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RESUMO

Os Autores, do quadro técnico do Instituto de Pesquisas
Radioativas da Escola de Engenharia da Universidade de
Minas Gerais, em Belo Horizonte, apresentam uma aplicacdo
da radioativacdo no controle de uma operacdo industrial na
fabrica de refratdrios da Magnesita S/A., em Contagem, MG.

1. INTRODUCAO

A finalidade do presente trabalho ¢ apresentar os primei-
ros resultados da determinacdo do tempo 6timo de misturamento
dos materiais silico-aluminosos usados no fabrico de tijolos re-
fratarios pela Magnesita S/A. Para melhoria das caracteris-
ticas dos tijolos, ¢ necessaria a perfeita homogeneizacao de seus
constituintes antes da moldagem e do cozimento. Por outro
lado, um misturamento excessivo conduz a gastos desnecessa-
rios de energia e a diminuicdo da produtividade industrial.

2. GENERALIDADES

Os tijolos refratarios em questdo, sdo obtidos a partir de
cinco constituintes: argilas branca, rosa e paneleira, chamote
fino e grosso, como sdo vulgarmente conhecidos. A composi-
¢ao de cada um d@sses materiais, obtida por analise espectro-
grafica oOtica, esta contida na tabela 1.

(1) Contribuicao Técnica n.e 518. Apresentada ao XVIII Congresso Anual
da ABM; Belo Horizonte, julho de 1963.

(2) Membro da ABM; Engenheiro do Instituto de Pesquisas Radioativas;
Belo Horizonte, MG.

(3) Membro da ABM; Engenheiro do Instituto de Pesquisas Radioativas;
Belo Horizonte, MG.
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TABELA 1 — Analise espectrografica ética dos constituintes

glemento |y (#)| 14 (9| st (B)| Fe (D] Mg (%) | ca (D) |or (A | wa (%)
matetial
chamote fino 10 10 10 1al0!l 1 a 10 | tracos - -
chamote grosso 10 10 10 1 al0|l1lal0| tragos -
argila branca 10 10 10 - 0,1 a1l - 0,1 a 1| 0,1 a 0,01
argila rosa 10 10 10 1al0f1lal0 - - -
argila paneleiral] 1 a 10| 1 a 10| 1 a 10| 1 a 10| 1 a 10 | tragos - -

Analise seg. Z. C. Rabello

Esses materiais sdo pesados nas proporcdes definidas para
cada tipo de tijolo e colocados juntos em um silo que se abre
sobre o misturador. Na producao dos tijolos sdo empregados
dois misturadores, com capacidade de 400 kg cada um. Neste
ensaio, devido a maior facilidade de obtencao de amostras, foi
usada a galga, um misturador aberto constituido de um prato
giratério sobre o qual se apoiam duas moés. Pas conveniente-
mente distribuidas lancam o material sob as mos, para se obter
a homogeneidade desejada.

O Departamento de Pesquisa Operacional da inddstria de-
terminou o tempo de misturamento através dos chamotes por
andlise granulométrica. Esta andlise ¢ imprecisa na determina-
¢ao do tempo de misturamento através das argilas, por terem

elas granulometria aproximadamente igual.

Os métodos quimicos, além de trabalhosos, fornecem sem-
pre menores precisdes que o método radioativo proposto. Este
foi executado sObre uma tnica argila; o estudo das duas outras
serd realizado oportunamente.

3. METODO GERAL

A obtenc¢do do tempo de misturamento 6timo por métodos
radioativos ¢ uma técnica classica na aplicacdo industrial de
radiois6topos 2.

O método geral consiste em determinar a distribuicdo de
um material radioativo (ou radioativavel) selecionado, em fun-
¢dao do tempo, através da operacdo de misturamento. A radio-
atividade pode ser introduzida dos seguintes modos:

a) antes do misturamento, pela adicdo ao mistura-
dor de material préviamente ativado;
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b) depois de terminado o misturamento, através da
irradiacdo de amostras retiradas durante a ope-
racao.

A escolha do material radioativo ou a ser ativado pode
seguir os seguintes critérios:

I) Se uma das argilas contém um elemento ausen-
te dos componentes restantes, &ste pode ser
usado, desde que preencha certas caracteristicas
nucleares tais como meia vida, radiacdo emitida
e facilidade de ativacao.

II) Em caso contrario, deve-se marcar uma das ar-
gilas com elemento inexistente em tdodas as
outras.

Para se determinar a distribuicdo do material marcado,
mede-se o ntmero de contagens de cada amostra, que, com o
aumento do tempo de misturamento, deve tender para um valor
constante. No caso (a), a contagem das amostras pode ser
feita em camara de ionizacdo, Geiger-Miiller ou mesmo em es-
pectrometro gama; no caso (b), s6 em espectrometro gama,
que pore selecionar dentre tdodas as atividades obtidas por irra-
diacdo da amostra, a do material marcador.

4. ESCOLHA DO METODO

Para se determinar a distribuicio do material marcado,
mede-se o ntimero de contagens de cada amostra, que, com o
aumento do tempo de misturamento, deve tender para um valor
constante. No caso (a), a contagem das amostras pode ser
feita em camara de ionizacado, Geiger-Miiller ou mesmo em es-
pectrometro gama; no caso (b), s6 em espectrometro gama,
que pode selecionar dentre todas as atividades obtidas por irra-
diacao da amostra, a do material marcador.

4. ESCOLHA DO METODO

Em trabalhos com material radioativo estdo fixados niveis
maximos permissiveis para sua concentra¢do no ar.®* Como du-
rante os primeiros minutos de misturamento ha grande producao
de p6 e sendo de tdda conveniéncia evitar a ingestdo de mate-
rial radioativo, mesmo em doses abaixo das permissiveis, elimi-
nou-se o método (a).
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Embora a analise espectrografica acusasse que sOmente a
argila branca contém Cr-50, passivel de ser usado como traga-
dor a posteriori, pela andlise por ativacdo verificou-se que, de
fato, os outros componentes do tijolo também o contém, embora
em quantidades menores. Por &ste processo, que permite dete-
cao de quantidades de Cr da ordem de 0,2 microgramas*, veri-
ficou-se que a argila rosa e os chamotes tém a mesma compo-
sicdo quimica qualitativa. O mesmo fato se verificou para o
par argila branca-argila paneleira. Déste modo eliminou-se o
método (1), restando por exclusdo o uso combinado dos pro-
cessos (b) e (II).

5. MARCACAO DA ARGILA

Levando em consideracdo a facilidade de ativacdo, a meia
vida conveniente, o baixo custo, a presenca de um tnico isdétopo
natural e a boa eficiéncia do cristal cintilador para a energia
de sua radia¢do, marcou-se a argila com Mn-55, na forma de
sulfato de manganés (SO;Mn.H.O). Este material ativa-se fa-
cilmente no reator IPR-RI1, dando o is6topo Mn-56, que apre-
senta como radiacdo mais importante, um raio gama de 0,84
Mev, tendo meia vida de 2,56 horas.

E necessdrio que o tracador acompanhe a argila marcada,
a fim de que o tempo de misturamento determinado seja o da
argila e nao o do tracador. Para que o Mn se fixasse perfei-
tamente a argila, a marcacdo se féz por adsorcdo® ¢. Colo-
cou-se em um misturador de laboratorio, 500 g de sulfato de
manganés em solug¢do aquosa de pH = 6 com 5.000 g de ar-
gila rosa. O material, depois de agitado durante duas horas,
foi lavado trés vézes com 4gua (para se retirar o sulfato de
manganés nao adsorvido) e séco em estufa a 110°C.

Irradiando uma amostra desta argila rosa marcada, outra
de argila rosa pura e outra de argila rosa pura mais 9 mg
de sulfato de manganés, determinou-se que 1 g de argila rosa
marcada continha 22 mg de Mn-55. Esta quantidade permite

a facil detecdo do manganés por ativagio, mesmo apos a dis-
solucdo nos 400 kg de material.

6. EXECUCAO DO TRABALHO

a) Os 5 kg de argila marcada foram cuidadosamente mis-
turados com os 25 kg de argila rosa pura necessarios para
completar a quantidade usada na fabricacdo do tijolo. Em se-
guida foram lancados ao misturador juntamente com as outras
argilas e chamotes, ¢ iniciado o misturamento.
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b) Foi retirado um total de 40 amostras de dois pontos
diametralmente opostos do misturador, cada uma com cérca de
250 g, em intervalos de tempo variando de 0,5 a 1 minuto du-
rante o tempo total de 12 minutos, @&ste dltimo maior que o
atualmente usado.

c¢) Cada amostra foi séca e homogeneizada. De cada
uma foram preparadas aproximadamente 3 g para irradiacao
no reator IPR-R1, a uma poténcia de 1 quilowatt por 15 minu-
tos. Foram tomadas as precaucdes necessarias para que todas
as amostras fossem submetidas as mesmas condi¢cdes de irradia-
cdo (mesmo fluxo neutronico). Isto foi conseguido fazendo
girar a mesa-suporte das amostras, no interior do reator, duran-
te todo o periodo de irradiacdo. A atividade esperada foi da
ordem de 5 microcuries por amostra.

d) Ao mesmo tempo foram irradiadas amostras da mistu-
ra préviamente homogeneizada em laboratério sem a marcacao
de Mn. A utilidade disto sera vista a seguir.

e) As amostras radioativas foram contadas em um cinti-
lador com cristal de Nal (T1) e 134" por 27, tipo poco, com
analisador. Levou-se em consideracdo nesta contagem dois efei-
tos importantes: o encobrimento parcial do pico do Mn-56 por
picos de outros elementos (fig. 1) e o decaimento do Mn-56.
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Fig. 1 — Obtencdc do tempo de misturamento 6timo por
métodos radioativos. Amostra N.o 11; sete meias-vidas
ap6s ativacdo. Picos: 0,840 — Mn 56; 1,33 — 22 e
2,7 — Na 24. Curva N.» 1 — calibracdo; Curva N.» 2 —
argila em ensaio.
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O primeiro efeito foi resolvido medindo-se, logo ap6s a con-
tagem de uma amostra, a amostra mencionada em (d) e sub-
traindo-se os resultados obtidos. A fim de melhorar a estatistica
esperou-se algum tempo antes de se iniciar estas contagens, para
que o pico do Mn-56 se tornasse mais importante que o enco-
brimento. De posse das contagens devidas s6 ao Mn-56, do
instante da contagem e da meia vida, reduz-se os valores encon-

trados a um tempo inicial.
f) Com as contagens assim obtidas tracou-se duas cur-

vas (figs. 2 e 3), correspondentes a cada um dos locais de reti-
rada de amostra, levando-se em abscissa o tempo de mistura-

mento e em ordenada o niimero de contagens.
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Fig. B — Curva tracada com as contagens (c.p.m.)
obtidas. Verificou-se que o misturamento ao fim dos

primeiros 6 minutos era ainda insuficiente.
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Cada curva deve tender para valores dentro de pequenas
variacoes, restritas as flutuacoes intrinsecas a medida e ao coefi-
ciente de misturamento desejado.

7. RESULTADOS

Havendo menos de 40 posi¢cdes  disponiveis na mesa gira-
toria do reator IPR-R1, e sendo maior o nimero de amostras
a irradiar, dividiu-se a experiéncia em duas partes.

Em um primeiro teste (fig. 2), verificou-se que o mistu-
ramento ao fim dos 6 primeiros minutos era ainda insuficiente.
No segundo teste (fig. 3), irradiaram-se as amostras entre o
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Fig. 3 — Segunda curva tracada com as contagens obtidas.

Indica que a partir de 10 minutos tem-se bom misturamento.
O coeficiente de misturamento K ¢é da ordem de 95%.

6. e 0o 12.° minutos apés o inicio do processo. A curva da
figura 3 indica que, a partir de 10 minutos, tem-se bom mistu-
ramento. Definindo coeficiente de misturamento K como

A A
A

K=1—

)

sendo A A o desvio em contagens sObre o valor médio A, o
misturamento aos 10 minutos serd da ordem de 95%.

Deve ressaltar-se que éste resultado ¢ valido para a argila
rosa. Diversos fatores podem determinar tempos diferentes para
0os outros materiais. Novos testes, analogos ao descrito, serdo
conduzidos para verificar esta hipotese.
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