-07 | 4,54E-01 | 3,78E-01 | 4,19E-05 | 3,49E-05 1
2 12,7 17,0 17,3 22,0 7,45E-05 | 6,27E-05 | 2,44E-07 | 2,09E-07 | 8,05E-01 | 6,79E-01 | 2,48E-05 | 2,09E-05 3
3 9,7 14,0 11,4 15,0 9,73E-05 | 8,34E-05 | 8,59E-08 | 7,77E-08 | 1,05E+00 | 9,03E-01 | 1,39E-05 | 1,19E-05 7
4 7,5 12,0 7.4 13,0 1,13E-04 | 1,01E-04 | 8,09E-08 | 8,93E-08 | 1,23E+00 | 1,10E+00 | 1,13E-05 | 1,01E-05 10
5 7,6 10,0 7,6 15,0 1,30E-04 | 1,19E-04 | 6,19E-08 | 6,70E-08 | 1,41E+00 | 1,29E+00 | 9,28E-06 | 8,51E-06 14
6 141 18,0 14,3 18,0 1,61E-04 | 1,45E-04 | 6,61E-08 | 5,51E-08 | 1,74E+00 | 1,57E+00 | 7,66E-06 | 6,89E-06 21
7 6,2 7,3 59 8,4 1,74E-04 | 1,56E-04 | 2,82E-08 | 2,40E-08 | 1,88E+00 | 1,69E+00 | 6,21E-06 | 5,57E-06 28
8 5,2 4,3 4,3 2,8 1,84E-04 | 1,61E-04 | 2,21E-08 | 1,09E-08 | 1,99E+00 | 1,74E+00 | 5,26E-06 | 4,60E-06 35
9 7,4 11,0 6,4 8,9 1,99E-04 | 1,75E-04 | 3,21E-08 | 3,05E-08 | 2,15E+00 | 1,90E+00 | 4,74E-06 | 4,17E-06 42
10 28,0 37,0 24,0 32,0 2,56E-04 | 2,24E-04 | 2,73E-08 | 2,39E-08 | 2,76E+00 | 2,43E+00 | 3,50E-06 | 3,08E-06 73
11 45,0 65,0 41,0 60,0 3,49E-04 | 3,14E-04 | 4,52E-08 | 4,32E-08 | 3,77E+00 | 3,39E+00 | 3,35E-06 | 3,02E-06 104
12 30,0 37,0 32,0 42,0 4,16E-04 | 3,70E-04 | 3,37E-08 | 2,82E-08 | 4,50E+00 | 4,00E+00 | 3,11E-06 | 2,76E-06 134
13 26,0 37,0 18,0 35,0 4,64E-04 | 4,21E-04 | 4,48E-08 | 4,82E-08 | 5,02E+00 | 4,56E+00 | 3,09E-06 | 2,81E-06 150
14 14,0 15,0 14,0 17,0 4,94E-04 | 4,44E-04 | 2,68E-08 | 2,02E-08 | 5,35E+00 | 4,81E+00 | 2,96E-06 | 2,66E-06 167
15 29,0 16,0 28,0 32,0 5,56E-04 | 4,78E-04 | 3,09E-08 | 1,71E-08 | 6,02E+00 | 5,18E+00 | 2,82E-06 | 2,43E-06 197
16 20,0 13,0 24,0 9,2 6,04E-04 | 4,94E-04 | 2,17E-08 | 7,21E-09 | 6,53E+00 | 5,35E+00 | 2,62E-06 | 2,15E-06 230
17 41,0 17,0 40,0 8,7 6,92E-04 | 5,13E-04 | 4,40E-08 | 9,18E-09 | 7,48E+00 | 5,55E+00 | 2,66E-06 | 1,97E-06 260
18 221,0 356,0 177,0 239,0 1,12E-03 | 9,38E-04 | 2,16E-07 | 2,13E-07 | 1,22E+01 | 1,01E+01 | 3,87E-06 | 3,23E-06 290
19 221,0 192,0 238,0 300,0 1,19E-03 | 8,63E-04 | 2,41E-07 | 8,64E-08 | 1,75E+01 | 1,39E+01 | 3,70E-06 | 2,69E-06 321
20 81,0 180,0 100,0 190,0 1,32E-03 | 1,20E-03 | 9,83E-08 | 6,50E-08 | 1,97E+01 | 1,68E+01 | 3,76E-06 | 3,42E-06 351

Quadro 6 — Campanha de incorporacao de 30% de rejeito com betume B
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Fragoes lixiviadas acumuladas e TDL em 1 ano para a amostra TB 06 (Quadro 6)
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AMOSTRA LIXIVIADA : TB07

DADOS DO PROCESSO DADOS DO PRODUTO Corpo 3 Corpo 5

Betume TIPO B |Ponto de Amolecimento (°C) 103,8 103,8

Vaz&o de Betume (kg/h) 0,540 ||Peso Inicio de Lixiviagao (g) 174,95 187,16

Vaz&do de Concentrado (I/h) 1,026 [[Didmetro Médio (cm) 5,80 5,80

Temperatura de operagéo (°C) 160 Altura Média (cm) 4,90 5,10

Tipo de Rejeito conc. Cs ||Area Superficial (cm2) 142,13 145,77

Densidade do Conc. (g/cm3) 1,210 [[Volume (cm3) 129,46 134,75

Soélido no rejeito (%) 29,0 Densidade inicial (g/cm3) 1,35 1,39

Sais incorporado em betume (%) 40,0 Teor Boro Produto (mg) 7416 7933

Na em 1 kg de concentrado (g) 46,71 |[Teor Sodio Produto (mg) 11272 12059

B em 1 kg de concentrado (g) 30,73 ||Volume de Lixiviante (dm3) 1,50 1,50

TROCA CONCENTRAGAO (mglL) SOMA (An/Ao)(V/S) TDL S(An/Ao) S(An/Ao)(VIS)IT TEMPO
Amostra: 3 Amostra: 5 (Média) (m) (Média) (Kg/m2s) (Média) (%) (Média) (m/d) TOTAL

N° B Na B Na B Na B Na B Na B Na (dia)
1 129,0 190,0 140,0 190,0 | 2,41E-04 | 2,24E-04 | 3,83E-06 | 3,56E-06 | 2,63E+00 | 2,45E+00 | 2,41E-04 | 2,24E-04 1
2 114,0 160,0 109,0 160,0 4,41E-04 | 4,13E-04 | 1,59E-06 | 1,50E-06 | 4,81E+00 | 4,51E+00 | 1,47E-04 | 1,38E-04 3
3 112,0 160,0 101,0 135,0 6,33E-04 | 5,88E-04 | 7,58E-07 | 6,91E-07 | 6,90E+00 | 6,41E+00 | 9,04E-05 | 8,40E-05 7
4 56,8 168,0 50,0 52,0 7,29E-04 | 7,20E-04 | 5,07E-07 | 6,91E-07 | 7,95E+00 | 7,85E+00 | 7,29E-05 | 7,20E-05 10
5 65,4 100,0 54,6 79,0 8,37E-04 | 8,26E-04 | 4,27E-07 | 4,20E-07 | 9,12E+00 | 9,01E+00 | 5,98E-05 | 5,90E-05 14
6 87,0 118,0 71,0 93,0 9,79E-04 | 9,51E-04 | 3,22E-07 | 2,83E-07 | 1,07E+01 | 1,04E+01 | 4,66E-05 | 4,53E-05 21
7 84,0 107,0 66,0 88,0 1,11E-03 | 1,07E-03 | 3,05E-07 | 2,61E-07 | 1,21E+01 | 1,16E+01 | 3,98E-05 | 3,81E-05 28
8 52,0 75,0 40,0 62,0 1,20E-03 | 1,15E-03 | 1,87E-07 | 1,83E-07 | 1,31E+01 | 1,25E+01 | 3,42E-05 | 3,28E-05 35
9 41,0 62,0 40,0 62,0 1,27E-03 | 1,22E-03 | 1,65E-07 | 1,66E-07 | 1,38E+01 | 1,33E+01 | 3,02E-05 | 2,91E-05 42
10 115,0 160,0 80,0 102,0 1,45E-03 | 1,38E-03 | 8,97E-08 | 7,93E-08 | 1,58E+01 | 1,50E+01 | 1,98E-05 | 1,88E-05 73
11 73,0 100,0 49,0 70,0 1,56E-03 | 1,48E-03 | 5,61E-08 | 5,14E-08 | 1,70E+01 | 1,61E+01 | 1,50E-05 | 1,42E-05 104
12 49,0 62,0 34,0 42,0 1,63E-03 | 1,54E-03 | 3,95E-08 | 3,25E-08 | 1,78E+01 | 1,68E+01 | 1,22E-05 | 1,15E-05 134
13 25,0 26,0 16,0 24,0 1,67E-03 | 1,57E-03 | 3,66E-08 | 2,93E-08 | 1,82E+01 | 1,71E+01 | 1,11E-05 | 1,05E-05 150
14 21,0 135,0 14,0 115,0 1,70E-03 | 1,72E-03 | 2,94E-08 | 1,38E-07 | 1,85E+01 | 1,87E+01 | 1,02E-05 | 1,03E-05 167
15 33,0 241,0 25,0 180,0 1,75E-03 | 1,97E-03 | 2,76E-08 | 1,32E-07 | 1,91E+01 | 2,14E+01 | 8,89E-06 | 9,98E-06 197
16 41,0 73,0 27,0 123,0 1,81E-03 | 2,08E-03 | 2,94E-08 | 5,54E-08 | 1,98E+01 | 2,27E+01 | 7,88E-06 | 9,05E-06 230
17 30,0 143,0 29,0 140,0 1,87E-03 | 2,25E-03 | 2,80E-08 | 8,83E-08 | 2,03E+01 | 2,45E+01 | 7,18E-06 | 8,65E-06 260
18 135,0 192,0 62,0 94,0 2,04E-03 | 2,42E-03 | 9,39E-08 | 8,96E-08 | 2,23E+01 | 2,64E+01 | 7,05E-06 | 8,34E-06 290
19 283,0 498,0 125,0 396,0 2,24E-03 | 2,78E-03 | 9,56E-08 | 1,37E-07 | 2,63E+01 | 3,22E+01 | 6,96E-06 | 8,65E-06 321
20 258,0 446,0 121,0 242,0 2,39E-03 | 2,83E-03 | 8,88E-08 | 1,06E-07 | 3,01E+01 | 3,66E+01 ]| 6,80E-06 | 8,06E-06 351

Quadro 7 — Campanha de incorporacao de 40% de rejeito com betume B
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Fracdes lixiviadas acumuladas e TDL em 1 ano para a amostra TB 07 (Quadro 7)
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AMOSTRA LIXIVIADA : TB08
DADOS DO PROCESSO DADOS DO PRODUTO Corpo 2 Corpo 3

Betume TIPO B |Ponto de Amolecimento (°C) 105,0 105,0

Vaz&o de Betume (kg/h) 0,503 ||Peso Inicio de Lixiviagao (g) 190,16 184,60

Vaz&do de Concentrado (I/h) 0,970 ||Diametro Médio (cm) 5,80 5,80

Temperatura de operagéo (°C) 160 Altura Média (cm) 5,30 5,10

Tipo de Rejeito conc. Cs ||Area Superficial (cm2) 149,41 145,77

Densidade do Conc. (g/cm3) 1,203 [[Volume (cm3) 140,03 134,75

Soélido no rejeito (%) 28,8 Densidade inicial (g/cm3) 1,36 1,37

Sais incorporado em betume (%) 40,1 Teor Boro Produto (mg) 8125 7887

Na em 1 kg de concentrado (g) 46,71 |[Teor Sodio Produto (mg) 12349 11988

B em 1 kg de concentrado (g) 30,73 ||Volume de Lixiviante (dm3) 1,50 1,50

TROCA CONCENTRAGAO (mglL) SOMA (An/Ao)(V/S) TDL S(An/Ao) S(An/Ao)(VIS)IT TEMPO
Amostra: 2 Amostra: 3 (Média) (m) (Média) (Kg/m2s) (Média) (%) (Média) (m/d) TOTAL

N° B Na B Na B Na B Na B Na B Na (dia)
1 81,2 110,0 85,9 135,0 1,46E-04 | 1,41E-04 | 2,30E-06 | 2,22E-06 | 1,57E+00 | 1,51E+00 | 1,46E-04 | 1,41E-04 1
2 63,0 95,0 63,0 173,0 2,56E-04 | 2,95E-04 | 8,67E-07 | 1,22E-06 | 2,75E+00 | 3,17E+00 | 8,52E-05 | 9,83E-05 3
3 46,6 68,0 47,3 70,0 3,38E-04 | 3,74E-04 | 3,23E-07 | 3,13E-07 | 3,63E+00 | 4,02E+00 | 4,82E-05 | 5,34E-05 7
4 26,0 15,0 23,5 21,0 3,81E-04 | 3,95E-04 | 2,27E-07 | 1,09E-07 | 4,09E+00 | 4,25E+00 | 3,81E-05 | 3,95E-05 10
5 25,6 40,0 243 39,0 4,24E-04 | 4,40E-04 | 1,72E-07 | 1,79E-07 | 4,56E+00 | 4,73E+00 | 3,03E-05 | 3,14E-05 14
6 30,7 47,0 28,7 440 4,76E-04 | 4,92E-04 | 1,17E-07 | 1,18E-07 | 5,11E+00 | 5,29E+00 | 2,27E-05 | 2,34E-05 21
7 23,6 35,0 24,6 36,0 5,18E-04 | 5,33E-04 | 9,48E-08 | 9,19E-08 | 5,57E+00 | 5,73E+00 | 1,85E-05 | 1,90E-05 28
8 13,0 21,0 15,0 21,0 5,42E-04 | 5,57E-04 | 5,51E-08 | 5,43E-08 | 5,83E+00 | 5,99E+00 | 1,55E-05 | 1,59E-05 35
9 13,0 20,0 14,0 21,0 5,66E-04 | 5,81E-04 | 5,31E-08 | 5,31E-08 | 6,08E+00 | 6,24E+00 | 1,35E-05 | 1,38E-05 42
10 32,0 43,0 34,0 46,0 6,24E-04 | 6,32E-04 | 2,93E-08 | 2,60E-08 | 6,70E+00 | 6,79E+00 | 8,54E-06 | 8,65E-06 73
11 38,0 49,0 36,0 45,0 6,88E-04 | 6,86E-04 | 3,29E-08 | 2,75E-08 | 7,39E+00 | 7,37E+00 | 6,62E-06 | 6,59E-06 104
12 35,0 440 33,0 41,0 7,47E-04 | 7,34E-04 | 3,12E-08 | 2,57E-08 | 8,03E+00 | 7,89E+00 | 5,58E-06 | 5,48E-06 134
13 22,0 31,0 18,0 25,0 7,82E-04 | 7,66E-04 | 3,44E-08 | 3,17E-08 | 8,40E+00 | 8,24E+00 | 5,21E-06 | 5,11E-06 150
14 20,0 12,0 15,0 18,0 8,13E-04 | 7,84E-04 | 2,83E-08 | 1,60E-08 | 8,73E+00 | 8,42E+00 | 4,87E-06 | 4,69E-06 167
15 42,0 7,7 35,0 15,0 8,80E-04 | 7,97E-04 | 3,53E-08 | 6,88E-09 | 9,45E+00 | 8,56E+00 | 4,47E-06 | 4,04E-06 197
16 42,0 9,0 37,0 8,5 9,49E-04 | 8,07E-04 | 3,29E-08 | 4,80E-09 | 1,02E+01 | 8,67E+00 | 4,12E-06 | 3,51E-06 230
17 73,0 14,0 41,0 7,5 1,05E-03 | 8,19E-04 | 5,21E-08 | 6,47E-09 | 1,13E+01 | 8,80E+00 | 4,03E-06 | 3,15E-06 260
18 393,0 559,0 195,0 279,0 1,56E-03 | 1,30E-03 | 2,69E-07 | 2,52E-07 | 1,67E+01 | 1,39E+01 | 5,38E-06 | 4,48E-06 290
19 461,0 648,0 390,0 590,0 1,79E-03 | 1,53E-03 | 1,92E-07 | 1,84E-07 | 2,47E+01 | 2,16E+01 | 5,57E-06 | 4,76E-06 321
20 175,0 262,0 242,0 323,0 1,92E-03 | 1,63E-03 | 9,43E-08 | 8,70E-08 | 2,86E+01 | 2,52E+01 | 5,48E-06 | 4,66E-06 351

Quadro 8 — Campanha de incorporacao de 40% de rejeito com betume B
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Fragoes lixiviadas acumuladas e TDL em 1 ano para a amostra TB 08 (Quadro 8)
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AMOSTRA LIXIVIADA : TB09
DADOS DO PROCESSO DADOS DO PRODUTO Corpo 2 Corpo 3

Betume TIPO B |[Ponto de Amolecimento (°C) 95,0 95,0

Vazao de Betume (kg/h) 0,564 ||Peso Inicio de Lixiviagéo (g) 177,20 169,90

Vaz&o de Concentrado (I/h) 0,750 ||Didmetro Médio (cm) 5,52 5,47

Temperatura de operagéo (°C) 185  ||Altura Média (cm) 5,96 5,71

Tipo de Rejeito conc. Cs |{Area Superficial (cm2) 151,22 145,12

Densidade do Conc. (g/cm3) 1,218 |[Volume (cm3) 142,63 134,18

Sélido no rejeito (%) 30,0 |Densidade inicial (g/cm3) 1,24 1,27

Sais incorporado em betume (%) 32,67 | Teor Boro Produto (mg) 5938 5694

Na em 1 kg de concentrado (g) 46,71 |[Teor Sédio Produto (mg) 9026 8654

B em 1 kg de concentrado (g) 30,73 [[Volume de Lixiviante (dm3) 1,55 1,55

TROCA CONCENTRAGAO (mg/L) SOMA (An/Ao)(V/S) TDL S(An/Ao) S(An/Ao)(VIS)IT TEMPO
Amostra: 2 Amostra: 3 (Média) (m) (Média) (Kg/m2s) (Média) (%) (Média) (m/d) TOTAL

N° B Na B Na B Na B Na B Na B Na (dia)
1 50 5,0 5,0 4,8 1,24E-05 | 8,02E-06 | 1,81E-07 | 1,16E-07 | 1,33E-01 | 8,59E-02 | 1,24E-05 | 8,02E-06 1
2 36,0 36,0 36,0 27,0 1,02E-04 | 5,95E-05 | 6,51E-07 | 3,73E-07 | 1,09E+00 | 6,37E-01 | 3,40E-05 | 1,98E-05 3
3 12,0 12,0 12,0 47,0 1,32E-04 | 1,08E-04 | 1,08€E-07 | 1,78E-07 | 1,41E+00 | 1,16E+00 | 1,88E-05 | 1,55E-05 7
4 6,9 6,9 6,9 35,0 1,49E-04 | 1,43E-04 | 8,31E-08 | 1,68E-07 | 1,60E+00 | 1,53E+00 | 1,49E-05 | 1,43E-05 10
5 25,0 25,0 25,0 45,0 2,11E-04 | 2,00E-04 | 2,26E-07 | 2,09E-07 | 2,26E+00 | 2,15E+00 | 1,51E-05 | 1,43E-05 14
6 33,0 33,0 33,0 30,0 2,94E-04 | 2,52E-04 | 8,52E-08 | 5,35E-08 | 3,14E+00 | 2,70E+00 | 1,05E-05 | 8,99E-06 28
7 11,0 11,0 11,0 11,0 3,21E-04 | 2,70E-04 | 5,68E-08 | 3,74E-08 | 3,44E+00 | 2,90E+00 | 9,17E-06 | 7,71E-06 35
8 10,0 10,0 10,0 8,0 3,46E-04 | 2,85E-04 | 5,16E-08 | 3,05E-08 | 3,70E+00 | 3,05E+00 | 8,23E-06 | 6,77E-06 42
9 24,0 24,0 24,0 21,0 4,06E-04 | 3,21E-04 | 2,89E-08 | 1,78E-08 | 4,34E+00 | 3,45E+00 | 5,63E-06 | 4,46E-06 72
10 19,0 19,0 19,0 13,0 4,53E-04 | 3,48E-04 | 2,08E-08 | 1,15E-08 | 4,85E+00 | 3,73E+00 | 4,31E-06 | 3,31E-06 105
1" 44,0 44,0 44.0 19,0 5,62E-04 | 3,99E-04 | 5,68E-08 | 2,65E-08 | 6,02E+00 | 4,28E+00 | 4,23E-06 | 3,00E-06 133
12 35,0 35,0 35,0 17,0 6,50E-04 | 4,41E-04 | 7,44E-08 | 3,61E-08 | 6,96E+00 | 4,73E+00 | 4,33E-06 | 2,94E-06 150
13 65,0 65,0 65,0 24,0 8,11E-04 | 5,14E-04 | 1,57E-07 | 6,99E-08 | 8,69E+00 | 5,50E+00 | 4,92E-06 | 3,11E-06 165
14 19,0 25,0 15,0 17,0 8,54E-04 | 5,48E-04 | 1,98E-08 | 1,60E-08 | 9,14E+00 | 5,87E+00 | 4,36E-06 | 2,80E-06 196
15 31,0 36,0 18,0 28,0 9,14E-04 | 6,00E-04 | 3,15E-08 | 2,71E-08 | 9,79E+00 | 6,43E+00 | 4,08E-06 | 2,68E-06 224
16 65,0 87,0 43,0 50,0 1,05E-03 | 7,12E-04 | 6,27E-08 | 5,23E-08 | 1,12E+01 | 7,62E+00 | 4,11E-06 | 2,79E-06 255
17 55,0 72,0 31,0 43,0 1,16E-03 | 8,06E-04 | 5,33E-08 | 4,69E-08 | 1,24E+01 | 8,63E+00 | 4,07E-06 | 2,84E-06 284
18 38,0 106,0 50,0 66,0 1,26E-03 | 9,47E-04 | 4,98E-08 | 6,36E-08 | 1,35E+01 | 1,01E+01 | 4,00E-06 | 3,00E-06 316
19 100,0 117,0 58,0 76,0 1,35E-03 | 9,64E-04 | 4,58E-08 | 3,68E-08 | 1,56E+01 | 1,18E+01 | 3,91E-06 | 2,79E-06 346

Quadro 9 — Campanha de incorporagao de 32,5% de rejeito com betume B

118



Sédio
Boro Sodio
E ——Boro
£ 100802 |
g 1,00E03 - =~ 1,00E05
= ~ " 1,00E-06
X 1,00E-04 - £
o = 1,00E-07
< o)
S 100805 | 2 1,00E-08
— X
< 100506 T o 1.00E-:09
N S EN YR NS oo NNNRee = 100E10 +—
g w o oo ~ 00~ OO - W —\—\NQJL\I—\—\—\—\—\MNNSQJ
CHEPADMNEESIIEREGTRS S
Tempo (dias) Tempo (dias)
—— Sbdio
5 1,00E-03 ——Sédio
—+—DbOoro
; ——Boro
) 1,00E-04 |
1,00E+02 - S M\
1,00E+01 - X 1,00E-05 | /\\_\\_X__
) S
= 1.00E+00 1 = 1.00E06 -
& 100601 S
N 1,00E-02 | N 1,00E-07 -
1,00E-03 T
L e e e L T T T e e e e 1,00E-08 +— —
O B 00O O N NO WO OO © N O o = b© - w = 2N WA N2 A A A NN WWw
Tempo (dias) Tempo (dias)

Fracgdes lixiviadas acumuladas e TDL em 1 ano para a amostra TB 09 (Quadro 9)

119



AMOSTRA LIXIVIADA : TB10
DADOS DO PROCESSO DADOS DO PRODUTO Corpo 2 Corpo 3

Betume TIPO B |[Ponto de Amolecimento (°C) 99,0 99,0

Vazao de Betume (kg/h) 0,556 ||Peso Inicio de Lixiviagéo (g) 177,30 178,60

Vaz&o de Concentrado (I/h) 0,930 ||Didmetro Médio (cm) 5,44 5,83

Temperatura de operagéo (°C) 185  ||Altura Média (cm) 5,85 5,66

Tipo de Rejeito conc. Cs |{Area Superficial (cm2) 146,46 157,06

Densidade do Conc. (g/cm3) 1,218 |[Volume (cm3) 135,97 151,09

Sélido no rejeito (%) 30,0 |Densidade inicial (g/cm3) 1,30 1,18

Sais incorporado em betume (%) 37,90 || Teor Boro Produto (mg) 6893 6943

Na em 1 kg de concentrado (g) 46,71 |[Teor Sédio Produto (mg) 10477 10554

B em 1 kg de concentrado (g) 30,73 [[Volume de Lixiviante (dm3) 1,55 1,55

TROCA CONCENTRAGAO (mg/L) SOMA (An/Ao)(V/S) TDL S(An/Ao) S(An/Ao)(VIS)IT TEMPO
Amostra: 2 Amostra: 3 (Média) (m) (Média) (Kg/m2s) (Média) (%) (Média) (m/d) TOTAL

N° B Na B Na B Na B Na B Na B Na (dia)
1 14,0 14,0 14,0 16,0 2,96E-05 | 2,09E-05 | 4,26E-07 | 3,00E-07 | 3,14E-01 | 2,21E-01 | 2,96E-05 | 2,09E-05 1
2 28,0 28,0 28,0 13,0 8,89E-05 | 4,93E-05 | 4,26E-07 | 2,08E-07 | 9,41E-01 | 5,24E-01 | 2,96E-05 | 1,64E-05 3
3 54,0 54,0 54,0 25,0 2,03E-04 | 1,04E-04 | 4,11E-07 | 2,00E-07 | 2,15E+00 | 1,11E+00 | 2,90E-05 | 1,49E-05 7
4 35,0 35,0 35,0 25,0 2,77E-04 | 1,46E-04 | 3,55E-07 | 2,01E-07 | 2,94E+00 | 1,55E+00 | 2,77E-05 | 1,46E-05 10
5 42,0 42,0 42,0 42,0 3,66E-04 | 2,04E-04 | 3,20E-07 | 2,10E-07 | 3,88E+00 | 2,17E+00 | 2,62E-05 | 1,46E-05 14
6 85,0 85,0 85,0 58,0 5,46E-04 | 3,04E-04 | 1,85E-07 | 1,03E-07 | 5,78E+00 | 3,22E+00 | 1,95E-05 | 1,08E-05 28
7 21,0 21,0 21,0 20,0 5,91E-04 | 3,32E-04 | 9,13E-08 | 5,87E-08 | 6,25E+00 | 3,53E+00 | 1,69E-05 | 9,49E-06 35
8 20,0 20,0 20,0 18,0 6,33E-04 | 3,59E-04 | 8,70E-08 | 5,45E-08 | 6,70E+00 | 3,81E+00 | 1,51E-05 | 8,54E-06 42
9 33,0 33,0 33,0 24,0 7,03E-04 | 3,98E-04 | 3,35E-08 | 1,91E-08 | 7,44E+00 | 4,23E+00 | 9,76E-06 | 5,53E-06 72
10 16,0 16,0 16,0 16,0 7,37E-04 | 4,21E-04 | 1,48E-08 | 9,71E-09 | 7,80E+00 | 4,46E+00 | 7,02E-06 | 4,01E-06 105
11 56,0 56,0 56,0 36,0 8,56E-04 | 4,84E-04 | 6,09E-08 | 3,32E-08 | 9,05E+00 | 5,14E+00 | 6,43E-06 | 3,64E-06 133
12 49,0 49,0 49,0 27,0 9,59E-04 | 5,37E-04 | 8,78E-08 | 4,52E-08 | 1,01E+01 | 5,70E+00 | 6,40E-06 | 3,58E-06 150
13 88,0 88,0 88,0 78,0 1,15E-03 | 6,53E-04 | 1,79E-07 | 1,11E-07 | 1,21E+01 | 6,92E+00 | 6,94E-06 | 3,96E-06 165
14 17,0 21,0 13,0 15,0 1,18E-03 | 6,78E-04 | 1,48E-08 | 1,17E-08 | 1,25E+01 | 7,19E+00 | 6,01E-06 | 3,46E-06 196
15 42,0 50,0 37,0 44,00 1,26E-03 | 7,43E-04 | 4,30E-08 | 3,37E-08 | 1,33E+01 | 7,88E+00 | 5,63E-06 | 3,32E-06 224
16 84,0 105,0 63,0 88,00 1,42E-03 | 8,77E-04 | 7,25E-08 | 6,25E-08 | 1,50E+01 | 9,31E+00 | 5,55E-06 | 3,44E-06 255
17 57,0 82,0 54,0 81,00 1,53E-03 | 9,91E-04 | 5,83E-08 | 5,63E-08 | 1,62E+01 | 1,05E+01 | 5,40E-06 | 3,49E-06 284
18 73,0 94,0 104,0 138,00 | 1,72E-03 | 1,15E-03 | 8,37E-08 | 7,21E-08 | 1,82E+01 | 1,22E+01 | 5,45E-06 | 3,65E-06 316
19 100,0 125,0 80,0 88,00 1,72E-03 | 1,14E-03 | 4,44E-08 | 3,46E-08 | 2,02E+01 | 1,38E+01 | 4,98E-06 | 3,29E-06 346

Quadro 10 — Campanha de incorporacao de 37,5% de rejeito com betume B
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Fracdes lixiviadas acumuladas e TDL em 1 ano para a amostra TB 10 (Quadro 10)

121



AMOSTRA LIXIVIADA : TB11

DADOS DO PROCESSO [ DADOS DO PRODUTO Corpo 3 Corpo 4

Betume TIPO B |[Ponto de Amolecimento (°C) 95,3 95,3

Vazao de Betume (kg/h) 0,561 ||Peso Inicio de Lixiviagéo (g) 176,10 176,60

Vaz&o de Concentrado (I/h) 0,850 ||Didmetro Médio (cm) 5,82 5,83

Temperatura de operagéo (°C) 185  ||Altura Média (cm) 5,87 5,82

Tipo de Rejeito conc. Cs |{Area Superficial (cm2) 160,53 159,99

Densidade do Conc. (g/cm3) 1,218 |[Volume (cm3) 156,16 155,36

Sélido no rejeito (%) 29,0 |Densidade inicial (g/cm3) 1,13 1,14

Sais incorporado em betume (%) 34,86 | Teor Boro Produto (mg) 6505 6524

Na em 1 kg de concentrado (g) 46,71 |[Teor Sédio Produto (mg) 9888 9916

B em 1 kg de concentrado (g) 30,73 [[Volume de Lixiviante (dm3) 1,55 1,55

TROCA CONCENTRAGAO (mg/L) SOMA (An/Ao)(V/S) TDL S(An/Ao) S(An/Ao)(VIS)IT TEMPO
Amostra: 3 Amostra: 4 (Média) (m) (Média) (Kg/m2s) (Média) (%) (Média) (m/d) TOTAL

N° B Na B Na B Na B Na B Na B Na (dia)
1 10,0 10,0 10,0 11,0 2,31E-05 | 1,60E-05 | 3,03E-07 | 2,09E-07 | 2,38E-01 | 1,64E-01 | 2,31E-05 | 1,60E-05 1
2 22,0 22,0 22,0 4,5 7,40E-05 | 3,62E-05 | 3,33E-07 | 1,32E-07 | 7,61E-01 | 3,72E-01 | 2,47E-05 | 1,21E-05 3
3 27,0 27,0 27,0 0,9 1,36E-04 | 5,74E-05 | 2,05E-07 | 6,93E-08 | 1,40E+00 | 5,90E-01 | 1,95E-05 | 8,20E-06 7
4 25,0 25,0 25,0 0,8 1,94E-04 | 7,70E-05 | 2,53E-07 | 8,54E-08 | 2,00E+00 | 7,92E-01 | 1,94E-05 | 7,70E-06 10
5 32,0 32,0 32,0 35,0 2,68E-04 | 1,28E-04 | 2,42E-07 | 1,67E-07 | 2,76E+00 | 1,32E+00 | 1,92E-05 | 9,14E-06 14
6 12,0 12,0 12,0 18,0 2,96E-04 | 1,51E-04 | 2,60E-08 | 2,14E-08 | 3,05E+00 | 1,55E+00 | 1,06E-05 | 5,39E-06 28
7 13,0 13,0 13,0 12,0 3,26E-04 | 1,70E-04 | 5,63E-08 | 3,56E-08 | 3,35E+00 | 1,75E+00 | 9,32E-06 | 4,85E-06 35
8 17,0 17,0 17,0 16,0 3,65E-04 | 1,95E-04 | 7,36E-08 | 4,70E-08 | 3,76E+00 | 2,01E+00 | 8,70E-06 | 4,64E-06 42
9 24,0 24,0 24,0 49,0 4,21E-04 | 2,50E-04 | 2,42E-08 | 2,43E-08 | 4,33E+00 | 2,58E+00 | 5,85E-06 | 3,48E-06 72
10 19,0 19,0 19,0 10,0 4,65E-04 | 2,72E-04 | 1,74E-08 | 8,76E-09 | 4,78E+00 | 2,80E+00 | 4,43E-06 | 2,60E-06 105
11 46,0 46,0 46,0 42,0 5,71E-04 | 3,39E-04 | 4,98E-08 | 3,13E-08 | 5,88E+00 | 3,49E+00 | 4,29E-06 | 2,55E-06 133
12 25,0 25,0 25,0 35,0 6,29E-04 | 3,85E-04 | 4,46E-08 | 3,52E-08 | 6,47E+00 | 3,96E+00 | 4,19E-06 | 2,57E-06 150
13 45,0 45,0 45,0 49,0 7,33E-04 | 4,57E-04 | 9,09E-08 | 6,25E-08 | 7,54E+00 | 4,70E+00 | 4,44E-06 | 2,77E-06 165
14 12,0 11,0 14,0 17,0 7,63E-04 | 4,78E-04 | 1,27E-08 | 9,01E-09 | 7,85E+00 | 4,92E+00 | 3,89E-06 | 2,44E-06 196
15 36,0 44,0 33,0 36,0 8,43E-04 | 5,39E-04 | 3,73E-08 | 2,85E-08 | 8,67E+00 | 5,54E+00 | 3,76E-06 | 2,40E-06 224
16 63,0 82,0 79,0 104,0 1,01E-03 | 6,80E-04 | 6,94E-08 | 5,98E-08 | 1,04E+01 | 7,00E+00 | 3,95E-06 | 2,67E-06 255
17 84,0 102,0 47,0 64,0 1,16E-03 | 8,07E-04 | 6,84E-08 | 5,70E-08 | 1,19E+01 | 8,30E+00 | 4,08E-06 | 2,84E-06 284
18 93,0 117,0 113,0 149,0 1,40E-03 | 1,01E-03 | 9,76E-08 | 8,29E-08 | 1,44E+01 | 1,04E+01 | 4,42E-06 | 3,19E-06 316
19 85,0 11,0 78,0 11,0 1,35E-03 | 8,23E-04 | 3,98E-08 | 3,54E-09 | 1,63E+01 | 1,06E+01 | 3,89E-06 | 2,38E-06 346

Quadro 11 — Campanha de incorporagao de 35% de rejeito com betume B
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Na Tabela 5.7 estido apresentados os resultados das campanhas, que
foram realizadas nas mesmas condigdes de operagdo e com as mesmas
porcentagens estudadas utilizados no programa FATORIAL (BARROS NETO et
al., 1995). As taxas de lixiviagao calculadas sdo apresentadas nos Quadros 3, 4, 6
e 8, que se referem as campanhas TB03, TB04, TB06 e TB08.

Tabela 5.7 Resultados de planejamento fatorial 22 com as respostas PA, P e TDL
para boro e sédio em 150 dias - repeticao

Ensaio | Betume | Concentragdao | Média PA | Penetragdo | TDL -Sédio | TDL - Boro
de rejeito (%) (°c) (110) mm | 10%kg.m?2s™" | 10°kg.m?s"

TB 03 A 30 73,5 11,2 0,57 0,65

TB 04 A 40 76,0 9,2 1,09 1,27

TB 06 B 30 103,5 4,3 4,82 4,48

TB 08 B 40 105,0 2,8 3,17 3,44

Os valores utilizados para os calculos da influéncia das variaveis no
processo foram os valores médios das propriedades estudadas nas mesmas
condicbes de operacao e estdo mostrados na Tabela 5.8. Estes dados foram

calculados através do programa computacional FATORIAL.

Tabela 5.8 Resultados médios utilizados no Programa FATORIAL

Betume | Concentragdo | Média-PA | Penetragdo | TDL - Sédio TDL - Boro
derejeito (%) | o)y | (1/10)mm | 10°kg.m?s" | 10°kg.m?s”
A 30 72,8 10,4 0,65 0,72
A 40 75,5 8,8 1,20 1,28
B 30 103,2 4.8 5,00 5,43
B 40 104,4 3,3 3,05 3,55

A partir destes resultados foi também utilizado o programa FATORIAL para
calculos de todos os efeitos principais e efeitos de interacdo dos fatores, bem
como os graficos normais e seminormais uteis para identificar os efeitos

estatisticamente significativos.

124



5.2.2. Resultados com a resposta ‘Ponto de Amolecimento’

Os resultados dos calculos dos efeitos para a resposta ‘Ponto de
Amolecimento’ sdo apresentados na Tabela 5.9. Neste planejamento realizado
com dois fatores em dois niveis, para a decisédo da interferéncia dos fatores e das
interagcbes sobre a resposta foi utilizado um teste t de Student. Este teste
determina os intervalos de confianga, tendo zero como ponto central, com a
suposicao que os erros se distribuem normalmente. Estes resultados s&o os
coeficientes da equagdo que relaciona a variavel resposta ‘Ponto de
Amolecimento’ com os fatores estudados, que sdo o tipo de betume e a
concentragao de rejeito. A influéncia destes fatores e a interagdo entre eles séo

determinadas pelo teste de Student.

Tabela 5.9 Efeitos calculados para resposta ‘Ponto de Amolecimento’

Parametro Efeito
Média 89,025
Tipo de betume 29,75
Concentragao 1,95
Interagdo dos dois fatores -0,75

5.2.3. Resultados com a resposta ‘Penetragao’

Os resultados dos calculos dos efeitos para a resposta ‘Penetracao’,

também obtidos pelo programa FATORIAL s&o apresentados na Tabela 5.10.

Tabela 5.10 Efeitos calculados para resposta ‘Penetracao’

Parametro Efeito
Média 6,875
Tipo de betume -5,65
Concentragao -1,55
Interagdo dos dois fatores 0,05
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5.2.4. Resultados com a resposta — ‘Taxa de Lixiviagcao de boro e de
sodio em 150 dias’

Nas Tabelas 5.11 e 5.12 estdo os resultados dos calculos dos efeitos para
as respostas das taxas de lixiviagdo de boro e sédio em 150 dias, calculadas pelo
programa FATORIAL.

Tabela 5.11 Efeitos calculados para resposta ‘Taxa de Lixiviagao de boro’

Parametro Efeito x10°
Média 2,783
Tipo de betume 3,565
Concentragao -0,735
Interagao dos dois fatores -1,295

Tabela 5.12 Efeitos calculados para resposta ‘Taxa de Lixiviagao de sodio’

Parametro Efeito x10°®
Média 2,525
Tipo de betume 3,200
Concentragao 0,736
Interagdo dos dois fatores 1,296

5.2.5. Equacgodes para verificagao da influéncia dos efeitos

Como as observagdes individuais no planejamento fatorial foram realizadas
em duplicatas (Tabelas 5.6 e 5.7), a estimativa combinada da varidncia de uma

observacgao individual s%, para um conjunto de N ensaios duplicados é dada por:
s?=Y d?/2 (5.1)
sendo d a diferenga entre dois valores do par numérico.

No Planejamento Fatorial 2% cada efeito ¢ uma combinacéo linear de 4

valores com coeficiente £1/2. Admitindo que esses valores sejam independentes,
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uma vez que as repeticdes foram auténticas, a estimativa da varidncia

populacional da combinacéo linear
o%=Z a% o (5.2)
sendo a ;o coeficiente e g; a variancia da variavel aleatoria.

Utilizando-se estas férmulas, foram calculadas, para todas as variaveis-
resposta, as variancias estimadas de cada efeito e o erro padréo de cada um dos
efeitos, com o valor da variavel de Student (f, ) para, o nivel de confianga de 95%
e 4 graus de liberdade.

S&o considerados estatisticamente significativos os efeitos, cujos valores
excederem a

0 £ t, x erro padrao do efeito (5.3)

Na Tabela 5.13 estdo apresentados os valores limites calculados para as

variaveis resposta em estudo.

Tabela 5.13 Calculo dos valores limite para consideracao dos efeitos calculados

Resposta Valores limite
0 £ ( t, x erro padrao do efeito)

Penetracao 1,06
Ponto de amolecimento 1,15
Taxa de lixiviagado de Na (150 d) 0,17 x 10°®
Taxa de lixiviagao de B (150 d) 0,08 x 10°®

A partir dos calculos realizados através do programa FATORIAL e da
avaliacdo da influéncia dos fatores nas variaveis resposta, sdo apresentadas a
seguir as equagdes para cada uma das variaveis resposta estudadas em fungao

dos fatores:

P, -105 C. —35
P= 6,875—2,825x%—0,775x% (5.4)

b
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PA = 89,025 + 14,875 x w +0,975 x % (5.5)
TDLya (150 d)=
P -1 g P -1 .
=2,525 +1,600><”e’—0’5—0,375xu—0,650x b —1055 ) [ Cine =35 (5.6)
0,50 5 0,50 5

TDL g (150 d)=

P, —10,5 C. -35 P, —10,5 C. -35
=2,783+1,782x —2L——= 0368 x| ——— |- 0,648 x| < — x| —= (5.7)
0 5 0,50 5

3

onde,

P4, ,: Ponto de Amolecimento do betume puro

bet "

P

bet

: Penetracdo do betume puro

C

.. .concentragdo de rejeito incorporado

Os fatores estudados, tipo de betume e concentracdo de rejeito, foram os
que influenciaram as respostas ‘Ponto de Amolecimento’ e a ‘Penetracdo’. A
interacao entre os fatores pdde ser desprezada nas duas equacgoes, apos calculos
realizados apresentados na Tabela 5.13 para verificagado da influéncia de todos os
fatores, pois apresentaram resultados inferiores aos limites calculados.

A lixiviacdo em 150 dias dos ions boro e sddio, também variaveis resposta
escolhidas para a realizacdo do Planejamento de Experimentos, sado influenciadas
tanto pelos fatores tipo de betume e concentragao de rejeito incorporado quanto
pela interagdo entre os fatores, conforme os valores obtidos da Tabela 5.13. Os
valores dos efeitos calculados foram superiores aos valores limites para estas
variaveis resposta estudadas, como apresentados nas Tabelas 5.11 e 5.12.

ApoOs a realizagao do ensaio de lixiviagdo no periodo de um ano, conforme
recomendado pela Norma ISO 6.961 (ISO, 1982), sdo apresentados na Tabela

5.14 os resultados médios, que foram utilizados para o calculo da influéncia dos
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fatores, concentracao de rejeito e tipo de betume, na variavel resposta ‘taxa de
lixiviagado’ no periodo de um ano.

Os resultados médios das variaveis resposta, taxa de lixiviagao para sodio e
boro, que foram utilizados para o calculo da influéncia dos fatores, concentracao
de rejeito e tipo de betume, apdés a realizagdo do ensaio de lixiviagdo sao
apresentados na Tabela 5.14. Estes dados foram obtidos nas planilhas de
lixiviagado apresentadas nos Quadros 1 a 8.

Tabela 5.14 Resultados médios da variavel resposta ‘Taxa de Lixiviagdo’ em 1 ano

Betume Concentragiao TDL - Sédio TDL - Boro
de rejeito (%) 10°kg.m*s” 10°kg.m?s”
A 30 2,88 1,54
A 40 1,84 2,68
B 30 7,32 8,13
B 40 9,65 9,16

Os dados foram avaliados de acordo com o programa computacional
FATORIAL e foram calculadas as médias e também os efeitos principais e os
efeitos de interacédo. Os graficos normais e seminormais Uteis para a identificagao
dos efeitos estatisticamente significativos foram feitos utilizando o mesmo
software.

A Tabela 5.15 apresenta os efeitos calculados para as variaveis resposta

taxa de lixiviacdo para boro e sdédio em um ano.

Tabela 5.15 Efeitos calculados para resposta “TDL de sédio e boro’ em 1 ano

. Efeito x10™®
Parametro
Na B
Média 5,478 5,463
Tipo de betume 6,236 6,706
Concentragao 0,530 0,910
Interagdo dos dois fatores 1,570 -0,220
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Da mesma forma que nas respostas anteriores estudadas, foram estimados
os valores limite, que estdo apresentados na Tabela 5.16, os quais foram
utilizados para a decisdo da influéncia dos fatores sobre a taxa de lixiviagdo em

um ano.

Tabela 5.16 Valores limite para a decisdo da influéncia dos fatores nas TDL

Resposta Valores limite
0 x( £, x erro padrio do efeito)

Taxa de lixiviagao de Na (1 ano) 1,65 x 10

Taxa de lixiviagao de B (1 ano) 2,18 x 10°®

As equacdes para calculos das taxas de lixiviagado de sédio e boro no

periodo de um ano para os elementos sédio e boro sdo apresentadas a seguir:

~10,5)

TDLyg (1 an0) = 5.478 4 3118 x Lo (5.8)

b

})bet — 10’5)

TDLg (1 ano) = 5,463 +3,353x ( (5.9)

2

A partir das campanhas de incorporacdo e da avaliacdo dos resultados
pdde-se constatar que a variavel de processo com efeito significativo para as
variaveis resposta, taxas de lixiviagcdo de boro e s6dio em um ano foi o tipo de
betume. Na faixa de concentragdo estudada, entre 30 e 40%, o fator
concentracao, nao influenciou a variavel resposta.

Os elementos sédio e boro foram analisados, respectivamente, pelo método
por fotometria de chama e por absorcdo atbmica. Pbde-se verificar que,
independente do elemento lixiviado, sédio ou boro, analisados por métodos
diferentes, as equacdes que descrevem a lixiviagao sdo bem semelhantes.

Nas lixiviagcoes realizadas no periodo de 150 dias, a equacgao para calculo
desta resposta apresenta termos dependentes ndo apenas do tipo de betume,
como também da concentracdo de rejeito estudada e da interagdo entre os
fatores. Pode ser, portanto, prematura a utilizagdo desta equacao para inferir
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dados em periodos maiores, pois 0 processo a lixiviagdo pode nao ter se
completado em 150 dias.

Para validagao do modelo empirico, apresentado nas equacdes 5.4 a 5.9,
foram realizadas outras trés campanhas de incorporagdo com o betume B com
ponto de amolecimento médio de 91,3 °C, incorporando o rejeito em
concentracdes intermediarias aquelas inicialmente estudadas, que foram 30% e
40%. Os resultados de analise das propriedades referentes as variaveis resposta
avaliadas, ou seja, ponto de amolecimento, penetragao e taxas de lixiviagdo em 1
ano, destas campanhas estao apresentados na Tabela 5.17.

Os dados das campanhas TB 09 a TB11 estdo mostrados nos Quadros 9 a
11.

Tabela 5.17 Resultados experimentais para validagdo do modelo empirico

Ensaio | Betume | Concentragdao | Média-PA | Penetragcdao | TDL - Sodio TDL - Boro
s
derejeito (%) | oc) | (110)mm | 10°kg.m2s™ | 10°kg.m?s"
TB 09 B 32,5 95,0 8,1 3,68 4,58
TB 10 B 37,5 99,0 7,3 3,46 4,44
TB 11 B 35,0 95,3 8,4 0,35 3,98

Na Figura 5.3 estdo indicados os valores correspondentes a variavel
resposta analisada, segundo o método da ABNT e também os valores calculados
a partir do modelo empirico estabelecido para a resposta ‘Penetracéo’ (equagao
5.4). Estdo mostradas no grafico as respostas de todos os ensaios realizados, 0s
valores correspondentes ao modelo e também os dados intermediarios de
verificagdo do modelo. Estes valores representam uma boa estimativa,
considerando a faixa aceitavel de resultados de dois ensaios de até 4 (1/10)mm,
segundo a Norma da ABNT NBR 6.576. Com relacdo ao betume puro, os
resultados sao inferiores, indicando produtos mais rigidos devido ao rejeito

incorporado.
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Figura 5.3 Comparacgao entre resultados dos ensaios de penetragdo dos corpos de
prova e do modelo (porcentagens intermediarias de rejeito)

Nas Figuras 5.4, 5.6 e 5.8 sdo apresentadas as mesmas verificagcbes
realizadas, tanto com o modelo empirico proposto (equagdes 5.5; 5.6 e 5.7),
quanto das medidas realizadas para o ponto de amolecimento e também para as
taxas de lixiviagdo em 150 dias para os elementos boro e sédio.

As taxas de lixiviagao para o periodo de lixiviagdo de um ano estdo nas
Figuras 5.7 € 5.9.

Os valores do ‘Ponto de amolecimento’ (realizado) foram obtidos através de
analises e para as taxas de lixiviagdo os valores foram obtidos nos Quadros 1 a 8.
Os dados para validagao foram obtidos nas planilhas apresentadas nos Quadros 9
a1l

Vale ressaltar que os dados do modelo, quanto ao ponto de amolecimento,
podem ser considerados como estimativa dos resultados analiticos e aceitaveis,
pois sao superiores ao ponto de amolecimento do betume puro. Esta € uma
propriedade importante no armazenamento final dos rejeitos, pois pode prever que
nesta faixa de temperatura os produtos de rejeito armazenados se manterédo

estaveis.
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Figura 5.4 Comparacéo entre resultados dos ensaios do ponto de amolecimento
dos corpos de prova e do modelo (porcentagens intermediarias de rejeito)

Outra investigacdo foi realizada, utilizando o modelo para a variavel
resposta ‘Ponto de amolecimento’. Dados de campanhas realizadas em
concentragdes fora da faixa estudada, ou seja, 30% e 40%, foram colocados no
grafico apresentado na Figura 5.5.

Estes dados demonstram a importancia da resposta, ‘Ponto de
amolecimento’, no processo de incorporagdo de rejeitos, como também a
aplicabilidade do modelo proposto mesmo para faixas que extrapolam as
estudadas. A importancia desta propriedade em todas as etapas do processo até

a disposicao final é apresentada na Tabela 4.3.

Ponto de Amolecimento
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PA (°C)
3
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en
[ Rm]
e
]
H

40 T T T T T T T
19,0 23,0 27,0 31,0 35,0 39,0 43,0 47,0 51,0
Concentragao (%)
\ o Realizado e Dados para validaco \

Figura 5.5 Resultados dos ensaios do PA dos corpos de prova conforme o modelo
empirico proposto em diferentes faixas de incorporagéo
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Figura 5.6 Comparagao entre resultados da TDL de boro em 150 dias dos corpos de

prova e do modelo (porcentagens intermediarias de rejeito)
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Figura 5.7 Comparacéo entre resultados da TDL de boro em um ano dos corpos
de prova e do modelo (porcentagens intermediarias de rejeito)
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Figura 5.8 Comparacao entre resultados da TDL de sdédio em 150 dias dos corpos
de prova e do modelo (porcentagens intermediarias de rejeito)
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Figura 5.9 Comparacéo entre resultados da TDL de s6dio em um ano dos corpos
de prova e do modelo (porcentagens intermediarias de rejeito)

Para a variavel resposta ‘Taxa de lixiviagao’, todos os resultados para os
elementos sédio e boro lixiviados nos periodos de 150 dias e 1 ano estdo na
mesma ordem de grandeza, valor que pode ser utilizado para estimativa desta
propriedade em estudos de repositoério.

Na Figura 5.10 sdo apresentadas as taxas de lixiviagdo acumuladas para
150 dias e para um ano. Estes dados estdo nos Quadros 1 a 11 e se referem a
cada uma das campanhas realizadas. O valor de referéncia (5x10°m.d™") é o valor
da Norma NN 6.09 (CNEN, 2002) para produtos de rejeito imobilizados em
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betume. Para os dois betumes estudados e para as concentragdes de rejeito que
simula o concentrado de evaporador as taxas de lixiviagdo obtidas apds a
realizagcao dos ensaios com amostras de todas as campanhas no periodo de um

ano apresentaram valores aceitaveis e estao abaixo da norma.

1,00E-04 - V. referéncia  Norma CNEN 6.09

=
: 1,00E-05 4
E” @ g Betume B
820 g-B-g )
S 1,00E-06 | O
E %—ﬁ—g—%— Betume A
(3]
<
= 1,00E-07 Q
- ,
Pré-tratado-Boro
1,00E-08 T T T T T T T T T T T 1
TB 01 TB02 TB03 TB04 TB05 TB 06 TB 07 TB 08 TB 09 TB 10 TB 11 TU 90
Campanha
‘ ——5,00E-05 ¢ B 1ano O Na1ano O B 150 dias A Na 150 dias

Figura 5.10 Resultados dos ensaios de TLA de boro e sddio em 150 dias e um ano
dos corpos de prova selecionados comparados com o valor da Norma

Na Figura 5.11 sdo apresentadas as fragdes lixiviadas acumuladas apds o
periodo de um ano para as campanhas realizadas. Os dados revelam que para o
betume A, ou seja, para as campanhas TB01, TB02, TB03 e TB04, as fragdes
lixiviadas foram menores que 4%. Para as campanhas realizadas com betume B,
as fracdes lixiviadas acumuladas apresentaram valores superiores.

Em inspecdes visuais realizadas durante as trocas de lixiviantes, os corpos
de prova selecionados das campanhas TB05 a TB11 apresentaram inchamento, o
que pode explicar o aumento das taxas acumuladas. Este inchamento pode ter
sido causado pela ndo homogeneidade do produto de rejeito, pela alta
concentragdo de rejeito incorporada ou por condigbes de operacdo do sistema,
como por exemplo, pequenas alteracbes nas vazdes de betume e rejeito (IAEA,
1993a).
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Figura 5.11 Fragdes lixiviadas acumuladas para as campanhas realizadas com os
dois betumes

Um estudo para verificagdo deste inchamento nos corpos de prova e
também das possiveis reducdes das taxas de lixiviagao e dos valores das fracdes
lixiviadas acumuladas foi realizado. O rejeito de concentrado de evaporador na
mesma formulagao utilizada em todas as campanhas foi pré-tratado para obtencao
de um composto estavel, a ulexita.

Este composto € obtido apds tratamento da solugao de concentrado de
evaporador em condicdes controlaveis. O pré-tratamento para a obtencido da
ulexita, anterior a incorporagao do rejeito em uma matriz de betume é sugerido em
literatura (AWWAL et al., 1996), como uma forma de reduzir o inchamento dos
produtos de rejeito, quando em processo de lixiviagdo. Na obtencgdo da ulexita, ha
a formacéo de borato de sddio e calcio provenientes do acido borico presente na
solucao de rejeito.

Foi feito o preparo deste rejeito simulado pré-tratado, descrito no Anexo 7
para a sua incorporagao. O rejeito foi incorporado em betume tipo B utilizando a
mesma instalagdo piloto e os dados da campanha TU90 sdo apresentados no
Quadro 12.
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AMOSTRA LIXIVIADA : TU90

DADOS DO PROCESSO [ DADOS DO PRODUTO Corpo 2 Corpo 3

Betume TIPO B |[Ponto de Amolecimento (°C) 96,0 96,0

Vazao de Betume (kg/h) 0,532 ||Peso Inicio de Lixiviagéo (g) 182,00 171,80

Vaz&o de Concentrado (I/h) 0,352 ||Didmetro Médio (cm) 5,51 5,87

Temperatura de operagéo (°C) 181 Altura Média (cm) 5,94 5,82

Tipo de Rejeito Ulexita |{Area Superficial (cm2) 150,51 161,45

Densidade do Conc. (g/cm3) _ \Volume (cm3) 141,64 157,50

Sélido no rejeito (%) 100,0 ||Densidade inicial (g/cm3) 1,28 1,09

Sais incorporado em betume (%) 39,82 || Teor Boro Produto (mg) 10291 9714

Na em 1 kg de concentrado (g) 20,00 [[Teor Sédio Produto (mg) 1449 1368

B em 1 kg de concentrado (g) 142,00 [|Volume de Lixiviante (dm3) 1,55 1,55

TROCA CONCENTRAGAO (mg/L) SOMA (An/Ao)(V/S) TDL S(An/Ao) S(An/Ao)(VIS)IT TEMPO
Amostra: 2 Amostra: 3 (Média) (m) (Média) (Kg/m2s) (Média) (%) (Média) (m/d) TOTAL

N° B Na B Na B Na B Na B Na B Na (dia)
1 59 5,9 5,9 6,0 8,77E-06 | 6,28E-05 | 1,20E-07 | 8,60E-07 | 9,15E-02 | 6,55E-01 | 8,77E-06 | 6,28E-05 1
2 0,7 0,7 0,7 10,0 9,81E-06 | 1,22E-04 | 7,13E-09 | 3,75E-07 | 1,02E-01 | 1,26E+00 | 3,27E-06 | 4,05E-05 3
3 2,1 2,1 2,1 13,0 1,29E-05 | 2,04E-04 | 1,07E-08 | 2,66E-07 | 1,35E-01 | 2,11E+00 | 1,85E-06 | 2,91E-05 7
4 0,5 0,5 0,5 20,0 1,37E-05 | 3,17E-04 | 3,46E-09 | 4,78E-07 | 1,43E-01 | 3,27E+00 | 1,37E-06 | 3,17E-05 10
5 0,9 0,9 0,9 0,6 1,51E-05 | 3,25E-04 | 4,74E-09 | 2,82E-08 | 1,57E-01 | 3,35E+00 | 1,08E-06 | 2,32E-05 14
6 2,8 0,2 1,4 0,8 1,82E-05 | 3,31E-04 | 3,09E-09 | 4,95E-09 | 1,90E-01 | 3,41E+00 | 6,48E-07 | 1,18E-05 28
7 0,1 0,1 0,1 0,1 1,83E-05 | 3,32E-04 | 2,91E-10 | 2,07E-09 | 1,91E-01 | 3,42E+00 | 5,23E-07 | 9,47E-06 35
8 0,1 0,1 0,1 0,1 1,84E-05 | 3,33E-04 | 2,91E-10 | 2,07E-09 | 1,93E-01 | 3,43E+00 | 4,39E-07 | 7,92E-06 42
9 0,1 0,1 0,1 0,1 1,86E-05 | 3,34E-04 | 6,79E-11 | 4,82E-10 | 1,94E-01 | 3,44E+00 | 2,58E-07 | 4,63E-06 72
10 1,3 0,8 1,9 0,9 2,10E-05 | 3,43E-04 | 9,81E-10 | 3,78E-09 | 2,19E-01 | 3,54E+00 | 2,00E-07 | 3,27E-06 105
1" 0,4 0,4 0,4 0,5 2,15E-05 | 3,47E-04 | 2,69E-10 | 2,11E-09 | 2,25E-01 | 3,58E+00 | 1,62E-07 | 2,61E-06 133
12 0,2 0,2 0,2 0,3 2,18E-05 | 3,50E-04 | 2,16E-10 | 1,94E-09 | 2,28E-01 | 3,61E+00 | 1,45E-07 | 2,33E-06 150
13 0,8 0,8 0,8 0,8 2,31E-05 | 3,58E-04 | 1,13E-09 | 7,77E-09 | 2,41E-01 | 3,70E+00 | 1,40E-07 | 2,17E-06 165
14 0,3 0,2 0,3 0,3 2,35E-05 | 3,61E-04 | 1,94E-10 | 1,09E-09 | 2,45E-01 | 3,72E+00 | 1,20E-07 | 1,84E-06 196
15 1,1 0,6 1,2 0,60 2,52E-05 | 3,67E-04 | 8,35E-10 | 3,05E-09 | 2,63E-01 | 3,79E+00 | 1,13E-07 | 1,64E-06 224
16 1,0 0,5 0,8 0,39 2,65E-05 | 3,72E-04 | 5,78E-10 | 2,13E-09 | 2,76E-01 | 3,84E+00 | 1,04E-07 | 1,46E-06 255
17 1,5 0,6 1,2 0,58 2,85E-05 | 3,78E-04 | 9,52E-10 | 2,97E-09 | 2,97E-01 | 3,90E+00 | 1,00E-07 | 1,33E-06 284
18 2,2 1,0 1,8 0,79 3,15E-05 | 3,87E-04 | 1,28E-09 | 4,06E-09 | 3,28E-01 | 4,00E+00 | 9,95E-08 | 1,23E-06 316
19 24 1,0 2,3 1,00 3,20E-05 | 3,88E-04 | 7,73E-10 | 2,33E-09 | 3,65E-01 | 4,11E+00 | 9,24E-08 | 1,12E-06 346

Quadro 12 — Campanha de incorporagao de 40% de ulexita em betume B
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GraficoTU 90-2- Fragdes lixiviadas acumuladas e TDL em 1 ano.
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Resultados indicaram o valor aproximado de 0,4% para a fragao lixiviada
acumulada de boro no periodo de um ano. Na Figura 5.12 s&do apresentados dois
corpos de prova, submetidos ao ensaio de lixiviagdo no periodo de um ano. A
homogeneidade do produto e a reduzida fragdo lixiviada acumulada do boro
demonstraram a importancia do pré-tratamento do rejeito para ser incorporado ao

betume tipo B e da continuidade deste estudo.

.

Figura 5.12 Corpos de prova submetidos ao processo de lixiviagao - rejeito pré-
tratado com betume B

5.3. Analise termodiferencial do rejeito e do produto

A analise termodiferencial para avaliagdo do produto de rejeito foi realizada
de modo semelhante a do betume puro. Os termogramas apresentados na Figuras
5.13 e 5.14 referem-se, respectivamente, aos produtos de rejeito obtidos com
betume A e com betume B. Em relagdo ao betume puro o termograma da Figura
5.13 mostra um pequeno pico endotérmico em temperatura de aproximadamente
100 °C, o que pode ser atribuido a porcentagem de agua incorporada ao produto.
Este pico endotérmico nao foi visto no termograma obtido com o betume B.

Em nenhum dos produtos de rejeito analisados das diversas campanhas de
incorporagao realizadas péde ser constatada a presencga de picos referentes a
reagOes exotérmicas abaixo de 300 °C, o que implicaria em operagdes inseguras

do sistema na faixa de temperatura especificada para o processo.
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Figura 5.14 Termograma do produto de rejeito com betume B
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5.4. Homogeneidade do produto de rejeito

Para que um material apresente um desempenho satisfatorio ele deve ter
uma série de caracteristicas representadas por suas propriedades, que estado
intimamente relacionadas com a sua estrutura. Além das relagdes estrutura x
propriedades, tradicionalmente estudadas sao necessarias relagdes intermediarias
do tipo processamento x estrutura, que incluem a estrutura do arranjo atdbmico, a
nanoestrutura, a microestrutura e a macroestrutura (VASCONCELOS, 1997).

A homogeneidade do produto de rejeito € uma propriedade importante dos
produtos obtidos da incorporagado do rejeito em betume e esta relacionada a sua
estrutura. Os duplos parafusos do extrusor-evaporador, sistema utilizado no
processo de incorporagdo para mistura, trituragcdo e transporte do rejeito, sao
responsaveis por esta homogeneidade e pela quebra das particulas dos sais
contidos no rejeito.

Para verificar esta propriedade foram analisados os tamanhos de cristais
em cinco diferentes corpos de prova de produto de rejeito. As amostras foram
preparadas seguindo um procedimento especifico para separar os cristais (sais do
produto de rejeito) da matriz de betume. As laminas preparadas contendo os sais
foram analisadas por microscopia no CDTN e os resultados sdo apresentados na
Tabela 5.18.

Tabela 5.18 Percentual de distribuicdo dos tamanhos de cristais em amostras de
produto de rejeito contendo concentrado de evaporador

Amostra Tamanho de cristais (mm)
<0,018 0,018 a 0,036 0,036 a 0,054 > 0,054 mm
T1 42,4 32,6 19,6 5,4
T2 35,7 38,3 16,3 9,7
T3 37,3 28,6 22,6 11,9
T4 35,2 25,1 28,9 10,7
T5 48,7 31,3 16,3 3,7
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Para o concentrado de evaporador, mais de 90% (em média) dos cristais
incorporados estdo abaixo de 0,054 mm, indicando uma granulometria adequada
para a homogeneidade do produto, conforme a bibliografia (IAEA, 1993a). Na

Figura 5.15 pode ser verificada a distribuicdo dos cristais no produto de rejeito.

Figura 5.15 Distribuigdo dos cristais em betume no produto de rejeito

Outras propriedades analisadas em amostras de produtos de rejeito obtidos
nas campanhas de incorporagao foram a porcentagem de agua incorporada, o
ponto de fulgor e a concentragcao de boro e sddio no condensado. Os resultados
indicaram teores de agua de no maximo 0,6%, valor abaixo daquele considerado
aceitavel pela experiéncia relatada em literatura (<2%) (IAEA, 1993a) e o ponto de
fulgor minimo de 314 °C, o que permitiu que as campanhas fossem realizadas
com seguranga.

Na Tabela 5.19 estdo os dados das analises para o ponto de fulgor e
determinacdo do teor de agua por destilagdo segundo a Norma NBR 11.341
(ABNT, 2000a) e a NBR 14.236 (ABNT, 2002), respectivamente.
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Tabela 5.19 Determinac&o do Ponto de Fulgor e porcentagem de agua nos
produtos de rejeito

Ensaio Betume Concentragdo de | Agua incorporada | Ponto de Fulgor

rejeito (%) (%) °c)
TB 01 A 30 0,4 314
TB 02 A 40 04 314
TB 03 A 30 0,2 322
TB 04 A 40 <0,2 318
TB 05 B 30 0,6 >400
TB 06 B 30 0,4 356
TB 07 B 40 0,6 344
TB 08 B 40 0,6 350

Na Tabela 5.20 sao apresentados os resultados de analises da
concentracdo de boro e soédio, recolhidos nos domos apds a finalizagdo de cada
uma das campanhas realizadas. Os percentuais maximos de boro e sodio
recolhidos no condensado sao, respectivamente, 0,18% e 0,01%. Estes valores
foram calculados em relagao as massas de boro e de sédio totais referentes ao
volume de solugéo rejeito consumido em cada campanha. As baixas porcentagens
liberadas nos condensados indicaram que os elementos estdo incorporados no

produto de rejeito.

Tabela 5.20 Determinacgao de sédio e boro nos condensados

Ensaio Betume Concentragio Concentragéo (mg.L")
de rejeito (%) Na B
TB 01 A 30 101 82+4
TB 02 A 40 8,3%0,8 764
TB 03 A 30 6,3+0,3 78+4
TB 04 A 40 253 11916
TB 05 B 30 263 64+3
TB 06 B 30 1,3+£0,1 58+3
TB 07 B 40 2,7+0,3 57+3
TB 08 B 40 38104 60+3
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5.5. Investigagao dos mecanismos de lixiviagao

A Norma ISO 6.961 (ISO, 1982) estabelece o procedimento para os testes
de lixiviagdo para produtos de rejeito, prevendo ensaios de longa duragao e
grande quantidade de analises. A investigagdo do mecanismo de liviviagao e a
estimativa do coeficiente de difusdo sdo importantes para a extrapolacdo de
resultados e para a redu¢ao do numero de ensaios, o que pode também reduzir os
custos das analises necessarias para os calculos das taxas de lixiviagao.

Na Norma ASTM C1.308 (ASTM, 2001) é proposto um ensaio de lixiviagdo
de curta duragao, teste semidinamico, que pode ser aplicado para material que
nao degrade, ndo deforme e cujo mecanismo de lixiviagdo nao se altere durante o
ensaio. Para a realizacdo deste teste sao utilizadas amostras de pequenas
dimensdes e grandes volumes de lixiviante.

Foi utilizado o software ALT, recomendado pela Norma C1.308 utilizando as
fracdes lixiviadas acumuladas em funcido do tempo, extrapolados para cem dias e
foram estimados os coeficientes de difusdo para produtos de rejeito obtidos com

os dois betumes estudados.
5.5.1. Preparacgao dos corpos de prova

Foi utilizada uma solugdo de NaCl com 25% de sdélidos em massa para
simular o rejeito a ser incorporado. O betume testado foi o do tipo A com ponto de
amolecimento de 71,8° C e penetragdo de 10,2 mm. A porcentagem incorporada
de rejeitos em massa foi de 35% sendo que as amostras foram recolhidas em
recipientes de diametro e altura de 2,5 cm, conforme recomendado pela Norma
ASTM C1. 308.

Trés corpos de prova foram imersos em recipientes inertes de PVC com
trés litros de agua desmineralizada, tampado para reducao de evaporagao. Este
volume corresponde a aproximadamente cem vezes a area superficial dos corpos
de prova em processo de lixiviagao. Utilizou-se um suporte para manter a amostra
suspensa no centro do recipiente.

O liquido lixiviado foi amostrado durante onze dias para determinacédo da

concentracdo dos elementos, Na e Cl. No primeiro dia foram realizadas trés

145



amostragens em intervalos de tempo de 2h, 5 h e 17 h. A partir do segundo dia, as
amostragens foram feitas em periodos de 24 horas.

O saodio foi analisado por espectrometria de emissao atémica e o cloro por
cromatografia liquida. Os limites detecgdo dos métodos séo, respectivamente, de
0,10 mg.L"e 0,25 mg. L.

5.5.2. Resultados dos ensaios de lixiviagao

Foi utilizado o software ALT para o ajuste dos dados experimentais aos
modelos que descrevem diferentes mecanismos de lixiviagdo (difusdo, dissolugéo
e particdo). Com este programa sao obtidos os valores do coeficiente de difuséo e
da porcentagem de erro do ajuste do modelo. De acordo com a Norma C1.308,
estes resultados podem ser extrapolados para até cem dias, se o erro de ajuste for
inferior a 0,5%.

Apos onze dias de lixiviagdo, os resultados da fragao lixiviada acumulada
(FLA) em fungao do tempo sao apresentados e nas Figuras 5.16 e 5.17 sugerindo
que o mecanismo de lixiviagao é a difusdo, como descrito por varios autores
(SHON, 2001; PLECAS, 2005; OJOVAN, 2005). O coeficiente de difusao (D¢) para
o sodio e o cloro, calculados pelo programa foram de,
respectivamente, de 1,27 x 10"2cm?s™ e 3,96 x 10"%cm?.s™.

Os erros relativos de ajuste apresentaram valores maiores que 0,5%,
recomendado pela Norma C1.308 (1,177% e 1,16% para o sédio e cloro
respectivamente). Estes desvios podem ser explicados pelos valores das
concentragdes lixiviadas de sddio e cloro que, para algumas trocas realizadas, sao

inferiores aos limites de deteccdo dos métodos utilizados.
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Figura 5.17 Curva obtida para amostra com 35% de NaCl incorporada em

betume A —cloro

Utilizando o mesmo software ALT foram lancados os dados das fracbes

lixiviadas acumuladas em funcdo do tempo para todas as campanhas realizadas

com os dois tipos de betume. O tempo de cem dias foi determinado, considerando
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a recomendagao da norma da possibilidade de extensao deste periodo. Na Tabela
5.21 sdo apresentadas as estimativas dos coeficientes de difusdo para os
produtos de rejeito para os betumes estudados.

Tabela 5.21 Estimativa do coeficiente de difusdo para os produtos de rejeito
obtidos com os betumes A e B

Coeficiente de Difusao - 100 dias
Campanha (cmz.s'1)

Boro Saodio

Betume A | 1,5x10"%a1,9x10™" | 1,3x 10" a 1,6x10™"?

Betume B | 1,8x10™a2,1x 10° | 1,6x10"%a 1,9x107°

As amostras lixiviadas que foram obtidas das campanhas com betume A e
concentrado de evaporador como rejeito incorporado apresentaram menores

coeficientes de difusdo e consequentemente terao menores taxas de lixiviagao.
5.6. Incorporacgao de resinas de troca idnica em betume

Outro tipo de rejeito proveniente de usinas nucleares sao as resinas de
troca iGnica exauridas. A incorporagdo de resinas de troca ibnica (anidnica e
catibnica), em betume nacional do tipo A foi também realizado, considerando a
porcentagem de rejeito incorporado de 30% em massa, porcentagem de resina
normalmente incorporada em betume nas usinas nucleares, que utilizam este
processo.

As campanhas de incorporagao foram realizadas no extrusor-evaporador
piloto e, para simular o rejeito, estas resinas catibnica e anibnica, foram
carregadas em litio e boro. Os produtos de rejeito foram avaliados segundo as

propriedades reoldgicas, o teor de agua e a resisténcia a lixiviagao.

5.6.1. Caracterizagao do betume e da resina de troca iénica

Para os experimentos de incorporagao de resinas foi utilizado o betume do
tipo A. Este foi caracterizado no CDTN, sendo determinados o ponto de

amolecimento, o ponto de fulgor e a penetragao.
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Resinas anibnicas e catibnicas da marca Bayer, foram carregadas em litio e

boro, separadamente, de modo a simular o rejeito gerado em usinas nucleares.

ApOs o carregamento das resinas anidnicas e catidnicas, estas foram
misturadas para composicdo da resina mista. A resina mista assim obtida
apresentou um teor de agua na faixa de 45% em massa. A resina mista foi
submetida ao processo de secagem em estufa a 70 °C, até apresentar uma
porcentagem de agua na faixa de 20% em massa, de forma a manter constante a
vazdo de resina durante o processo de incorporagdo. Em seguida, esta foi
transferida para um dosador automatico, colocado préximo ao recipiente de
entrada de rejeito no extrusor, onde resina e betume foram alimentados de forma

simultanea.
5.6.2. Campanhas de incorporagao de resinas em betume

As campanhas foram realizadas no sistema piloto de betuminizagdo. As
temperaturas de operagao nas zonas de aquecimento do extrusor foram ajustadas
para 150 °C (zona 2), 160 °C (zona 3) e 170 °C (zona 4). A temperatura do betume
no tanque foi ajustada para 160 °C. A zona 1 esta relacionada a alimentagdo
simultdnea de betume e resina e a zona 5 a saida de produto. Apresentaram
temperaturas de 100 °C e 150 °C, respectivamente. Este perfil de temperatura é
similar aquele utilizado em uma usina nuclear. Os produtos de rejeito foram
recolhidos em embalagens de aluminio e o condensado foi recolhido em domos e
analisado para controle do processo.

Os dados das cinco campanhas de incorporagdao de resina mista em
betume tipo A estdo na Tabela 5.22. Os principais dados de operacao do sistema
de betuminizacdo bem como as porcentagens de resina incorporada em cada
campanha realizada sao apresentados. A porcentagem média de incorporacao de

32,2% esta de acordo com a utilizada em usinas nucleares.
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Tabela 5.22 Dados de operacao das campanhas com resina mista

N° da Vazao de betume Vazao de resina | Concentragao em
Campanha (kg.h™) (kg. h™") .
(%)
TR 01 0,342 0,203 31
TR 02 0,301 0,183 32
TR 03 0,345 0,185 32
TR 04 0,349 0,223 33
TR 05 0,347 0,223 33

Foram registradas em planilhas todas as condi¢bes operacionais como 0s
ajustes de vaz&o de betume e resina de forma a obter a vazdo determinada, os
controles das temperaturas das zonas de aquecimento, a verificagdo do
comportamento dos parafusos duplos do extrusor, os pesos dos corpos de prova e

os tempos de operagao de cada campanha.

Os produtos de rejeito obtidos da incorporagao foram avaliados quanto as
propriedades reoldgicas, quanto ao teor de agua (ABNT, 2002) e resisténcia a
lixiviacdo. Foram analisados o boro e o litio no ensaio de lixiviagado para avaliar a
taxa na qual um contaminante € liberado, quando em contato com agua

deionizada.

Os resultados da caracterizagao dos produtos referentes as propriedades

reologicas sao apresentados na Tabela 5.23.

Tabela 5.23 Propriedades do produto de rejeito

N° da Ponto de Ponto de fulgor Penetragao (1/10)
Campanha | amolecimento (°C) (°c) mm
TR 01 78 250 6,5
TR 02 80 242 6,5
TR 03 78 234 7
TR 04 80 228 7
TR 05 81 230 6
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Conforme os resultados apresentados, houve um aumento dos pontos de
amolecimento quando comparados ao betume puro (71,8 °C). Com relagdo a
penetracdo observaram-se valores menores do que aqueles dados médios
apresentados pela matriz. Isto indica que os produtos s&o mais rigidos devido ao
conteudo de resina incorporada. Na avaliagdo dos pontos de fulgor, também
houve uma diminuicdo em relagdo ao betume puro, devido a incorporacdo das
resinas. Como a faixa de trabalho para a incorporagéo de resinas é de 100 °C a
170 °C, nao ha riscos de ocorréncia de reagdes exotérmicas durante o processo e
a incorporacao de resinas de resinas pode ser realizada com seguranga. Quanto
ao teor de agua no produto a porcentagem média de agua obtida nas cinco
campanhas realizadas foi de 1%, abaixo do valor recomendado em literatura
(IAEA,1993a).

Para os estudos de resisténcia a lixiviacdo foram selecionadas duas
amostras representativas de cada campanha. As amostras foram retiradas da
embalagem original e colocadas em um recipiente de polietileno contendo
determinado volume de agua deionizada, calculado a partir de dados das

dimensdes dos corpos.

Amostras dos lixiviantes foram retiradas, na frequéncia determinada pela
Norma 6.961 (ISO, 1982) e analisadas. As determinagdes de boro e litio para as
resinas mistas foram feitas através dos métodos de espectrofotometria e
fotometria de chama. Adicionalmente foi feita a inspecao visual de cada corpo

para verificagcao de alteragcado de volume.

Foram colocados em planilhas os resultados dos calculos efetuados para as
taxas de lixiviagdo obtidas ao longo de um ano de trocas. Apds este periodo as
taxas de lixiviacdo de litio e boro foram, respectivamente, da ordem
de 10° kg.m? s' e de 10® kg.m?s™, resultados que indicam a retencdo destes
elementos na matriz de betume e taxas de lixiviagdo aceitaveis para os produtos
de rejeito, pois estdo abaixo do valor estabelecido pela Norma NN 6.09 (CNEN,
2002).
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6. CONCLUSOES E SUGESTOES PARA TRABALHOS
FUTUROS

Este trabalho apresentou o desenvolvimento de um processo de
imobilizagdo de rejeitos radioativos provenientes de usinas nucleares, utilizando
dois betumes nacionais como matrizes. Baseado em experiéncias anteriores da
autora, adquirida utilizando-se um equipamento em escala de laboratério para a
incorporagao de rejeito em betume, e na literatura disponivel foram definidos os
parametros de operagao de um extrusor-evaporador, entre eles, o tipo de betume
nacional semelhante ao especificado para usinas nucleares, o tipo de rejeito a ser
incorporado, e demais propriedades necessarias para avaliar os produtos obtidos
no processo de incorporacgao.

Os produtos de rejeito obtidos atendem aos critérios de aceitagdo da CNEN
e de normas internacionais aplicaveis. Assim, os betumes nacionais poderédo ser
utilizados para incorporacao de rejeitos das usinas nucleares brasileiras,
reduzindo o custo de armazenamento dos embalados nos depdsitos de rejeitos
radioativos, pois pode-se incorporar até 40% de rejeito. Os betumes nacionais
estudados podem substituir o betume especificado por normas internacionais para
utilizacdo no extrusor-evaporador, evitando desta forma a dependéncia de
aquisicao de betume importado.

A implantagcdo das técnicas de caracterizacdo e a determinagdo dos
parametros de operagdo seguiram as normas da ABNT para materiais
betuminosos e normas internacionais para obtengao de taxas de lixiviagao. Alguns
formularios e planilhas desenvolvidos estdo apresentados nos Anexos 2 a 7. As
rotinas desenvolvidas passaram a integrar o Banco de Dados do Manual da
Qualidade do CDTN. Tanto os procedimentos como as rotinas elaboradas deverao
ser utilizados na implantacdo de um Laboratério de Caracterizacdo de Produtos de
Rejeito, previsto para também dar suporte ao repositério nacional.

Um planejamento de experimentos foi executado e com o conhecimento
das variaveis resposta foi definido o modelo empirico que descreve o

comportamento do processo em funcdo das condigbes experimentais. Estes
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modelos, validados nas condicdes de concentragdes de incorporacao
intermediarias entre 30% e 40%, poderdo permitir a reducdo do numero de
analises para a determinacao das taxas de lixiviagdo, bem como do tempo e custo
de analise. As propriedades ponto de amolecimento e penetragdo também podem
ser obtidas a partir dos modelos.

A montagem da instalagdo e as melhorias realizadas exigiram um grande
esforco, treinamento e conhecimento dos operadores, considerando que a
instalacdo foi desenvolvida na Alemanha e teve que ser remontada no Brasil. As
dificuldades para adaptagéo do projeto de um sistema com mais de 20 anos, bem
como obtencdo de pecas de reposigdo foram algumas das dificuldades
encontradas.

Para o controle de temperatura das zonas de aquecimento do extrusor
evaporador piloto, um novo sistema de medicao foi adquirido, que permitiu maior
confiabilidade nas medicbes das temperaturas nas zonas de aquecimento do
extrusor e o controle do processo.

Foram também consideradas as exigéncias da Norma NBR ISO/IEC 17.025
(ABNT, 2001) para acreditagdo dos ensaios e confiabilidade dos resultados. A
documentagdo para atender aos requisitos desta Norma, necessaria para a
adequacao do laboratério aos critérios de qualidade, foi organizada e todos os
equipamentos e instrumentos do Laboratério de Betume foram calibrados e as
rotinas de calibragdes foram mantidas.

Este trabalho foi realizado com a colaboragao de profissionais treinados em
diversas areas de conhecimento, incluindo processos, automagédo e controle,
mecanica, projetos, analises quimicas por diferentes métodos. Foi de grande
importancia para a conclusao deste projeto o trabalho conjunto dos profissionais
com diferentes formagdes em areas de conhecimento especificas. Foi também um
desafio a busca de alternativas para a solugdo dos problemas ocorridos,
principalmente nas frequentes manutengdes dos equipamentos, que nao
implicassem em grandes custos

Os técnicos treinados estdo capacitados a prestar assisténcia a outros
paises da América Latina, através de programas de cooperagdo na area de
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rejeitos, especialmente na avaliagdo de produtos de rejeitos obtidos pela
incorporagao de rejeitos em diferentes matrizes.

Para o prosseguimento deste trabalho alguns outros temas sao sugeridos e
a experiéncia adquirida neste trabalho contribuira para todas estas
implementacoes:

1- Para a verificagdo de um dos efeitos da radiacéo, especialmente para os
rejeitos de média atividade, corpos de prova podem ser irradiados em um reator.
O objetivo seria o controle e medida de gases gerados. Para o inicio desta
pesquisa estao disponiveis varias amostras obtidas com a incorporagao de rejeitos
em diferentes concentragdes nos dois betumes nacionais estudados.

2- Dados das campanhas realizadas em escala piloto referentes a
homogeneidade dos produtos de rejeito e o tamanho de cristais podem ser
comparados com os obtidos em escala industrial, em que o produto sem a
embalagem pode ser estudado, verificando a distribuicdo de sais em diferentes
alturas no tambor de rejeito tratado.

3- Os testemunhos de toda a pesquisa realizada estdo também
selecionados, para o inicio de um trabalho de avaliacdo da presenca de micro-
organismos, quando os produtos de rejeito permanecem por longos periodos em
repositorios. Este trabalho de P&D devera envolver profissionais das areas de
Engenharia, de Ciéncias Bioldgicas e de Corroséo.

4- O software supervisorio implantado podera ser programado para geragao
de relatérios com todas as informacgdes dos perfis de temperatura. O controle de
vazao através do sistema supervisorio, com medi¢gdes “on line” pode ser
implantado possibilitando a verificagdo das porcentagens de rejeito incorporado e
os registros destes valores. O acompanhamento do processo via rede pode ser
implementado.

5- Os dados de caracterizacdo dos produtos obtidos com os betumes
nacionais estudados poderdao ser utilizados no projeto do depédsito final de
armazenamento de rejeitos do Brasil e outras campanhas para a incorporagao de

resinas em betume com ponto de amolecimento de 91,3 °C podem ser planejadas.

O desenvolvimento deste trabalho de tese também possibilitou:
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Montagem de um laboratério para a condugdo de estudos de
imobilizagédo de rejeitos radioativos em betumes, através da aquisigao de
equipamentos e da instalacido da estrutura fisica necessaria;

Implantagcdo no CDTN dos ensaios para caracterizacdo dos betumes e
dos produtos de rejeito;

Implantacao de um laboratério para analise termodiferencial;
Desenvolvimento do processo e montagem das instalagbes necessarias
para a obtengdo dos rejeitos que simulam os concentrados de
evaporador, obtidos em usinas nucleares para o uso em estudos de
imobilizacado de rejeitos radioativos em diferentes matrizes;

Capacitagcdo de técnicos envolvidos no projeto em atividades
relacionadas ao processamento e caracterizacdo de betumes e
orientacao de trés bolsistas de iniciagéo cientifica;

Interacdo com os profissionais da area de asfalto de varias instituigdes,
entre elas a Petrobras, SOLOCAP, VIAPOL, DER.MG e universidades do
pais para resolucdo de problemas técnicos e também as participacdes

nos eventos da area.
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ANEXO 1 — Glossario de Termos (CNEN, 1985, 2002; CDTN, 1993)

Acondicionamento. Preparacdo do rejeito para o manuseio, transporte, armazenamento ou
disposicéo seguros, por meio de sua colocagdo em embalagens adequadas.

Armazenamento. Confinamento de rejeito radioativo por um periodo definido.

Armazenamento inicial. Armazenamento temporario de rejeitos no espaco fisico da instalagédo, na

qual o rejeito foi gerado, para posterior disposic¢ao.

Caracterizagdo. Determinagdo qualitativa e quantitativa das propriedades fisicas, quimicas,
bioldgicas e radiologicas do rejeito, visando identificar a natureza perigosa do rejeito e estabelecer

a estratégia mais adequada a ser adotada para a sua geréncia.

Condicionamento. Conjunto de operagdes que transformam o rejeito em uma forma apropriada
para manuseio, liberagao, transporte, armazenamento ou disposi¢cdo, obedecendo a critérios pré-
estabelecidos pelo 6rgdo regulamentador. Pode compreender a imobilizacdo do rejeito, a sua

colocacdo em embalagens qualificadas e, se necesséria, a provisdo de sobre-embalagem.
Confinamento. Isolamento de rejeito radioativo de modo a impedir a sua dispersdo no ambiente.

Contaminagao. Presenca indesejavel de materiais radioativos em pessoas, objetos, meios ou

locais.

Critério de aceitagcdo de produto. Critérios gerais estabelecidos pelo receptor de rejeitos para os
embalados de rejeitos, compreendendo os requisitos basicos de seguranga para aceitagdo de
rejeitos para fins de destinagdo (armazenamento, recuperagdo, reutilizacdo, reciclagem,

tratamento, eliminagao ou disposi¢ao).

Disposicao final ou deposi¢do. Colocagao do rejeito em instalacdo licenciada por autoridades
competentes, sem a intencdo de remové-los. Estas instalagbes podem ser repositorios, aterros

industriais ou aterros sanitarios.

Depdsito Intermediario. Instalacao licenciada por autoridades competentes e destinada a receber

e, eventualmente, tratar ou condicionar rejeitos até o seu descarte ou remogao para disposi¢ao.

Depdsito Provisério. Instalagdo destinada a abrigar rejeitos provenientes de areas atingidas por
acidentes com materiais radioativos até a sua transferéncia para outro depdsito, observando-se os

requisitos de segurancga estabelecidos pela CNEN.

Descarte (ou Eliminagéao). Liberagao planejada e controlada de rejeito radioativo para o ambiente.

Tal liberagado deve atender as restricbes impostas pelos érgéaos regulamentadores.
Embalado. Conjunto formado pela embalagem e pelo respectivo produto de rejeito

Estabilizagao. Processo de conversdo de rejeito para uma forma quimica mais estavel, menos

téxica e de menor mobilidade dos contaminantes na disposicao final.
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Garantia da qualidade. A¢des planejadas e sistematicas necessarias para prover a confiabilidade

que um item, um processo ou um servigo de forma a satisfazer os requisitos de qualidade.

Gerador. Pessoa fisica ou juridica que, com resultado de seus atos ou de qualquer processo,

operagéao ou atividade, produza e oferega rejeitos para o transporte interno ou externo.

Geréncia de rejeitos (Gerenciamento ou Gestdo). Conjunto de atividades administrativas e
técnicas envolvidas desde o planejamento das atividades geradoras de rejeitos radioativos ou ndo
radioativos, em quaisquer instalacbes e que estdo relacionadas ao controle da geragéo,
segregacao, acondicionamento, caracterizagdo, manuseio, tratamento, condicionamento,

transferéncia, transporte, armazenamento, controle e disposigéao final de rejeitos.

Gray. Quantidade de energia de radiagdo absorvida ou dose absorvida por unidade de massa
(J.kg™.

Imobilizagado. Conjunto de operacdes que produzem produtos de rejeito qualificados, por meio de
processos de solidificagdo ou de encapsulamento, de modo a minimizar o potencial de migracao
ou dispersado de contaminantes pelos processos naturais durante o armazenamento, transporte e

disposicgéo.

Instalagdo Nuclear. Instalacdo na qual material nuclear é produzido, processado, utilizado,
manuseado ou estocado em quantidades relevantes, a juizo da CNEN. Compreendidos nesta
definicdo estao o reator nuclear, usina que utiliza combustivel nuclear para produgédo de energia
térmica ou elétrica para fins industriais, fabrica ou usina para produgao ou tratamento de materiais
nucleares, usina de reprocessamento de combustivel nuclear irradiado e depdsito de materiais

nucleares. Nao inclui local de armazenamento temporario usado durante o transporte.

Instalagdao Radiativa. Estabelecimento ou instalagdo onde se produzem, utilizam, transportam ou
armazenam fontes de radiacdo. Excetuam-se desta definicdo as instalagbes nucleares e os
veiculos transportadores de fontes de radiagdo, quando estas ndo sdo partes integrantes dos

mesmos.

Inventario. Registro detalhado e itemizado contendo, no minimo, informagbes relativas a

caracterizagao fisica, quimica, bioldgica e radioldgica, origem, quantidade e localizagao do rejeito.
Material radioativo. Material que contém substancias emissoras de radiagao ionizante.

Meia vida fisica (t;, ou periodo de semidesintegragdo). Tempo que um elemento quimico

radioativo leva para ter sua atividade inicial reduzida a metade.

Minimizagdo da geragadao. Conjunto de agbes do gerenciamento de rejeitos que envolvem a

redugdo na fonte, a reciclagem externa e a segregacao dos rejeitos na origem.

Programa de Geréncia de Rejeito Radioativo (PGRR). Documento em que se descrevem a
metodologia e os controles administrativos e técnicos que deverdo ser implementados para

atender o estabelecido pelo Sistema de Geréncia de Rejeito Radioativo.
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Produto de rejeito. Rejeito radioativo incorporado ou ndo em matriz sélida, ou seja, o rejeito

tratado na sua forma final, sem a embalagem.
Rejeito. Refere-se aos residuos perigosos e aos residuos radioativos de uma instalagéo.

Rejeito radioativo. Qualquer material resultante de atividades humanas, que contenha
radiois6topos em quantidades superiores aos limites de isencao, especificados na Norma NE-6.05

(CNEN, 1985) e para o qual a reutilizagdo € imprdpria ou nao prevista.

Rejeito radioativo de usinas nucleares. Rejeitos, normalmente contaminados com produtos de
fissdo e ativagao, que resultam do tratamento de agua de refrigeracdo, de tanques de estocagem e

das rotinas de manutencéo e da descontaminagao dos equipamentos.

Repositério. Instalagéo licenciada destinada a receber, em observancia aos critérios estabelecidos
pela CNEN, os rejeitos radioativos provenientes de armazenamentos iniciais, depdsitos

intermediarios e depdsitos provisérios. O mesmo que deposito final.
Residuo. Qualquer material cuja reutilizagéo € impropria ou n&o prevista pelo gerador.

Residuo soélido. Restos provenientes de quaisquer atividades ou processos de origem industrial,
doméstica, hospitalar, comercial, agropecuaria e outras, incluindo os lodos, cinzas oriundos de
sistemas de controle de poluigdo ou de tratamento de agua, nos seus estados soélidos, semissolido

e/ou liquido nao passiveis de tratamento convencional.

Segregacgao. Separacao dos rejeitos, de acordo com as suas caracteristicas fisicas, quimicas,
bioldgicas e radiolégicas, de modo a facilitar a Geréncia, permitindo melhor processamento e

reducao de volume sempre que possivel.

Solidificagdo. Imobilizagcdo de materiais por conversdo em um produto de rejeito solido,
fisicamente estavel, que possa ser manuseado e que seu conteudo ndo seja dispersivel.
Calcinagado, secagem, cimentagdo, betuminizagdo e vitrificagdo s&o técnicas de solidificacdo

usadas.

Transporte. Transporte de rejeito realizado em areas externas a instalagao licenciada. Nas areas

internas o transporte € denominado interno ou transferéncia.

Tratamento. Qualquer operagédo ou procedimento que modifique as caracteristicas originais dos
rejeitos, visando aumentar a seguranga e minimizar os custos das etapas posteriores da Geréncia.
Os objetivos basicos do tratamento sdo a redugcdo de volume, a mudanca de composicdo, a

remocao de radionuclideos, entre outros.
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ANEXO 2 - Preparo de solugao de concentrado de evaporador

Referéncia da solugéo:

Data do preparo:

Responsavel:

e Massa de solugao a ser preparada:
e Peso do béquer:

e pHda agua:

e Temperatura ambiente:

Adicionar 26g de NaOH p.a (para 1kg de solugcao) antes da adi¢do de H3;BO;

Massa de NaOH necessaria para diluigao:

Composigao Massa p/ Massa a ser

REAGENTE percentual 1000g sol. pesada (g)

H3BO;

NaCl

Na,-EDTA.2H,0

N32804

Na,HPO4. 2H,0

CaCO;

CsCl

H,O

TOTAL

Levar em consideragao a pureza dos reagentes para o céalculo da massa a ser pesada

e Massa da solugao:
pH atual da solugao:

e Acertode pH (6,9-7,1)
Solucao de NaOH utilizada:
Massa de NaOH adicionada:
pH final:

Massa total da solucgao:
Densidade (densimetro):
Sdlidos totais (%):

Observagoes:
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ANEXO 3 - Procedimento para determinagao da porcentagem de sélidos no

rejeito

A) Material necessério:
- Béqueres de 25 mL (preferéncia de forma alta)
- Vidros de reldgio pequenos
- Bandejas de inox
- Dessecador
- Balanga analitica com preciséo de 0,0001g
B) Modo de fazer:
1) Preparar o material para determinacéo da % de sélidos
a) passar agua destilada no béquer e vidro de reldgio
b) colocar na estufa para secar em bandeja de inox
2) Pesar o béquer com o vidro de relégio e numera-los

3) Colocar 10 — 15 mL de amostra no béquer previamente tarado e identificado. A
amostra deve ser bem homogeneizada imediatamente antes da amostragem.

4) Recolocar o béquer na estufa a ~ 80 °C e deixar por ~ 24 horas.
5) Passar a temperatura da estufa para 120 °C.

6) ApOs 4 dias pesar a amostra.

7) Anotar todos os pesos em planilha propria.

8) Pesar novamente a amostra apos 3 dias ou até que o peso fique constante na ordem
de 0,01g.

OBSERVACOES:
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ANEXO 4 — Operacgao do Sistema de Betuminizagao

Resumo do processo

O processo de betuminizagao consiste na incorporagdo homogénea do rejeito em betume. Ambos
sdo alimentados no sistema em concentragdes determinadas, através de calculos, de forma a obter
o produto de rejeito com a porcentagem de rejeito desejada.

Preparacédo para o inicio de uma campanha de incorporacao

Os niveis de 6leo dos banhos de aquecimento devem ser verificados.

Os recipientes para coleta de amostras devem ser separados e pesados.

O rejeito a ser incorporado deve estar preparado e analisado.

O tanque de betume deve conter uma quantidade adequada para permitir agitacao.

Os condensadores e baldes de recolhimento de condensado devem estar limpos.

Devem ser feitos os calculos das vazbes de betume e de rejeito de forma a atender a porcentagem
de rejeito incorporado a ser estudada.

Equipamentos

Extrusor-evaporador.

Chapa de aquecimento para manuteng¢ao da temperatura de rejeito.
Sistema de exaustao.

Bombas dosadoras de betume e rejeito.

Banhos de aquecimento das zonas de aquecimento e do tanque de betume.
Painel de controle.

Secador.

Lanterna.

Crondmetro.

Calculadora.

Materiais em Geral

Oleo de aquecimento Thermia E e Tellus.
Linhas de dleo.

Recipientes para coleta de amostras.
Mangueiras e conexoes.

Precaugodes especiais quanto a seguranga

O extrusor-evaporador deve ser operado por técnicos treinados, sendo responsaveis por:

a) estabelecer as praticas de seguranga apropriadas para a operacdo do sistema de
betuminizagao;

b) manter o responsavel técnico informado sobre as condigbes, dificuldades e materiais
relacionados a aplicagcao deste procedimento;

c) manter os equipamentos e materiais em perfeito estado de limpeza, conservagdo e
funcionamento;

d) operar o equipamento com o sistema de exaustdo ligado. O lavador de olhos e o chuveiro de
emergéncia devem ser utilizados em caso de acidentes.
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O processo de incorporagéo de rejeito ¢ feito em temperaturas proximas a 160 °C e todas as linhas
do sistema s&o aquecidas. As amostras recolhidas para analise estdo nesta faixa de temperatura.
Portanto é obrigatério o uso dos seguintes EPI:

a) luvas de raspa para o recolhimento das amostras e para as verificacdes realizadas no tanque de
betume. (nivel e viscosidade do betume);

b) avental de algoddo e manga comprida;
¢) 6culos de segurancga na verificagdo do tanque de betume.

Procedimento de operagao do sistema

Completar o volume do tanque de betume para aproximadamente 10 quilos.

Ligar a chave geral e o controle principal.

Ligar o microcomputador, onde serdo feitas as leituras das temperaturas das zonas de
aquecimento.

Ligar o banho de betume responsavel pelo aquecimento deste e das linhas de betume para o
extrusor.

Ajustar para 185 °C a temperatura do betume e as temperaturas pré estabelecidas para os banhos
de aquecimento, sendo a temperatura minima de 160 °C.

Ligar no painel e nos controles dos banhos o aquecimento das zonas 2,3,4 e 5.

Verificar em cada banho a temperatura de seguranga que deve ser menor que 200 °C.

Ligar o agitador do tanque de betume somente quando for possivel girar o agitador com as maos, o
que indica que o betume esta fluido.

Verificar com termoelemento a temperatura no centro e nas laterais do tanque de betume. Se a
temperatura for > que 150 °C, descer a alavanca abaixo do tanque.

Apds o aquecimento da maquina (aproximadamente 45 minutos), e aparecimento no painel do
indicativo de “Maquina Aquecida”, ligar a bomba de 6éleo, verificando o nivel desta.

Para limpeza do filtro de dleo, girar a borboleta para a direita e para a esquerda.

Ligar o motor principal e aumentar gradativamente a rotagao até no maximo de 20%.

Aparece no painel: “Maquina Pronta para Operar “.

Para ligacdo da bomba de betume, verificar se a valvula do tanque de betume esta aberta.

Ligar a bomba no painel e na chave da prépria bomba, apés comprovar se a correia e o
acoplamento giram manualmente.

Aquecer com secador a entrada da alimentagcédo de betume.

Para verificar se o betume do tanque esta fluido, girar a pa do agitador do tanque de betume com
as maos. O observador tem que usar 6culos de seguranca para realizar esta operagao.

Voltar a posicédo normal e esperar uns dez minutos.

Comecar a amostrar para conferir a vazao de betume.

Apos calibragao da bomba, ligar a alimentagéo de rejeito.

Verificar se a agua de refrigeragdo dos condensadores esta ligada.

Procedimento de verificagido para realizagdo das campanhas

As temperaturas nos indicadores ndo podem ser menores que 160 °C.

A rotagao do parafuso do extrusor ndo deve exceder a 20% (torque).

Os controles de temperatura de seguranca dos banhos, o nimero de rotagdes especificado para a
bomba de betume e a bomba de alimentagao do rejeito devem ser verificados.

Procedimento para finalizagao das corridas

Fechar a alimentacao de rejeito.

Deixar o betume fluir de 5 a 6 minutos para limpeza dos parafusos.

Aumentar a rotagao aos poucos e deixa-la em 50 r.p.m. por alguns minutos.

Diminuir a rotagao aos poucos até zero.

Desligar as zonas de aquecimento, bomba de betume, valvula do tanque e agitador do tanque de
betume.

Desligar o motor principal.

Desligar a bomba de dleo.
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Desligar o controle principal.

Desligar a chave geral.

Fechar a agua de refrigeragcao dos condensadores e desligar a exaustao.
Verificagdao semanal.

Verificar o nivel de 6leo dos banhos.

Verificar se ha 6leo nos rabichos.

Tempo de execucao de uma campanha de incorporagao

O tempo de execugado de uma campanha de incorporacao é de 6 horas aproximadamente.

Registros

Para cada campanha € preenchida uma planilha como mostrada no Anexo 5, onde séo anotados o
numero da campanha, os tempos e temperaturas de operagéao, rotagdo da bomba de betume,
rotagao e torque do extrusor, vazbes obtidas para cada corpo de prova da campanha.

Todos os dados da campanha e os resultados das analises realizadas devem constar deste
documento, bem como as observagdes durante a campanha.
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ANEXO 5 - Protocolo de teste - extrusor ZDS-T28

N°® TESTE:

Data:

Operador:

SOLUCAO TESTE:

Contetudo de solidos (%):

(120 °C)

Densidade (g.cm™):

pH:

TIPO DE BETUME:

VARIAVEIS DO PROCESSO

Dosagem de betume (g .h™):

Regulagem bomba de betume:

Dosagem do concentrado (mL h'):

Regulagem bomba de concentrado:

Rotagdo dos parafusos (rpm):

Torque (%):

Temperatura tanque de betume (°C):

Temperatura do concentrado (°C):

Duragao do teste (h):

Produto — taxa (g h):

Condensado — taxa (L .h™):

COMPOSICAO DO BETUME/SAL

a) calculado a partir do balango de massa:

b) através de analise:

OBSERVACOES DURANTE O TESTE:
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ANEXO 5 - Protocolo de teste — extrusor ZDS-T28 (cont.)

INSPECAO DO PRODUTO

N?® da amostra:

Ponto de amolecimento (anel e bola) (°C):

Ponto de fulgor (°C):

Penetracdo (1/10)mm:

Ponto de combustio (°C):

Contetudo de dgua (seg. DIN 1995 (%):

Contetido de agua (seg. K. — Fischer) (%):

Densidade (g.cm'z):

Homogeneidade:

Inchamento em agua destilada:

Lixiviag¢do em agua destilada (kg.m™.s"):

OBS:

INSPECAO DO CONDENSADO

Domo 1

Quantidade de condensado (total) (mL): Peso (g):

Densidade (g.cm™):

Condutividade (S.cm™) (a °C): pH:

Contetdo de 6leo (mg L™):

Conteudo de solidos (mg L"): (120 °C)

Domo 2

Quantidade de condensado (total) (m1): Peso (g):

Densidade (g.cm™):

Condutividade (S.cm™) (a °C): pH:

Contetdo de 6leo (mg. L):

Conteudo de solidos (g L): (120 °C)

Domo 3

Quantidade de condensado (total) (mL): Peso (g):

Densidade (g.cm™)

Condutividade (S.cm™) (a °C): pH:

Contetdo de 6leo (mg. L):

Contetdo de solidos (g. L): (120 °C)




ANEXO 6 - Preparo de amostras para determinagao do tamanho de cristais

1 - Preparo da amostra para determinagao do tamanho dos cristais.

O procedimento é realizado em capela e a separagdo do betume e do sal incorporado é feita
utilizando-se um solvente especifico para o betume. Apds a separagao os cristais sdo analisados
por microscopia e, para verificagdo da porcentagem de sais incorporados, alguns elementos
quimicos sao analisados por métodos convencionais.

1 -1 O procedimento de preparo da amostra para determinar o tamanho de cristais deve ser o
seguinte:

Pesar duas amostras com 0,5 g de produto para duplicata.
Colocar em um tubo de ensaio cada amostra e adicionar 10 mL de tetracloreto de carbono, CCl, .
Agitar com bastao e centrifugar por 3 minutos, aumentando a rotagao até 3000 r.p.m.

Usar o misturador KS 130 CONTROL com rotagdo de 800 rpm por 3 minutos — 5 vezes.
Retirar a parte superior (tetracloreto e betume) com o auxilio de uma pipeta sem tocar o sal.
Completar com 6 mL de CCly, agitar e centrifugar.

Repetir as duas operagdes anteriores por mais 4 vezes até que o sobrenadante saia limpido.
Para retirar o CCl, da amostra e coloca-la em um banho de 6leo — temperatura de 80 °C.

Secar em estufa a 80 °C para eliminar o tetracloreto.
Secar o solido em estufa (150 °C).e colocar em um dessecador para n&o hidratar.

1 -2 Preparo da lamina.

Uma porgcao de material coletado (20 mg) € homogeneizada com CCl,, depositada sobre uma
lamina delgada e levada em estufa a 120 °C para secagem.

A amostra é enviada ao setor de analise, onde é feita em microscépio otico a leitura
semiquantitativa dos diametros dos cristais.

2 - Preparo da amostra para determinagao da quantidade de sais no produto.

No processo de betuminizagdo é feito um calculo tedrico da quantidade de sais que se pretende
incorporar a matriz de betume considerando que as vazdes de betume e alimentagédo do rejeito
permanecem constantes ao longo das campanhas. Mas, durante o processo podem ocorrer

flutuagdes nas vazdes, que podem influenciar a homogeneidade do produto.
Procedimento para a separacgao dos sais.

Pesar 1 g de produto e colocar em um funil de decantagao.

Adicionar 25 mL de xilol para dissolu¢ao do betume.

Adicionar 20 mL de agua destilada e agitar com um bastéo até a separagao das fases.
Aguardar a decantacao ( tempo).

Retirar a agua com uma proveta.

Repetir as trés operagdes anteriores mais 4 vezes.

Medir o volume coletado na proveta referente as cinco lavagens e analisar os sais da amostra.
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Anexo 7 Preparo da ulexita a partir do concentrado de evaporador

Obtengao do concentrado simulado do evaporador (solugao mae).

Aquecer o volume de 800 mL de agua destilada a um aquecimento controlado de 40 °C com
agitacdo magnética utilizando um aquecedor elétrico. Adicionar & agua destilada, gradualmente,
517,44 g de H3BO; Para garantir a dissolugao completa do acido, adicionar a mistura 78,4 g de
NaOH lentamente e cessar a agitagao apds o término da dissolugéo.

Sintese do composto borato.

Colocar a solugao-mae preparada em uma manta térmica e submeter a uma temperatura
controlada de 87 °C e a uma agitagdo mecéanica de 100 rpm.

Preparar uma solugéo de hidroxido de célcio com a dissolugao de 89,29 g do composto em 400 mL
de agua.

Aquecer esta lama até a temperatura de 70 °C e adicionar a solugdo-mae.

Tampar a mistura e submeter a agitagdo de 300 rpm por 7 horas.

Apds um periodo de repouso de 48 horas, separar o composto insoluvel da solugédo por meio de
uma filtragdo a vacuo e secar o mesmo em uma estufa a 80 °C.

Retiradas aliquotas de 20 mL da solugédo de 30 em 30 minutos durante todo o processo e filtrar
Caracterizar os filtrados por meio de espectrometria de emissédo atdmica por plasma indutivamente
acoplado (ICP/AES).

Analisar os solidos obtidos (secos em estufa a temperatura de 80 °C) por difragdo de raios X e por

analise termodiferencial para comprovacao da formacgao da ulexita.

177



