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REGSUMEN

Se informan estudios de eficiencia en funcifn de largo
de lechc y carga especifica, temperatura de lechos, superficie
especifica, efecto de dxidos de nitrdgeno y resistencia fluido-
dindmica de wvarias partidazs de materiales preparades en el la-
boratoric. Se comparan ccon datos obtenidos para un material

comercial.
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1. INTRODUCCION

En Informes anteriores se analizd la informacitén dispo-
nible sobre materiales para retencidn de radiciocdo (1,2), se
describié un método para determinar eficiencia de retencifn (3)
y se selecciond un procedimiento para obtener'un material ab-
sorbente (4). Como continuacitn de escs trabajos se preseﬁtan
en este informe la serie de resultados obtenidos con distintas
. partidas de material iImpregnado sobre los gque Se realizaron estu-
dics de homdqeneidad y medicibn de eficiencia para distintas
cargas especifica, largos de lecho y temperaturas. Se observd
ademids la influencia de la granulometria, vy se obtuvieron détos
de resistencia al flujo de gas y superficie especifica.

Afin cuando se alcanzaron resultados favorables con sili-
ca gel, se decidid preparar otros abscrbentes usando tamiz mole-
cular como s6lido de base. _

Si bien este material es importado y de costo mayor
que la silica gel nacional, su suministro es normal en plaza y
sus propiledades de absorcidn y ia forma esférica y uniforme de
sus granoé suponen ventajas para la formacidn de un lecho efi-
ciente y reproducible. Esas mismas caracteristicas posee, por
6tra parte, un material importado, destinado a ese uso especifi-
co, .que se estudid también con fines comparativos.

2. PARTE EXPERIMENTAL Y RESULTADOS

Los materiales y las técnicas para IiImpregnacidn, deter-
minacidn de eficiencia de retencién (n) y contenido de Ag, fue-
ron los mismos gue los descriptos en informes anteriores (3,4)

Lag unidades usadas en todo este Informe son:

- Eficiencia n = % (Ver definicidn en (1))
~ Carga especifica C = mg I/g material absorbente
~ Contenido de Ag % = mg Ag/100 mg material absorbente

Alguncs resultados sobre homogeneidad y eficiencia de

b2

tipos de silica gel impregnada {(8G G'y 5G I) se incluyeron



.en el Informe antericr y sirvieron de base para seleccionar el
método. de impregnaciln. De acuerdo con ello, todas las silicas
impregnadas que se estudiaron en esta parte del trabajo, se
obtuviercon con el métodc de impregnacidn dire.ta adoptado.

Para tamiz molecular se aplicaron mcedificaciones al mé-
todo de impregnacidn y de andlisis de Ag, que se indican en la

parte correspondiente.

. Materiales

- Silica gel: FRKHEM Silicaael (Ind.Arg.) Malla ASTM 10-18
WABASH ARGENTINA Malla ASTM 1625

= Tamiz molecular: Union Carbide, tipos 13X y 10X20
- AqNO3 : puro

2.1, Silica gel

2.1.1. Reproducibilidad del m&todo de determinacidn de eficiencia

Ya en trabaijos anteriores se advirtid que nuestro méto-
do de determinacidbn de eficiencia, tenia una limitacidn en las
cargas especificas que se obtenlian en cada experiencia y una
dispersidn de resultados apreciable, cuando. se estudiaban a car-
ga ¢ longitud de lecho constante. Por ello, se decidid acotar
esas irregularidades para saber su influencia ‘en los demas pard-
metros y poder asl sacar conclusiones védlides al comparar distin-
tos materiales,

Para ese estudio se partid de un mismo material {(SC H},

cuyo contenido de Ag es el siguiente;

Muestra % Ag

1 11,928

2 10,96

3 11,36
Promedic 11,44
Desviacidn st 0,52




Se hicieron varias determinaciones sucesivas con porcio-
‘nes del mismo producto, en condiciones idénticas, cuyos resulta-
dos se agrupan en la Tabla 1, en las Fig. 1 a) y 1 b) (eficien~
cia vs carga especifica) vy la Fig. 2 (eficiencia vs longitud de
lecho}.

Se observa que la dispersién de valores de eficiencia
cercanos a 100% se hace minima, lo que corresponde a cargas menores de
50 mg/g. En otras zonas de cargas mayores.,y por lo tanto menores
eficiencias, los gr&ficos indican desviaciones de hasta 5-108%
en los valores abgolutos de eficiencia, que alcanzan asi varia-
ciocnes porcentuales de hasta 20%, para eficiencias del 50%.

Estas diferencias no parecen deberse a inhomoqeneidéd
de la impregnaciln, va que ia desviacifn de los datos de conteni-
do de Ag es de solo 0,5%.

La comparacidn entre materiales distintos, por lo tanto,
solo resulta posibkle cuando se observan diferencias mayores que
las citadas y debe prestarse mayor atencidén a la zona de altas
eficiencias’ o bajas cargas, ¢ sea para longitudes de lecho ma-

yores.

2.1.2. Reproducibilidad del procedimientc de impregnacidn

Para este fin se impregnaron sgeparadamente dosg porciones
de la misma silica gel malla ASTM 10-18, con idé&ntico procedimien
to y en forma paralela, cbteniéndose as{ los materiales SG I vy
S5G I,

Igualmente se procedif con otra silica gel de malla ASTM
16-25, obteniéndose los materiales 8G J y S8G J'. '

Con ambes pares de productos se hicieron determinaciones
de contenido de Ag y de eficiencia, que ge muestran en las ‘Ta~
blas II, (% Ag), III, TV (eficiencias SG T yv SG I') yv V {(eficien-
cias 5G J y S5G J').

Para facilitar la comparacidn se representan curvas ti-
picas de eficiencia vs carga y longitud de lecho en las Fig. 3,
4,5 v G,

En-las Fig. 32 y 5 se han unido con un misme trazo los
datos de cada experiencia y se indican los largos de lecho co-

rrespondientes a cada punto.
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CONTENIDC DE PLATA

% Ag

SG I SG T sG J SG J°

8,26 8,28 9,47 9,71

8,30 8,52 9,54 9,71

8,22 8,37 9,51 9,67

Promedio 8,26 8,3¢ 9,51 9,70
desviacidn

st 0,04 0,12 0,04 0,02
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Teniendo en cuenta lo discutido en i;i.; sclo puede de-
ducirse de estocs resultados.que los materiales I e I' no mues-
t+ran diferencias. En el caso de J y J', de menor granulometria,
las diferencilas parecen ser mayores, en particular cuando se pue-
den comparar datos de carga similar., Sin embargo no estén lejos
de la dispersidn normal de nuestros datos de eficiencia y por
1o tanto, seria dificil asegurar gue los dos materiales son di-

ferentes.,

2.1.3. Aprovechamiento de Ag

Solo se alcanzan altos porcentajes de utilizacidon del

O
Agh 3
lores de eficiencia correspondientemente bajos.

en casos de carga especifica alta y por lo tanto con va-~

Sin embargo se debe procurar alto aprovechamiento de
Ag, con la mayor éficiencia de retencidn p051b1e.|

Estos datos se obtuvieron por cdlculc a partir de las
cantidades de iodo retenido, suponiendo reaccién en una relacidn

estequiométrica con AgNC, igual a 1:1,

Los resultados ei funcidén de la longitud del leche se
encuentran en las Tablas VI a IX. y en las Fig. 7,8 y'9

Como son calculadas a partir de resultados experimenta-—
1e¢ de eficiencia, estos valores estin afectados del mismo tipo
de dispersifn gue aquellos, como puede verse en las distintas co-
limnas de las tablas correspondientes a varias experiencias con'
el mismo material.. _

Los datos de aprovechamiento de plata gue aparecen en -
las tablas correspohden para cada lohgitud de lecho a cargas es-
pecificas semejantes, aunque no idénticas. A ello puede atribuir-

S¢, en parte la dispersidn de los diferentes resultados.

Otras comparaciones se hacen en 1.4.

2.1.4. Granulometria ,

El tamano, regularidad y forma del grano influyen con-

siderablemente en la eficiencia y en la resistencia al flujo
(10 gas N
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' Los résultados obtenidos con una granulometria normal
para gste uge {ASTM 10-18), se compararon con otyres 6btenidos
con un material mis fino ( mallas ASTM 16-25).

Se obtuvieron datos comparativos de contenide de Ag,
eficiencia de retencién y aprovechamiento de Ag, para los si-

guientes materiales:

- 8G'H, 8G I, 8G I' : malla ASTM 10-18
- 5G J, SG J' 8G K : malla ASTM 16-25

Los valiores estdn incluides en las Tablas I a IX vy en
las Fig. 1 a 9. |

Los materiales SG-J v SG-J' son, icual que en el caso de
SG I y SG I', dos porciones de la misma silica gel impregnadas
separada y simulténeamente, con icual procedimiento, a fin de
estudiar reproducibilidad y homogeneidad tambi&n con esta granu-
lometria menor.

Para observar la influencia del tamafo de grano pucden
compararse los datcs bromedio dé SG J / 8G J' (malla 16-25) vy
de SG I / 8G I' {(malla 10-18, ver 2.1.2.}.

Durante el tratamiento de impregnacidn se observd mayor
rotura y por lo tanto mds cantidad de polvo-fino, para el mate-
rial de menor granﬁlometria.La separacidn de ese fino y la acon-
.sejable recuperacidn de AgNO3 complican el procedimiento corres-
pondiente. '

Respecto del contenido de Ag, se obtuviercon valores un
poco més altos para los materiales de menor granulometria y una
homogeneidad ligeramente mayor.

La eficiencia tambié&n fue ligeramente mayor para el ma-
terial mi&s fino, alcanzdndose por ejemplo valores de 95% y 75%
respectivamente para largos de lechos de 10 cm, o bien llegén-
dose a eficiencias mayores al 99,9 con 5 cm menos de longitud de

lecho., (Ver Fia. 7 vy 8).



El aprovechamiento de Ag para una lengitud de lecho dada,
también es, por lo tanto, més favorable para el material de me-
‘nor granulometria, aunque las diferencias resultan mencs nota-
bles.en la zona de eficiencias altas, © sea pavca largos de lechos

mayores.

2.1.5. Ensayos de eficiencia con baja carga especifica y pre-

filtros

En las experiencias antes citadas, debido a conveniencias
éxperimentales se trabajd con cargas relativamente altas. Con el
fin de comprobar gue no existiese alglin fenfuenc andmalo cuando
la cantidad de iodo es pequéﬁa, ga realizaron ensavos con baia
carga. Se redujo aproximadamente 10 veces la cantidad de iodo
frio y se utilizd la misma cantidad de icdo active a fin de no
aumentar el error de cocntaje. ‘ -

Se realizarcn ademéds cdlculos utilizando las experien-
cias de alta carga considerando los primeros lechos {los de car-
ga méds elevada) como pre-filtros,y obteniéndose los datos de
eficiencia de los lechos siquientes, o0 sea los de menor carga.

para el material tipico SG J se obtuviercon los resulta-
dos que se encuentran en las Tablas X y XTI y en las Fig. 9 vy
10 se representan los mismos. '

Se debe notar que_los-datos calculados con prefiltros
estin afectadecs, para las menores cargas, de considerable error,
debido a la muy baja actividad de 131I gue se pudo medir en esos
lechos. Salvo para estos resultados, se observa una funcidn cre-

Lo .. . ..
ciente de la eficiencia respecto de menores cargas, hasta al me-

mnos 1-2 mg 12/ g absorbente.

.

2.2. Tamiz molecular

2.2.1. Impregnacidn

Para este nuevo material absorbente se siquil utilizan-
do el método de impregnacidn directa, usado para silica gel,
con ligeras variantes. Dado gque el taﬁiz molecular no se rompe
como la silica gel al entrar en contacto con el agua se supri-

mi6é la primera etapa de prehumidificacidn del material y por lo
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EFICIENCIA MATERTAL SG J

BAJA CARGA

Lecho Exp. 1 Exp. 11
n carga N carga ]
cm) . . .
( @ | (© (%) ()
. 2,5 88,81 25,42 96,88 23,43
5 99,96 | 12,71 99,99 11,71
7,5 99,99 8,48 99,99 7,81
10 .99, 99 6,36 99,99 5,86
12,5 99,99 5,09 99,99 4,69
L5 99,99 by 24 99,99 3,90
17,5 99,999 3,63 99,999 | 3,35
20 99,999 3,18 92,999 [ 2,93
) Tabla XI
CFICIENCIA MATERIAL SG J
PREFILTROS
Sin Prefiltro 1 P.Y. 2 P.F, 3 P.T 4 PR,
Lecho L
n carga 4] carga It cargs i _ca‘z‘ga It carga
(em) | ) | (© m @ | | ) el om e
2,5 39,80 | 188,540 47,42 (113,49 54,43| 59,69 79,83 | 27,19} 98,88 | 5,49
5 68,35 | 94,27 76,04 | 56,74| 90,81} 29,84! 99,77 | 13,60] 99,98 | 2,74
7,5 85,58 | 62,85 95,17 | 37,83] 99,90| 19,90| 99,99¢ 9,06| 99,99 | 1,82
10 97,09 | 47,14 99,95 | 28,37} 99,998 14,92 99,994 6,80| 99,997| 1,37
12,5 99,97 | 37,71 99,99 |22,70| 99,999 11,94 99,999 5,44
15 99,99 | 31,42 99,999 18,91(99,9997 9,95
17,5 99,999 26,93| 99,9998 16,21
20 99,9999 23,57
(C): mglzlg de material
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tanto se cambid la wproporcidn de agua para la solucidn de AgN03
Las nuevas proporciones de materiales resultaron las siguien-
tes:para 100 g de tamiz melecular TM 13X, se requieren 18,9 g
2
Para el THM 10X20 se mantienen las proporciones anteric-
res (100 g de sélido, 18,9 g de AgNO., y 70 mL de II.0.

de AgNO3 disueltos en 120 mL de H,O.

3 2

Poxr Gltimo no es necesario tampoco realizar el tamizado.
-final puesto que, como ya se dijo antes, el material no se quie~
bra al entrar en contacto con agua.
Las etapas del procedimiento fueron:
a) Impregnacidn : El tamiz molecular se dejd en contacto con la
solucidn de AgNO3 por un periodo de 2 horas
con agitacidn perifdica.
Se hizo un ensayo con mayor tiempo cde impregna-
¢idn para la partida TM C, gue se mantuvo en

contacto con la solucidn de AgNO, durante 20

3
horas. Ccmo puede apreciarse por los resultados
ellc no indicd ventajas espéciales Yy por lo tan-
to fue deshechado.

b) Secado: Se secd en estufa por un periodo de 11 horas a 100°C

con agitaciébn periodica. -

2.2.2. Andlisis de los materiales impregnados

Sobre los 2 tipos de tamiz molecular, 13X y 10X20 se
realizaron los nrismos ensayos que sobre silica gel. Con el tipo

10X20 se preparon 3 vartidas: A, By C.

a) Contenido de Ag
Se ensayd primeramente la extraccifén de Ag+ por elucién
en columna como se hizo para silica gel, pero se obtuvieron re-
sultados anormalmente bajos. Se empledé entonces otro método con-
sistente en:
- Molido del material
- Atague en medio acuoso con peguefas porciones de HNO3 y BN,
~ Evaporacidn a seguedad
~ Suspensifn del material parcialmente'disgregado en agua calien-
te y valoraci&n de Ag+, en el mismo recipiente, con solucién
de SCNK 0,1 N.



En algunos casos se filtrd y lavé el s6lido antes de
titular.

Log resultados obtenidcs son los sigulentes:

Material 2 Ag
TM 13X 8,68
M 10X20 A 9,96
™ 10X20 B 10,63
T 10X20 ¢ 10,74

Los materiales ™M A v T™ B pertenecen a partidas diferen-—
tes de material sometidos a las mismas condiciones de impreghna-
¢cidn. El material T ¢, de la misma partida que TM B, fue some-

tido a un tiecmpo de impregnacidédn mds prolongado.

b) Eficiencia y aprovechamiento.de Ag
Se siguileron iguales procedimientos Que nara silica gel.
En las Tablas XII v XITII se encuentran resultados para
los materiales 13X y 10X20 v en las figuras 11 y 12 'se ven cur-~
vas comparativas para ambos materiales de eficiencia vs carga

v longitud de lecho-

El material TM 10X20 (fraccidén TM-A, por ejemploc} pre-
sentd valores de eficiencia algo mayores gue el TM 13X, con con-
siguiente mayor aprovechamiento de Ag.

. Lsto puede deberse en parte al mayor contenido de AgNO3,
pero también es resultado de un mejor empagquetamiento del lecho,

por la forma esférica del material.

2.3. Zeclita importada

Para comparar con el comportamiento de los materiales
desarrollados en el laboratorio se ensayd una Zeolita/Ag de la

firma HERFURTH de Hamburgo.



‘[ETas3ew waHmﬁ 1{2)

T m ]
9867 16666 |07°0C | 66661 81°G¢ ﬂmmﬂ@m_ 8L ‘07 | 66°66 188°1T | 66°66 166°87 16666 {SL°CT mmn@m 0z
Z1°%C (86°66 _wo.mw £6°66 w“nwm _mm.m@ 62°€7 | 66°66 8SET [ /666 [ET°EE 19$°66 [ 00°8T | 66°66 | G /1
18°6€ 178°86 1€6°9Z | € 661 8S°EL wmmnmm L1942 | 66°66 ¥RUGT 1€L°66 [€9°@E (14996 {00°1Z | 86°66 ST
€L°0% 1SL°C6 [1€°2¢ | 81°964 62 0% | 2966 | 19°2C | 96°66 | TO“6T | 8%°86 18E°9y [Z1°06 |07 ¢7 | /€66 62T
CLU6S 111%cg 16E°0Y | LE706 €S | 9€96 | 920% | 61%66 92°¢z |gv°Ss 186°26 |og8 |08°Te | LStwe | o1
29%64 120°69 |9g‘cs LY'QLN 91°L9 [56 %8 | € 98 | 79706 © 1 89°1€ [8€°98 1€ /L 186°%9 | 00Ty 1 EvTI8 | <°L
ERFBITIC/6D 18/°08 | €8°8G ) CL0011 9879 1 7S 18 | 9669 75l | 7669 |96°6TTILL 9y | 00°E9 | £9°29 €
L87BET|T9°9T [4C 19T | €9°CE L9 1021 L9°LC | £OE9T] 6T °8E | 70°66 {8L°EY 1zef1ET|HPe°cT [G0f9zT {1496 ¢z
e @ @] @ oo | ol &  Tom W] @ W © %)
uB1e0 L 23180 U | e81ed Lt pEIED n o 818D u BE1ed lu 818D 7]
11 dx3 1 oda 11 dxz T dxy - IIT  dxg 17 dxg 1 dug MMMWA
0 0Z¥0T Wi ¥ 02X01 RI X €1 Wl

O AV 02X07 WL 2 X€T ML SETVIZIIVW SVYIONIIOIJI

IIX ®Iqel



32

5 AV 0ZX0T WL X X£1 HXL mmqummeﬂz.ANv VIVId 3d OLNTFIWVHDIAOEAY

I11X ®IqelL

1. _ m _
£€9°¢2 66°GT o%*iz | ee‘Li €911 6¢ 8¢ AR 02
00°L2 cz g1 9% g ! (8561 52°¢T 67°7¢ z9°L1 SiLT
7T1°1¢ L1°1¢ VA ¥4 31°¢€T Lh61 09 ‘9¢ 9607 S1
T gE 65°ve ,NHﬁqm 28°12 €€ ‘81 £6°0Y A ¥4 szl
66°6€ 68°87 AR 0¢*y¢ 0cre 979 L1627 01
AR Z2€ e 0S ‘g7 A A 08°92 61°6% 06 ‘€E ¢ty
20°1Y 19°L¢ €cece 658" cofrg e $9°gg ¢
1€°0¢ CO‘Ey LLH9 £1°€¢ CLOY 00°gs 0E‘cy ¢z

IT 423 I dxd o I1 qu I éxy ] 111 dxg 11 dx3 T dx3y oyIa]

L - _ _

ZXCT WX ¥ 0701 WL X €1 KL




cqew B/° | ,
(*a3ew b/%1 buw) vbxen :
) 08 : 09 . 07 0¢

. T £,
L]

Lo

, . (IT -dxz)
¥ 02 _ ¥ . XET WL

X €T WL & 0ZX07 WL SIIVINALVH I0 SYIDNAINIAF

€ TT ¥dndIg

(3) BTOUBIDTIN

00T



34

=

¢

g

(" 3eu U\NH bury ~ebaen

1 OuyoaT
T OUuDeT

oo ay

YET WL A

00T 035
il 4 -
0 ¥
d>0§
0ZX0T WL qwa, :jf;fgﬁww.
, 7
S XET WL
ffﬁfhﬂMLw 4
el . P, \
o fﬁ
v _ f&AW T
_ oaxoﬁsy 00T
bl

(%) ®IDUSTLTIIW

0 X 07 W& SHIVIVHLYW HQ VYIDNIIDIJIL

q 17 YdNOId



(Wp) oyosT 2p "buoT
5'ze S LT s'zt SL
b N— 4 } S
R
.._m\
‘\‘
Ed
\\\\
g
\\ ;
- \\ \ i
+ \ =8 7
/ /
4 4
% /
- s !
(I1 -dxa) ” J
; XET Wa \_\ /
Ty e \
) A- K4
A '
I \\_\. nmh.
. - . .\.\.‘ \.u
"XET WL A 07 X 0T H& e I b oey
SETYINHIVA 3Q YIDNHIDIAE s \
- - »
. \\\.\ .\.\\
\\_» \.\\ (I *dxg
\\\ﬁ 7 )
e e ¥ 0ZX0OT WL
.!:\\11&?;. e
B e e e e e S = SR b
. mcrﬁ

T ¥dnNoIg

(%) BTOUSTIOIZH



Este material tiene el mismo aspecto gue el tamiz molecu-
lar 10X20, es decir, esta constituido por esferitas de ~ 1 mm
de didmetro, IEn este casc la compactacifn de los leches ¢s tam-
bién reproducible. Se lo identificé en lo gue sigue como HIFM.
Para este material se realizaron los mismos estudios gque para

los anteriores.

a} Contenido de plata

Fraccidn % Ag
1 11,63
11,76
Promedio: 11,70

' Desviacién estédndar: 0,09

b} Estudio de eficiencias

Los dacos de eficiencia y carga se encuentren tabulados

ean la Tabla XIV.

c) Aprovechamiento de plata-

En la Tabla ¥IV se encuentran estos datcs para el mate-
rial HFM. |

En las Fig. 13 y 14 pueden verse curvas comparativas de
eficiencia vs carga y longitud de lecho, para la Zeolita impor-
tada, juntc con otros dos tipos de materiales obten;dos por
nosctros, silica gel (8¢ I) y tamiz molecplar (TM A).

In la Tabla XV se encuentran los datos de aprovechamien-
to de plata vs longitud del lecho para esos materiales.

El contenido de Ag de este material es mayor que el de
todos los obtenidos en nuestro lahcratorio y ha sido demos-
trado que se obtiene asi mayor eficiencia.

Los valores de eficiencia encontrados son altes, alcan-
zdndose afin con cargas altas, valores superiores a 99,9 ya con

largos de lecho de 12,5 mm.



EFTCIENCIA

Exp Exp II Exp TII
Lecho n cavon - "“ZEEéa - 65?&5*__
Lem) ) (©) (%) (<) % | (©
2,5 41,35 281,48 60,20 184,92 | 40,09 275,16
5 72,56 140,74 89,54 74,46 | 09,31 137,58
7,5 91,45 93,83 97,73 49,64 | 89,89 91,72
10 93,52 70,37 99,26 37,23 | 99,08 68,79
12,5 99,87 56,30 99,93 29,78 | 99,99 55,03
15 09,69 46,91 99,99 14,82 1 99,999 45,86
17,5 99,992 40,21 99,99¢% 21,27 | 99,999 39,31
20 99,399 35,19 99,999 18,62 I 99,999 34,40
- | =l
{C): _mgI2/g mat .
Tabla XV

APROVECHAMIENTO DE Ag (%) MATERIAL HTM

I

ol k1 ’EXQIEEHJH‘Exp 111
2,5 84, 56 80,87 80, 14
5 74,19 48,44 69,28
7,5 62,34 35,24 59,90

10 50,37 26,85 49,52

12,5 40,85 21,62 39,98

15 34,08 10,03 - | 33,31

17 29,21 15,45 28, 56

20 25,56 15,53 | 24,99
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2.4. Superficie espacifica

Fueron determinadas segin el método BET or la Gerencia
g r P

de Desarrollo, Laboratorio de Controles Fisico-Quimico Ceramo-

graficos.

Se reallzaron determinaciones para silica gel de diferen-

te granulometria y silicas de una misma

das v sin impregnar, tamiz molecular de

(HEM) .

En la gigquiente tabla se pueden ver los

ficie para dos materiales sin impregnar

te:

e

Silica Superficie
(m? / g)
Malla 10-18 (I) 413 + 21
Malla 16-25 () 456 4+ 23

granulometria, impreghna-

ambos tipos y Zeolita

datos de super-

de granulcmetria diferen-

Con el material de granulometria méds pequefia (SG J) se

comprobd la influencia de

del material:

Silica Superficie
(m? / q)
J  sin impreg. 459 + 23
JImpreg. 291 + 5

Los datos correspondientes a 1@ Zeolita

Material

Superficie
( m? / g)

HI'M

60 + '3

la impregnaciétn scbhre la superficie

importada son:



Se determind la superficie de ambos tipos de Lamiz mole-
: E

cular

Material Superficie
m? / )
13 X 298 + 30
10x20 322+ 32

Con el tamiz molecular 10X20 se comprobd el efecto de la

impregnacidn sobre la superficic.

Material ' " Buperficie
10X20 (m2 / g)
s/lmpregnat 322 + 32
impregnado 197 + 20

Se confirma la disminucidn importante {(36-38%) de la su-
perficie especifica después de la impregnacidn, tanto para la
silica gel como para tamices moleculares.

La diferencia de los tamices moleculares 13X y 10X20
entre si es de pequefia magnitud, pero de estos con la silica gel
es en cambio mis significativa v en un sentido contrario a la di-
ferencia de eficiencias. '

Se deduce por lo tanto, que la mayor-eficiencia de los
tamices moleculares no se debe a una mayor superficie especifica,
observé&ndose precisamente lo contrario.

Finalmente, el menor valor de superficie se observd pa-

ra la Zeolita HFM, gue pcsee la mayor eficiencia,

2.5. Resistencia al fluio de gas

Se determind para los distintos materiales empleados con
un dispositivo que consistia en un cilindro de aire comprimido,
conectado en serie a un medidor de caudal, (flotémetro), un ma-

németro de Hg en U, de rama abierta vy los lechos en estudio, en



ese orden. Se efectuarcn estudics en funcidn del caudal de aire
y de la longitud de lecho. _
Se especifica a continuacibn el didmetro de lecho y gra-

nulometria para cada material ensayado:

SG H 11,0 mm irregular, ASTM 10-18

56 J' 11,8 mm " 16-25

™ 13X 11,8 run cilindros 1 x 6 mm largo

T 10X20 11,0 nm esferas 2 mm de didmetro

HFM 11,40 esferas 1 mm de didmetro
N

En la siguiente tabla se encuentran los valores de pre-
 5ifn en mm de Hg, para cada materilal variando el caudal de aire,
para una longitud de lecho de 25 cm.

Loz datos de P {mm} que aparecen en las tablas de va-
riacién de caudal y longitud de lecho, son promedics de tras de-
terminaciones en cada caso cambiando la compactacidn del materizl
del lecho para independizar el dato de p#rdida de carga de un fe-

‘némenc aleatorio como es la compactacidn del material.

Material
Caudal SG H 5G T T 13X T 10X20 HEFM
{1/min)
1 6,7 9,7 1,0 2,7 4,3
2 19,3 33,5 5,0 10,3 12,9
3 38,7 60,8 16,8 19,3 21,3
4 57,8 92,5 17,8 29,5 33,7
5 83,5 122 24,3 41,7 51,5

En la fiqura 15 se pueden ver las curvas para los distintos

materviales.
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En la tabla siguiente pueden verse los datos de P (mm Hg)

para un caudal fijo en 2 L/min variando la longitud del lecho en

estudio.
S\ Material
SG H SG J° ™ 13X ™M 10X2 HI
Long, '
de (%%5‘.110 N B
25 20,2 3Z,8 5, 1¢,2 i3
20 12,0 24,8 P 7,5 9,7
15 6,3 15,8 ; 5,3 G,
10 4,2 * 8,8 ; 3,0 5.2
|

Estos datos se encuentran graficados en la figura 106

El material con menor resistencia es el tamiz molecular
en forma de cilindros alargados, gue forman un lecho mds abier-
to, aunque m&s irregular y con mayor posibilidad de canalizacidn
que otros tamices esféricos. ' '

La silica gel por su variedad de tamaho y forma de grano
alcanza un empaguetamiento mids compacto y presenta las mayores
resistencias, en mayor grado la de menor granulometria.

Si se exceptla SG J', para los largos de lecho que podrian
requerirse (15-20 cm) las caidas de presidn, son bajas (3-12 mm

2.6, Influencia de la temperatura en los lechos

A pesar de qgue los datos bibliograficos indican una tem-
.peratura Optima de operacitn de 150°C, como hasta el momentn no
se ha establecido el calentamiento. de los filtros en planta a
esa temperatura, surgid la necesidad de ensavar los materiales

desarrollados a temperaturas menores.
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] El  &mbito de temperaturas utiliiado en estas exparien-
cias fue de 50-150°C,

Para estudiar él efectn de temperatura se prepard una
nueva partida de silica'qel (5G K)segln el mismo método de
impregnacidn directa. Se estudid también este efecto sobre el ta-
miz moleculer utilizandose para ello la partida B (TM B).

Los resultados obtenidos para S5C¢ K a las temperaturas
de 150, 100 y 50°C se resumen en las tablas XVI, XVII v en las
figuvras 17. v 1B . Los mismos valores de temperatura se usaron
para TM B viéndose los resultados en las tablas XVIIT y XIX v
G v 20.

Tanto para sillca gel comoe para tamiz mcoclecular se cbtu-~

=
®

en las figuras .
vieron mayores eficiencias y por lo tanto mayor aprovechamiento
de Ag para una dada longitud, operando el leche a mencr tempera-
tura ( 507 & 100°C) que la aceptada a partir de la bibliografia.
Se deke notar, que se wmantuvo constante el % de humedad:
a la entrada, de menera gue a las emxxi@xﬂas a menor temperatura
correspondia mayor § de humedad dentro del lecho. 381 no existen
sistemas de regulacidn de humedad antes de los filtros estas
experiencias se asemejan mds a la realidad y por lo tante las
conclusiones serian validas. '
' Se observd que cuandé el lecho se cpera a 50° lo gque
corresponde a cerca de 100% de humedad, el material parece hume-
decide y con tendencia a agrumarse o adherirse, dificultandoc su

manipulacidn.

2.7. Comportamiento del material parcialmente usado

Se compard en el caso de tamiz molecular, la eficiencia
de un material original (T 10X20 B) con el mismo cuyo contenido

en AgNQO., fue parcialmente (v 50%) reducido por tratamiento con

3
iocdo. Para obtener este fltimo material se hizo circular la can-

1311) generado como pa-

tidad calculada de I, (sin marcar con
ra las experiencias de eficiencias a partir de IK, arrastrado
por una corriente de airs, a través del s6lido en un baldn gira-

torio.
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Los valores obtenidos de eficiencia se encuentran en
la primera parte de las Tablas XX y XXI (TM B sin NC,), dende
se observa como era de suponer, una disminucidn de eficiencia
para el material parciailmenite usado.

Esa disminucidn permite,sin embargoe, llegar a valores

aceptables con lechos largos y cargas bajas.

2.8. Efectos de 6xidos de nitrdgeno

Segtn ia biblicgrafia {1, pé&g. 7) la presencia de NO,,
cuando acompana al NO u otre¢s contaminantes reductores, mejora
la eficiencia produciendo un efecto regenerador. La presencila

de NOZ solo, de acuerdo a la reaccidn de absorcidn:

2 I, + & AGNO, —-——e= 3 IAg + 10,Ag + 1/2 O, + 4 NO

2 3 2 2

deberia reducir la eficiencia. Sin embargoe, ello no fue detecta-

de ¢n ensavyes de ratenciln de IZ’ sino en el caszo de ICH {donde

3
no deberia generarse NOQ).

Se decidié por lo tanto verificar experimentalmente el

efecto sobre la eficiencia de NO, en el aire portador, en el

_ 2
casc de muestros materiales absorbentes.

Para ellc se intercald una entrada de NO? entre el gene-

rador de I, y los lechos absorbentes. ElL N02 se obtuvo por calen-

2
tamiento de Pb (NO3}2:

—a 4 NO + 2 PO + O

2 PB (NO3J2 2 5

Se coclocaron en un tubo de wvidrio Pyrex o cuarzo, 20 g

de Pb (NO3)2 fecalculado para producir 4 1 (PTN) de NO O sea

2.'
para alcanzar una concentraclidn promedio de 2,5 % v/v en aire
a lo largo de los 60 minutos de la experiencia). Se calentd
culdadosamente con mechero procurando mantener una descompoesi-

cibn congtante y completa.



Se ensayd material original, T™ B, asi como el ﬁismo
con aproximadaﬁente 50% de su contenido en Ag+, previamente
consumida por absorcidn de I2.

Los resultados se muestran en las Tablas XX, XXI v XXII
y en las Fig. 21 y 22, donde se observa en todos los casos una
evidente disminucidn de efiéiencia pror efecto del N02.

Se debe notar que el método de generacidén de NO, usado

no asegura una concentracidon uniforme v por consiguienti en al-
gunos momentos puéde haberse superado &l valor elegide de 2,5%.
Se confirma de esta manera que las referencias hiliogrd-
ficas deben interpretarse m&s. bien como un efecto de regensra-
cidn o neutralizacidn del envenenamiento del relleno, que como
un aumento de eficiencia.
Experilencias similares se reallzaron agregando NO al
aire portador. Este compuesto fue obtenido por reaccidn de
Cu + HNO? 50%, en frio y en ausencia de oxigeno ¢ bien sc utili-
26 el material de pureza 99 %, prbvisto en cilindros, (Mathoson,
USA} .

El NO generado con BNO, contenia una pequeia cantidad

3

de NO especialmente al principico de la reaccidn.

27 : _
En ambos casos se evitd su oxidacidn antes de entrar al
lecho, purgando el generador y/o0 conexicnes con NZ’ vero al mez-
clarse con la corriente de aire, se produjo de inmediato N02,
fédcilmente detectable por su color rojizo. Por lo tanto siemnpre
llegd al lecho, en el mejor de los casos, NO con una clerta can-
tidad de NOz, gue estimamos como mucho mencor que en las otras
experiencias.

En otra serie de determinaciones se intredujo directamen-
te una mezcla de WO y NQ, , ochtenida tambié&n con Cu + HNO3 en
presencia de aire y en caliente. En este caso la proporcidn de
N02 respecto de NO fue mayor que en las determinacicnes con NO
"puro®,

También se ensayd con dicdhas mezclas de NO/NO?, un mate—

rial parcialmente agotado.
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APROVECHEAMIENTO DT PLATA (%), MATERIAL TM 10X20 B,INFLUENCIA HOQ

Sin Nﬂz Con N02
IE{GT‘?];O Exp B Exp IT | Exp Tz Fxp I Exp I1 | Exp IT1
| 2,5 50,10 53,51 50,39 {m47980 45,72 42,2é~ﬁ
5 46,26 46,97 | 45,73 45,15 | 42,58 40, 31
7,5 41,67 42,12 41,12 |1 42,52 40,51 38, 35
10 36,88 | 37,13 36, 14 40,34 | 28,28 37,13
12,5 31,69 32,06 | 31,05 38,29 36,27 34,52
15 26,84 27,25 26,75 36,03 34,01 32,41
17,5 23,03 23,37 22,52 33,63 31,64 | 30,08
20 20,15 | 20,45 | 10,70 |1 31,11 | 29,01 27,58
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Los resulivados se muestran en la Tabla XXIII y Fig. 23.

Se observa que también al agregar NO al aire, disminuye
la eficiencia.

Fsa disminucidn de eficiencia es poco importante cuando
se aumenta la proporcidn deINO2 en la mezcla, en especial para
el absorbente parcialmente agotado,

Resuita per lc tanto més favorable el caso de mezclas
de ambos 6xidos de nitrlgeno cue la presencia de algquno de los
dos por separado,

2.9. costog
Los precios al por menor, en septiembre de 1980, eran

los siquienteas:

Sflica gel: 20.000.- $/Kg
Tamiz molecular (10%20 & I3X): 30.000.- 3/Kg
AgNO, puro: 200.000.~- $/100 g

El costo de reactivos por Kg de material absorbente im-

pregnado, con aproximadamente 12% de Ag, seria:

Sflica gel: 20.000.- Tamfz molecular: 30.000.-
AgNO, (190g) :280.000.~ AgNO, (193g) = 380.006.-
400.000.- $/Kg 410.000.-$ /K<

Se ve claramente que el costo depende principalmente del

valor del AgNOB.
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3. CONCLUSIONES

3.1. Las eficiencias determinadas para cargas intermediaz (2-~50

mg/g) ticnen un minimo de dispersistn, el gue puede alcanzar hag-
ta 5~10% para caxrgas altas.
Estas diferencias ne s& deben a inhomogeneidad del mate-

f

rial,

3.2. El procedimiento de impregnacidn reproduce materiales do

eimilares caracterigticas, en partides diferentes. Puede cbte-
nerse, si se desea, mayor contenido de Ag y ampliarse a mayor €5
cala.

3.2, 82 alcanzan valores de aprovechamiento de Ag para silica

gel impregnada de hagita §0%, pero para eficiencias altas se re~

duce a mencs de 08,.

3.4, Se pueden citar ligeras ventajas para la silica gel d& me-
. nor granulometria, que estin compensadas polr s mayor resisten-

cia al flujo de gas y desventajas en el process de impregnacidn.

3.5, Los ensayos con baja carga egpecifica. (hasta 1-2 ng/g) in-
dican un aumento de eficiencia, cada vez mehos marcadoe, al dis-

minuir la carga.

3.6. Se puede obtener con similar procedimiento tamiz molecular
impregnado con AgNOB.
3.7. Las eficiencias de los distintos materiales estan en el
orden
NFM > TM 10X20/A,B,C, > TM 13X » 86 J > 58G 1

Las diferencias entre los tamices moleculares y HFM no
es muy importante, asi como entre las 2 formas de silica gel.
Soen algo més significativés las diferencias entre los tamices
moleculares y silica gel, lo que se traduce en menoresg largos

de lecho  para los primeros, a igual carga.



-

3.8. Las wvavriaciones de superficie especifica indican gue este
no es el factor determinante de la mayor eficiencia de estos

materiales.

3.9. Las resgistencias al flujo de gas estdn en el orden
TM 13X < 7TM 10X20 < HI* M < SG 5} < 8G J

El material TM 10X20, de excelente eficiencia, posece
también baja resistencia. Los valores para fodas.los materiales

s0n, sin embargo, acepitables.

3.10. Se encontrd, contrariamente a lo esperads, gue a 50 y 100°C
de temperatura de lecho se c¢btienen mejorazss eficiencias gue a
150°C,

La tenrperatura de 50°C deke sin embargo descartarse por

excesiva humedad relativa.

3.11. La presencia de NOQ, en ausencia de agentes reductores,

produce una disminucidn de eficiencia. Tgual efecto se obscrvd
con NO, ., ’ :

Mezclas de HNQ vy NO? ne parecen afectar mayormente la efi-
ciencia. ’ '
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