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RES U M O 

Os Autores, do quadro técnico do Instituto de Pesquisas 
Radioativas da Escola de Engenharia da Universidade de 
Minas Gerais, em Belo Horizonte, apresentam uma aplicação 
da radioativação 110 contrôle de uma operação industrial na 
fábr ica de refratários da Magnesita S/ A., em Contagem, MO . 

1 . INTRODUÇÃO 

A fina li dade do presente trabalho é apresentar os primei
ros resultados da dete rmin ação do tempo ótimo de misturamento 
dos mater iais sí lico- aluminosos usados no fab rico de tij olos re
fratários pela Magncsita S/ A . Para melhori a das caracterís
tica s dos t ij olos, é necessá ria a p erfeita homogeneização de seus 
constituintes antes da moldagem e do cozimento. Por outro 
l ado, um misturamento excessivo conduz a gastos desnecessá
ri os de energ ia e à diminuição da p rodutividade industrial. 

2 . GENERALIDADES 

Os tij o los refratári os em ques tão, são obtidos a partir de 
cinco constituin tes: arg il as branca, rosa e panei eira, chamo te 
fino e grosso, como são vul garm ente co nhecidos. A composi
ção de cada um dêsses materiai s, obtida p or anál ise espectro
g ráfica ótica , está conti da na tabela 1. 

(1) Contribuição Técn ica n. • 518. Apresenta d a ao XVIII Con gresso A nual 
da ABM; Belo Hor izonte , julh o de 1963. 

(2) Membro da ABM; E n genhe iro do I nstitu to de Pesqu isas Radioa tivas; 
Belo Horizon te, MG. 

(3) Memb ro da ABM; E n genhe iro do Instituto de Pesq uisas Rad ioativas; 
Belo Horizon te, MG. 
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TABELA 1 - Análise espectrográfica ótica dos constituintes 

~ Al (%) Ti ( ~ ) Si (%) Fe ( ~ ) Mg (%) Ca (%) · c r (%) Na (%) 
ma 

chamote fi no 10 10 10 la 10 , l a 10 traços - -
chamote gTOSSO 10 10 10 la 10 la 10 traços -
argila bra.'lca 10 10 10 - 0,l a l - 0, l a l 0,l a 0,Ol 

argila rosa 10 10 10 la 10 la 10 - - -
argila paneleira l a 10 la 10 l a 10 la 10 l a 10 t r aços - -

Anãlise seg. z. C. Rabello 

Êsses materiais são pesados nas proporções definidas para 
cada tipo de tij olo e colocados juntos em um si lo que se abre 
sôbre o mi sturador. · Na produção dos tij olos são empregados 
dois mis turadores, com capacidade de 400 kg cada um. Neste 
ensaio, devido à maior facilidade de obtenção de amostras, fo i 
usada a galga, um mi sturador aberto constituído de um prato 
g iratório sôbre o qual se apoiam duas mós. Pás conveniente
mente distribuidas lan çam o material sob as mós, para se obter 
a homogeneidade desejada . 

O Departamento de Pesqui sa Operacional da indús tria de
terminou o tempo de mi sturame nto através dos chamotes po r 
aná lise g ranul ométrica. Esta aná li se é imprecisa na determina
ção do tempo de misturamento através das arg ilas, por terem 
elas g ranul ometria aproximadamente igual. 

Os métodos químicos, a lém de trabalhosos, fo rn ecem sem
pre menores precisões que o método radioa tivo propos to. Êste 
foi executado sô bre uma única a rg ila; o estudo das duas outras 
será realizado opo rtunamente. 

3. MÉTODO GERAL 

A obtenção do tempo de mi sturamento ót imo por méto dos 
radioativos é uma técnica cl ássica na ap licação indus trial de 
radi o isó topos 1

, 
2

. 

O método gera l consis te em dete rmin a r a dist ribui ção de 
um mate ri a l radi oa tivo (ou radioa tivável) selecionado, em fun
ção do tempo, através da operação de mi stura mento. A radio
atividade pode ser int rod uzida dos seguintes modos: 

a) a ntes do mi sturamento, pela adição ao mistura
dor de material préviamente at ivado; 
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b) depois de terminado o misturamento, através da 
irradiação de amostras retiradas durante a ope
ração. 

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

1) Se uma das argilas contém um elemento ausen
te dos componentes restantes, êste pode ser 
usado, desde que preencha certas características 
nucleares tais como meia vida, radiação emitida 
e facilidade de ativação. 

II) Em caso contrário, deve-se marcar uma das ar
gi las com elemento inexistente em tôdas as 
outras. 

Para se determinar a distribuição do material marcado, 
mede-se o número 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 câmara de ionização, Geiger-Müller ou mesmo em es
pectrômetro gama; no caso (b), só em espectrômetro gama, 
que pore selecionar dentre tôdas as atividades obtidas por irra
diação da amostra, a do material marcador. 

4. ESCOLHA DO MÉTODO 

Para se determinar a distribuição do material marcado, 
mede-se o número 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 câmara de ionização, Geiger-Müller ou mesmo em es
pectrômetro gama; no caso (b), só em espectrômetro gama, 
que pode selecionar dentre tôdas as atividades obtidas por irra
diação da amostra, a do material marcador. 

4. ESCOLHA DO MÉTODO 

Em trabalhos com material radioativo estão fixados níveis 
máximos permissíveis para sua concentração no ar. 3 Como du
rante os primeiros minutos de misturamento há grande produção 
de pó e sendo de tôda conveniência evitar a ingestão de mate
rial radioativo, mesmo em doses abaixo das permissíveis, elimi
nou-se o método (a). 



226 BOLETIM DA ASSOCIAÇAO BRASILEIRA DE METAIS 

Embo ra a a ná lise espec trográfica acusasse qu e somente a 
argila branca contém Cr-50, passí_vel de ser usado como traça
do r a pos teriori , p ela aná li se por ativação verificou-se que, de 
fato, os o ut ros componentes do tij olo também o contém, embo ra 
em quantidades menores . P o r ês te processo, que permite dete
ção de quantidades de Cr da o rd em de 0 ,2 microgramas 4, veri
fi co u-se que a arg ila rosa e os chamotes têm a mesma compo
s ição química qualitativa. O mesmo fato se verificou para o 
par argila branca-argila pa neleira . Dês te modo elimin ou-se o 
método (I) , res tando por excl usão o uso combinado dos pro
cessos (b) e ( II ). 

5. MARCAÇÃO DA ARGILA 

Levando em consideração a facilidad e de ativação, a meia 
vida conveni ente, o baixo custo, a presença de um único isótopo 
natura l e a boa efici ência do cri sta l cintilador pa ra a energia 
de sua radi ação, marcou-se a argi la com Mn-55, na forma de 
sulfato de manganês (SO,Mn. H20). Êste material ativa-se fà
cilmente no reato r IPR-R 1, dando o isótopo Mn-56, qu e ap re
senta como radiação mai s importante, um raio ga ma de 0,84 
Mev, tendo meia vida ele 2,56 horas . 

É necessá ri o que o traçado r acompanhe a arg il a marcada, 
a fim ele que o tempo de mi s turam ento determinado seja o ela 
argi la e não o do traçado r. Para que o Mn se fixa sse perfei
tamente à a rgi la, a marcação se fêz po r adso rção 5

• 
6

• Colo
cou-se em um mi s turado r de laboratório, 500 g ele sulfa to ele 
man g an ês em solu ção aquosa de pH = 6 com 5.000 g el e a r
g ila rosa . O mate rial , depois de ag itado durante duas horas, 
foi lavado três vêzes com água (para se retirar o sulfato de 
ma ng an ês não aclsorv ido) e sêco em estufa a 1 10°C. 

Irradi ando um a amost ra des ta a rg ila rosa marcada, outra 
de argila rosa pura e outra de a rg ila rosa pura ma is 9 mg 
de s ulfato de man ga nês, determin ou-se que I g el e argi la rosa 
marcada conti nha 22 mg de Mn-55. Esta quantidade permite 
a fáci l deteção do man ga nês po r a tivação, mesmo após a di s
solu ção nos 400 kg de ma teria l. 

6. EXECUÇÃO DO TRABALHO 

a) Os 5 kg de argi la marcada foram cu idadosamente mi s
turados com os 25 kg de a rgi la rosa pu ra necessá ri os para 
completar a qua ntida de usada na fabricação cio tijol o. Em se
gu ida foram la nçados ao mi s turador juntamente com as outras 
a rg ilas e chamotes, e iniciado o mi s turamento. 
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b) Foi retirado um total · de 40 amostras de dois pontos 
diametralmente opostos do mi sturador, cada uma com cêrca de 
250 g, em intervalos de tempo variando de 0,5 a 1 minuto du
rante o tempo total de 12 minutos, ês te último maior que o 
atualmente usado. 

c) Cada amostra fo i sêca e homogeneiza da. D e cada 
uma fo ra m prepa radas aproximadamente 3 g para irradiação 
no reator IPR-Rl , a uma potência de 1 quilowatt por 15 minu
tos. Foram tomadas as precauções necessá rias para que tôdas 
as amostras fôssem submetidas às mesmas condições de irrad ia
ção ( mesmo fluxo neutrônico). Isto fo i co nseguido fazendo 
gira r a mesa-suporte das amostras, no interior do reator, duran
te todo o período de irradiação. A atividade esperada fo i da 
ordem de 5 microcuri es por amostra . 

d) Ao mesmo tempo fora m irradiadas amostras da mistu
ra previamente homogeneizada em laborató ri o sem a marcação 
de Mn. A utili dade disto será vista a seguir. 

e) As amost ras rad ioat ivas fo ram contadas em um ci nti
lador com cristal de Na! (TI ) e 1 ¾" por 2" , tipo poço, com 
analisador. Levou-se em conside ração nes ta contagem dois efei
tos importa ntes: o encob rimento parcial do pi co do Mn-56 por 
picos de outros elementos (f ig. 1) e o deca imento do Mn-56. 

0,608 0,81,() 0,980 /,33 
Mev-

2,2 2,7 

Fig . 1 - Obtenção do tempo de misturamento ótimo por 
m étodos radioativos. Amostra N.• 11 ; sete meias-vidas 
após ativação. Picos: 0,840 - Mn 56 ; 1,33 - 2,2 e 
2,7 - Na 24. Curva N.• 1 - cal ibração; Curva N.• 2 --

argila em ensaio. 
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O primeiro efeito foi resolvido medindo-se, logo após a con
tagem de uma amostra, a amostra mencionada em ( d) e sub
traindo-se os resultados obtidos. A fim de melhorar a estatística 
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 só 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 traçou-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 número de contagens. 
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Fig . B - Curva t r açada com as con tagens (c.p.m .) 
obtidas. Verificou-se que o misturam ento ao fim dos 

pr imeiros 6 minutos e ra a inda ins uficien te . 
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Cada curva deve tender para valores dentro de pequenas 
variações, restritas às flutuações intrínsecas à m edida e ao coef i
ciente de misturam ento desejado. 

7 . RESULTADOS 

Havendo menos de 40 posições .disponíveis na mesa gira
tória do reator IPR-R 1, e sendo maior o núm ero de amostras 
a irradiar, dividiu-se a experiência em duas partes . 

Em um primeiro teste ( fig. 2), ve ri ficou-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 traçada 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. º e o 12. 0 minutos após o m1c10 do processo. A curva da 
figura 3 indica que, a partir de 10 minutos, tem-se bom mistu
ramento. D efi nin do coeficiente de misturamento K como 

K = l -
f.,, A 

A 

sendo f.,, A o desvio em contagens sôbre o valo r médio A, o 
mistu ramento aos 10 minutos será da ordem de 95 % . 

D eve ressa ltar-se que êste resultado é vá lido para a argi la 
rosa . Diversos fatôres podem determinar tempos diferentes para 
os out ros materiais. Novos testes, análogos ao descrito, serão 
cond uzidos para verificar esta hipótese. 
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