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RESUMEN

En las plantas de agua pesada que operan por el método GS, el sis-
tema es inherentemente espumante, por esta razdn es de gran importancia el
agregado de sustancias que tengan caracteristicas antiespumantes. Algunog
de esos materiaies pueden ser voldtiles en las condiciones de operacidn de
planta, en el presente trabajo se describen los ensayos de volatilidad y de

estabilidad térmica efectuados sobre un grupo de materiales conocidos como

surfactantes.



1. INTRODUCCION

1)

pesada que operan por el método GS ("Gilder-Sulfide"), la torre fria traba-

Como se menciond en un informe previo en las plantas de aqua
ja a una presién cercana a la de liquefaccidn del HZS’ lo cual hace que el
sistema HZS-HZO sea inherentemente espumante. Por otro lado, el fendmeno de
aparicidn de espuma se ve intensificado por la presencia de impurezas que
pueden provenir del agua de alimentacidn o del H,S, también pueden ser pro-
ductos de descomposicidn de aceites lubricantes usados en sellos mecdnicos

rotativos o bién, dichas impurezas, pueden aparecer de otras fuentes.

De lo expuesto anteriormente, surge la necesidad del empleo de ma-
teriales que reunan caracteristicas antiespumantes para asegurar la continui-
dad del proceso. Algunas de las sustancias que pueden utilizarse son voldti-
les a la temperatura de operacidn de la planta y dan lugar a productos que
se van acumulando hasta llegar a altas concentraciones ocasionando inconve-
nientes en la estabilidad de la planta. Por estas razones se realizaron en
el laboratorio ensayos de volatilidad y estabilidad térmica de surfactantes,
como paso previo a su estudio en el LECS (Lazo Experimental de Circulacidn
de Sulfuro de Hidrdgeno) del cual, en una etapa posterior, se sacaran los
resultados definitivos que permitan seleccionar el material que serd utiliza-

do en planta.

2. MATERIALES

En este trabajo se ensayaron materiales conocidos genéricamente con
el nombre de surfactantes {SURFACTANT de SURface ACTive AgeNT), los cuales

(1)

fueron brevemente descriptos en un informe previo en el cual se estudid

su estabilidad quimica frente al HjS.

Los surfactantes obtenidos que se utilizaron en el laboratorio

fueron tos siguientes:



NOMBRE COMERCIAL

LUTENSOL AP-8
ARKOPAL
ARKOPAL
TERGITOL

RENEX
RENEX
RENEX
RENEX
RENEX

N-060
N-100
NP~10

100
120
150
230
300

-

TRITON X-100 }
CHEVRON Ni-w

GENAPOL PF-40
SYMPERONIC 30/80

PLURONIC L-61
PLURONIC L-63 .

LUTENSOL ON-50

LUTENSOL.LF4711

LUTENSOL LSV

GENAMIN 0-100

|
|

}
}
|

ESPECIE QUIMICA

Nonil fenol polietoxilado

Octil fenol polietoxilade

Tetra decanil fenol polietoxilado

Copol imeros de oxido de etileno y

6xido de propileno

Polimero de grupo terminal

hidroxilo

Alcohol graso de cadena corta polietoxi
lado :

-

Alcoxilato de a1€oho?'graso de cadena
1ineal (&6xidos de etileno.y propileno)

Alcoxitato especial

 Ester poliglicdlico de amlna grasa

Holeilamina)



3. PARTE EXPERIMENTAL

(2)

tas temperaturas, que se realizan por comparacidn de la pérdida de peso de un

En la bibliograffa se mencionan ensayos de volatilidad a distin-
posible antiespumante con la de un aceite hidrocarbonado cuyo comportamiento
en planta es perfectamente conocido por medio de mediciones realizadas durante

periodos de tiempo prolongados.

Dado que en el pafs aln no existe una planta de produccidn de agua
pesada en funcionamiento, no se disponen de datos de planta de un material de
esa haturaleza, por lo tanto el estudio fue realizado comparando los distintos
surfactantes entre si. Los ensayos se realizaron a dos temperaturas de trabajo
diferentes, a 130 °C que es !a temperatura a la cual opera la torre caliente
y a 230 °C que es la temperatura mds alta que se alcanza en algunas zonas de
la planta como por ejemplo en los Ystripper'. Para ello se colocaron en estu-
fa a las temperaturas indicadas 5 g de cada uno de los surfactantes en estudio
en recipientes todos de las mismas dimensiones {didmetro = 7 cm y profundidad
=5 cm). El tiempo total de permanencia del material en esas condiciones fue
de 8 horas; cada media hora se retiraron los recipientes de la estufa y pos-
terior a su enfriamiento se los pesd, de este modo se pudo conocer la varia-

del peso en funcidn del tiempo.

Luego de las ocho horas totales de calentamiento se introdujeron
los recipientes en un ambiente saturado de humedad por un lapso de aproxtma-
damente 24 hs., se los pesd y se los colocd nuevamente en estufa a la tempera-
tura correspondiente, para conocer el tiempo que tarda cada material en elimi-
nar el agua absorbida. E1 motivo de este proceder es gue alguncs materiales
contienen algo de agua, de modo que la primera variacidn del peso seria debida

a la eliminacién de este 1fquido y no a la volatilidad del surfactante.



4. RESULTADOS

Como se menciond anteriormente, los ensayos se realizaron a dos
temperaturas (130 °C y 230 °C) y se graficé la variacidn de peso porcentual
en funcidn del tiempo; para un mismo material ambas curvas se encuentran en

-

en mismo grafico a fin de facilitar su comparacidn.

En Ta Fig. 1, se encuentran los resultados correspondientes al

RENEX 100, se observa que la variacion de peso es pequefia a 130 °C y es mas
pronunciada a 230 °C. Sobre este material se pudieron efectuar las ocho horas
totales de calentamiento {como se verd m3s adelante no siempre fue posible
cumplimentar dicho perfodo de tiempo). Por observacidn visual del material no
se apreciaron cambios a la temperatura m3s baja del ensayo pero sT se advir-
tid una variacién del color a 230 °C quedando el surfactante ligeramente ama-
rillento luego de dos horas de calentamiento. En cuanto al ensayo realizado
para conocer el tiempo que tarda este material en eliminar el agua absorbida
de un ambiente saturado de humedad, el mismo fue de media hora para las dos

temperaturas de trabajo.

Los resultados que se obtuvieron para el RENEX 100 fueron muy si-
milares que para el resto de la serie RENEX ensayada. Observando las Fig. 2,
Fig. 3, Fig. & y Fig. 5 que corresponden respectivamente a los RENEX 120,
RENEX 150, RENEX 230 y RENEX 300 se observa una menor variacidn del peso en
funcidn del tiempo a 130 °C que a 230 °C. En cuanto al tiempo que requieren
para eliminar el agua absorbida, el mismo es de media hora para todos ellos y

a las dos temperaturas de trabajo.

Con respecto a la variacién de coloracidn de los materiales a 130
no se observa ninguna; a 230 °C se tornan de color ligeramente amarillento a
las tres horas de calentamiento para el RENEX 120, una hora y media el RENEX

150, tres horas el RENEX 230 y una hora el RENEX 300.

La fig. 6 corresponde al SYMPERONIC 30/80, en ella se aprecia co-

mo en los casos anteriores, una mayor-variacidn del peso a 230 °C que a 130 °C.

En cuanto a la recuperacidn del peso de este surfactante luego de su introduc-

cidn en un ambiente saturado de humedad,el tiempo requerido es de media hora



a las dos temperaturas de trabajo. Se observa que el material se torna lige-
ramente amarillento luego de media hora de calentamiento a 230 °C y pasadas

seis horas el surfactante aparece totalmente ennegrecido.

Los surfactantes ARKOPAL N-060 y ARKOPAL N-100 se encuentran repre=
sentados en las Fig. 7 y Fig. 8 respectivamente, de la observacidn de estos
grificos surge que las diferencias entre variaciones de peso en funcidn del
tiempo a las temperaturas de trabajo no son tan notorias como en el caso de
la serie RENEX. El tiempo requerido para la eliminacidn del agua absorbida
es de una hora para ambos materiales tratados a 130 °C y de media hora para‘el
caso del calentamiento a 230 °C. No se observan cambios de coloracidn de estos
surfactantes al ser sometidos a la temperatura m3s baja de trabajo pero sT se
aprecia un color ligeramente amarillento luego de ser tratados media hora a
la temperatura mas elevada; adem3s luego de siete horas a 230 °C el ARKOPAL
N-060 se ennegrece casi totalmente mientras que lo mismo le ocurre al ARKOPAL

N-100 después de seis horas de calentamiento.

En la Fig. 9 se representan los resultados correspondientes al
GENAPOL PF-L40, en este caso aparece una mayor variagi&n de peso en el caso
del tratamiento a 230 °C. La recuperacidn del peso luego de absorcidn de agua
se logra al cabo de una hora a 130 °C y de media hora a 230 °C. En cuanto a
la observacidn visual no se producen cambios a 130 °C pero a 230 °C el material
se vuelve |igeramente amarillento a la media hora de calentamiento y se enne-

b

grece casi totalmente a las dos horas.

La Fig. 10 muestra poca diferencia entre las curvas realizadas a
las distintas temperaturas de trabajo y corresponde al TERGITOL NP-10. Este
surfactante demora una hora a 130 °C vy media hora a 230 °C en eliminar el a-
gua absorbida. Luego de dos horas a 230 °C el material adquiere un tono amari-
l1lo, en este caso se suspendid el calentamiento a las 5 horas pues hasta ese

punto se tiene una idea m3s o menos clara de la variacidn de peso con el tiem-

po.



Los graficos correspondientes a los surfactantes GENAMIN 0-100, TRITON
X-100 y CHEVRON NI-W, Fig. 11, Fig. 12 y Fig. 13 respectivamente muestran gue
las diferencias entre las curvas realizadas a distintas temperaturas son rela-
tivamente pequefias. La recuperacién de peso luego de la absorcidn de agua es
de una hora a 130 °C para el GENAMIN 0-100 y el CHEVRON Ni-VW y de media hora
para el TRITON X 100, mientras que es de media hora para todos ellos al ser
tratados a 230 °C. En cuanto a la observacidn visual, no hay cambios aprecia-
bles a baja temperatura mientras que a temperatura mas elevada todos adquieren
una tonalidad ligeramente amarillenta luego de media hora y quedan totalmente
ennegrecidos después de tres horas tanto el GENAMIN 0-100 como el CHEVRON NI-W
mientras que lo mismo le ocurre al TRITON X-100 luego de cuatro horas y media

de calentamiento.

lLa Fig. 14 muestra también una gran diferencia entre las curvas ob-
tenidas para las distintas temperaturas de trabajo, corresponde al LUTENSOL
ON-50 y tarda media hora tanto a 130 °C como a 230 °C para eliminar el agua ab-
sorbida. Visualmente se aprecia que luego de dos horas de calentamiento a 230

°C el material adquiere un tono amarillo.

Los surfactantes LUTENSOL AP-8 y LUTENSOL LSV dieron como resultade
una pequefia diferencia entre las curvas realizadas a las distintas temperatu-
ras tal como puede apreciarse en las Fig. 15 y Fig. 16 respectivamente. E1 tiem
po requerido para la eliminacidn de agua es de una hora a 130 °C y de media ho-
ra a 230 °C para ambos materiales. El LUTENSOL AP-8 se vuelve de color amarillo
luego de una hora de calentamiento a 230 °C, mientras que el LUTENSOL LSV queda

casi totalmente ennegrecido luego de dos horas.

Finalmente observando las Fig. 17, Fig. 18 y Fig. 19 se aprecia que
la variacidn de peso en‘funcién de la temperatura es mucho mayor a 230 °C que
a 130 °C; dichas figuras corresponden a }os surfactantes LUTENSOL LF 711, PLU-
RONi{C L-61 y PLURONIC L-63 respectivamente. El tiempo requerido para la recupe-

racidén de peso luego de la eliminacién del agua absorbida es de media hora en



el caso del LUTENSOL LF 711 y de una hora tanto para el PLURCNIC L-61 y PLU-
RONIC L-63 cuando los materiales son tratados a 130 °C y de media hora para
todos ellos al ser tratados a 230 °C. Con respecto a la variacibén de la colo-
racién a 230 °C el LUTENSOL LF 711 adguiere una tonalidad amarilla luego de

dos horas en estufa, el PLURONIC L-61 despu€s de media hora se torna ligera-
mente amarillo y el PLURONIC L-63 requiere dos horas y media para obtener idén-

tica coloracion.

5. CONCLUSIGNES

Del andlisis de los resultados de todas las experiencias realizadas
se puede hacer una clasificacidn de los materiales estudiados en base a su com-

portamiento a las distintas temperaturas de trabajo.

Surfactantes que tienen poca diferencia de variacidén de peso a
130 °C y 230 °C.

ARKOPAL N 0-60

ARKGPAL N -100

TERGITOL NP-10

GENAMIN 0-100

LUTENSOL AP-8

LUTENSOL LSV

Surfactantes que tienen una diferencia regular de variacidn de peso
a 130 °C y 230 °C,

RENEX 100

RENEX 120 )

RENEX 150

RENEX 230

TRITON X-100

CHEVRON NI -W



Surfactantes que tienen una gran diferencia de variacion de peso
a 130 °C y 230 °C

RENEX 300

SYMPERONIC 30/80

GENAPOL PF-40

LUTENSOL ON-50

LUTENSOL LF 711

PLURONIC L-61

PLURQONIC L-63

(1)

quimica de estos surfactantes se hizo también una clasificacién de estos ma-

En el informe anterior en el que se estudiaba la estabilidad
teriales. Ahora se podrfan reunir ambas coricluciones y hacer una lista de ma-
teriales mds o menos aconsejables para su estudio en el LECS como paso previo

a la utilizacidén en planta.

Seglin datos anteriores se descarta el GENAMIN 0-100.

Los materiales m3s aconsejables serfTan:

RENEX 100
RENEX 120
RENEX 150
RENEX 230
TERGITOL NP-10
ARKOPAL N-100

del tipo alquil fendlico polietoxilado

TRITON X-100
CHEVRON NI1-W’



Los siguientes materiales arrojaron resultados mds dudosos en al-
guno de los ensayos realizados pero no son totalmente descartables antes de

su estudio en el LECS.

RENEX 300
GENAPOL PF 40
SYMPERONIC 30/80
LUTENSOL LF 711
LUTENSOL LSV
LUTENSOL AP-8
LUTENSOL ON-50
PLURONIC L-61
PLURONIC L-63
ARKOPAL N-060.



- 10 -

7. BIBLIOGRAFIA

i."Estudio de materiales para evitar la formacidn de espuma en plantas de

Agua Pesada. |. Estabilidad quimica'. C.A. Delfino,Informe interno D/Q/FQ-
89, 1985. .

2. "Antifoam for heavy water plant trays'. D.A. Spagnolo and K.T. Chuang.
1981. AECL 7230.



11

Figura 1t

(4y) odwayl

Jo 087 =
J, 0fL e
001 X3IN3Y
a
[
L] L ]
] }
Z

0¢

ol

(%) osad ap ugioe].uep



12

L !
-
»
-
»
»
"
- L
"
J, Ok =
n
Jo 0L ®
. 0Z1 X3N3Y -
o~ -
H
jua |
o
L L -
-
]
o
i . 4 . . ™ . . P o " . .
[ Py .
] 1 ! || ) ) L }

131

0¢

01

(4) oduwsyl 8 9 i [4

-

(%) csad ap ugloe)uep



- 13 -

Figura 3

e
(y) odwail

i
Jo 067 w
J, 0EL
091 X3NJY
-
a
||
[}
L ] * .
1 i
4

0t

0z

0l

(%) osad ap ugjoe(dep

-



1 -

Figura &

Jo
Jo

ogzZ m
0¢L @
0£Z7 XINIY
"
.
u
* e .
i

0¢

02
<
)
-1
o .
O
(o3}
3
o
]
®
w

0l @
~~~
50
N’



....]5_

tiempo (h)

5

Figura

- ©

; -
_ '
: :
: o
I :
: {
: : 6
H
: :
. L »
b !
. ]
. v

RENEX 300
® 130 °C

w230 °C

10

o
o~

20

Variacidn de peso (%)

40

50

60



tiempo (h)

- 16 -

SYMPERONIC 30/80

@230 °¢

§

ojwo °C.

|5

6

Figura

iC

o
o

Variacidn

o
-

de peso (%)

70



_]7_

7
»

Figura

VdOAEY

i
o N

Jo OfT W
Jo C€lL @
09-0ON
A n ] | ]
a2
]

- "
» L J L e ) . o -
3 ] L {

L [4

0l

de peso (%)

iacion

Var



-18 -

J, 0¢Z =

]
J, 0t o
®
* . 001-N TVdONYY
. ,
" .
- (]
5
2 . a
L . n s
i . ° . . . . . . . " . o -+
- i. s N [\ t 1 A L
8 9 L 4

0l

Variacién de peso (%)



(%) osad ap ugloelJep

10

20

30

- 4o

50

-]9_

Figura 9
tiempo (h)
2 h 6 8

* ¢ a P
GENAPOL PF-40
® 130 °C
W 230 °C
o - -
-1 h
[ -
oo : :_
' - s
S P s e
=
=
.
-




tiempo (h)

8

- 20 -

Figura 10

- ¢

TERGITOL NP-10
e 130 °C

® " 230 °C

<

Variacidén de peso {%)



tiempo (h)

-

- 21 -

Figura 11

- GENAMIN 0-100
e 130 °C
. & 230 °C

3 ]

10 20

Variacidn de peso (%)



tiempo (h)

- 22 -

Figura 12
[
-
®
L
-
&
]
.

»

L

10

Variacidn de peso

(%)

P
=
s
-
-
TRITON X100
e 130 °C
R 230 °C.
1L
20



tiempo {h)

_23-

Figura 13

CHEVRON NI-W
e 130 °C
. . ® 230 °C

\ L

10 20

Variacidn de peso (%)

1



- 24 -

th

Figura

tiempo (h)

oy

s 130 °C
E 230 °C

LUTENSOL ON-50

e i ——

o
el
1
BN

3 =

(%)

osad ®p ug|oe]dep

4o



tiempo (h)

- 25 -

Figura 15

LUTENSOL AP-8
~ e & 130 °C
E 230 °C

10

Variacidn de peso (%)

4



—_— [ee)

-

—

o]

a

=S

@

LS
O
=
™~

_26_

Figura 16

LUTENSOL LSV
® 130°C
X 230°C

I
|
!

10

Variacidn de peso (%)



Variacidn de peso (%)

10

20

30

40

50

60

70

ti

empo (h}

6

LUTENSOL LF 711
& 130 °C
w 230 °C




-n

igura 18

Variacién de peso (%)

10

20

30

Lo

50

60

70

ciempo (N

o L -
e e i e DEURONIC L-61
" ) 0.130_3C
’ K 230 °C.
v -
— _....; s e e -
]
= R



Variacidn de peso (%)

10

20

30

4o

50

- %240 -

-

© PLURONIC L-63 = <= ...

8130 °C
w230 °c T




