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RESUMO

As solugdes provenientes do primeiro ciclo do processo PUREX devem ser lavadas e
concentradas para estocagem e/ou utilizagiio em ciclos subsequentes de purificagiio. Devido ao alto
grau de toxicidade de certos emissores o, estas operagoes sdo realizadas em caixas de luvas ¢
devem atender s normas de seguranca, tanto do ponto de vista de instalagio como de processo.
Com este objetivo, no projeto das caixas de luvas, consideraram-se como relevanies os seguintes
pardmetros: facilidade das operagbes de lavagem, concentracio ¢ manutengdo; linhas de “rework” e
redundincias de linhas para evitar a contaminagio cruzada. A unidade estd em fase de testes
operacionais ¢ faz parte da Instalagiio Celeste [ do IPEN/CNEN-SP.

Com a interrupgio das atividades da Instalagdo Celeste I, a unidade devera tratar todas as
solugies de processo estocadas e poderd atender & purificagio de solugles de actinideos

provenientes de outros processos de separacio.

INTRODUCAO

A instalagio Celeste I (Células de Estudos ¢ Testes
em Extracio) foi projetada para o desenvolvimento de
competéncia nacional na drea de recuperagiio de materiais
irradiados ¢ para o treinamento de pessoal.

A separagio dos metais de interesse ¢ realizada
segundo a técnica de extragio por solventes, em
contactores continuos (misturadores-decantadores de 16
estdgios), nos quais as fases aquosa (HNOs) e orginica
(TBP/diluente) estdo em contracorrente. Utiliza-se nestas
operagies o processo PUREX (Plutonium Uranium
Recovery by EXtraction).

A instalagio Celeste I destina-se apenas ao primeiro
ciclo de purificagio, do qual originam-se duas linhas de
produtos (U ¢ Pu) ¢ uma linha de solvente usado. As
solugdes aquosas dos produtos necessitam ser concentradas
para redugio do volume, visando a etapa posterior de
purifigio efou a minimizagio do problema de estocagem.
Da mesma forma, o solvenie usado contém tragos de fase
aquosa e produtos de degradagio, sendo necessdrio que cle
seja lavado para posterior reutilizagfio,

Em virtude da alta toxicidade do pluténio ¢
elementos emissores o e [ as operagdes de lavagem,
reoxidagiio ¢ concentracio devem ser realizadas em caixas
de luvas.

FILOSOFIA DAS CAIXA DE LUVAS

Introduciio. A Caixa de Luvas de Lavagem e Reoxidacio
(C.L.L.R.) estd localizada no Laboratério Quente (L.Q.) da
Instalacio Celeste I (Figura 1) ¢ tem por objetivos a
lavagem do urinio, do plutdnio, e do solvente, ¢ a
reoxidacgiio do plutdnio, provenientes do primeiro ciclo de
separacdo ¢ purificagio do combustivel nuclear irradiado.

A CLL.R. estd ligada 4 Caixa de Luvas do
Concentrador (C.L.C.) por um duto de acrilico, s Células
Quentes de Tratamento (C.Q.1) e Analitica (C.Q.2), a
Capela do Sistema de Vacuo (C.1) ¢ ao compressor por
tubulagdo de ago inoxidavel.

O sistema de vicuo encontra-se instalado na capela

C.1, como pode ser visto na Figura 2. Este sistema possui
basicamente; duas bombas de vicuo em paralelo, um frasco
de carvdo ativo e um frasco de seguranga. O sistema
fornece viacuo para as Células Quentes C.Q.1 e C.Q.2,
para as caixas de luvas C.L.L.R. ¢ C.L.C. e para os frascos
de amostra.

O ar comprimido que chega as caixas de luvas é
fornecido por um compressor externo a Instalagdo
Celeste 1, que serve a toda Divisdo.

Filosofia. As caixas de luvas C.L.L.R. e CL.C. (Figuras 4
e 5) sdo utilizadas para o manuseio de nuclideos emissores
alfa e beta, por este motive adotou-se uma filosofia que
segue as scguintes determinagdes:



. As caixas de luvas sfio completamente estanques,
ambas mantém em scu interior pressio negativa de
-25 mm.c.a. em relagio ao L.QQ., que por sua vez, encontra-
se em pressio negativa de -4 a -6 mm.c.a. em relagio ao
ambiente exlerno.

. A transferéncia interna e externa de liquidos das
caixas de luvas ¢ realizada por vacuo, “air-lifi”, bombas
dosadoras e peristilticas.

. As amostras liquidas sfio coleladas em [rascos
padronizados de 5 ml, perfeitamente selados e
identificados.

. Os rejeitos liquidos sfdio acondicionados em
recipientes selados tipo “nalgene” com 4 litros de
capacidade e os rejeitos solidos em recipientes selados
especificos e/ou em sacos plasticos, ambos devidamente
identificados. A liberagfio dos rejeitos segue as normas da
proteciio radiologica.

. Os rejeitos solidos e liquidos, bem como, as
amostras, devem permanecer o menor tempo possivel
dentro das caixas de luvas de forma a facilitar as operages
e minimizar os riscos no caso de uma possivel intervengio.

. Os rejeitos liquidos tem a sua saida subordinada
aos resultados das anilises que definirdo se a estocagem €
intermedidria ou final.

. As operagdes de entrada e saida de materiais de
quaisquer origens, bem como, o transporie de amostras ¢
de rejeitos, sdo realizados scgundo as normas do Relatério
de Seguranca da Instalagio Celeste 1, que estabelece
procedimentos de rotina de forma que ndo haja perda do
confinamento.

. Os reagentes ulilizados nas caixas de luvas
CLLR e CL.C., bem como, alguns equipamenios,
tanques de alimentagfio ¢ o painel de comando elétrico,
encontram-s¢  instalados em wum “rack™ (Figura 3)
localizado lateralmente 4 caixa de luvas C.L.L.R.

Simbologia e Definigdes. O [uncionamento das caixas de
luvas esta contido em um Manual de Operagio que fornece
as informagdes essenciais para a execugdo das operagdes de
lavagem dos produtos ¢ do solvente, reoxidagdio do
pluténio e concentragiio dos produtos. O manual foi escrito
com o proposito de ser assimilado [acilmente, mesmo por
operadores sem experiéncia. Baseado nisto, estabeleceram-
se simbolos e definigdes que seguem abaixo:

N . SES— bomba de vacuo
) ;1) b S——— bomba dosadora
dBP i bomba peristaltica
BV, i bureta volumétrica
B 1L A COMpressor

B s frasco

PE. o) frasco de carviio ativo
B s frasco de scguranga
A s moltor
.M.D. ........misturador-decantador
i [ lanque
s N i vialvula

As valvulas siio wdentilicadas segundo a descrigio
V.xv.z., onde cada lelra (x, ¥ € z) tem uma finalidade:
. X = numero do langue
. ¥ = Tungdio: | entrada
2 saida

3 amostragem

4 respiro

5 vicuo

6 ar comprimido
. Z = numeragdo ordinal da fungdo
. [ ] = numeragdo ordinal da ramificagdo
. () = numeragfio da copia da valvula

CAIXA DE LUVAS DE LAVAGEM
E REOXIDACAO

Lavagem dos Produtos U e Pu. As solugdies aquosas dos
produtos U e Pu, provenientes do primeiro ciclo de
purificagdo apresentam, ainda, impurezas necessitando de
ciclos adicionais de purificagio. Estas solugdes sfo
ajustadas, as condigies de alimentagio dos ciclos
subsequentes. Particularmente na Instalagiio Celeste I,
estas solugles sdo lavadas para a remogdo da fase orgdnica,
arrastada durante a fase de reversio. Desta maneira,
reduzem-se os riscos de explosfio durante a concentragio,
elapa necessiria para a minimizagio do problema de
estocagem.

As lavagens das fases aquosas U ou Pu sdo
realizadas em tanques de forma descontinua, ou seja, em
“batch”, com uma solugio de diluente na razio (v/v) de
1:10 (diluente/solugiio produto), por cerca de 15 minutos.

Reoxidagiio do Plutiinio. No caso da solugio produto de
plutdnio, apds a lavagem cla deve passar por um processo
de reoxidacio do pluténio III a pluténio IV, forma
utilizada na alimentacio do 2° ciclo de purnificagio, e
também, para que ocorra a decomposi¢io da hidrazina
antes da etapa de concentragio. A reoxidagio da solugiio de
plutdnio € realizada em uma célula eletrolitica com dnodo
de platina e catodo de titinio,

Lavagem do Solvente [1]. O solvente ulilizado nos
processos de scparagdo e purificagio de maleriais
irradiados, freqiilentemente, solre hidrolise dcida e
radiolitica, portanto € nccessirio que ocorra a lavagem do
solvente para a remogio dos produtos de degradagiio:
HDBP  (icido  dibutillosforico, H:MBP  (icido
monobutilfosforico € H;PO, (dcido foslorice). O diluente
por sua vez flambém se deprada formando dcidos
carboxilicos de cadeia longa, ésleres, celonas ¢ oulros
compostos que ndo sio removidos por lavagem alcalina e
que limita o uso do solvente por vérios ciclos.

A lavagem do solvente tem por objetivos a remogfo
de: produtos de degradagfio, tragos de actinideos e produtos
de fissdo. A lavagem do solvente ¢ realizada com uma
solugio de Na;COy 5%, e uma relagfio de fases (ofa) de
10/1.

A lavagem do solvente pode ser realizada de duas
formas: lavagem descontinua em langque com agitagiio
mecinica e lavagem conlinua em misturador-decantador de
corrente cruzada com 4 estigios.

Apos o contato do solvenle com a solugiio de
Ma.CO,, tanto na lavagem descontinua, quanto na lavagem
conlinua (os (rés primeiros estigios), ¢ necessirio
restabelecer a sua acidez original. A lavagem do solvenie é
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Figura I - Vista do lado (A} da Caixa do Luvas de Lavagem e Reoxidogio (C.L.L.R) ¢ da Caicen de Luvas do Concentradae (CL.C.).
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Figura 2 - Vista do lado (B) da Caixa de Luvas de Lavagem ¢ Reoxidag3o (C L LR ) e da Caixa de Luvas do Concentradaor (C.L.C.).
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Figura 3 - Desenho esguemdtico do “rack” e da Capela do Sistema de Viieno (C.1).

Capela do sistema de vicuo




realizada com uma solugio de HNO, 1M, numa relagio de
fases (o/a) de 10/1 no caso da lavagem em “batch”, e no
quarto estdgio no caso de misturador-decantador.

CAIXA DE LUVAS DO CONCENTRADOR

As solugdes aquosas dos produtos urdnio ¢ plutdnio,
sdo concentradas antes de cada ciclo de purificagio para
facilitar o ajuste das condigdes de alimentagio das etapas
subsequentes

A concentragio das solugles aquosas de urinio e
plutdnio sdo realizadas segundo a técnica de evaporagdo,
em dois sistemas de concentragfio distintos, ¢ de mesma
configuragiio. As explosties em evaporadores de plantas de
reprocessamento de combustiveis, tem sido atribuidas as
reacdes entre o material orginico TBP(tributil
fosfato)/diluente ¢ nitratos (fornecidos pelo dcido nitrico,
nitrato de uranilo ou nitrato de plutdnio). Estas reagdes
tem sido designadas como reagdes de “red oil” [2] por
causa de uma substincia de cor wvermelha que foi
identificada durante a investigagio dos acidentes. Testes
realizados na Instalagio Celeste I" com este conjunto de
dissolucio e estudos realizados por Wilbourn™ mostraram
0 seguinte:

. A formacgio de “red oil” foi observada somente
com fases orginicas que continham diluente do tipo
nafténico, ¢ nio foi observada quando se utilizou como
diluente™ um hidrocarboneto parafinico

. Nenhuma reagio exotérmica vigorosa foi
observada até 135°C"™",

. Em temperaturas superiores 4 135°C, tem-se a
formagio de espuma, seguida da liberagdo vigorosa de
dxidos de nitrogénio (NO,), que em alguns casos ocasiona
o transbordamento da solugio do concentrador”,

. A explosfio ou a reagfio rapida envolve a evolugiio
de 6xidos nitrosos™",

CONCLUSAO

Realizaram-se trés testes operacionais nas caixas de
luvas C.L.L.R. e C.L.C. com o objetivo de:

a) determinar a sua funcionalidade em relagiio ao
“layout™ proposto,

b) detectar problemas de vazamentos das solugdes
de processo,

¢) localizar possiveis perdas de vicuo nas linhas,

d) wverificar a operacionalidade do manual de
operagdes de forma a tornd-lo pritico ¢ cficiente,

¢) verificar a eficiéncia do sistema de vicuo.

Utilizaram-se nos testes uma solugdo aquosa de
HNO; IM ¢ uma solugiio orginica de TBP30%/isopar.
Selecionou-se operadores diferentes em cada teste, ¢ o0s
testes foram executados segundo os procedimentos
descritos no manual de operagio.

Os testes indicaram que as caixas de luvas C.L.L.R.
e CL.C., podem ser operadas segundo o manual de
operagdes, de forma segura por pessoas da drea ou afim ¢

que as operagies nas caixas de luvas apresentaram um
dtimo desempenho funcional.

Atualmente, a Supervisio de Quimica Quente esti
desenvolvendo pesquisas com o objetivo de estabelecer um
processo de obtengiio de Mo a partir de combustiveis
LEU de UsSi;. Em seguida, apés as devidas modificagdes
da Instalagdo Celeste I, pretende-se utilizd-la para testes
com materiais irradiados.
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ABSTRACT

Solutions coming from the first cycle of the FUREX
process have to be cleaned and concentrated to be kept
and/or to be used in subsequent purification cycles. Due to
the high toxic grade of certain o. emitters, these operations
are done in glove boxes and have to attend normal security
laws, during the installation,, as well as in the process
itself. In the glove box process, the following relevant
parameters were considered; facility in the cleaning and
concentration process, as well as in its maintenance,
“rework™ lines and line redundancy to avoid cross
contamination. The unity is in a test period and is part of
the Instalaciio Celeste do IPEN/CNEN-SP.

Due to the interruption of the Instalagio Celeste |
activities, the unity ought to treat all the process solutions
kept and will attend the purification of the actinides
solutions coming from other separation processes.
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