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INTRODUCCION

En un trabajo anterior (1) se estudiaron diversos carbo-
nes activados a fin de ser usados para retener st en aire, con-
cluyéndose que algunas muestras cumplfan los requerimientos, K pe-
ro que no podia garantizarse la uniformidad de las distintas
partidas provistas por los fabricantes. Por ello se propuso en-
sayaf la impregnacién de esos mismos materiales con la intencién
de nivelar su eficiencia en valores convenientes.

Tenigndo en cuenta la composicifn de algunos productos
importados (1) y considerando las correspondientes propiedades
quimicas asf como factores de economia y facilidad de operacién,
se decidié iniciar las experiencias usando NaOH como substancia
impregnénte.

Una vez determinadas las mejores condiciones experimenta-
les del tratamiento, se preparl una partida de carbdn impregnado,
alwcual';e le determiné sus propiedades fundamentales. Con esos
datos se disen$ un filtro de retencién de HZS para el sistema de

extracciodn de aire de la cabina del L.E.C.S.

1. ENSAYO DE LAS CONDICIONES DE IMPREGNACION

Se estudid la influencia de detalles del procedimiento,

tiempo y temperatura de impregnacién y concentracifn de la so-
lucifn de NaOH, en la calidad del material obtenido, indicada
principalmente por su eficiencia de retencidén y carga especifi-
ca (e y Ce’ ver (1} p.5).

1.1. Procedimiento de impregnacién

- LOS pasos necesarios para impregnar el carb6n activado
con NaOH fueron adoptados teniendo en cuenta su aplicacidn en
una escala mayor que la de laboratoric y hasta un nivel semi-
‘industrial. Se optS por 10 tanto por poner en contacto el carbdn

con solucién de NaQH, filtrar y secar, como sigue:



a) Preparacién de los materiales

a.l,) Pesada y carga

a.2.) Preparacifn de la solucién de -NaOH
b)'Agregado de la solucidn de NaOH al carbSn y mezclado.

c) Mantener en contacto el tiempo indicado con agitacifn esporé-
dica. v

d} Decantar parte de la solucifén remanente. Trasvasar a un filtro
de placa perforada para separar el resto de la solucién.

e} Secar primé}gmente por pasaje de alre en el filtro durante al-
gunos minutos y finalmente, en capas de poto espesor, en estu-

fa (80-100°C) o al aire.

Las (nicas alternativas ensayadas fueron el secado y un
lavade con agua en el filtro.

Reéspecto del secado se encontrd que en estufa, c0n.circu—
lacibn natural de aire, se obtenfa un material con baja propor-
ci6n de humedad en aproximadamente 5 horas. En este caso, sin
embafgo era necesario dejar en contacto con.alre hlmedo al menos
24 horas para restituir la humedad normal, lo cual asegura mayor
eficiencia (ver (1) pag. 23). _

El secado al aire, en ambientgs con 50-80% de humedad,
con circulacidén natural del aire, y en capas de 2-3 cm de espe-
sor, demora de 72 a 120 horas, observindose un material no adhe-
rente después de 24-48 horas. El tiempo se reduce con ventilacifn
forzada de aire.

El material obtenido por ambos métodos es uniforme, de
aspecto opaco, no delicuescente, y contiene ~ 25-50% de agua.

El lavado con agua se ensayd con la idea de evitar NaOH
libre sobre la superficie del carb6n y seg(in una técnica aconse-
jada en algunos casos. Se incluys después del:filtrado, haciéndo-
lo 7 veces con una cantidad igual al peso de carb®dn, siguiendo
el resto de la técnica sin variantes. Comparandoc con una muestra
sin lavado se observa una disminucién de eficiencia, aunque sin

alcanzar valores inaceptables.



] g %
Ce
sin lavar - 8,1 100
lavado con _ _
agua o 5,8 87

1.2. Tiempo de -impregnacién

Se obtuvo la proporcifn de NaOH absorbido por el carbfn
en.funciﬁn del tiempo de contacto, siguiendo 1la congentradidn de
una solucién de NaOH en contacto con el'material, a fin de deter-
minaf-el tiempo de impregnacién que permitiese alcanzar el mis
alto contenldo de reactivo en el carb6n.

Para ello se puso en contacto en un vaso de pre01p1tado,
con agitacidn perifdica, 100 g de carbdén con 300 ml de solucién
de NaOH 2,6% {(p/v) y se fue extrayendo 1 ml de muestra que se
tituld con -solucién normalizada de HC1 0,1 N. Los resultados se
muestran en la Tabla I y se representan en la Fig. 1.

Tabla 1 ’
Tienpo Conc. solucibn . g NaOH absorbido
: NaOH, % (p/v) :
hs 100 g material
0 2,6
2 2,3 : 0,9
12 . ' 2,0 ' 1,8
24 1,96 : 1,9
48 ' 1,9 ' 2,1

Se observa que después de aproximadamente 20 horas la

cantidad de NaOH absorbido aumenta lentamente, pudiéndose adoptar
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Fig. 1

Proporcion de NaOH absorbido en
funcion del tiempo de contacto



un tiempe de contacte de 20-30 horas come correspondiente a una

concentracién cercana al eguilibrio,

1.3. Concentracidn de NaOH

Adoptada la técnica indicada en 1.1. (sin lavado) y un
tiempo de contacto de 24 horas, segfin lo dicho en 1.2., se estu-
dié la inflgencia de la concentracién de la solucifn de NaOH y
por lo tanto del contenido de NaOH del material resultante.

| Se obtuvieron en el laboratorio materiales preparados
'con solucioheé’gntre 0,1 y 10% de NaOH y se determiné la eficien-
cla de retencibn de st (e%) en condiciones semejantes de carga
(Ce) y dem8s parfmetros seglin el procedimiento ya descripto (ver
(1) pag. 5-8). Los resultados se muestran en la Tabla II, donde
se incluyen datos comparativos del mismo carb®n sin impregnar
(Cecar C6) y de otro, igualmente sin impregnar, de alta eficien-
cia (Cecar Cl). '

Se puede observar gue todos los carbones impregnados tie-
nen mayor eficiencia (aﬁh para mayor carga especifica Ce) que el
carbSn original sin tratar. Debe notarse que las mayores eficien-
cilas observadas corresponden tambi&n a valores mayores de Ce' es
decir a condiciones de mayor exigencia.

Las diferencias indicadas serian en realidad afin mayores
a carga constante. El producto obteniéo con mis de 1% de sdlucidn
de NaOH tiene eficacia igual © superior a un carbdn activado de
buena calidad. .

_ Para el material C6—10 se llega a observar ya una reaccién
~con st-muy enérgica, con mucho desprendimiento de calor y por lo
tanto no es conveniente llegar a usar solucifn de NaOH al 10%,

Se ve igualmente gue pequenas variaciones en la concentracidn de
la solucién de NaOH (por ejemplo de 2 a 2,5%) s6lo producen dife-
rencias de poca importanéia en la eficiencia, lo que simplifica
“detalles del proceso de impregnacidn.

‘Como conclusidn, se adoptd como valor mfs conveniente 2,5%.



Tabla I

I

Influencia de la concentracifn de NaOH

MUESTRA CONC. SOL. (A) (B) (A)
NaOH % "H,8. € | Carbdn ®y 100 C.3 | et
g g
»
Cc-10 10 1,47 18,29 8,0 8,0 | 100 *
Ce-2,5 7 2,5 1,49 18,38 8,1 7,6 | 94
Ce-2 2 1,47 20,08 7,3 6,9 | 94
Ce-1 1 1,49 22,33 6,7 6,0 | 91
c.-0,1 0,1 1,50 30,2 4,95 2,8 | 57
'c6 e 1,49 27,66 5,39 2,17{ 40
¢,y - 1,49 19,09 7,8 7,1 | 91
Lecho: largo:20 cm

difmetro: 2cm

(*} Se observa

alta temperatura y liberacifin de vapor




1.4, Temperatura de impregnacifn

Con la técnica descripta en 1.1., solucién de NaOH 2,5%
y-tiempos de impregnacidn de 30 horas, se hicieron experiencias

a temperatura ambiente y a 80°C obteni&ndose los siguientes re-

sultados:
»
T. impreg. Ce % € %
&
25°C © 8,1 94
80 °C 8,5 97

Durante el tratamiente en caliente se observaron abundan-
tes burbﬁjas que se desprendian del carbdn, indicando mayor pe-
netracién de la solucibén en los poros del sblido.

La mayor eficiencia coincidié tambié&én con un mayor des-
prendimiento de calor al retener-st. Se obtiene por lo tanto
un resultado similar al que se llega con soluciones mis concen-
tradas de NaOH a temperatura ambiente. En cada caso deben balan-
cearse factores econfmicos y de operacibfn para decidir qué& pro-
cedimiento es m&s conveniente,

Para nuestra escala de trabajo se creyS mds favorable

operar a 25°C.

- 2. PREPARACION DE CARBON IMPREGNADO

Segln los ensayos antes descriptos se adoptS la siguiente

técnica y equipos para la obtencidn de aproximadamente'200 Kg
de material:
a) Preparaciétn de la solucidn de NaCH al 2,5%:

Se usé un tanque cilindricc de polietileno de 120 1 de

capacidad (45 cm de difmetro y 75 cm de altura) provistc de un
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agitador a hélice con motor elé&ctrico y una vélvula esférica de
PVC en su fondo. Se lo dispuso a aproximadamente 70 cm del sue-
lo para realizar los trasvases por gravedad.

En una operacién tipica se cargaron 60 1 de agua y se a-
gregé el NaOH en porciones menores de 500 g por vez, agitando
hasta disolucibn.

Se yerific6 la concentracién por titulacidn.

b) Agregado de solucién al carbfn:

Se dlspuso 20 Kg carbdn Cecar (C ) de grano 1rregular
de 2-4 mm, en un tangue de fibrocemento cublerto interiormente
con pintura epoxi, de 120 1 de capacidad (didmetro 54 cm, altura
52 cm) y se descargd sobre el mismo 60 1 de solucidn de NaOH al
2,5%, trasvasando por gravedad a través de la v&lvula y con una
manguera, desde el tanque correspondiente.

E1l mezclado y agitacién se hizo con un agitador en forma
de disco con agujeros y con un mango perpendicular.

La relacién de masa de solucidn/ masa carbdn se f£ijé en
311 y en un ensayo en menor escala se midi6 el volumen resultan-
te de la mezcla, a fin de determinar la masa de carbdn que se
podia tratar en cada operacidn, de acuerdo a la capacidad del
tangue. ' | )
_ Se mantuvo en contacto 24-30.h0ras, con agitacién ocasio-
nal

¢) Drenaje del liguido:

Se introdujo en la mezcla el extremo de una manguera co-
nectada a una bomba centrifuga. En dicho extremo estaba provis- .
ta de un filtro, construido c¢on un embudo cerrado en su boca
con tela de plé&stico tipo mosquitero, adecuada para no dejar pa-
sar las particulas de carbbn.

El liguido drenado se recibi6 en recipientes donde se de-
j6 sedimentar. Posteriormente se £iltré y se usf para preparar
nueva. solucién al 2,5%, segln el résultado de la titulaci&n de

una muestra, luego de completar a 60 1,
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d) Secado del carbfn:

El s6lido hfmedo se pas8d con una pala de mano a un filtro
de nucha de 60 cm de difmetro y se completf el escurrido de 11i-
quido con vacio.

Finalmente se colocé en bandejas de acero inoxidable de
apraximadamente 1 m2 de supefficie,en capas de 4-6 ¢cm de espesor

y se dejé Secar al ‘aire, durante 7 a 10 dfas.

3. PROPIEDADES DEL CARBON IMPREGNADO

Las té&cnicas usadas se describieron en el informe anterior

(1) .

3.1. Densidad aparente
0,35 g/cm’
3.2. Humédad
25-50% de agua _
Los menores valores corresponden a carbdn secado en estu-
fa y rehumedecido luego en equilibrio con la humedad atmosféri-
ca. El material con 50% de agua .tiene aspecto seco y opaco.
3.3. Resistencia al flujo de gas '
Ver Tabla III y Fig. 2 :
3.4. Eficiencia en funcifn de largo de lecho
Ver Tabla IV y Fig. 3
3.5. Eficiencia en funcidn de caudal de gas
Ver Tabla V y Fig. 4
3.6, Eficiencia en funcidn de carga especifica
Ver Tabla VI y Fig. S
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Tabla III

Resistencia al flujo de gas

Escala 1 2 3 4 5 6
Rotametro
2 ¥ 3,45 18,3 3,50 | 1,0 2,50 6
"3 4,4 | 23,4 | 5,2 1,4 | 3,80 | 9,1
a 5,64 | 30,0 | 7,9 2,0 5,90 14,1
5 6,7 35,6 | 10,15 | 2,55 | 7,60 -| 18,2
6 7,95 | 42,2 l13,0 | 3,05 9,95 | 23,8
7 9,0 | 47,8 |14,9 | 3,55 | 13,35 27,1
8 10,05 ‘| 53,3 | 17,45 4,1 | 13,35 31,9
9 11,0 | 58,4 |19,90 4,65 | 15,25 36,5
10 12,0 63,7 |23 | 5,15 | 17,85 | 42,7
11 12,8 | 67,9 {25,8 | 5,80 | 20,00 -| 47,8
12 13,75 | 72,9. (29,4 | 7,50 | 21,90 | 52,4
1 caudal (litro/min;)

velocidad lineal (cm/seg)

ﬁhi :Presi6n leida en cm de agua con absorbedor completo

incluyendo carbdn

ﬂho :Presifn leida en cm de agua para el tubo,con flltros
de lana de vidrio, sin carbén - '

8h = Sh.~ 8h_ N o

Caida de pre516n por unidad ‘de longltud de lecho {Pa/cm)
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Tabla IV

1 C-e $ €%
cm

7 10,2 38,1

10 10,6 52,7

15 10 80,6

| 20 8,6 89,7

24 7,5 93,2

30 6,4 99,8

Eficiencia en funcién del large de lecho
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Tabla V
1 = 15 ecm
Caudal Ce £E %
1/min %
3 10 80,6
6 8,5 67,8
9 7,6 60,8
) 1 =30 cm
3 6,4 99,8
6 6,1 94,4
9 5,9 91,6

Eficiencia en funcidén del caudal
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Tabla VI
Caudal 3 1/min
Difimetro: 2 cm
g H,S g carbbdtn Ce E %
1,09 7,92 9,1 66,3
1,48 7 7,36 10,6 52,7
1,88 7,91 11,0 46,4
0,51 7,80 5,8 89,1
0,26 7,87 3,3 99,0
0,21 7,91 2,6 100
0,67 11,91 5,5 98
0,31 11,77 2,6 100
1,47 11,80 10 80

Eficiencia en funcién de la carga especifica
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3.7. Capacidad de absorcidn (S):

Carb6bn original : 6,6 - 6,7% (g HZS/IOO g C)

Carbbn impregnado: 6,8% { " )

i Se observd un escaso aumento de la éapacidad de satura-
cién, a pesar del marcado incremento de la eficiencia. Es posi-
ble gue el tratamiento de impregnacifn, no aﬁmente el ntimero de
centros activos, sino sélolsu'fuerza de retencibn de st. Esto
parece coincidir con los datos de superficie especifica.

3.8, Buperficie especifica (*): _
' Carbén’ original : 675 m°/g (+ 34)

CarbSn impregnado: 442 m2/g (+ 22)

Se observa una disminucifn de mé&s del 30% de la superfi-
cie espeéifica. Esto podria explicar porqué no se encontrd un
aumento de la capacidad 8. La impregnacidn, sin embargo, modifi-
ca la calidad de la superficie y de ello deriva el aumento de efi-

ciencia de retencidn.

3.9. Calor de absorcifn:

' Colocando un elemento sensible (termocupla o resistencia
de Pt) dentro del lecho de absorbente, se controld la temperatu-
ra alcanzada, originada en el calor de absorcidn. .

Se encontrd que ese calor es importante para concentra-
ciones altas de H,8, como las adoptadas como condicidn de posi-
ble operacifn del filtro del LECS, y que es funcidn del caudal.

Los resultados obtenidos se resumen en el cuadro 7.

Se observan gue se alcanzan temperaturas de ignicifén para
caudales inferiores a 2,9 l/min (15,4 cm/seg). Es evidente la in-
tervencién de una reaccién de oxidacién en el proceso, ya que
tanto la temperatura del lecho, como la eficiencia disminuyen
cuando el gas portador es nitrbgeno.

En condiciones de baja concentracién de st en aire (has-

ta 400 ppM) no se observa aumento de temperatura y el At es pe-

(*) Datos obtenidos por la Gerencia de Desarrollo, Laboratorioc

de Controles Fisico-quimicos Ceramogrédfico.
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Tabla VII

Lecho: 15 cm largo, 2 cm difmetro en tubc de vidrio Pyrex, de

2 mm de pared.

Sensor de temperatura: a 6 cm de la entrada de gas

H,5 : 0,3 g/minuto (promedio) ..
| Caudal Temperatura € Observaciones
1/min ) °C
2 200° en 4 min _
400° mix. 100 Ignicién
2 (Nz)* 35° C 20 -—
2,5 N 400° estimada Ignicibn a
100 200°C
2,75 N 400° -— " a 140°C
2,8 ~ 400° -— " a 200°C
2,9 100° estimada -———
100 -
3 90° 100 -——-
3. (Ny)* 50° 16 -—
6 50-60° _— —_—

(*) Se sustituyS el aire portador por nitr8genoc




queno para concentraciones intermedias,

CONCLUSIONES

1. Por impregnacidén con NaOH de c¢arbdn activado de origen nacio-
nal se obtifne un material cuyas propiedades (eficiencia, carga
especifica, resistencia fluidodindmica etc.) son adecuadas para
- filtros de retencidn de H,S en aire. Se resuelven as! los incon-
venientes por bajas eficiencias o falta de uniformidad de los

carbones activados disponibles,

2. El método de impregnacién ensayado es sencillo y permite su
escalacién a mayores cantidades, habi&ndose probado para obtener
200 Kg de absorbente.

;

3. Para altas concentraciones de HZS en aire se pueden alcanzar
temperaturas en el filtro cercanas al punto de ignicidn, si los

caudales son bajos (v < 16 cm/seg).

En los casos limites debe preverse controles de la tempe-

ratura y elementos de refrigeracién.

4. Las eficiencias de retenci6n alcanzadas permiten la aplicacién

de estos materiales al filtro de purificacidn del aire del LECS.
Se proponen ademis otros usos, como por ejemplco en:

- Suministro de aire a sala de control u otros recintos cerrados.

- Toma de aire de compresores de aire de reserva.

- Ventilacién de camisas de sellos. y empaquetaduras.

' -~ Gabinetes para instrumental.

- Campanas de laboratorios.

- Instalaciones experimeptales o de emergencia.-

- Refugios y cabinas especiales. '

- Caretas de respiracifn personal.
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