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1. INTRODUCCION

Unc de los procedimientos para producir
agua pesada utiliza el proceso de intercambio
isotdpico “GS’ {Girdler-Sulfide). Este se basa
en el intercambio de deuterio entre agua y sul-
furo de hidrogeno disuelto, por medio de la
reaccion:

H,0 + HDS &= HDO + H,S

Esta reaccidn s reversible y no requiere ca-
talizadores. A temperaturas del orden de 330C,
la reaccion estd desplazada hacia la derecha,
disminuyendo esta tendencia a mayares tempe-
raturas. Este efecto es la base dei proceso, cu-
yos elementos basicos son pares de columnas
de contacto gas-iiquide que operan, una a 330C
y otra a 1300C, ambas a una presion de 2MPa.

El agua obtenida a la salida dei proceso con-
tiene alrededor de 15% de deuterio, El produc-
to de grado reactor (99,8% } se alcanza con
una destilacion posterior,

En las columnas mencionadas la transferen-
cia de atomos de hidrogeno y deuterio entre el
agua vy el sulfuro de hidrogeno, se lleva a cabo
en platos perforados. El agua pasa a través de
los platos*en contracorriente con el sulfuro de
hidrogeno, que es impulsado por medic de un
soplador.

Mientras e! gas atraviesa la masa de agua, se
forma una “zona de burbujas’” turbulenta, en
donde el liquido y e! gas entran en contacto
intimp en una gran area de transferencia, v se
produce el intercambio hidrégeno-deuterio.

Por o tanto, la eficiencia de dicha transfe-
rencia, es decir, la aproximaciéon al equilibrio
dinamico, dependera de la naturaleza de esta
zona de burbujas.

Se sabe que el sistema binario sulfuro de
hidrogeno-agua es intrinsecamente espumigeno
en las condiciones de torre fria, En esta situa-
cibn, las burbujas se encuentran separadas por
una delgada pelicula de liquido, y alcanzan un
tiempo de vida que va desde segundos a muchos
minutos.

Esto ocasiona una inestabilidad hidraulica en
los platos que obliga a reducir el caudal de gas
con la consecuente disminucion en el rendi-
miento de la planta, para mantener la relacién
liquido-gas éptima,

Usualmente se asocia la formaciéon de espu-
ma en las torres de intercambio con impurezas
del agua de proceso, aunque existe posibilidad
de otras causales, entre ellas impurezas en el
gas, productos de reaccidn con materiales com-
penentes de la planta, aditivos agregados vy sus
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Figura 1: Vista general del LECS,

productos de reaccion y, posiblemente, la cer-
cania del punto de licuefaccion del sulfuro de
hidrogeno con el punte de operacion (p,T) de
la torre fria.

Estd comprobado que el disefio inadecuado
de los platos (bandejas perforadas} de torre
fria es un factor mas que influye en la forma-
cion de espuma. La influencia de esto puede
minimizarse o eliminarse optimizando la altura
de los rebosaderos,

La informacidon disponible sobre estos casos
practicos no es completa y, por otra parte,
cada planta en particular puede presentar ca-
racteristicas propias derivadas de las materias
primas usadas y de su disefio y construccion,

Sobre !a base de io expuesto, se originaron
dos lineas de accién abocadas al estudio del
problema desde diferentes perspectivas. Una
de ellas lo enfoca con un estudio tedrico de la
fisicoquimica del sistema binario sulfure de
hidrégeno-agua. La otra {el rea de trabajo de
los autores), estudia experimentalmente el fe-
ndémeno, para lo cual se disefio el denominado
Lazo Experimental para Circulacién de Sulfuro
de Hidrogeno (LECS). Este equipo, ademas de
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Frgura 2. Primer plano del recipiente de operacidn A", §2
aprecia ¢l soporte del sisterma barredor con radiacion gamma.

permitir estudiar e| fenomeno de formacion de
espumas va explicado, faculta disponer un sis-
tema que reproduce, en escala reducida, las
condiciones de la torre fria de planta para el
estudio de! comportamiento de materiales y de
algunos parametros fisiocoguimicos, que son
tema de trabajo de otros grupos de desarrollo
de la CNEA.

2. DESCRIPCION DEL EQUIPO

En la Fig. 1 se aprecia un esquema del LECS.
Basicamente consiste en dos circuites, comuni-
cados con el recipiente principal, denominado
recipiente de operacidon (A). Esta es una colum-
na de contacto gas-liquide, de 1200 mm de
altura y 260 mm de diametro. Sus extremos
son casquetes bridados semiesféricos, que per-
miten tener acceso al interior de ta columna
para realizar tareas de limpieza y cambioc del
plato bajo estudio,

La columna posee tres platos perforados: el
inferior, de distribucion de gas, el superior, de
retencion de tiquido, y el de estudio, interme-
dio entre los dos primeros, donde efectivamen-
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Figura 4. Gabinete de control ¥y comando. Se pueden apreciar
|a consola de comando eléctrico v algunos equipos de medicion,

Figura 5: Recinto de equipos auxihiares. Se& observa en primer
plano la bomba hidraulica del sistema barredor con radiacion
gamma.

te se realiza el contacto de los reactivos. 14
distancia entre las bandejas es de 450 mm, igual
a la de las torres frias de la PLANTA EXPERI-
MENTAL DE AGUA PESADA ({(actualmente
en construccion por la CNEA).

En este recipiente existen dos ventanas |on-
gitudinales codiametrales, una de las cuales se
utiliza para iluminacidbn y la otra para el rele-
vamiento visual y fotografico del interior de la
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columna, por encima del plato de estudio,

La columna posee una camisa de termosta-
tizacion, necesaria para alcanzar la temperatura
de procesc (330C). También se indican en la
figura algunos de los instrumentos principales
de control de proceso {placa orificio, manoé-
metros, etcétera) y de estudio {medidor por
barrido gamma).

El circuito ilustrado a la derecha es el de
circulacién de gas (2" de didmetro, material:
acero inoxidable Al1SI 304-L}. E| gas circula
impulsado por un soplador continuo, tipo
Roots, y el caudal se mide con una piaca ori-
ficio instalada en la linea. En este circuito se
encuentran la entrada de H, S v su salida a los
sistemas de absorcion,

El circuito de circulacion de liquidos consta
de dos recipientes, cada uno de 16 litros de
capacidad, vinculados por una cafieria de
3/4’" de diametro, de acero inoxidable AlS)
304-L, El recipiente 8 almacena el agua a ensa-
yar, y estd encamisado para termostatizar a la
misma temperatura que el recipiente A, Un in-
dicador magnétice de nivel, colocado en este
recipiente, permite conoccer la cantidad de agua
disponible. El recipiente C se utiliza para alma-
cenar el agua ya usada.

Para posibilitar el traslado y conexibn de es-
te lazo a la PLANTA EXPERIMENTAL DE
AGUA PESADA v a otras futuras plantas que
utilicen el método GS, ei lazo fue instalado en
una cabina metdlica transportable especialmente
disefiada. Sus dimensiones son 3 x 5 x 3 me-
tros, y las paredes estan revestidas interiormente
con poliestireno expandido y fibra de vidrio
para obtener una buena aislacidon térmica vy
acustica.

Dada la elevada toxicidad del sulfuro de hi-
drégeno, asi como su tendencia a la inflamabi-
lidad y accibn corrosiva, fa cabina se halla divi-
dida en dos compartimentos: el gabinete de
control, donde se encuentran el tablero de co-
mando eléctrico y los equipos de medicidn vy
control; vy el recinto de operacion, lugar desti-
nado al! LECS.

El gabinete (2,4 x 1,5 metros) se halla eleva-
do, vy debajo de éste se hallan instalados los
equipos auxiliares, Ambos recintos estan vincu-
lados por un sisterma intercomunicador,

Se cuenta ademas con un sistema de detec-
ciébn, evacuacion y absorcion de eventuales pér-
didas de sulfuro de hidrogeno.

3. METODOS DE MED!CION

El LECS dispone de tres vias diferentes para
obtener informacion del comportamiento de la

ANOI1-N°5
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Figura 6: Tangue agitado de absorcidon de HzS con NaOH en
solucion,

fase mixta. Dos de los métodos son dpticos, y
el tercero utiliza radiacidon gamma.

3.1. Observacion visual

Para este fin se utiliza una regla gradua-
da instalada en un costado de la ventanilla
de observacion, gue permite determinar la
attura méxima de la fase mixta, a partir
del plato de estudio. Ademas, es posible
obtener datos sobre las caracteristicas ge-
nerales del sistema (forma y tipo de bur-
bujas}. De todos los métodos usados, éste
es el menos exacto, ya que depende de la
apreciacion del observador,

3.2, Método fotogréfico

Su valor reside en la posibilidad de con-
tar con un archivo de las distintas expe-
riencias realizadas.

El registro, por ser instantaneo, no sirve
para calcular la aitura visual promedio de
la zona de burbujas. Una fetografia tipica,
tomada a través de la ventanilla de obser-
vacion, se aprecia en la Fig. II.
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3.3. Barrido gamma

La CNEA ha desarrollado un equipo de
barrido con radiacién gamma, Gtil en el
relevamiento y estudio de la fase gas-liqui-
da. Este sistema permite conocer la varia-
cion de la densidad de la zona de burbu-
jas como funcién de la distancia sobre el
plato de estudio.

Basado en el principio de absorcidon de
ondas electromagnéticas, el equipo usa
una fuente de rayos gamma de 137 Cs vy
un detector que mide la intensidad de la
radiacion después de pasar a través de la
masa lfquida en la columna. A partir de la
curva de absorcidn, se puede conocer con
suficiente exactitud la cantidad de liquido
sobre |la bandeja, la altura visual de la fase
mixta, y el perfil de densidad de! medio
(densidad en funcién de la distancia al
plato).

En la Fig. Il se muestra una sefal tipi-
ca del medidor de densidades y la corres-
pondencia visual en la columna de burbu-
jeo, La sefial aumenta a medida que au-
menta la distancia al plato, mientras que
la densidad disminuye hasta que se alcan-
za la fase gaseosa, a ta cual se le asigna
100% de transmitancia (valor arbitrario}.

4. EXPERIENCIAS REALIZADAS

En el equipo LECS el circuito de gas es de
régimen continuo, mintras que el de liquido es
discontinuo. Esto hace que las operaciones que
se realizan sean de tipo “‘batch”.

Esguematicamente, operar el lazo consiste en
evarlo a la presion de trabajo {2 MPa), fijar el
caudal gaseoso en el valor deseado e introducir
el agua sobre la bandeja. En estas condiciones,
el equipo se halla listo para comenzar a efectuar
las mediciones de interés.

Las bandejas, sobre las que se realizan los
ensayos, son perforadas en su totalidad y dado
que la operacion es tipo “batch’’, no poseen
rebosadero ni vertedero de entrada.

4.1. Escurrido de bandejas

Este concepto es andlogo al de punto de
sello de bandejas continuas.

El gas que atraviesa la bandeja debe ha-
cerlo con una velocidad tal que el tiquido
no drene a través de los agujeros.

Con el fin de comprobar la influencia de
la velocidad del gas que atraviesa las per-
foraciones, sobre la velocidad de escurrido,
se estudio el llorado de distintas bandejas
a distintos caudales gaseosos.

Para estas experiencias se utilizaron ni-

ANOI1-N°§
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trogeno y agua desmineralizada en las
condiciones de operaciéon del equipo.

Este estudio permitid realizar una prime-
ra evaluacidbn y seleccion de la bandeja
més adecuada para el estudic del proble-
ma de formacion de espumas.

Dado que e! equipo no tiene recircula-
cion de agua, es necesario que e} conteni-
do de ésta sobre la bandeja no diminuya
en forma excesiva durante el tiempo de la
experiencia.

En el grafico de fa Fig. |V se muestra el
llorado de tres bandejas ensayadas, a un
caudal de gas de 10580.l.min™

El parametro h* es una altura adimen-
sional; se usa, pues la altura de la fase mix-
ta depende, entre otros factores, de la
cantidad de agua utilizada. Como no es
posible conocer este valor con exactitud
por medic del indicador magnético de ni-
vel, en cada experiencia se usa una canti-
dad distinta de agua. El verdadero valor se
calcula usando la sefial del equipo de ba-
rrido gamma. El valor caracteristico con el
cual se obtiene el valor adimensional se
denomina altura neta de agua {HNA), y se
o define como la altura que tendria el
agua sobre el plato si estuviera estanca so-
bre éste. De esta manera

h
HNA

h* =

siendo h la altura realmente medida.

Las curvas presentan dos caracteristicas;
una es la pendiente promedio, que es una
medida de la velocidad de escurrido, y |a
otra, es la altura de estabilizacidn, que es
aquella en la cual la pendiente es nula.

Se puede observar que la bandeja con
perforaciones de 1/4” de diametro, Pt
{Pitch } = 3 ¢ , dio la-menor velocidad de
escurrido y !a mas alta altura de estabili-
zacion,

La bandeja de diametro 3/8", Pt = 3¢
tiene un comportamiento intermedio a pe-
sar de tener menor area agujereada, in-
fluenciado por el mayor diametro de per-
foraciones.

4.2. Comportamiento del sistema para la

bandeja ¢ -1/4" - Pt=3 ¢

En la Fig. V se observa el comportamien-
to de esta bandeja para distintos caudales
gaseosos.

En ordenadas se representa la altura so-
bre la bandeja y en abcisas porcentaje de
agua. Este se calcula a partir de la sefal
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originada por el método gamma-gratico, y
se define para un volumen finito acotado
por el haz de radiacion gampa, en el inte-
rior del recipiente de oper'acicm como la
relacion entre el volumen” de agua y el
volumen total.

Este parametro representa ‘la densidad
del medio y permite tener dna idea clara
de la distribucion de burbujas en el seno
liquido, La altura de la fase mixta forma-
da aumenta con el caudal, y se modifica
notablemente la distribucion de agua en
esa zona.

Se pueden apreciar dos zonap, una supe-
rior en la cual la densidad aumenta con el
caudal, y otra inferior en la que la densi-
dad disminuye' ‘don el caudal.

5. CONSIDERACIONES FINALES

Los ensayos preliminares descrlmos han indi-
cado que el equipo experimental tiene el dise-
fio adecuado para el uso previsto con sulfuro
de hidrégeno. Durante esos ensayos.se han pre-
sentado ademas varias perspectivas adicionales
de aplicacion para estudios fisicoquimicos es-
peciales y para ensayo de materiales y compo-
nentes: Se prevé por lo tanto un intenso y
prolongado de este circuito experimental, de-
mostrandose la conveniencia de los trabajos de.
evaluacion pre-piloto de procesos basicos de
plantas quimicas.
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