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1. Rezumatul Etapei 2/2021

La executia Etapei 2/2021 - ,,Probe tehnologice si functionale cu instalatia pilot de fabricare urmatd de
executia, testarea si evaluarea lotului prototip industrial” din cadrul proiectului , Pelicule detasabile pentru
decontaminarea metalelor grele si radionuclizilor” (StripCoat-HMR - PN-IlI-P2-2.1-PTE-2019-0400) au participat
toti partenerii din consortiu. Managementul proiectului a asigurat respectarea planificdrii si realizarea
activitatilor din planul de realizare care au condus la indeplinirea tuturor obiectivelor prevdzute in aceastd etapd.

Pe tot parcursul deruldrii acestei etape, Coordonatorul proiectului (CO) — STIMPEX S.A a gestionat, analizat,
sintetizat si prelucrat atdt informatiile stiintifice cat si datele financiare primite de la partenerii din consortiu.
Toate informatiile referitoare la activitdtile realizate Tn aceastd etapd de cdtre parteneri se regdsesc integral
stocate la coordonatorul proiectului, atét in format electronic cdt si tipdrite.

In vederea atingerii obiectivelor acestei etape a proiectului, partenerii au colaborat la efectuarea
urmdtoarelor activitdti stiintifico-tehnice:

e  Modernizarea/repararea utilajului intrebuintat pentru amestecarea substantelor vdscoase ,,STI-RSV”

e Executia probelor tehnologice si functionale ale instalatiei pilot de fabricare a solutiilor de
decontaminare

e Optimizarea procesului de fabricatie prin fabricarea unei sarje mai mici

e Executia lotului prototip industrial

e Elaborarea planului principal de testare al solutiilor de decontaminare

e Testarea solutiilor de decontaminare si elaborarea raportului de testare

e Depunere cerere de brevet

e Diseminarea rezultatelor obtinute (articole IS, participdri la conferinte internationale)

e Actualizarea paginii web a proiectului

rezultdnd urmdtoarele materiale si documente:

- Produs: Solutii de decontaminare (lot prototip industrial)

- Specificatie de fabricatie (valabil prototip industrial)

- Plan de testare evaluare a lotului prototip

- Raport de testare evaluare a lotului prototip

- Documentatie pentru repararea/modernizarea utilajului intrebuintat pentru amestecarea substantelor
vdscoase ,,STI-RSV”

- Raport stiintific si tehnic (al fiecdrui partener)

- Raport stiintific si tehnic - in extenso - (prezentul document, care insumeazd toate activitdtile parcurse
pdnd in prezent in vederea indeplinirii obiectivelor proiectului)

- Actualizarea paginii web a proiectului

Cercetdrile efectuate pentru elaborarea tehnologiei de obtinere a produsului , Pelicule detasabile pentru
decontaminarea metalelor grele si radionuclizilor” au permis stabilirea parametrilor tehnici si fluxurile
tehnologice ale procesului iar pe baza acestor informatii a fost optimizatd si instalatia de fabricatie a prototipului
industrial. Prepararea solutiilor de decontaminare se realizeazd in sarje (ca proces discontinuu) si presupune o
succesiune de etape de dozare si amestecare/omogenizare. Solutiile de decontaminare sunt obtinute parcurgénd
urmdtoarele patru etape:

1.solubilizarea agentului de complexare;

2.dispersarea argilei;

3.solubilizarea polimerului;

4.solubilizarea plastifiantului.

Decontaminarea se realizeazd in trei pasi simpli: aplicarea solutiei de decontaminare pe suprafata
contaminatd, uscarea si exfolierea peliculelor (suprafata este astfel decontaminata).

Studiile si materialele elaborate, ca urmare a realizérii activitdtilor din cadrul actualei faze de executie a
proiectului, au stat la baza alegerii parametrilor optimi pentru demararea etapelor urmdtoare.



2. Descriereas stiintificd si tehnicd a activitdtilor din Etapa 2/2021

2.1. Obiectivul general al proiectului si obiectivele specifice ale proiectului in Etapa 2/2021

Scopul acestui proiect consta in transferul unei tehnologii inovatoare de decontaminare, ce presupune
utilizarea unor pelicule polimerice exfoliante pentru decontaminarea metalelor grele si radioactive, dinspre
mediul academic, cdtre partenerul industrial STIMPEX S.A. Aceste pelicule polimerice au capacitatea de a
ingloba agentul contaminant (metale grele sau metale radioactive) si de a-l inldtura, odatd cu detasarea lor, de
pe suprafata contaminatd. Peliculele polimerice investigate in cadrul acestei etape au fost obtinute din solutiile
de decontaminare realizate la scara de prototip industrial, printr-o modalitate de sinteza verde, utilizdnd
materii prime prietenoase cu mediul inconjurdtor, biodegradabile, netoxice si ieftine. Solutiile de
decontaminate astfel sintetizate pot fi aplicate prin pulverizare sau vor putea fi intinse cu ajutorul unei role sau
pensule, iar dupd uscare, peliculele obtinute vor putea fi detasate prin simpla lor exfoliere, indepdrténd astfel
totodatad si agentul contaminant inglobat in matricea polimerica a acestora.

In vederea indeplinirii scopului acestui proiect, in cadrul acestei etape, au fost atinse urmdtoarele
obiective generale ale proiectului:

«+» Dezvoltarea unui prototip cu nivelul de maturitate tehnologicd TRL 6 (bazat pe cel de nivel TRL 4, realizat
deja de Academia Tehnicd Militard , Ferdinand 1”), capabil sd sustind experimentele necesare elabordrii
tehnologiei de fabricare a solutiilor de decontaminare pentru metale grele si radioactive;

¢ Fabricarea unor sarje reproductibile (in serie micd) de solutii polimerice pentru decontaminarea metalelor
grele si radioactive, de cdtre STIMPEX S.A. ;

% Testarea si optimizarea prototipului la exigentele nivelului de maturitate tehnologicd TRL 6;

Obiectivele specifice ale proiectului, in Etapa 2/2021 - ,Probe tehnologice si functionale cu instalatia
pilot de fabricare urmatd de executia, testarea si evaluarea lotului prototip industrial” au fost indeplinite pe
parcursul acestui an, in ordinea urmdtoare:

e Intr-o primd fazd a fost pregdtitd instalatia de fabricare a lotului prototip industrial prin
modernizarea/repararea utilajului intrebuintat pentru amestecarea substantelor vdscoase ,, STI-RSV”

e Cel de-al doilea pas a constat in executia probelor tehnologice si functionale ale instalatiei pilot de
fabricare a solutiilor de decontaminare

e Apoi, in vederea optimizdrii procesului de fabricatie, s-a realizat initial o sarjG mai micd (10 kg solutie
de decontaminare)

e Aceastd primd sarjd a fost urmatd de executia lotului prototip industrial (50 kg solutie de
decontaminare StripCoatHMR)

e A fost elaborat un plan principal de testare al solutiilor de decontaminare (PTED)

e Ulterior, CO-STIMPEX S.A. a distribuit partenerilor atdt mostre din prima sarjd cdt si mostre din lotul
prototip pentru a fi testate conform PTED

e Fiecare partener a efectuat teste specifice sarjei de control, apoi si lotului prototip, conform PTED, iar
pe baza rezultatelor obtinute a fost elaborat un raport de testare evaluare (RTED)

e Diseminarea rezultatelor obtinute (1 depunere de cerere de brevet la OSIM, 3 articole ISl, 6 participdri
la conferinte internationale)

e Actualizarea paginii web a proiectului

In vederea realizdrii transferul tehnologic cédtre STIMPEX SA., au fost redactate urmdtoarele materiale
si documente, care reprezintd de fapt livrabilele acestei etape, ETAPA 2/2021:

L1. Documentatie ,,Operatiuni de modernizare/reparare Reactor de amestecare substante védscoase STI-
RSV” —intocmitd de CO-STIMPEX S.A.

L2. Specificatie de fabricatie (valabil prototip industrial) — intocmitd de P1 — ATMFI in colaborare cu CO-
STIMPEX S.A.



L3.

L4.
L5.

Lé6.

L7.

L8.

L9.

Instalatie pilot de fabricare a solutiilor de decontaminare testata si functionald — intocmitd de CO-
STIMPEX S.A., cu suport tehnic oferit de cdtre toti partenerii din consortiu

Lot prototip industrial — CO-STIMPEX S.A., cu suport tehnic oferit de cdtre toti partenerii din consortiu
Plan de testare evaluare a solutiilor de decontaminare — intocmit de P1 — ATMFI in colaborare cu P2-
ICECHIM si P3-CCSACBRNE

Raport de testare evaluare a solutiilor de decontaminare — intocmit de P1 — ATMFI, in colaborare cu
P2-ICECHIM si P3-CCSACBRNE, pe baza ,Buletinelor de incercare” rezultate in urma investigatiilor
efectuate asupra lotului prototip industrial

Cerere de brevet depusa la OSIM — redactat de P1-ATMFI, cu sprijinul P2-ICECHIM si CO-Stimpex S.A.
Articole ISl (3 articole, dintre care doud au fost publicate intr-o revistd din ,,zona rosie” cu factor de
impact 4.329) — realizate de P1- ATMFI, cu sprijinul P2-ICECHIM si P3-CCSACBRNE

Conferinte internationale (7 lucrdri, sub formd de articol, prezentare orald sau poster) - P1- ATMFI,
P2-ICECHIM si P3-CCSACBRNE

L10. Paginda web a proiectului actualizatd - CO-STIMPEX S.A., in colaborare cu toti partenerii
L11. Raport stiintific si tehnic -in extenso- (prezentul document, care insumeazd toate activitdtile parcurse

de cdtre toti membrii consortiului in Etapa 2/2021, in vederea indeplinirii obiectivelor proiectului) — CO-
STIMPEX S.A., pe baza RST-urilor primite de la toti partenerii

2.2. Redactarea specificatiei de fabricatie

Un prim pas realizat in Etapa 2/2021 a constat in elaborarea specificatiei de fabricatie a produsului StripCoat
HMR. Specificatia tehnicd de fabricatie elaboratd in cadrul acestei etape a avut la bazd cele doud specificatii de
dezvoltare elaborate in Etapa 1/2020: Specificatia de dezvoltare (valabil model experimental), respectiv
Specificatia de dezvoltare (valabil prototip industrial), informatii incluse integral in RST-ul P1-ATMFI aferent
anului 2020, care se regdsesc in format fizic si electronic si la coordonatorul acestui proiect.

Specificatia de fabricatie contine toate cerintele tehnice impuse produsului dezvoltat cdt si modalitatea de
executie a lotului prototip. Succesiunea operatiilor tehnologice prin care trec materiile prime pentru a forma
solutia de decontaminare este descrisa prin fluxul tehnologic prezentat in Figura 1.
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Figura 1 — llustrare schematicd a fluxului tehnologic de obtinere a solutiilor de decontaminare

2.3. Probe tehnologice si functionale cu instalatia pilot de fabricare

2.3.1. Modernizarea/repararea utilajului intrebuintat pentru amestecarea substantelor vdscoase
Tot in prima fazd a acestei etape a proiectului, a fost pregdtitd si instalatia de fabricare a lotului prototip
industrial, prin modernizarea/repararea utilajului intrebuintat pentru amestecarea substantelor véscoase ,STI-



RSV”. Mdsurile intreprinse de cdtre echipa Stimpex S.A. in vederea modernizdrii acestui utilaj sunt enumerate in
continuare:

1. Cuvd de mixare substante vdscoase

> Verificarea jocurilor palelor de mixare

> Verificarea etanseitdtii cuvei de mixare

> [nlocuirea garniturii de etansare vapori

> Sablare cuvd de mixare

> Vopsire cuvd de mixare

2. Motor electric

> Verificare jocuri

>> Schimbare perii colectoare

>> Bobinare rotor

> Schimbare rulmenti

> Sablare carcasd pentru indepdrtarea vopselei existente si a ruginii

> opsire carcasd

3. Sistem de basculare

> Verificarea jocurilor

> Sablare carcasd pentru indepdrtarea vopselei existente si a ruginii

> [nlocuire lagdre de alunecare si suruburi de prindere

> Vopsirea barei de actionare a sistemului de basculare

> Ungerea cu vaselind grafitatd a angrenajului care asigurd bascularea si a lagdrelor de alunecare

> Schimbarea suruburilor de prindere

4. Capac de etansare

> Verificare cu aer comprimat in vederea determindrii etanseitdtii fantei de inserare a termometrului pentru
mdsurarea temperaturii substantei vdscoase

> Sablare capac pentru indepdrtarea vopselei si ruginii

> Vopsire capac

5. Reductor

> Verificarea jocurilor angrenajului melc roatd melcatd

> Schimbare garnituri si semeringuri de etansare

> Verificare/Schimbare lichid de ungere vaselind grafitatd

> Sablare carcasd exterioard pentru indepdrtarea vopselei existente si ruginii

> Schimbare suruburi de prindere de suport si flansa

> \opsire carcasd exterioard

6. Angrenaj cu roti dintate

> Verificarea jocurilor

> Sablare angrenaj pentru indepdrtarea vopselei existente si a ruginii

> Ungerea cu vaselind grafitatd a angrenajului

> Vopsire

7. Cadru de sustinere

> [nlocuire suruburi de prindere

> Sablare cadru

> \opsire cadru

8. Manta de incdlzire substantd vdscoasd/Circuit de incdlzire manta

> Verificarea etanseitdtii flansei de alimentare a mantalei

> Sablare manta de incdlzire

> Curdtare circuit de incdlzire manta

> Vopsire manta

Acest utilaj (cu capacitatea cuvei de 100 litri), intrebuintat pentru amestecarea substantelor vdscoase ,,STI-
RSV”, este ilustrat in figurile de mai jos:
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Figura 2 - Vedere izometrica reactor STI-RSV
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Figura 7 - Reactor STI-RSV




2.3.2. Executia sarjei de control

Pentru optimizarea procesului de fabricatie, intr-o primd fazd, a fost preparatd o sarjé mai micd (10 kg
solutie de decontaminare). Astfel, s-a executat totodatd si verificarea bunei functiondri a instalatiei de fabricatie.
P1-ATMFI a participat, la sediul CO-Stimpex S.A., la realizarea acestei prime sarje, in vederea verificdrii bunei
functiondri a fluxului tehnologic si a efectuat teste specifice pentru a determina daca solutiile de decontaminare
din aceasta prima sarjd sunt conforme cu specificatia de fabricatie.

2.4. Executia lotului prototip industrial ,StripCoat-HMR”

Dupd validarea bunei functiondri a instalatiei de fabricatie si a conformitdtii sarjei de control cu cerintele
impuse in specificatia de dezvoltare a produsului de bazd, s-a trecut la executia lotului prototip industrial. in
continuare, sunt prezentate doar aspectele esentiale ale procesului de fabricatie, care s-a derulat pe baza
informatiilor preluate din documentatia de fabricatie elaboratd in Etapa 2/2021:

2.4.1. Materii prime si pregadtirea lor pentru procesul de fabricatie

Compozitia produsului

Solutia de decontaminare dezvoltatd in cadrul acestui proiect la nivel de prototip industrial, este o
solutie netoxicd, biodegradabild, pe bazd de apd care ca si component principal un polimer care formeazd
pelicula propriu-zisd, plastifiantul care oferd elasticitate filmelor si doud tipuri de substante folosite pentru
retinerea metalelor grele si radionuclizilor in interiorul matricei polimerice: argila si agentul de complexare.
Proportiile in care componentii se regdsesc in aceste solutii sunt:

e 10% polimer (alcool polivinilic);

o 5% plastifiant (glicerind);

e 0.5% agent de complexare (acid etilendiaminotetraacetic, sare disodicd / acid iminodisuccinic, sare
tetrasodicd);

e 1% argild (bentonitd hidrofild) - material cu capacitate mare de adsorbtie;

e 83.5 % solvent (apd).

Materiile prime necesare sintezei solutiilor de decontaminare sunt prezentate in Tabelul 1.

Tabel 1: Materii prime pentru sinteza solutiilor din care se obtin peliculele pentru decontaminare
.. Sugestii
Nr. M . C . G
4 a.teru Denumire chimica Caracteristici principale producdtori/
crt. prime .
furnizori *
Pudrd granulard de culoare albd Siama-
Matrice Alcool polivinilic Grad de hidrolizé 98-99%, . g
1 L. . ] Aldrich/Redox
polimericd (APV) Masa moleculard medie 85,000- sau PROCIV-SRL
124,000 Da
Acid Gy o
. . L . Pudrd find de culoare albdg, Honeywell
Agenti etilendiaminotetraacetic, uritate > 99% Fluka/Amex-lab
2 de sare disodicd (EDTA) P ?
complexare** | Acid iminodisuccinic, sare Pudrd find de culoare albd BAYPURE®
tetrasodicd) (IDS) puritate > 78 % CX100, Lanxess
3 Araild Bentonita hidrofila Pudrd fina de culoare bej Sigma-
g nanoparticule Dimensiunea particulelor < 25um Aldrich/Redox
Lichid véscos incolor
4 Plastifiant Glicerind anhidrd pa Densitate relativa la 20 °C: 1,262 * Chimopar SRL
0,002 g/ml
5 Recipiente Polietilend/polipropilend 1 litru, 5 litri sau 10 litri, prevdzute cu Plastor S.A.,
stocare pofiprop sistem de inchidere autosigilabil Napochim, etc.

* Producdtorii/Furnizorii mentionati in tabel pot fi schimbati dar caracteristicile reactivilor trebuie pdstrate
** poate fi utilizat oricare dintre cei doi agenti de complexare, in cazul lotului prototip industrial realizat in
Etapa 2/2021 s-a utilizat EDTA



Selectarea materialelor din care s-a realizat compozitia s-a fdcut pe baza conditiilor de calitate impuse prin
standardele si normativele in vigoare. Materiile prime si materialele folosite la realizarea produselor au fost
insotite de certificate de calitate, buletine de analizd si declaratii de conformitate ale firmelor producdtoare.
Deoarece furnizorii de materii prime au indeplinit cerintele ISO 9001, nu a fost necesard testarea suplimentard a
acestora inainte de introducerea in procesul tehnologic de fabricatie.

2.4.2. Executia lotului prototip industrial

In continuare este descris modul in care a fost obtinut lotul prototip industrial, pe baza informatiilor
regdsite in Specificatia de fabricatie:

Pentru a realiza sarja de 50 kg de solutie de decontaminare, in prima etapd s-au introdus 41.75 litri de
apd distilatda in reactorul pentru dizolvare. Turatia agitatorului a fost setatd la 300-500rpm si s-au addugat 0.25
kg de agent de complexare (EDTA). Amestecul a fost mentinut sub agitare continud pentru 15 minute, iar cdnd
agentul de complexare s-a solubilizat in totalitate, s-a addugat 0.5 kg de argild (bentonita hidrofild) s-a mdrit
turatia agitatorului la 500-700 rpm. Amestecul a fost mentinut sub agitare energicd timp de 24 h pentru
dispersarea uniformd a nanoargilei. Urmdtorul pas a constat in incdlzirea amestecului la 90-95 °C iar turatia
agitatorului a fost mdritd la 700-900 rpm, dupd care s-au addugat treptat cele 5 kg de alcool polivinilic (treptat,
cdte 0.5 kg de polimer, la interval de 5 minute). Amestecul a fost mentinut sub agitare la 90-95 °C, timp de 8h
(pénd la solubilizarea completd a polimerului). In etapa finald, s-a oprit incdlzirea prin manta, apoi au fost
addugate 2.5 kg de glicerinG anhidrd iar amestecul a mai fost mentinut sub agitare la 500-700 rpm timp de
30min. Pentru verificarea gradului de solubilizare/dispersare pe parcursului procesului s-au prelevat mostre a
cdte 50 mL probd din reactor care au fost analizate (aspectare vizuald, determinarea vdscozitdtii solutiei dupd
rdcire). Amestecul final a fost ulterior introdus apoi intr-un rezervor pentru stocare din care s-a realizat si dozarea
in ambalaje din plastic de 1L (Figura 8 si Figura 9). Dupd ambalare, solutia a fost depozitatd in conditii specifice
(feritd de actiunea directd a razelor solare sau de inghet, temperaturd max. 25 °C, umiditate relativd 50-55%).
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Figura 8 — Lot prototip industrial ,,StripCoat-HMR”
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Figura 9 — Flacon de 1 litru contindnd solutia de decontaminare pentru metale grele si radionuclizi
StripCoat HMR (lot prototip industrial)

Ulterior, CO-Stimpex S.A. a transmis mai multe mostre din aceastd sarjd lot prototip industrial , StripCoat-
HMR” cdtre parteneri, care au efectuat teste specifice, conform Planului de testare evaluare, descris in detaliu in
subcapitolul urmdtor.

2.5. Elaborarea si parcurgerea Planului de testare evaluare al solutiilor de decontaminare

P1-ATMFI a redactat, in colaborare cu toti membrii consortiului, un plan de testare evaluare a solutiilor
de decontaminare (PTED), menit sd ofere posibilitatea de a evalua obiectiv performantele produsului dezvoltat
n cadrul acestui proiect, prin teste specifice. Astfel, prin testarea si evaluarea solutiilor de decontaminare care
formeazd pelicule detasabile StripCoat-HMR (fazd de prototip) s-a urmdrit verificarea caracteristicilor fizico-
chimice si functionale ale acestora, prin evaluarea capacitdtii de decontaminare a metalelor grele si a



materialelor radioactive, parcurgdnd anumite proceduri operationale, descrise in detaliu in Planul de testare
evaluare a solutiilor de decontaminare. In continuare sunt ilustrate pe scurt, in cele doud tabele de mai jos, atdt
programul planului de testare cdt si activitdtile planificate si realizate. Diagrama programului de testare parcurs
in cadrul acestei etape este prezentatd in Tabelul 2.

Tabelul 2 — Diagrama programului de testare

":vr: Denumirea activitdtii Perioada de testare
1 Verificari initiale 01.07.-15.07.2021
2 Verificarea caracteristicilor fizico-chimice 18.07.-29.08.2021
3 Verificarea caracteristicilor de performantd 01.09.-04.11.2021
4 Analiza rezultatelor si intocmirea raportului de testare si evaluare de 05.11.-02.12.2021

dezvoltare

Programul de testare-evaluare complet, cuprinzdnd toate datele referitoare la activitdtile desfdsurate, este
prezentat in Tabelul 3. In perioadele mai sus mentionate, P1-ATMFI, P2-ICECHIM si P3-CCSACBRNE au parcurs,
pentru mai multe mostre provenind din lotul prototip industrial, programul de testare-evaluare prezentat in

continuare.
Tabelul 3 —Programul de testare-evaluare
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2.6. Raportul de testare evaluare al solutiilor de decontaminare

In urma parcurgerii Planului de testare evaluare al solutiilor de decontaminare s-au intocmit buletine de
analize, iar pe baza acestora, rezultatele obtinute au fost centralizate intr-un Raport de testare evaluare (RTED).

In continuare sunt enumerate caracteristicile de performantd ale produsului urmdrite in cadrul testelor efectuate
cdt si alte detalii referitoare la derularea programului de testare parcurs pentru lotul prototip industrial.

2.6.1. Caracteristici tehnice
Principalele caracteristici de performantd pe care StripCoatHMR trebuie sd le indeplineascd, in ceea ce
priveste decontaminarea, sunt prezente in Tabelul 4.

Tabelul 4. Caracteristici de performantd ale solutiilor de decontaminare

Nr.crt. | Caracteristici Cerinte*

1 Eficienta de decontaminare radioactiva Min 90%

2 Eficienta de decontaminare metale grele Min 90%

3 Norma de consum (L/m?) Max 2L/m?

4 Timp de pregdtire pentru utilizare (secunde) »Ready to use”
4 Timp de actiune Min 20h

5 Duratd dezlipire Min 24h

6 Interval de temperaturd de depozitare si transport ( °C) 20°C+15°C

* Cerintele impuse sunt preluate din standardele NATO AEP-7, AEP-58 si AECTP-230

2.6.2. Derularea programului de testare
Programul de testare a cuprins verificarea parametrilor mentionati in Planul de Testare si Evaluare de
Dezvoltare (PTED-StripCoatHMR). incercdrile au fost efectuate, dupd cum urmeazd:
2.6.2.1. Verificarea calitdtii materiilor prime
Cerinta: verificarea calitdtii materiilor prime conform SF- StripCoatHMR, pct. 2.3.2 Materii prime,
materiale componente si fluxul tehnologic pentru executia produsului.
Mod de executie: Conform PO-1, anexa a PTED- StripCoatHMR.

2.6.2.2. Verificarea caracteristicilor fizico-chimice ale solutiilor de decontaminare
Cerinta: Verificarea caracteristicilor fizico-chimice ale solutiilor de decontaminare conform SF-
StripCoatHMR, pct. 3.3.7 Verificarea caracteristicilor fizico-chimice
Mod de executie: Conform PO-2, anexa a PTED- StripCoatHMR.



2.6.2.3. Verificarea eficientei de decontaminare a produsului StripCoatHMR
Cerinta: Verificarea eficientei de decontaminare conform SF- StripCoatHMR, pct. 3.3.9. Verificarea
eficientei decontamindrii
Mod de executie: Conform PO-3, anexa a PTED- StripCoatHMR.

2.6.3. Rezultatele testdrilor efectuate
in tabelul 5 se regdsesc rezultatele obtinute pe baza parcurgerii planului de testare evaluare al solutiilor
de decontaminare ,,StripCoat-HMR”.

Tabel 5 — Rezultatele testdrilor efectuate

Nr. Mod de Valoare
Parametru = Concluzii
crt. verificare Impusd Obtinutd
1.Verificdri initiale
. . SF- Continutul certificatelor, . ) CORESPUNDE
1 Z;Z{Zwea materiilor StripCoatHM | buletinelor de analizd trebuie sd zzziﬁf::;’;meatesm calitatea BR  nr. 1 din
R, pct. 2.3.2 | ateste calitatea materiilor prime. 10.07.2021
1.  Verificarea caracteristicilor fizico-chimice
Verificarea -Viscozitatea solutiilor: 0.3 — 0.4 | -Viscozitate mdsuratd: 0.38 Pa-s
caracteristicilor SF- Pa-s (25 °C) (25°C) CORESPUNDE
2 fizico-chimice  ale | StripCoatHM | -Viteza de evaporare: 2-11 | -Viteza de evaporare mdsuratd: 5 [BR  nr. 2 din
solutiilor de | R pct.3.3.7 | mg/min(25°C) mg/min (25 °C) 20.07.2021
decontaminare -Durata obtinere peliculd: < 24h - Durata obtinere peliculd: =20 h
3. Verificarea caracteristicilor de performantd
Verificarea SF- ICORESPUNDE
3 eficientei StripCoatHM | DF = min. 90 % DFs obtinute >90% BR nr. 3 din
decontamindrii R, pct. 3.3.9 03.11.2021

Rezultate obtinute

a. Viscozitatea solutiilor de decontaminare

Vidscozitatea solutiilor de decontaminare este un factor care influenteazd semnificativ modul in care
operatorul foloseste / aplicd pe solutia pe suportul contaminat. Astfel, dacd vdscozitatea este prea micd, solutia
se va rdspdndi prea mult pe suprafete si va forma un film foarte subtire, care va fi dificil de dezlipit, iar dacd
vdscozitatea este prea mare, solutia nu se va infiltra cu usurintd in crdpdturile microscopice ale diferitelor
suprafete pentru a realiza o decontaminare eficientd. Prin urmare, in functie de vdscozitate, solutia poate fi
aplicatd prin simpla turnare a acesteia pe o suprafatd orizontald (solutii vascoase) sau prin pulverizare (solutii cu
vdscozitdti mai mici de obicei folosite pe pe suprafete verticale). Dacd este necesar, solutia de decontaminare
poate fi aplicatd / pulverizatd in mai multe straturi.

In urma analizelor efectuate s-au obtinut grafice asemdndtoare cu cele din exemplul prezentat in Figura 10.
In zona de interes, vdscozitatea are un comportament asemdnétor cu cel al unui lichid newtonian, apoi dupd o
anumitd valoare a vitezei de forfecare, vdscozitatea scade cdnd viteza de forfecare creste si solutiile au un
comportament pseudoplastic.
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Figura 10 - Analizd asupra vdscozitdtii solutiilor de decontaminare ,,StripCoat-HMR”

In urma realizdrii testelor, s-a concluzionat cd valoarea vdscozitdtii obtinute s-a incadrat in intervalul 0.3 —
0.4 Pa-s (la 25 °C).



b. Viteza de evaporare a solutiilor de decontaminare

Uscarea filmelor polimerice este un proces important in elaborarea unei astfel de aplicatii de decontaminare.
Pentru stabilirea timpului necesar formdrii filmelor pe suprafete se determind viteza de evaporare a apei din
solutie. Viteza de evaporare a solventului este o caracteristicd importantd in generarea de pelicule de
decontaminare. Factorii care influenteazd viteza de evaporare sunt umiditatea relativd, suprafata de evaporare,
dar si vdscozitatea solutiei si natura constituentilor. Pentru aceste determindri, parametrii precum cantitatea de
solutiei de decontaminare, suprafata esantionului si temperatura se mentin constante. Pentru efectuarea acestei
analize, aproximativ 2000 mg de solutie se toarnd intr-un recipient Petri cu un diametru de 55 mm, apoi
temperatura aparatului se seteazd la 25 °C, 30 °C, 35 °C sau 40°C, pentru a evalua comportamentul fiecdrei
probe. Instrumentul se seteazd sa cdntdreascd proba la fiecare 150 s timp de 2 ore, iar in urma analizei se obtin
grafice ca in exemplul prezentat in Figura 11.
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Figura 11 — Curbe de evaporare a solventului din solutiile de decontaminare

Viteza de evaporare se obtine cu ajutorul urmdtoarei relatii de calcul:
M; — My

v At

unde : M; = masa initiald a probei in g
My = masa finald a probei
At = timpul necesar analizei exprimat in minute (120 min).
Madsurdtorile efectuate au ardtat cd solutiile de decontaminare peliculogene au prezentat valori ale vitezelor
de evaporare cuprinse intre 2 — 11 mg/min (in intervalul 25-40 °C).

c. Evaluarea performantelor solutiilor de decontaminare
c1. Procedura de contaminare controlatd
c1.1. Pregdtirea solutiei de contaminare cu metale grele
Pentru contaminarea suprafetelor cu metale grele se foloseste solutie standard pentru AAS de 1000mg/L
pentru Cobalt, Strontiu si Plumb (pot fi folosite si alte tipuri de metale). Se mdsoard 1 ml de solutie standard cu
ajutorul pipetei automate si se picurd lichidul pe suprafatd. Suprafetele astfel contaminate se pun in etuvd pentru
evaporarea solutiei pentru 4 h la 40 °C sau se lasd ulterior sd se evapore la temperatura camerei pentru 24h.
Pentru determindrile AAS se contamineazd suprafete de sticld a vaselor Petri cu diametru de 50mm (Fig. 12(a))
si pentru analizele SEM/EDX se contamineazd diferite suprafete metalice cu dimensiuni de 10x10mm (Fig. 12(b)).

: o (b)i :
Figura 12 - (a) Vas Petri contaminat cu Sr; (b) Diferite tipuri de suprafete metalice contaminate cu metale
grele
c1.2 Pregdtirea solutiei de contaminare cu radionuclizi
Pentru contaminarea suprafetelor cu radionuclizi se foloseste solutie standard radioactivd de (Sr-Y)90 —
radiatii beta si Am241 — radiatii alfa sau radiocesiu - gamma . Se calculeazd in prealabil activitatea curentd a
solutiei cu formula:




=4y (%) (5a)

Unde A este activitatea care trebuie calculatd (Bq),
AO0 este activitatea este activitatea initiald a solutiei radioactive inscrisd in certificatul de calitate (Bg),
t este timpul care a trecut de cdnd a fost fabricatd solutia,
h este timpul de injumadtadtire.

Apoi solutia se dilueazd, in functie de activitate, cu solutie de acid azotic 0,1 M (de exmplu o parte solutie
radioactivd si noud parti solutie de acid azotic 0,1 M). Se contamineazd suprafetele cu aproximativ 100 mg solutie
radioactivd, cdntdrind eprubeta din care punem, si nu cantitatea de pe suprafete, deoarece acestea nu se mai
miscd din pozitia initiald pdnd la decontaminarea lor, existGnd un risc mare de contaminare secundard a
echipamentelor si suprafetelor din laborator. Pentru contaminarea radiaocativd se folosesc suprafete cu
dimensiuni intre 1cm2 si 2cm?2 (Figura 13).

-

Figura 13 - Diferite tipuri de suprafete metalice contaminate cu metale radioactive

c2. Determinarea gradului de contaminare
c2.1. Detectia metalelor grele dupd contaminare
Pentru a determina cantitatea de metale grele remanentd pe suprafete dupd contaminarea acestora se
analizeazd solutia cu care am contaminat cu ajutorul tehnicii AAS, chiar daca concentratia initiald a solutiei este
cunoscutd. In acelasi timp, pentru o verificarea a suprafetelor contaminate se utilizeazd metoda SEM/EDX. Astfel,
se poate verifica modul de dispunere al contaminantului pe suprafete si interactiunile cu aceasta.

100.0 <
98.0
96.0

94.0

DF (%)

92.0

90.0

88.0

86.0
GD-0 GD-3 GD-3-PBTC GD-3-1DS

=Pb ®mSr uCo

c2.2. Detectia radiatilor alfa/beta dupéd contaminare

Pentru determinarea radiatiilor emise de solutia radioactivd cu care se contamineazd suprafetele se
foloseste un detector de radiatii alfa si beta pentru suprafete. Acesta se dispune cdt mai aproape de suprafata
care trebuie analizatd si se seteazd pentru un timp de detectie de 120s.
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Figura 15 - Eficienta decontamindrii radionuclizilor de pe diferite tipuri de suprafete

In afard de analizele mai sus mentionate, partenerii P1-ATMFI, P2-ICECHIM si P3-CCSACBRNE au mai
efectuat si alte tipuri de mdsurdtori, teste si caracterizdri (SEM, TEM, incercdri mecanice, incercdri termice, teste
de decontaminare biologicd sau teste de decontaminare agenti chimici, etc.) pentru solutiile de decontaminare



iar rezultatele obtinute se regdsesc in RST-urile intocmite de cdtre acestia si transmise cdtre coordonator. in
cadrul studiilor de cercetare realizate de cdtre P1-ATMFI, P2-ICECHIM si P3-CCSACBRNE s-au propus si solutii de
Imbundtdtire ale solutiilor de decontaminare prin introducerea de noi agenti de complexare , eco-friendly” sau
folosirea de nanoparticule active, iar rezultatele se gasesc atdt in publicatiile mentionate cat si in RST-uri.

3. Concluzii

In cadrul Etapei 2/2021 s-au realizat toate activitdtile prevdzute in Planul de realizare al proiectului. In baza
activitdtilor efectuate pentru optimizarea tehnologiei de obtinere a produsului ,Pelicule detasabile pentru
decontaminarea metalelor grele si radionuclizilor” au fost stabiliti parametrii tehnologici si fluxurile tehnologice
ale procesului, iar pe baza acestor informatii a fost optimizatd si instalatia de fabricatie a prototipului industrial.
Lotul prototip industrial, constdnd in 50 kg solutie de decontaminare ,StripCoat-HMR” a fost supus unui program
de testare evaluare pentru validarea indeplinirii cerintelor impuse acestuia. Testarea prototipului s-a desfdsurat
conform planului de testare si evaluare de dezvoltare PTED-StripCoatHMR, avdnd ca documente de bazd
specificatia de dezvoltare SD—StripCoatHMR si specificatia de fabricatie SF—StripCoatHMR. Produsul a fost
testat pentru incercdrile descrise in PTED. S-a concluzionat cd produsul corespunde caracteristicilor tehnice si de
performantd impuse in specificatia de dezvoltare a produsului de bazd, astfel:

- In urma verificdrilor initiale (componenta si aspectul produsului, existenta documentelor care atestd
calitatea materiilor prime) si a verificrilor caracteristicilor fizico-chimice a rezultat cd produsul
corespunde prevederilor documentatiei, fapt confirmat prin rezultatele prezentate in RTED.

- Inurma testelor efectuate pentru verificdrile caracteristicilor de performantd, a rezultat faptul cé prototipul
realizat corespunde prevederilor specificatiei de dezvoltare a produsului de bazd: Plaja de valori obtinute
pentru cele trei tipuri de metale grele cdt si pentru cele trei tipuri de radionuclizi folositi la testdri pe cinci
tipuri de materiale este de 90-97%.

In concluzie, in urma desfdsurdrii activitdtilor de testare si evaluare, in conformitate cu planul de testare si
evaluare de dezvoltare, produsul , StripCoat-HMR — prototip industrial” a corespuns prevederilor specificatiei de
dezvoltare.

4. Identificarea rezultatelor Etapei 2/2021 si gradul de realizare a obiectivelor
Tabelul 6 prezintd rezultatele obtinute in cadrul fiecdrei activitdti din aceastd etapd cat si documentatia

Intocmitd, conform Planului de realizare al proiectului. Toate obiectivele de management si stiintifice ale
acestei etape au fost indeplinite in totalitate.

Tabelul 6 - Rezultatele obtinute in cadrul Etapei 2/2021, conform ,,Planului de realizare al proiectului StripCoat-HMR”

Act. Denumire . . T . .
r. activitate Rezultate Referinte si parteneri implicati Documentatie elaboratd
Specificatie de fabricatie - Specificatie de fabricatie (valabil
- elaborarea specificatiei de fabricatie a lotului (valabil prototip industrial), prototip industrial), intocmitd de P1 -
prototip industrial ,StripCoat-HMR” (proiect informatii incluse in RST -ul ATMFlI in colaborare cu CO -Stimpex
tehnic de executie al solutiilor de decontaminare, | intocmit de P1-ATMFlin SA, P2-ICECHIM si P3-CCSACBRNE
Executia pe baza datelor de proiectare impuse) colaborare cu CO -Stimpex SA,
probelor P2-ICECHIM si P3-CCSACBRNE - Raport privind Operatiunile
tehnologice si informatii incluse in RST -ul efectuate pentru
functionale ale | - realizarea de probe tehnologice si functionale intocmit de CO -Stimpex SA in modernizarea/repararea reactorului
21 instalatiei pilot | pentru instalatia pilot de fabricare pe baza colaborare cu P1 -ATMFI, P2- de amestecare substante véscoase
de fabricarea | proiectuluitehnic ICECHIM si P3-CCSACBRNE STI-RSV, intocmit de CO -Stimpex SA
solutiilor de
decontaminare informatiiincluse in RST -ul - RST-ul general (prezentul
-modernizarea, repararea, optimizarea instalatiei intocmit de CO -Stimpex SA in document), intocmit de CO -Stimpex
de fabricatie colaborare cu P1-ATMEFl, P2- SA in colaborare cu P1-ATMFI, P2-
’ ICECHIM si P3-CCSACBRNE ICECHIM si P3-CCSACBRNE
Optimizarea - realizarea unei sarje mai mici (10kg solutie de ;Z{ Zgrnnzt:’j;nggsgxs.’;;; n
2.2 | procesuluide decontaminare) in vederea verificdrii bunei e

colaborare cu P1-ATMFI, P2- - RST-ul intocmit de P1-ATMFI

fabricatie prin | functionaria fluxului tehnologic ICECHIM $i P3-CCSACBRNE - RST-ul intocmit de P2 ICECHIM



fabricarea unei

- RST-ul intocmit de P3 -CCSACBRNE

sarje mai mici - efectuarea de teste pentru a determina daca . . A
. . ! ) informatiiincluse in RST -ul
solutiile de decontaminare din aceasta prima N M - RST-ul general (prezentul
o v o intocmit de P1 -ATMFI
sarjd sunt conforme cu specificatiile de fabricatie document), intocmit de CO -Stimpex
S e e MO oo AT oo LA, 2
produsttipenta e intocmit de P2-ICECHIM ICECHIM 5i P3-CCSACBRNE
respectd specificatiile de fabricatie
- efectuarea de teste preliminare de
sl oA L masiseinT
asta prima satja pentiu a aeterm intocmit de P3 - CCSACBRNE
peliculele au capacitatea de a indepdrta agentul
contaminant
- Lot prototip industrial ,,StripCoat-
- Executia lotului prototip industrial, utilizénd , . A HMR”, constdnd in 50 kg solutie de
. ) i . informatii incluse in RST -ul ) ) )
) .| instalatia de fabricare dezvoltatd N I . decontaminare, obtinut la sediul CO-
Executia lotului intocmit de CO -Stimpex SA R s .
) . Stimpex SA, utilizénd instalatia de
2.3 | prototip in colaborare cu P1-ATMFI, P2 fabricare dezvoltatd in cadrul
industrial ICECHIM si P3 -CCSACBRNE ] .
Asistenta tehni fict tiei lotulli proiectului, in colaborare cu P1-
- Asisi c‘en‘a e n{ca specificd executiei lotului ATMFI, P2 ICECHIM i P3 -
prototip industrial CCSACBRNE
informatii incluse in RST -ul - Plan de testere evaluare al
. ] intocmit de P1-ATMFI, in solutiilor de decontaminare (PTED)
Elaborarea - redactarea procedurilor operationale (PO) colaborare cu P2 ICECHIM si P3
planuli -CCSACBRNE -RST-ul intocmit de P1-ATMFI
24 principal de
. testare af armonizarea procedurilor operationale pentru
soluilor de elaborarea Iaﬁu/ rincipal dgiesi“are evf/Zare informatiiincluse in RST-ul RSl gemfral (pr-ezentm i
decontaminare ea planu? princip intocmit de P1-ATMFI document), intocmit de €O -Stimpex
(PTED) si redactarea PTED SA'in colaborare cu P1-ATMFI, P2-
ICECHIM si P3-CCSACBRNE
- caractenz.arl ﬁz:fo—chlm./ce ale solu.,tlllor.de informatiiincluse in RST-ul
decontaminare si ale peliculelor polimerice intocrmit de P2-ICECHIM
exfoliate (dupd uscare) - Raport de testare evaluare al
- realizarea de contamindri controlate pe diferite | . . . solutiilor de decontaminare (RTED)
tipuri de suprafete in vederea evaludrii capacitdtii informatiiincluse in RST -ul
Testare.a . de decontaminare a produsului fabricat Itocrit de P3-CCSACBRNE -RST-ulintocmit de P1-ATMFI
operationald a

solutiilor de
2.5 | decontaminare

- realizarea de teste de mdsurare a eficientei de
decontaminare prin aplicarea solutiilor de

informatii incluse in RST -ul

- RST-ul intocmit de P2 ICECHIM
- RST-ul intocmit de P3 -CCSACBRNE

. decontaminare pe diferite tipuri de suprafete intocmit de P1-ATMFI
si elaborarea X
raportului de contaminate : - . - RST-ul general (pr‘ezentul
testare informatii incluse in Raport de document), intocmit de CO -Stimpex
testare evaluare al solutiilor de | SA in colaborare cu P1-ATMFI, P2-
-elaborarea raportului de testare evaluare al decontaminare (RTED), anexat | ICECHIM si P3-CCSACBRNE
solutiilor de decontaminare (RTED) RST -ului intocmit de P1-ATMFI,
in colaborare cu P2 ICECHIM si
P3-CCSACBRNE
- Participare la expozitii de profil in vederea - standuri de prezentare organizare la
Diseminarea promovdrii produsului StripCoatHMR (stand de CO -Stimpex SA diverse expozitii
2.6 | rezultatelor prezentare) - 3 articole IS/
obtinute - redactarea de articole de specialitate, P1-ATMFI, in colaborare cu P2 - 7 participdri la conferinte
participarea la expozitii si manifestdri stiintifice ICECHIM 5i P3 -CCSACBRNE internationale
Depunere -depunere cerere de brevet pentru solutiile de CO-Stimpex SA
2.7 | cererede decontaminare biodegradabile dezvoltate in in colaborare cu P1-ATMFI, P2 - 1 cerere de brevet depusd la OSIM
brevet cadrul acestui proiect ICECHIM

5. Diseminarea rezultatelor cercetdrii

- 1cerere de brevet depusa la OSIM:

o G. Toader, T. Rotariu, E.A. Moldovan, S.R. Esanu, D. Pulpea, I.A. Podaru, M.F. Dirloman, T.V. lordache, A.M.
Gavrila, M. Istrate - NANOCOMPOZITE POLIMERICE BIODEGRADABILE, CU PROPRIETATI PELICULOGENE,
DESTINATE DECONTAMINARII SUPRAFETELOR SI PROCEDEU PENTRU OBTINEREA SI UTILIZAREA ACESTORA,
folder OSIM A00340 /16.06.2021

- 3articole ISl publicate, dintre care primele doud intr-o revistd din zona rosie, cu factor de impact 4.329:



Gabriela Toader; Daniela Pulpea; Traian Rotariu; Aurel Diacon; Edina Rusen; Andreea Moldovan; Alice
Podaru; Raluca Ginghind; Florentina Alexe; Ovidiu lorga; Sorina Aurora Bajenaru; Mihai Ungureanu; Florin
Dirloman; Bogdan Pulpea; Lucia Leonat, Strippable Polymeric Nanocomposites Comprising “Green”
Chelates, for the Removal of Heavy Metals and Radionuclides, Polymers 2021, 13(23), 4194;
https://doi.org/10.3390/polym13234194

Gabriela Toader; Aurel Diacon; Traian Rotariu; Mioara Alexandru; Edina Rusen; Raluca Elena Ginghind;
Florentina Alexe; Ramona Oncioiu; Florina Lucica Zorila; Alice Podaru; Andreea Elena Moldovan; Daniela
Pulpea; Ana Mihaela Gavrild; Tanta Verona lordache; Raluca Somoghi, Eco—Friendly Peelable Active
Nanocomposite Films Designed for Biological and Chemical Warfare Agents Decontamination, Polymers,
2021, 13(22), 3999; https://doi.org/10.3390/polym13223999

G. Toader, T. Rotariu, D. Pulpea, A. Moldovan, A. Podaru, A.M. Gavrila, M. Alexandru, A. Diacon, R.
Ginghina, O. lorga, C. Sau, Polymeric Blends Designed For Surface Decontamination, U.P.B. Sci. Bull. Series
B Chemistry and Materials Science, 83(3), July 2021.

1 articol BDI

Daniela PULPEA, Dan BULIGA, Marian BUNEA, Bogdan PULPEA, Gabriela TOADER, Andreea MOLDOVAN,
and Alice PODARU, The Disposal of Strippable Coatings Employed in Chemical and Radioactive Surface
Decontamination, Journal of Military Technology, Vol. 3, No. 2, Dec. 2020.

7 participari la conferinte internationale:

Andreea Miron, Anita Radu, Carmen Lazau, Anca Dumitru, Ana- Mihaela Florea, Teodor Sandu, Tanta Verona
lordache, Andrei Sarbu, Application of host- guest polymerization for titanium nitride synthesis, EmergeMAT,
4th International conference on emerging technologies in materials engineering, 4-5 November 2021,
Bucharest, Romania

D. PULPEA, G. TOADER, T. ROTARIU, A. MOLDOVAN, G.B. PULPEA and E. TRANA, A review on water
decontamination methods and future research trends, Proceedings of the International Scientific Conference
SEA-CONF 2021, pg.115-122, doi: 10.21279/2457-144X-21-015

D. PULPEA, G. TOADER, T. ROTARIU, A. MOLDOVAN, G.B. PULPEA, A. PODARU, Advances in Radioactive
Decontamination via STRIPCOAT-HMR Research Project, Nuclear 2021 — The 13th Annual International
Conference on Sustainable Development thr ough Nuclear Research and Education, 26-28 May 2021 in
Pitesti, Romania, online

Daniela Pulpea, Gabriela Toader, Traian Rotariu, Mircea Teodorescu, Gheorghe Bogdan Pulpea, Valentina
Neculae, Strippable polymeric nanocomposite coatings for radioactive decontamination, Bucharest Polymer
Conference 2nd Edition University POLITEHNICA of Bucharest, Romania, 10 - 11 June 2021

Gabriela Toader, Daniela Pulpea, Traian Rotariu, Aurel Diacon, Andreea Moldovan, Alice Podaru, Ciprian
Sau, Florentina Alexe, Raluca Ginghina, Mihai Ungureanu, Florin Dirloman, Evaluation of alginate-based
formulations suitable for the removal of radionuclides and heavy metals from the contaminated surfaces,
Bucharest Polymer Conference 2nd Edition University POLITEHNICA of Bucharest, Romania, 10- 11 June 2021
Adriana BRATU, Raluca GINGHINA, Andreea MODOVAN, Tudor TIGANESCU, Gabriela TOADER, Ramona
ONCIOIU, Panaghia DELIU, Gabriel EPURE, The influence of the zinc oxide nanoparticles over
decontamination efficiency of soman and sulfur mustard, The International Symposium PRIOrities of
CHEMlistry for a sustainable development, XVIith Edition, ICECHIM - Bucharest — ROMANIA October 27 - 29,
2021

Alice PODARU, Gabriela TOADER, Daniela PULPEA, Traian ROTARIU, Aurel DIACON, Edina RUSEN, Andreea
MOLDOVAN, Raluca GINGHINA, Florentina ALEXE, Sorina BAJENARU, Ovidiu IORGA, Mihai UNGUREANU,
Florin DIRLOMAN, Bogdan PULPEA, Lucia LEONAT, Film-forming polymeric blends designed for the removal
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