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RESUMEN

Se ha realizado la comparacibdn de
cinco antiespumantes, frente a la
espuma producida por agentes espu-
mantes puros, encontré&ndose dife-
refncias considerables en cuanto a
su eficiencia. Se estudid asimismo
el efecto del sulfuro de hidrdgeno

en sus propiedades.
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En el Informe F-Q-17 "Formacibn de espuma en el proceso

(3) se ha hecho un anélisis de este problema, y se han indicado

Gs"
los caminos m&s convenientes a seguir para intentar solucionarlo.

Debido a la complejidad del fenfmenc de formacidn de es-—
| puma, y a las dificultades de extrapolar resultados de laboratorio
a la escala de planta piloto o industrial, resulta que la manera
més convenlente de obtener 1nformac16n exacta estla realizacidn de
experiencias é;_ias cond1c10£és dé_bre516n, fluié, y temperatura
empleada en el proceso industrial.

| Con este fin estd en construccidn una columna con platos
de burbujeo, cuyas dimensiones y caracteristicas principales son
las siguientes:- columna de acerc inoxidable de 140 cm de largo y
26 cm de difmetro interior con tres platos de burbujeo, uno de
ellos con ventana para observacidn visual y barrido gamma para dé—
terminacidn de densidades de fases mixtas. El perforado de log pla-
tos es igual al de emplearse en los de la Plata Modelo Experimental,
con una capacidad de 2,5 litros de agua. El caudal de SH2 a recir-
_cular es de 900.litros por minute a una presidén de 20 atmésferas.

Como puede suponerse por el tamafo de la instalacidn y
la cantidad de reactivos a emplearse, ésta no tendri la versatili-
dad de un aparato de laboratoric y el estudio de una gran cantidad
de variables o el cambio de condiciones de trabajo serd relativa-
mente lenta y costosa. _ |

Por este motivo, se consider® conveniente la realizacibn
de experiencias en escala de laboratorio de algunas de estas varia-
bles, con el fin. de obtener infbrmacién preliminar que permita aho- .
rrar tiempo cuando se emplee el mencionado instrumental,

Uno de les problemas que debia encararse es el de la efi-
ciencia relativa de antiespumantes; se decidié entonces hacer un
estudio de éstos frente a la espuma producida por productos espu-
mantes puros, en presencia'o no de SH2, asf como el efecto de este

gas sobre los antiespumantes.



‘II. PARTE EXPERIMENTAL

II.1) Eleccibédn de métodos y parémetros de trabajo.

_Varios son los métodos gque pueden emplearse para la
formacidn de espuma, entre ellos podemos mencionar: el burbujeo,
la agitacidén u otros medios mecénicos para producir la mezcla del
gas y del liguido. Debido a gue ninguno estd convenientemente nor-
malizado consideramos que el m&todo de agitacidén en tubo cerrado
era el mis conveniente a los fines proﬁuestos, especialmente por
su sencillez.

La altura de espuma y el tiempc de persistencia son Gos
de los parémetros empleados m&s frecuentemente para su caracteriza-
cibn. Algunas experiencias preliminares indicaron que en las con-
diciones empleadas la medicidn de la altura de espuma daba resulta-
dos mis- reproducibles que el tiempo de persistencia. Por otra parte,
con algunos de los agentes espumantes empleados este tiempo llegaba
a varias horas, haciéndose esta medicidn poco préctica debido a la
necesidad de observacibn casi contfnua durante ese tiempo. La medi-

cién de espuma resultd reproducible t 1 a_2 mm.,

IT.2) Materiales:

Se empled un agitador Burrel {wrist-action shakér) que
producia 120 agitaciones verticales por minuto, con un recorrido
de 7 cm aproximadamente. Se emplearon tubos de vidrio con tapas

esmeriladas de una longitud de 145 mm y 16 mm de diémetro_interno.

IT.3) Espumantes:

Se seleccionaron cincc substancias de diferente natura-
leza quimica gue fueron 1las siguientes:
- Aeroscl OT 100
- Tide



- Triton X 100
- Aceite de Pino
-~ Alecohol Amilico

II. 4} Antiespumantes:

Se emplearon cinco antiespumantes cedidos por.DARMEX S.A.
fabricados por Union Carbide, todos ellos formulados en base a si-
iiconas! ya que es sabido gue este es el tipé émpleado en las plan-
tas de agua pesada. Su denominacidn comercial es la siguiente:
SAG-30 '

SAG-5441
SAG-471
AP-513
AP-517

II.5) Condiciones de trabajo:

Se prepararon soluciones de espumante y antiespumante
en .agua destilada del doble de la concentracién final deseada a
fin que, mezgiando partes iguales de ambas sé obtuviera la ccncen-
tracién requerida.

En una serie de experiencias previas se determiné la al-
tura del liquide en el tubo y el tiempo de agitacibn para que la
altura de la espuma fuese la méxima. In la‘Fig. 1 se observa la in-
fluencia de-la altura del iiquido en el tubo; para alturas menores
de 4 cm el liquido se desliza por las paredes sin mezclarse intima-
mente con el gas;-se produce en estas condiciones poca espuma. Con
una altura entre 5 y 7 cm se observa que la espuma es maxima y cons-
tante; cuando esta cantidad es excedida parte del liquido en el fon-
do del tubo queda sin agitar produciendose entonces una pequeha
disminucitn en la altura de la espuma. Se eligid‘entonces una altu-

ra de 6 cm.



Luego de estas experiencias se estudid la variacibn de
altura de espuma con la concentracibn de espumante (Fig. 3 a 7).
A partir de estas curvas se seleccionaron dos o tres concentra-
ciones de espumantes, una que produjera la mixima espuma y una o
dos que produjeran cantidades menores; con estas concentraciones
se estudid la variacién de altura de espuma con cantidades varia-
bles de antiespumante (PFig. 8 a 32). Todas estas experiencias se

realizaron en presencia de aire.

I1.6) Experiencias en presencia de Sﬂgi

Con el fin de evitar la oxidacidn parcial del'SH2 y la
consecuente precipitacidén de azufre coloidal se procedid de la si-
guiente manera: lJuego de separar la solucidn en el tubo de medi-~
cibn se burbujed nitrégeno durante diez minutes, tiempo suficiente
para la_eliminécién del oxigeno, a continuacidn se procedid a bur-
bujear SH2 durante otros diez minutos procediéndose luego al sella-
do de los tubos con tapbén de goma, cinta de teflon y cierre de alu-

minio de los empleados en tubos de penicilina,

1I. 7) Tratamiento de antiespumantes con SHzg_Presién y/0 tempera-

tura:

Este tratamiento se llev® a cabo en un cilindro de acero
inoxidable ya empleado en la determinacifén de solubilidad de SH2(2}
en agua,al cual se le retird el manfmetro y se agregd un dedo frio
del mismo material, Luego de introducir 20 ml de solucidn de anti-
espumantes (800 ppm) y cerrado,el tubo fué conectado 2 una linea

de vacio y desgasado por bombeo durante cinco minutos. Este proce-
dimiento se empled en vez del corrientemente usado para desgasar
liquidos, y que consiste en congelado, evacuacidédn y fundido sucesi-
vos debide a la posibilidad de alterar la emu1516n del antiespuman-
te durante el proceso de congelado. Luego del desgasado, se trasvasé,

con ayuda de nitrdgeno liguido,en el dedo frio una cantidad de SH2



cqibulada’me&iante el empleo de las curvas de solubilidad y los
coeficientes de coﬁpresibilidad de SH, para que produjesen la pre-
5ién deseada a la temperatura de trabajo elegida. A continuacibn

el cilindro fué& colocado en un bafio termostético y luego de trans-
‘. currido el tiempo elegido se volvid a congelar el SH2 en el dedo
frio; luego de retirar el nitrfgeno liquido y abrir la vialvula,se
dejbé escapar el gas hasta alcanzar presién atmosférica. El cilindro
fué abierto e inmediatamente se burbujed nitrdgeno hasta reaccidn
negativa con el papel de acetato de plomo, ‘primero en el gas y lue-
go en el ligquideo. Durante este procedimieﬁto se perdieron entre 1

y 2 ml de agua que fueron repuestos para mantener la concentracibn.

A partir de esta solucibén se prepararon las diluciones deseadas.
IIT. RESULTADOS.

Algunos de los resultados gue presentamos a continuacidn
resultan de dificil. explicacibn o son aparentemente dontradictorios,
en estos casos siempre es posible buscar alguna explicacidn, recu-
rriendo a alguna de las tantas teorias que existen sobre la forma-
cidn y propiedades de la espuma. También es fdcil proponer experien-
cias complementarias que podrian por lo menos en parte aclarar algu-
nos de estos puntoé; esto nos alejaria sin embargo de la finalidad
esencialmente pr&ctica gue nos habiamos fijado como meta, ﬁor lo
tanto trataremos de evitar este tipo de discusiones.,

En las figuras 3 al 7 estdn representadas las variaciones
de altura de espuma en funcidn de la concentracifn de espumaﬁte;
como puede observarse,al aumentar la concentracibn se produce un
aumento de la altura de espuma, primero en forma ré&pida para luego
hacerlo m&s lentamente e incluso llegar a disminuir. No creemos ne-
cesario entrar en una discusidn detallada de estos comportamientos,
aunque es de hacer notar que con algunos espumantes {alcohol amili-
co y aceite de pino), las soluciones llegan hasta la saturacidn o
préxima a ella, y en otros casos se esti muy lejos de este punto.

Solamente mencionaremos la irregularidad que se presenta con el



aJcoHol amflico y el aceite de pino, (Fig. 4 y 7) a las concentra-
010ﬁes de 0,05% y 0, 005% respectivamente, que no es debida & erro-
res experimentales va que fueron repetidas en varias Dportunldades.
Como antecedente podemos citar' el trabajo de Crlbbs( ). una irre-

- gularidad parecida en el caso del alcohol amilico e iscamilico .se.
.observa para una concentracién similar, aungue no aparece en forma
tan marcada como en estas experiencias. '

En las figuras 8 al 32 se observa el efecto sobre la al-
tura de espuma del agregado de cantidades crecientes de antiespuman-
te. Como puede apreciarse, hay diferencilas considerables en cuanto
a su comportamiento; en algunos casos bastan muy bajas concentracio-
nes de antiespumante para suprimir totalmente la espuma, en otros,
son necesarios cantidades mucho mayores, y finalmente en algunos
casos su efecto es casi nulo e incluso pueden llegar a producir un
aumento de espuma (Fig: 10, 11, 12, 21, 22, 27, 30, 31 y 32).

Afin cuando la concentracidn necesaria para reducir la
formacién de espuma o suprimirla totalmente varfa mucho con la na-
turaleza del espumante, puede verse que el SAG-30 y SAG- ~5441 son

netamente superiores a los otros tres empleados. _
" pebemos hacer notar que estas conclusiones se refieren

solamente a las condiciones experimentales émpleadas y los espuman-
tes elegidos, y no ‘deben interpretarse como un juicio adverso gene-
ralizado en cuanto a la eficiencia de algunos antiespumantes, ya
que seguramente han sido formulados para ser empleados en condicio=-
nes o procesos distintos a los aqul empleados.

FEstos mismos resultados pueden verse expresados en otra
forma en las tablas 1, 2 y 3. En la tabla 1 se indican las concen-
traciones aproximadas necesarias para la eliminaci6én total de 1la
espuma, frente a cantidades variables de espumantes. En la tabla 2
aparecen las concentraciones necesarias de antiespumantes para re-
ducir la espuma a un 25% y 50% del original, para concentraciones
de espumante que producen el miximo de espuma. Finalmente en la
Tabla 3 las concentraciones para reducir la espuma en estos mismos

porcentajes, perc para concentraciones de espumante que produzcan



altura de espuma similares. : .

En las figuras 33 y 34 se observa el cambio producido en
la altura de espuma por la presencia de SHZ’ frente a espumante pu-
ros; contrariamente a lo esperado el SH2 produce una’disminucién en
-1a altura de espuma, aungque la_variacién con la concentracidn de
espumante es opuesta en los dos casos estudiados. A bajas concentra-
ciones de Triton X 100 se produce muy poca variacién, pero esta lle-
ga a ser considerable al aproximarse al m&ximo de espuma, el caso
opuesto se presenta con el alcohol amilico, el efecto de la presen=-
cia de SH2 .

acercarse a la saturacidn.

es muy marcado a bajas concentraciones y disminuye al

Aungue no se realizaron medidas cuantitativas es de sefa-
lar que la mayof alteracién producida pcr la presencia de SH2 es la
disminucién del tiempo de persistencia, esta rédpida desaparicidn
de 1la e$puma dificulta en alguna manera la medicibn de la altura,

y puede ser en parte responsable de la disminucibn observada.

Se comprobd que la disminuci®dn de altura de espuma no
era debida a disminucibén de la concentracién de espumante por re-
'accién con el SHz, ya que eliminado &ste por burbujec con nitrdge-
no, la altura de espuma vuelve a su valor original. En el caso del
alcohol amilico se comprobd -también mediante andlisis por cromato-
grafia gaseosa que précticamente no se produce cambico en la concen-—
tracidn ni se observa la aparicidn de otros compuestos por reaccibn
con SH2. _ b

Aunque con los otros agentes espumantes no se realizaron
curvas completas en presencia de SH2, algunas experiencias aisladas,
con o sin antiespumantes mostraron siempre una disminucidén de la
altura, variable entre 10% y 70% de la altura original.

En las figuras 35 y 36 se muestra el efecto del SH2 y/0
temperatura sobre el antiespumante SAG-30, todos estos tratamientos
tienen una accidn adversa sobre.las propiedades antiespumantes. El
tratamiento a 130°C produce un efecto similar al del SH2 a tempera-

tura apenas superior a la ambiente. Ls posible que esta disminucidn



- de eficiencia se deba mds que a un cambio quimico, a una alteracibn
en la emulsibn, ya que luego de estos tratamientos se observa que
las soluciones de antiespumantes han perdido parte de su opalescen-
cia. Algunas experiencias aisladas rehlizadas con SAG-5441 propor-

cionaron resultados similares,
IV. CONCLUSIOMNES:

1) Entre los agentes antiespumantes ensayados el S5AG-30 y SAG-5441
se destacan netamente por su eficieﬁcia. .

2} El tratamiento de los antiespumantes con SH2 asi como las tempe-
raturas elevadas producen una disminucidn de su eficiencia.

3) La presencia de SH, produce siempre una disminuci®n de la altura

2
de espuma y de su tiempo de persistencia, con todos los agentes
espumantes empleados, aungque como se ha sefialade el efecto es
muy variable con la concentracidn de espumante y con su natura¥
leza. ' . ' '

Por este dltimo motivo se ha creido conveniente realizar
este mismo tipode experiencias con materia orgdnica extraida del
agua a ser empleada en la Planta Modelo Experimental. Luego de un
fraccionamiento adecuado se ensayard tanto en las fracciones dgue
produzcan espuma como en las gue no, el efecto del tratamiento con

SH a fin de determinar las variaciones que se produzcan en el pri-

2!"
mer caso o advertir la formacidn de espumantes por accidn del SH2

en el segundo.
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