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CONTRIBUICAO TECNICA PARA PROJETO E OPERACAO
DE COLUNAS PULSADAS

Isabel Bekefi Kromek e Alvaro Ikuta

RESUMO

Nesta contribuicdio descrevem se as caracteristicas gera:s e os fatores que afetam o func:onamento das colunas
pulsadas utihzadas ne punficacSo de metais como o toro, o urdnio e o plutonio Descrevermn se também os geradores de
pulsos ¢ a instrumentagSo de conwrole dessas colunas puisadas

Como as colunas pulsadas sdo contactadores i'quido |1qu'do guase que exclusivamente utilizadas pelas industrias
de materiais nucleares fez se esta contribuig3o tecnica a fim de servir de orientag3o a0s tecnIcos que 1130 operat 3 priIMeIra
coluna experimental de extracjo-lavagem, que esta montada na unidade piloto de purificagdo de torio de CEQ-IEA, e que
om breve devera entrar em fase de operaco e tanbém oremara os posteriores estudos & mod: ficacdes

Esta contribuicdo ests baseada principalmente nos trabahos realizados por Richardson!19) e nas adaptades
realizadas no projeto e instaia; 80 da primeira coluna pulsada composta de extragdo lavagem da CEQ

t — INTRODUGCAO

A coluna pulsada, descrita inicialmente por Van Dieck!14’ & uma coluna de extragio com placas
perfuradas, na qual um movimento pulsante, para cima e para baixo, é imposto a um fluxo de duas fases
Ifquidas em contracorrente. Este movimento pulsante dos conteudos Iiquidos da coluna fornece energia
suficiente para que haja uma mistura intima das duas fases, 3 medida quc passam através das placas
perfuradas, permitindo importante reducdo na altura necesséria a uma dada separacdo, freqientemente
reduzindo-a para menos da metade pela introdugdc do movimentc pulsante

0O eshog¢o esquematico de uma coluna pulsada é visto na Figura 1 Como alternativa, pode-se
substituir as placas perfuradas horizontais espacadas, por qualquer enchimento convencional, tais como:
andis de Raschig selas de Berl, ¢°c

Inicialmente utilizaram-se as colunas pulsadas nos processos de separa¢o nuclear em Hanford, pela
General Electric Company, em 1948. Esta primeira planta piloto rapidamente se expandiu para outras
atividades da Comiss3o de Energia Atdbmica Americana e levou, em 1950, a aplicagdo em grande escalana
recuperagdo de uranio a partir de despejo estocado do processo fosfato de bismuto na Hanford TBP
Plant'18) Em 1955, empregou-se este tipo de coluna no aproveitamentoc de plutdnio'’2! sfuc > na
Recuplex Plant e na Hanford Purex Plant, uma das maiores plantas de separac3o de urdnio not EUA(6.7)
Entre outras instalagdes importantes que utilizaram as colunas pulsadas citam se: |daho Chemical Processing
Plant, Oak Ridge National Laboratory e National Lead's Feed Materials Production Center, nos EUA, a
planta brasileira de purificacdo ds urdnio da CEQ-IEA de Sdo Paulo!! 3.4 5} ¢ a pianta francesa de Le
Bouchet, que ja encerrou suas atividades.

Os princinais competidores das colunas puisadas sdo outros contactadores bem desenvolvidos, tais
como colunas de enchimento e misturadores-decantadores. Cada tipo tem seu mérito particular, Um
desenho esquematico comparando o tamanho relativo de cada contactador, exigido para um processo tipico
de separagdo, é mostrado na Figura2 A aitura excessiva, requerida peia coluna de enchimento,
representaria um investimento apreciavelmente maior de capital para construc3o da usina A escolha enilre
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colunas pulsadas e misturadores-decantadores de modo algum estd claramente definida, pois o custo, 2
seguranca e a versatilidade de ambos sio equivalentes Para fins nucleares, na purificagio e transformagao de
concentrados de torio em produtos de elevada pureza quimica, as colunas pulsadas como contactadores
para a extragao por solventes apresentam as seguintes vantagens:

— Sua geometria e mais segura no controle da massa critica;

Os salidos s3o mais facilmente removidos;

O tempo de residéncia & menor, resultando na menor decomposi¢do do solvente e detectagdo
mais rapida dos desvios das condigGes padroes;

}

Pode-se modificar rapidamente para fluxogramas alternativos;

-~ H4 somente uma (Onica interface para controlar, enquanto que nos misturadores -decantadores
ha varias interfaces

Il — PRINCIPIO DE FUNCIONAMENTO DA COLUNA PULSADA
1.1 = CARACTERISTICAS GERAIS DE FUNCIONAMENTO

Nas colunas pulsadas convencionais de placas perfuradas, observam-se cinco tipos distintos de
comportamento, como uma fungdo direta da velocidade de passagem e das condigbes de pulsacio. Na
Figura 3110.18) mostra-se um grafico tipico da vazdo em fungdo do produto amplitude freqiiéncia do pulso
(uma maneira conveniente de medir a energia introduzida 2o sistema) A primeira area * inundada’’ é devida
4 pulsacdo insuficiente pois ndo ha fluxo contra-co, ente nas colunas com placas perfuradas sem a agao
bombeadora do gerador de pulsos Normalmente, na literatura especializada de Iingua inglesa, o fen3meno
de inversao no sentido de uma das fases ou a auséncia do fluxo contra-corrente em uma coluna de extracdo
¢é chamada de “‘inundada” (flooded) Um tipo de operagdo denominada “‘misturador-decantador’ ocorre a
medida que a freqiéncia é intensificada alénr do inicio do fluxo contra-corrente Esta operagdo é
caracterizada pela presenga de bolhas da fase dispersa e pela coalescéncia pronunciada das duas fases, em
camadas discretas, durante as fracdes quiescentes do ciclo do pulso. Embora muito estavel, este tipo de
operagdo e clativamente ineficiente, {(a ndo ser que sejam usadas, nas placas, perfuracoes muito pequenas,
mais ou menos 1/32", como em colunas pulsadas em escala de laboratorio) A operagdo tipo ‘‘emulsdo’’
ocorre com uma aplicagdo de energia ainda maior Esta operacdo altamente eficiente é caracterizada pelo
aparecimento de pequenas gotas e por uma dispersdo completamente uniforme através do ciclo do puiso.
Se a velocidade de passagem do liguido ou a freqiiéncia do pulso for ainda aumentada, resultara na inversdo
gradual do sentido de fluxo de uma das fases. Fregiientemente, ocorre uma regido “instavel” de operagdo,
quando a vazio ou a fregiiéncia & aumentada para valores proximos da inversdo de uma das fases Esta
regido normalmente é caracterizada por uma coalescéncia periodica da fase dispersa, em uma regido de
grande subsisténcia desta fase, e subseqgiiente canalizagio de grandes gotas através da coluna Este tipo de
instabilidade & tipico de sistemas coalescantes. Em tais sistemas a facihidade de dispersdo e coalescéncia
parece estar relacionada com a velocidade de transferéncia de massa; uma alta velocidade de transferéncia de
massa favorece a coalescéncia e uma baixa velocidade favorece a dispersio Geralmente a eficiéncia da
extracdo é prejudicada na regido instavel e freqiientemente flutua muito

A curva tipica de funcionamentc de uma coluna pulsada de enchimento e semelhante a da coluna
pulsada de placas perfuradas, exceto que ndo & exigido o pulso para produzir o fluxo contra-corrente, e 3
opera¢do do tipo "‘misturador-decantador’’ n3o descreve propriamente a regido de aplicagdo do pulso de
baixa energia.
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Figura 3 — Cinco tipos de comportamento da dispersio

14.2 — PRINCIPAIS FATORES QUE AFETAM O FUNCIONAMENTO DA COLUNA PULSADA

Pode se dwidir os fatores que afetam o funcionamento da coluna pulsada em dois grandss grupo-:

arueles que sJo fixados no projeto ou na fabricacdo da coluna e do gerador de pulso associado, e uqueles
gi1e variam no decorrer da opera¢8o de uma coluna instalada

4121 ~ VARIAVEIS DE PROJETO OU DE FABRICAGCAO DA COLUNA

As principais variéveis que influem na eficiéncia e na capacidade da coluna puisada s3o .
a} Amplitude do pulso e forma de onda

b) Caracteristicas de aderéncia das fases na superficie dos materiais utilizados no enchimento
da coluna e escolha da fase continua



¢) Geometria das placas perfuradas
d) Altura das sec¢Bes da coluna puisada

e} Diametro da coluna

a) AMPLITUDE DO PULSO E FORMA DE ONDA

A amplitude do pulso afeta fundamentalmente o desempenho da coluna, como componente
contribuinte de energia aplicada, que § uma funco do produto aritmético da amplitude pela freqiiéncia
Este produto representa um meio simples e Gtil de correlacionar as condicSes de pulsagio com o
desempenho da coluna.

Usando um sistema n3o coalescente, a capacidade de inundagdo (vazdo na qual ocorre a inversdo na
direcdo de deslocamento de uma das fases), na regido de pulso de aita energia, pode-se facilmente
correlacionar por uma equacio da forma:

log {vazio volumétrica) = ¢ (amplitude x freqiiéncia) onde c é uma constante para um dado
sistema.

Com sistemas sujeitos a facil coalescéncial19!, todavia, observou-se que a inversio na sentido de
uma das fases, operagdo do tipo boa emulso e valor minimo de HTU (eltura de um estidio unitdrio)
ocorrem com valores mais baixos do produto amplitude-freqiiéncia, e de preferéncia com amplitude de
0,5 polegada que com amplitude de 1,0 polegada. Isto sugere que com tais sistemas, o produto
amplitude-freqi@ncia elevado a mesma poténcia entre um e dois dd uma correlagdo mais exata.

Com ajuste adequado na frequéncia pode-se usualmente variar a amplitude do pulso na faixa de 1,5
a 2 vezes, sem efeitos maiores na capacidade e no HTU, cujas variagdes se encontram dentro da faixa dos
erros experimentais normais. Este fato permite a selecdo de um nimero minimo de tamanhos de geradores
de pulso para uma dada instalacdo que utiliza colunas pulsadas de didmetros diferentes. A melhor amplitude
estd entre 0,5 e 1,1 polegada. Geralmente amplitudes menores exigiram freqiiéncias excessivamente altas
para bom desempenho, enguanto que, amplitudes maiores ndo apresentam vantagem significativa de
capacidade. Normalmente as amplitudes dos pulsos sdo de 25 a 50% do valor do espagamento entre as
placas perfuradas, um fator que se acredita importante para 6timo desempenho e minimiza¢do da
retromistura excessiva {ou reciclo) da fase dispersada pelo puiso.

O produto amplitude-freqiiéncia utilizado dever estar na faixa de 3 a 4 cm/seg.

A forma de onda do pulso utilizada & aproximadamente senoidal, porém alguns experimentos
mostraram que a forma de onda do pulso desviada substancialmente da sendide da valores 6timos de HTU.
Verificou-se, também, que as ondas de forma serreada reduzem a capacidade da coluna pulsada.

b) CARACTERISTICAS DE ADERENCIA DAS FASES NA SUPERFICIE DOS MATERIAIS
UTILIZADOS NO ENCHIMENTO DA COLUNA E ESCOLHA DA FASE CONTINUA

Geralmente considera-se vantajoso, do ponto de vista da eficiéncia de extragdo, estabelecer a fase
continua com o ifquido que tem a menor vazfo e dispersar a fase de maior vazdo. Entretanto, em
separacBes nas quais se requer alta pureza do extrato que sai da coluna, esta vantagem é pequena comparada
com os beneficios que surgem mantendo a interface na extremidade do residuo agquoso da coluna, Figura 8.
As impurezas s3o carregadas continuamente para a interface, pelos filmes que circundam as gotas da fase
dispersa, e apos se desenvolverem até uma profundidade estdvel na interface, tendem a deixar a coluna pela
finha efluente mais préxima. Esses sblid~s e filmes interfaciais, constitufdos de substancias como silica ou
produtos de degradacdo do solvente, normalmente se encontram contaminados por impurezas absorvidas e



seu arraste no fluxo do produto pode limitar severamente a purificacdo do produto

Para uma operagdo satisfatoria é necessdrio que a fase dispersa ndo mothe as placas perfuradas.
Quando molhadas, as gotas coalescem em filme, tendendo a sair relutantemente em correntes ou como
bolhas envolvendo gotas da fase continua Neste caso a eficiéncia e a capacidade s3o menores do que da
aperagao do tipo emulsdo normal

Em colunas cujas placas sao molhadas pela fase aquosa continua, normalmente usam-se placas de
aco inox e para colunas em que as placas s30 molhadas pela fase organica continua usam-se placas de
materiais plasticos como polietileno e fluoroteno

Para haver maior capacidade e eficiéncia na coluna, com qualquer das fases continua, usam-se com
sucesso placas de ago inox cobertas com plastico na face em que a fase organica & introduzida na coluna A
superficie primeiramente encontrada pela fase dispersa favorece a sua coalescéncia, evitando ass:m a
formac8o de emulsBes espessas; a outra face, a qual no é molhada pela fase dispersa, evita que a fase
coalescida se apegue a placa, permitindo assim a sua facil dispers3o pelo pulso. Hé algumas restri¢des sobre a
durabilidade do plastico de revestimento quando sujeito & radiac3o e por esta razdo estas placas ndo sdo
recomendadas para operagdes com solugdes altamente radioativas.

Para qualquer uma das fases continua, usam se também placas tipo ‘‘bocal” (nozzie), Figura 4 B,
isto é, placas de aco inoxiddvel com furos escareados A ag3o destas placas difere da ac3o das placas de duas
faces, pelo fato de que a fase dispersa quando molha a placa nfo se adere 3 bordas do bocal, permitindo
assim que esta fase redisperse-se facilmente pelo pulso A capacidade destas placas, praticamente, € a mesma
que a obtida com as placas de duas faces, e e mais alta comparada as placas perfuradas de mesma geometria.
Geralmente obtém-se excelentes HTU

Em colunas com fase aguosa ou orgdnica continua, usam-se conjuntos compostos por diversos
tipos de placas, ou seja, conjuntos constituidos por placas de ago inoxidavel de geometria simples ou placas
tipo bocal intercaladas com placas de pldstico, em intervalos regulares. Com pulsos de alts energia, as placas
de aco inoxiddvel formam uma emulsdo espessa de gotas orginicas em uma matriz aquosa, com qualquer
fase suposta continua Neste caso, a inundag3o normalmente ocorreria se n3o fosse pela agdo coalescente
das placas de plastico Estudos da efici@ncia com este tipo de conjunto de placas 80 muito hmitados, mas
acredita-se que conjuntos de placas mistas possuem eficiéncia e capacidade mais altas do que gualquer dos
conjuntos anteriores com geomeirias equivalentes

O uso da coluna pulsada na purificagdo do torio inicialmente pareceu desvantajoso, pois o regme
de operac3o e descontinuo, e ao cessar a introdugdo de pulsos na coluna, através de uma bomba, o
movimento vertical do fluxo disperso aquoso ou orgadnico, considerando uma das fases continua, prossegue
até que haja decantacdo total de uma das fases. 1530 nfo 4 de interesse, pois uma vez cessada a introdugdo de
pulsos, 0 movimento vertical das fases também deverd cessar. Para tanto, foram introduzidas modificacdes
no conjunto de placas perfuradas, cuja fungdo é evitar que haja fluxo contra-corrente na auséncia de pulsos.

Considerando, por exemplo, a fase orgénica dispersa, ao se interromper a introdugao de pulsose a
alimentagdo das fases na coluna, a fase organica sendo menos densa gue a aquosa, possui na coluna fluxo
vertical de baixo para cima, que ao atingir a5 g'acas perfuradas coalesce e forma uma camada impedindo a
passagem da fase anuosa que desce

No reinicio da operacdc, com a introdugdo dos pulsos e da alimentagc3oda: fases, Umavez que as fases
na coluna s acham distribufdas em porgdes discretas, a dispersdo da fase descontinia é imediata em toda a
coluna, e a operagdo prossegue como se nJo tivesse havido descontinuidade, superando desta forma, uma
desvantagem gue a coluna pulsada possuia em relac8o a0 misturador-decantador

Do exposto, conclui-se que, quanto a escolha da fase dispersa, isto é, da interface superior ou
interior, o fator determinante sobre todas as vutras variaveis é a pureza do produto obtido A interface deve
ser mantida no extremo oposto & saida do produto purificado, ficando a saida do residuo proximo 3
interface.
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Figura 4 — Placas perfuradas tipicas usadas no estudo da coluna pul.ada.

(A) Placa perfurada tipo '‘Padrio”, de a¢o inox, furos 1/8", irea livre 23%.,

(B) Placa "‘nozzle” de a¢o inox, furos 1/8”, area livre 10%, profundidade do nozzle 0.04”.
{C) Placa perfurada de polietileno linear, furos 3/16°", area livre 23%.

(D} Placa redistribuidora tipo ‘‘respiradouro’’, de a¢o inox, érea livre 25%.

¢} GEOMETRIA DAS PLACAS PERFURADAS

A capacidade e 0 HTU da coiuna aumentam com o aumento do didmetro dos orificios das placas
perfuradas, com a distancia entre as placas ¢ com a porcentagem de 4rea livre das placas perfuradas.

Designou-se “‘conjunto padrdo’” ao conjunto formado por placas perfuradas de ago inoxiddvel com
espacamento de 2'', diametro dos furos de 1/B" e 4rea livre de 23%.

Considerando um conjunto aproximadamente igual ao padrdo, verifica-se que s3o encontradas
variagdes dec até duas vezes na capacidade e no HTU da coluna, guando o tamanho dos oriticios, o
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espacamento entre as placas, ou a érea livre s3o variados de trés a quatro vezes Observou se que folgas de
a% 1/8”. entre a placa perfurada e a parede de uma coluna de 3", n3o afetam o valor do HTU; para colunas

com dimetros maiores usam se folgas de até 3/8'* para permitir uma instalag3o remota dos conjuntos de
olacas.

As placas de aco inoxidavel tipo bocal constituem uma classe especial de placas perfuradas, que s¢
caracterizam por orif(cios bocais orientados para a saida da fase dispersa na coluna, embora obtenha-se bos
operaclo com os orificios orientados para a outra direc3o. Conjuntos destas placas bem projetados
aumentam a capacidade em cerca de 50%, e diminuem o HTU em até 30%. quando comparadas s placas
perfuradas de geometria equivalente Figuras 4 e 5.

Figura 5 — SeccOes dos conjuntos da tipica coluna pulsada

{A) Conjunto tipo “zebra" usado na secgdo de lavagem
B} Conyurie 2 platas “t.oz2le” usado na secsi’c de oxtracdo
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Como jé fora discutido, 8s placas tipo bocal operam bem com qualquer fase dispersa; para um bom
desempenho da coluna a profundidede do oriffcio é no minimo de 0,035 polegada, da base a0 topo do
bocal.

O dessmpenho excelente obtido com estas placas relacionase 4 melhor separacdo las fases
continua e dispersa (as goticulas sBo impelidas pelo jato produzido na pulsaglo, a uma distdncia adequada
que reduz o ndmero de gotas que voitam com o recic.o do pulso} e ao sbrandamento caracter/istico do fluxo
no bocal, como contrastado pelos oriffcios pontiagudos.

d) ALTURA DAS SECCOES DA COLUNA PULSADA

Os valores relativos & altura da seccBo tedrica, geralmente, sumentam com o aumento da altura da
coluna. Acreditase que ¢ devido 3 tendéncia de os valores de HTU aumentarem com o decréscimo da
concentragBo do componente de difusBo. Escolhe-se, geralmente, as alturas dos conjuntos de placas da
instalacBo, de forma a se igualar com o produto do nimero exigido de unidades de transferéncia e da altura
méxima da secclio teérica obtida em estudos de planta piloto, nas condicBes Stimas, acrescida de uma
margam da seguranca de 25 & 100% (o valor adicionado etté na dependincia da alwra do conjunto de placas
da planta piloto caiculada).

Nuimealmente a altura da coluna pouco influi na capacidade de inundag3o; no entanto, notaram-se
casos onde a capacidade na oparaglio estével diminui de 15 8 30% com aumentos ge 50 a 100% na altura da
coluna, e possiveiments exige-se ums altura minims para sstabelecer a disperslo definitiva.

Avalis-se, pelo projeto de uma coluna em escala piloto, a veriag3o da altura do estddio tedrico
HETS durante & operagclo, isto 6, possibilita a coleta de amostras relativas 3s fases aquosa e orgnica em

situras intermedifrias ¢ também possibilita o saumento ou diminuicBo da sltura da coluna; ou seja, ¢
varsétil,.

Como o HETS (altura equivalente s um estddio tedrico}, conforme dados coletados (experimentos
feitos na CEQ), varia em torno de 700 mm, projetou-se a coluna para coletar amostras em cada secg8o de

700 mm, tanto da fase orgdnica como da fase equoss, ¢ medir a temperatura relativa a estas fases,
Construiu-se cade secclo de 700 mm de tal forma que independe das outras secedes.

e) DIAMETRO DA COLUNA
A medida que o didmetro da coluna sumenta, as fases do liquido em contra-corrente mostram uma
tendéncia crescents de se canslizarem em vez e se distribuirem uniformemente através da sec¢fo
transversal da coluna. Tel zanalizaglBio diminui apreciaveimente a eficiéncia da coluna, A canalizag80 ocorre
mais freqlientemente nas colunas de extrecBo em que a densidade da fase contfnua é bem maior no topo do
que na base.
11.2.2 - VARIAVEIS DE OPERACAC DA COLUNA
As principais varidveis de operaclo aqui discutidas s8o:
a} Freqiidncia do pulso
b) Vazlo

¢} Razlio do fluxo

d) Concentraglio do soluto
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¢} Propriedades fisicas dos liquidos

f) Temperatura

a) FREQUENCIA DO PULSO

Discutiuse ja o efeito da freqiéncia do pulso e a correlacdo do produto amplitude-freqiéncia.
Como mostra a Figura 6, geraimente os valores de HTU decrescem acentuadamente com o aumento da
freqiléncia na regifo de operacdo estdvel. No limite de instabilidade existe uma ligeira inversdo desta
tendéncia. Experimentos indicam que os valores minimos de HTU se encoztiram normalmente na regido de
75 a 95% da freqiencia de inundagdo

b) VAZAO

Na coluna pulsada os valores de HTU quase ndo sfo afetados relas variagOes da vazao. Nas
condicdes de pulsagdo constante, a curva do HTU em fungdo da vazdo, Figura 7, geralmente apresenta-se
convexa, para baixo e rasa; isto significa que obtém se valores quase constantes de HTU em uma larga faixa
de variacdes da vaz3o dos I fquidos, através de um ajuste apropriado da freqiiéncia.

c) RAZAO DO FLUXO

Emhora de pouca importancic pratica, os valores de HTU e da capacidade da coluna aumentam
ligeiramente com o aumento da razdo entre o fluxo da fase continua e da fase dispersa. Devido a tendéncia
de canalizacZ0 ou de retromistura, a razdo entre o fluxo do extrato e do residuo é mantid~ normalmente de
15 a 20% acima do valor teorico minimo requerido.

d) CONCENTRACAO DO SOLUTO

Os valores de HTU geralmente 330 maiores na extremidade da coluna em que é introduzida a fase
aquosa Isto resulta no fato de os valores de HTU aumentarem com o aumento da concentragdo do soluto,
e) PROPRIEDADES FISICAS DOS LIQUIDOS

Usando sistemas ndo coalescentes mostrou-se que a capacidade de inundacdo (CI) da coluna
pulsada € aproximadamente proporcional 3 poténcia 0,7 da diferenca de densidades entre as fases

{(Da — Do}, a poténcia 0,4 da tensdo superficial (Ts) e é inversamente proporcional 3 poténcia 0,3 da
viscosidac'e (V) da fase continua

(Da — Dy)0.7 x Ts04
V0,3

Cla

Em colunas de 3 a 4” de diAmetro, mostrou-se que a capacidade de inundag3o pode ser aumentada
com a adic3o de 50 mg de “Mistron’’ {talco finamente dividido)} ou bentonita por litro de fase dispersa. Esta
edic30 aumenta a tendéncia de coalescimento da fase dispersa, reduzindo 0 tempo de seperagdo de uma
emulsdo de volumes iguais de solugdo com 30% de TBP e 4gua, de 60 a 15 segundos. Observou-se que a
presenca de outros aditivos ou impurezas comosflica coloidal ou complexos metélicos de produtos da
cegradar io do solvente, diminuem a capacidade, pois aumentam a tendéncia de formagdo de emufsdes. A
interac3o de taiu tracos de impurezas aumenta a dificuldade de se prever o valor da capacidade de inundag¢do
etravés das equacdes fundamentais.
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vesde que o5 valores de HTU indw.duars variam aproximadamente com o numero adimensional de
Schmidt (relacdo ertre a viscosidade &« o produto da densidade peia difusibilidade do compconente de
difusdo), elevadn 4 poténcia 0.6, baixos vaiores de viscostdade e alta difusibiiidade favorecem valores baixos
de HTU

f] TEMPERATURA

Um acrescimo ug twmporatura aumenta @ capacdace de snundagdo e diminu o valor do HTU,
provavelmente a temperatucay oo &ltas ha redugdo da viscosidade ¢ aumento das veiocidades de difusdo
envolvidas
nas pulsadas yeralmente 30 operadas a temperaturas de at2 50 €, pors a temperaturas mars
a'tas aumentase o nsco de acelerar a degradacdo do solvente ¢ a possibihidade de se aproximar ou
ultrapassar o ponto de fulgor do solvente
i1 23 - PROBL.LEMAS ESPECIAIS

Retromistura, canalizagdo e arraste constituem os trés probiemas bdsicos na operacdo da coluna
puisada, e estdo presentes na ma:or parte das operacoes de difusdo
a) RETROMISTURA (BACKMIXING!

Considera se a retrom'stura como G transporte de uma ou de ambas as fases na dire¢3o oposta a
pretendida Ocorre de duas maneiras: pela agdo reciproca do pulso e pelas corientes em remoinho, induzidas

na fase continua pelo movimento da fase dispersa

Experiment(;si?"” demonstiaram que nas colunas pulsadas este fenomeno seque a relacdo de
difusdo em regime de equi!tibro-

Ed'C dC

;o
L odx dx

onde
E - difusihilidade turbulenta (poleg® /min}
L = fluxo linear da fase cont:nua (poleg/mn)
C - concentracio do componente de difusdo na fase continua
x = distancia em relacdo a um planc de referéncia
Os valores tipicns da difusibihdade turbulenta para uma coluna de 4 de didmetro com a fase
aquosa cont’nua variam de 10 a 40 poi"'m'n Estes valores aumentam com o produto freaiiéncia-amplitude,
com a razdo entre a fase dispersa € a continua. e com a vazdo das fases!!3)
A retromistura € uma caracteristica inerente a maior parte das operacOes de extracio em
contra corrente biquido hquido. e seu efeito no HTU ¢ geralmente desprezivel comparado cam o efeito de

nutras variavers tmportantes

Levase em consideracdo a ret-omustura nos trabalhos muto precisos pors produz uma curvatura
ronsideravel na linha de operacdo e a composicdo das duas fases em qualquer ponto da reluna 6 mais
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proxima do valor de equillbrio do que do valor calculado pelo balango global de material. Assim, a
determinacdo dos valores exatos de HTU requer uma resolugdo simultenea das equacdes diferenciais
relativas a difusdo turbulenta e a transferéncia de massa.

b) CANALIZAGAO (CHANNELING)

A canalizagdo ¢ resultante da distribuicdo irregular da fase dispersa através da sec¢3o transversal da
coluna. E resultante ndo somente da ma distribuicdo inicial da fase dispersa, mas tambem da situacdo
instavel, gque ocorre quando a fase continua é significantemente mais densa no topo do que na base da
coluna. Esta ultima situag3o acentua-se somente em colunas com didmetro maior que 16, aparentemente
devido a incapacidade da corrente natural de wurbuléncia, provocada yela pulsac3o, se opor 3 tendéncia de
canalizagdo, 3 medida que o didmetro (ou a razdo do didmetro pelo espagamento entre as placas perfuradas)
excede de um certo valor Em tais casos, para evitar a canalizagdo, adicionam-se aos conjuntos de placas
perfuradas, dispositivos de redistribuico em intervalos de aproximadamente 4 pés. Os dispositivos de
redistribuicdo sdo constitufdos pelas denominadas placas redistribuidoras, isto é, placas horizontais de aco
inox, com algumas aberturas localizadas radiaimente, nas quais o fluxo puisado é orientado
tangencialmente, Figura 4 D. Para o desenvolvimento da turbuléncia é necessario que haja um espaco livre
de 6, abaixo e acima da placa redistribuidora

A mi distribuic8o do liquido nos pontos de injec3o & evitada pelo uso de distribuidores do fluxo
influente, que fornecem uma distribuigdo uniforme da fase a ser injetada através da seccdo transversal da
coluna. Cada fluxo ¢ introduzido por meio de distribuidores anulares nos quais o fluxo escoa através de 3 a
32 bocais ou furos O numero de bocais utilizados depende da vazdo do fluxo e do didmetro da coluna. A
velocidade de escoamento do fluxo é de 1 a 2 pés/seg, suficientemente alta para causar alguma mistura. Para
assegurar um fiuxo uniforme, atraves de todas as aberturas, deve-se utilizar uma velocidade de cerca de 10 a
20% deste valor no tubo de alimentagdo do distribuidor

c) ARRASTE (ENTRAINMENT)

Definese 0 arraste como © transporte da fase ndo desejada nos fluxos efluentes, Esta fase ¢
indesejavel devido & contaminaco em potencial dos produtos, 3 perda de solvente no residuo aquoso e 3
possivel oclusdo de solvente nos concentrados do produto aquoso. Nas seccbes de separacdo das fases sdo
obtidas boas separacdes com um tempo de residéncia menor que 2 minutos, porém, geraimente sdo
empregados 10 minutos

Em escala de usina piloto usam se dispositivos anti-arraste tipo filtro, com resultados satisfatorios,
mas devido aos problemas de instalacdo e manutengdo por controle rimoto em reprocessamento estes
dispositivos n8o s§o recomendados para uso em planta industrial

Quanto ao projeto das seccdes «Je decantac3: das fases nenhum problema incomum ¢ apresentado.
Usa-se uma variedade de projetos, desde chapas lesemente inclinadas até cilindros verticais ou horizontais de
grande didmetro e caixas retangulares ¢ .iicamente seguros. Uma precaugdo observada é a de assegurar que 3
sec¢d0 de decantagdo inferior seja suficientemente rigida para impedir ¢ movimento com © pulso,
Il ~ PROJETO DAS COLUNAS PULSADAS
1.1 — EVOLUGCAO DO PROJETO DA COLUNA PULSADA
111 1.1 — CAPACIDADE DA COLUNA PULSADA

Como base de projeto temse a capacidade mdxima de operagdo das colunas pulsadas,

recomendadas para o servigo Purex, variando entre 325 e 815 1/dm?* /h; e o vator do HTU na extracdo do
uranio, em colunas de 3 a 8 polegadas de didmetro, variando entre 1 e 2 pést2.11),
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11112 - TRABALHOS DESENVOLVIDOS

No primeiro trabalho desesivolvido na Hanford Purex Plant utiizaram se colunas de vidro Pyrex
com diametros de 3 a 4 ; bombas. para introduzir as correntes influentes nas colunas e remover a fase mais
densa numa velocidac'e comandada pela insirumentac3o de controle da interface; a fase menos densa
transborda por gravidade Aphcava se o puiso na base da coluna atraves de uma linha preenchida com a fase
aquosa estagnada Usou se diafragma de Terlon movido por um p stdo excentr'co como gerador de pulsos.
com ampl:tude e freqiiencia variavels

O conhecimento ganho nestes pr me.ros estudos serviu paia o desenvolvimento posterior de varias
outras colunas

111.1.3 — ESCOLHA DO CONJUNTO DE PLACAS

Projetaram se colunas que operam com a fase aquosa continua, devido a aita relacdo entre o fiuxo
orgdnicu e 0 aquoso, que favorece esta operagdo. e devido a falta de um conjunto padr3o adequado para a
operagdo organica continua

Mais tarde, estudos em planta piloto indicaram que o conjunto padrio fornecma eficiéncia
excelente, mas a dispersdo no centro da seccdo de extracdo era muito fing em relac3o a quaiquer uma das
duas extremidades, aparentemente porque as a'tas velocidades de ¢ransferéncia de massa na base da coluna e
no ponto de alimentacdo favoreciam a coalescéncia e o aparec,mento de bothas relativamente grandes da
fase organica Uma dispersdo muito mais uniforme formava -e pe'a graduacdo do conjunto, aumentando o
didmetro dos furos, a area hivre e 0 espagamento entre as placas nas secgoes onde a dispersao e.a mais fina
Obtemse dispersdes uniformes nas seccdes de ia agem com 0s conjuntos de placas padrdes, porém, para
concardar o produto amplitude freqiiencia, nas seccdes de extragé>» com o de lavagem necessitou se
aumentar o d:amet-o da sec¢do de ‘avagem de 33% A fim de evitar o eterto da canalizagdo adicionaram se
ag conjunto padrio as placas tipo redisinbuidor em intervaios de 4 pes

Tornou se evidente ap6s poucos meses de operac3o com essas colunas com a interface no topo,
que prejudicavase ser'amente a descontam.nacdo pelo arraste de depodsitos interfaciais altamente
contaminados na sa:da do produto

Conseqiientemente efetuou se um prog:ama de desenvoivmento a f.m de produzir um conjunto
adequado para a operagao na qua' se mantem a fase 0-gan:ca continua, podendo assim deslocar a interface
para a extremidade do res:duo da coluna e a nda obter a capacidade e eficiéncia necessarias

111.1.3.1 - ESCOLHA DO CON.JUNTO DE PLACAS NA SECCAO DE EXTRACAD

Na seccdo de extracdo obtiveram se resultados satisfatorios com um conjunto composto por placas
de aco inox espacadas de 2° com furos escarsados de 3/16" de didmetro e bocais de 0,04 de
profundidade, @ 23% de ares livre, dirigidos para ba:xo com a finalidade de trabalhar com a interface
inferior, isto e, com a fase orgénica cont'nua; a capacidade e a eficidncia desses conjuntos era tSo boa
guanto os primeiros conjuntos com a vantagem de operarem tambem_ igualmente bem com a fase aquosa
continua.

11.1,3.2 — ESCOLHA DO CONJUNTO DE PLACAS NA SECCAC DE LAVAGEM

O desenvolv mento do conjunto da sec¢do de 'avagem orgdnica continua foi um pouco mais dif(cil
Embora placas escareadas, com 10% de area lvee e 1,8 ' de didmetro dos furos, produzissem dispersdes
aceitaveis nas cofunas de dois d:dmetros necessitou se desenvoiver um conjunto ma's eficiente para garantir
a adequada descontaminaclo Desenvolveu se. entdo, um conjunto composto de grupos alternados de duas
placas de fluoroteno ou poliereno e duas a quatro placas de aco iNOx. todos espagados entre si de 17, as
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placas de plastico possuiam uma area livre de 23% e didmetro dos furos de 3/16*, enquanto que as placas de
aco inox apresentavam furos de 0,08” e area livre de 21%.

Esses cartuchos quando colocados na secgo de lavagem, em colunas de dois didmetros, produziam
uma emulsdo muito espessa, possiveimente inundag3o, nas &reas das placas de ago inox em freqiéncias
6timas para um bom desempenho da extragdo. A tendéncia nawral da inundag3o, todavia, foi controlada
eficazmente pela agdo coalescente das placas plisticas.

O conjunto acima descrito é chamado ‘‘zebra” devido & aparéncia listrada das bandas de emuls3o.
Acredita-se que a operagdo ‘zebra” seja altamente eficiente quanto 2 sua forma e a0 HTU medido com a
transferéniia de fons. O fator de descontaminacdo na coluna foi melhorado cerca de 10 vezes com a
instalacBo desses conjuntos que operam com a fase orgénica continua, e possibilitou a remog3c de um ciclo
de extrag3o por solvente, reduzindo portanto 0 nimero de colunas praticaments & metade.

Pode-se substituir os conjuntos tipo “zebra” por conjuntos de placas com furos escareados de aco
inox, spesar de sua eficiéncia mais baixa, para reduzir a freqiéncia na troca dos conjuntos tipo "“zebra” que
tim vida Otil de 8 a 12 meses.

Ensaiou-se um outr tipo devepardplo awcbitines com o conjunto padrSo para operag3o com a fase
aquosa contfnua; todavia, experimentos em duplicata de inundagcio nesta coluna indicaram que a
capacidade de inundagdo variava de até o dobro. NBo se conhece a raz30 dessa variag#o, porém supde-se que
as maiores causas sejam as caracteristicas de molhagem das placas e a presenca de tracos de impurezas na
alimentaclo. Para garantir a capacidade volumétrica adequada, sumentaram-se o didmetro dos furos, a drea
livre e 0 espagamento entre as placas para 3/16"", 33% e 4” respectivamente, e a fim de minimizar quaisquer
possiveis tendéncias de canalizag3o, adicionaram-se aos conjuntos seis placas redistribuidoras.

Estudaram-se outros conjuntos para esta coluna: um com placas defumns escareados espagadas entre
si de 4", tendo 23% de #érea livre; outr .om placas de ago inox normais espacadas de 2", com 33% de érea
livre. Intercalaram-se as placas destes conjuntos a uma distdncia de 10" com placas de polietileno linear de
4raa livie de 23%. Verificouse que o conjunto de placas escareadas tende a minimizar os efeitos
desfavoréveis das placas de ago inox molhadas pela fase orgénica. Apesar de molhadas pela fase organica,
obtém-se vazdes mais altas, embora este ganho seja contrabalanceado pela dispers8o mais deficiente da fase.
As placas plésticas utilizadas no Ultimo conjunto agem para coalescer emulsbes espessas da fase orgénica e
permitem uma operagdo estdvel no trecho da subsisténcia da fase dispersa, que seria suficientemente alto
para causar inundagdo. A placa pléstica nesse caso age como uma vélvula de seguranga que ajuda o
transporie da fase organica de uma seg@o da placa de ago inox & outra,

111.1.3.3 — ESCOLHA DO CONJUNTO DE PLACAS NA SECCAO DE REVERSAO

Observou-se em colunas de reversdo que o desempenho do conjunto padrio era deficients;
extensos estudos fevaram A recomendagBo do conjunto com placas de fluoroteno espagadas de 4”, com
3/16" de didmetro dos furos ® 23% de 4rea livre, porém este conjunto é somente adequ ado para a operag3o
com a fase organica cont(nua. Um ensaio inicial, realizado nas colunas, provou que os conjuntos de placas
de fluoroteno tinhem capacidade e eficiéncia satisfatérias, contudo foi dificil detectar e controlar a
interface na base das colunas. Admitiu-se também, que estando a interface localizada na base da coluna,
poderia gerar contaminag8o dos produtos devido as impurezas contidas na interface.

Comparados com as placas de fluoroteno, os conjuntos com placas de furos escareados além de
maior estabilidade estrutural, spresentam @ vantagsm de se obter alta capacidade e eficidncia, @ boa
operacionalidade, mantendo a interface no t0po ou na base da coluna. Por estas razBes as placas com furos
escareados de aco inoxiddvel tornaram.se praferiveis em relag#o s placas de fluoroteno.

Os primeiros conjuntos de placas com furos escareados possuiam um espagamento entre as placas
de 4", 10% de 4rea livie e 1/8" de didmetro dos furos, a espessura do escereado variava de 0,04 a 0,06
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polegada e era dirigida para baixo Ope-ou se com este conjunio durante muitos anos, r.ontudo foi
descoberto que o limite de instabilidade gs vezes era muito menor que o normal.

Mais tarde verificou se que uma /mpureza emulsificante era introduzida no extrator, proveniente
da unidade catidnica do desmineralizador de agua Para reduzir o efeito de tais impurezas, instalaram se
novos conjuntos tormados de placas com furos escareados, com 3/16 de didmet-o e 23% de area livre.
Espacaram se as placas. na metade superior da coluna. de 2" e na metade inferior da coluna, onde a
tendéncia de emulsificacdo e maior espacaram se de 4° Ao se v.rar 0s bocas das placas para cima, 0s furos
escareados facilitavam o escape das gotas organicas sempre que as placas eram molhadas peia fase organica,
porém chegou se a conclus3o que 0s conjuntos de placas deste tipo e'am eficientes apenas na operagio com
a fase aquosa continua

111.1.3.4 — COLUNAS DE ENCHIMENTO COM ANEIS DE RASCHI"

Projetou-se uma coluna com 2 didmetro iimetado a 7 para sequranga sob o ponto de criticahdade
nuclear, e operancio com a fase organica continua para permitir a dispersdo da fase aguosa, que tem maior
vazdo, e a fim de deslocar 0s depositos interfacia's para a extremrdaiic da sa'da do res'duo

Esta coluna tinha como enchimento anéis Je Raschig de Fuoroteno de 1 de diametro e 1” de
comprimento,  ac contréro da~ colunas pu'sadas, opera sem puiso Naextragio podem ser obtidos valores
baixos de HTU, embora o HTU seja diminu-do de cerca de 30 a 40% pela adic3o de energia do pulso. A
capacidade da coluna na secgdo de 'avagem se iguala 1 excede a da seccdo de extrac3o As freqgiiéncias
Otimas da secgBo de extragdo fornecem boas dispersdes na seccio de lavagem obtendose resultados
satisfatorios empregando-se uma unica coluna com o mesmo ench'mento e d:ametro para ambas as secgdes

Fizeram se experimentos. 0s quars demonstraram que os aness de Raschig  s30 satisfatoriamente
substituidos pelo conjunto de placas de furos escareados espagadas de 2. com 23% de area livre e diametro
dos furos de 3/16 Esra coluna possur uma capacidade quase que equivalente a coluna original, bom
funcionamento da operagdo organ:ca continua, alta eficiéncia nas freqiéncias otimas da secgo de extragdo
boa combinacdo das caracteristicas de dispersdo das secgdes de lavagem e extracdo Este conjunto
totalmente metalico, evita alguns efe'tos danosos ocasionados pela rad ac30 ou pela exposigad quimica que
ocorrem normaimente nos ane's de fiuoroteno

111.1 3.5 - REGENEFAGAQ DO SOLVENTE EM COLUNAS PULSADAS

Para a regeneracdo do soivente projetou-se uma coluna operando com a fase organica continua,
com conjunio de placas perfuradas de fluoroteno espagadas de 4", com 23% de area lwre e didmetro dos
furos de 3/16 , devido ao ailo tempc de residéncia necessaro para contactar as duas fases O teste
realizado, com os conjuntos de placas de furos escareacos similares aos instalados nas colunas de reversdo
mostraram yue € muito diffcil se obter a operacdo estavel

111.2 - PROJETO DO GERADOR DE PULSOS
111.2.7 - GERADOR DE PULSOS TIPO PISTAO

O gerador de pulsos trpico @ contitu do pela denominada bomba de pistdo, formada por um pistdo
de bordos grafitados movido por um motor eletrico de velocidade variave! agindo at-aves de engrenangens
de reducdo e de um arranjo convencional de manivela Normalmente os pistdes dos geradores tém um furo
de 3/32" de diametro para preveni: a formacd30 de bolsas de ar na linha de pulso e para amortecer a
transmissdo do puiso A presenca de bolsas « - ar na linha de puiso causa um desvio consideravel da onda,
gue € do tipo senoidal. aumentando ou dim'nuindo a amplitude do pulso O desvio depende do volume do
ar e da freqiiéncia do puiso A base do p'stdo local:za-se @ 10 ou 18 pes acima da base da coluna, para
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reduzir o vazamento da solugdo do processo pelo pistdo e para permitir que este vazamento flua por
gravidade para um recipiente apropriado Durante as interrup¢des, aplica-se pressio de ar debaixo dos
pistdes para prevenir a drenagem da coluna através dos orificios de purga do pisto. O sistema de
transmiss3o do pulso é projetado para evitar cavitagdo, que ocorre em sistemas liquidos quando a ag@o da
pressdo sobre ela cai abaixo da pressdo de vapor do liquido Em um sistema pulsado, a pressdo total é o
resultado da soma de trés efeitos: pressao estatica, perda de carga atraves das placas perfuradas e pressdo de
aceleragdo (pressdo resultante da variagdo continua do momento no sistema de pulso)

A pressdo de aceleracdo € calculada pela lei de Newton: Forga € igual ao produto da massa pela
acelerac3o. Em um sistema de pulso senoidal a press3o de acelerag3o é dada por'8'.

- 783 KLsf* senf

Pa = -
10°° p?

onde

Pa = pressdo de aceleragdo | lblpolegz)
D = didmetro do pistdo {poleg)

volume do pulso (poteg')

A
il

-
1

= comprimento do pistdo {pes)

i

" densidade do liquido

-
I

= frequéncia do pulso (ciclos/min)

-1
]

angulo de fase do ciclo do pulso

Para determinar a pressdo de aceleragdo em qualquer ponto no sistema pulsado, os valores de Pa.
de todas as seccdes do sistema situados entre o ponto e 0 topo da coluna, s3o somados. A maior pressao de
aceleracdo ocorre na superficte do pist8o gerador de pulso A perda de carga da coluna e principalmente
uma funcdo da velocidade do fluxo pulsado. Para coluna com placas perfuradas, vale a expressdo:

o 1,285NK*f'p (1 - v')cos’ 0
c = & --
107 C? 20

onde
Pc = perda de press3o atraves da coluna { Ib/poi®)
N = numero de placas
v = &realivre (frac3o)
C = coeficiente de orificio

Ah = area livre di1 placa (pot/*}

(k, t.n. 0) previamente definidos



A 01:da de pulsa derivada da combinagao de um brago de manivela excintrico desvia ligeiramente
da sendide. '3 1.lculos exatos da pressdo de aceleragdo e perds de carga @ necessario usar a equagio exata
do movimento o pistdo pulsante Para a sendide. a pressio de acelsragdo méxima e a pressido da velocidade
maxima ocorre a Y assim usualmente, apenas o efeito da pressdo que tanha o maior maximo necessita
considerac3o

A forga méx.ina o gerador de pulses € igual ao produto da pressdo peio fluxo

F = (knf cos 0} (Pa + Pc + Ps)

onde
Ps = press30 estatica
O ponto de forca maxima ocorre sempre no valor mais aito do éngulo de fase do ciclo pulsante e
ndo no ponto de pressdo maxima.
"11.2.2 — GERADOR DE PULSOS DE AR COMPRIMIDO
Outro tipo de gerador!2) ¢ o de ar pressurizado cujas vantagens sobre 0 de membrana e pistdo
- ndo had comacto direto entre o |iquido processado e as partes mecanicas que se movem,
evitando-se assim vazamento do liquido ou qualquer possivel corrosao;

-~ 3 manutengdo do sistema de distribuicdo de ar se torna mais facil de ser realizada, uma vez
que e feita fora da coluna;

— a atividade do ar que vaza ¢ baixa;

— a amplitude do pulso fica bastante estivel apos a celibri¢zo, e a curva de pulso e suave e
quase uma sendide.

Neverad haver na parte inferior da coluna um guarda hidraalico, para permitir que a amplitude
desejada seja aicancada sem que haja entrada de ar na coluna A pressfo do puiso e sempre menor gque a
pressdo estatica da coluna, para evitar a entrada de ar se a pulsagdo parar repentinamerite Sabendo-se a
razdo entre o didmetro da coluna e o didmetro do tubo de pulsag3o, achar-se-a faciimente a amplitude exata
na coluna. Este metodo e usado desde .e a amplitude possa ser medida no tubo de pulsagdo.

1.2.3 - GERADOR DE PULSOS DE MEMBRANA OU DIAFRAGMA

S30 ainda utilizados como geradores de pulso as bombas de diafragma nas guais o pulso ¢
fornecido & coluna por meio de uma bomba de diafragma. Este sistema apresenta a vantagem de o liquido
ndo entrar em contacto com as partes moveis da bomba. O diafragma é feito normalmente de tefion.

i1 3~ INSTRUMENTAGAO PARA A COLUNA PULSADA

0 funcionamento fisico da coluna pulsada é indicado por instrumentor que medem 8 posic3o da
interface, 0 peso especifico de um dos flurdos do processo e a diferenca de pressdo de uma secc3o da colune
5u de toda a coluna
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IH.3.1 — CONTROLE DA INTERFACE DAS FASES NOS [ "CANTADORES

Um problema importante a ser considerado é o controle da interface de separagdo das fases
organica e aquosa Para tal utilizam se registradores de interface que além de detectar sua posig3o controlam
também esta pasi¢@o por transmiss3o de um sinal para uma vilvula de diafragma localizada na linha efluente
Jquosa; uma leitura alta no registrador, por exemplo, ocasionard uma maior abertura da valvuia até que a
interface desloque-se para o nivel desejado.

111.3.1.1 — CONTROLE DAS INTERFACES DOS LIQUIDOS POR MEIO DE PURGADORES DE AR

Um dos métodos utilizados sera mediante o uso de purgadores, tubos de imers3o tipo purga de ar,
colocados em cada lado da posi¢do da interface Esses instrumentos utilizam um fluxo de ar atraves dos
tubos de imersdo, com as extremidades abertas, para contrabalancear a altura hidrostatica do figuido A
pressdo de retorno nos tubos de imersdo é medida por um mandmetro e/ou por um transmissor de pressao
diferencial.

Dois tubos de imersdo colocados a alturas diferentes, pré-determinadas, séo usadas para a deteccdo
da interface. A densidade meédia entre os extremos dos tubos de imers3o serd entdo igual & pressdo
diferencial medida em altura equivalente de uma coluna de agua dividido pela diferenga em altura dos
extremoe inferiores dos tubos. O instrumento é utilizado para controlar a interface pela medida e
manutencdo de um valor intermediirio de densidade em relacdo as fases organica e aquosa, entre 0s
extremos inferiores dos tubos. Pelo fato de as colunas serem pulsadas, uma modificag3o na frequéncia do
pulso acarretard variacGes de press§o na linha de imers3o Jos tubos transmissores, ocasionando portanto,
variagSes na leitura da press3o diferencial, o que dificultard a detecgdo satisfatoria da interface na base das
colunas, que trabatham com fase orgénica continua.

Para o controle da interface superior, o sistema descrito é bastante comum; a pressio diferencial e
transmitida ao controlador o qual regula a posi¢Bo da interface mudando a press3o do ar na valvula
automatica que controla a vazdo de saida da fase mais densa

Na interface inferior necessita-se de mais aten¢3o quanto ao didmetro do tubo de imersdo que ndo
deve ser maior que 6 mm para um comprimento minimo de 1 m, medido a partir da parede externa do
decantador ( o didmetro do tubo remanescente até a célula de pressdo diferencial é de 10 a 12 mm); os
angulos agudos no tubo de imersdo s3o evitados; a vazdo de ar em cada tubo é mantida constante e em
tornode 10 !/ n.

As vantapens apresentadas deste sistema sJo: simplicidade no projeto; tempo de resposta bastante
curto; evita a necessidade de se retirar amostras; permite variacdo de vazdo. As desvantagens $30:
necessidade de calibrar o controlador pneumidtico em fungdo do produto amplitude fregiiéncia. 1st0 é
devido ao fatc de a saida da fase aquosa ser regulada indiretamente pela calibrac3o da pressdo diferencial,
inicialmente medida entre 0s tubos de imers3o, e este ser fungdo do produto amplitude-freqiiéncia

11.3.1.2 — CONTROLE DAS INTERFACES DOS LIQUIDOS POR MEIO DE SONDAS DE CAP,:CITANCIA

Ourante varios anos usaram-se sondas de capacitancia para detectar a interface de colinas,
particularmente nas de interface inferior!17!. Essas sondas detectam a interface por meio da diferenca nas
constantes dielétricas das fases aquosa e orgdnica. A sonda de capacitdncia é composta por dois eletrodos:
um de cilindro metalico vertical, outro de bastiio isolado localizado no eixo central do cilindro; com o

“wido ocupando o espago anular entre os dois eletrodos. Os sletrodos s3o conectados por um cabo de
biva capacitancia a uma ponte de capacitdncia 2 qual é regulada conforme a posicdo da 'nterface em
relag80 a sonda.

Usaram-se as sondas de capacitdncia satisfatoriamente na operag30 de usina piloto, porém estio
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sujeitas a freqientes falhas, podem interpretar uma emuls3o espessa como sendo a fase aquosa e deslocar a
interface verdadeira a0 tentar controlar uma pseudo interface de emuisao.

111.3.1.3 - CONTROLE DAS INTERFACES DOS LIQUIDOS POR MEIO DE MECANISMOS TIPO BOIA

As sondas de capaitancia awaimente s3o substitu:das por um mecanismo sensivel tipo boia'd!,
que é contituido por uma bdia de aco inox projetada e calibrada para boiar na interface. A bdia fiutua
numa gaiola, um im3 é locado na parte superior da b6ia, e a sua posicdo relativa e detectada por uma bobina
de indugdo selada, localizada na gaiola. Uma mudan¢a na posicdo da interface causa uma alteragdo na
impedancia em um circuito modificado da Ponte de Wheatstone.

111.3.1.4 — CONTROLE DO PESO ESPECIFICO NA COLUNA PULSADA

Os registradores de peso especifico s3o valiosos na indicacdo da densidade das solugGes do processo
indicando se a coluna opera em regime de equilibrio. Originalmente, localizavam-se adjacentes as sondas de
interface para auxiliar a interpretay80 das leituras da posic3o da interface Normalmente todos os detectores
de peso esn~cifico localizam-se no topo das colunas, a fim de medir a densidade do extrato que transborda
na parte superior da coluna. Como elementos sensores $30 usados tubos de imarsdo tipo purga de ar

11.3.1.5 — CONTROLE DA PRESSAO DIFERENCIAL NA COLUNA

A pressdo diferencial através da coluna, em relag3o ao efeito da altura estatica, é uma medida
indireta da quantidade do soluto e das quantidades relativas das fases orgdnica e aquosa presentes na coluna
Numa alimentac8o constante do soluto as variagdes na press3o estatica constituem uma excelente indicacdo
da instabilidade ou da inundagdo da coluna Para determinar a pressdo diferencial da coluna usam-se tubos
de imers3o tipo purga de ar.

IV - APLICACAO DO METODO DE EXTRACAO POR SOLVENTES A PURIFICAGAO DE NITRATO
DE TOR!O DESENVOLVIDO NO IEA — CEQ. USO DE COLUNAS PULSADAS EM ESCALA DE
USINA PILOTO — DESCRICAO DO METODO E DOS EQUIPAMENTOS

A tecnologia relacionada com o ciclo do combustfvel tem merecido especial aten¢3o, por parte do
Instituto de Energia Atdmica, uma vez que a politica nacional de Energia Nuclear aponta, como um dos
objetivos a alcancar, a produgdo dos combustiveis necessérios ao atendimento do Programa Nacional de
Reatores Nucleares Dentro deste programa iniciou-se, na Coordenadoria de Engenharia Quimica do IEA de
S3o Paulo, o projeto de uma instalagdo piloto de purificagdo de sais de tono cuja qualidade se enquadre nos
padrdes de pureza exigidos pela tecnologia de combustiveis nucleares a partir de concentrados de torio
provenientes da industrializag3o das areias monaziticas brasileiras

O projeto visou, iniciaimente, o estudo em escala de laboratério com a finalidade de obter dados
para o estabelecimento de um processo de purificacdo, dados estes, que permitissem posteriormente o
projeto e detalhamento dos equipamentos, planejamento, instalagdo e operag3o de uma unidade pvoto de
purificacgo.

O método escolhido, para atingir a pureza desejada, foi o de extracdo pcr solventes em colunar
pulsadas, pois estas constituem o equipamento bésico para a operag3o de contactagdo liquido-Iiguido, pare
fins nucleares, na purificacSo e transformac3o de concentrados de torio em produtos de elevada pureza
Juimica.

Chama-se a ateng¢do do leitor, que a coluna pulsada aqui discutida, se relaciona a uma colun:
cnmposta, na qual é realizade em seqliéncia a operacdo de extracdo e a de lavagem; a alimentagdc £
introduzida na altura ‘termediéria da coluna.
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Este csclarecimento se faz necessario, uma vez que na CEQ IEA e na planta francesa de Le
Bouchet, utilizam se colunas e geradores de pulso separados para realizar as operacSes de extragdo e de
lavagem.

Pelo fato de a solucdo de nitrato de torio bruto conter imnurezas dissolvidas, a finalidade da
extragdo por solventes & a de obter uma solucdo de nitrato de torio puro, adequada para a precipitacio de
oxalato de torio, que constitui uma das fases do método de purificagdo de concentrados de torio. A
purificac3o da solugdo de nitrato de torio bruto, por meio de solventes em colunas pulsadas, faz-se em varias
{ases, descritas a seguir {Fluxogramas 1 e 2 e Tabela )}

IV.1 — PURIFICACAO DE NITRATO DE TORIO EM COLUNAS PULSADAS

V.11 —EXTRACAO FRACIONADA DO URANIO E DO TORIO E LAVAGEV DO SUBSTRATO
ORGANICO ;:
A solugdo impura de nitrato de tério contendo uranio, torio e impurezas e contactada com 0
solvente em contra-corrente na coluna composta de extragdo, retendo o uranio e o nitrato de tdrio na fase
orgénica e conservando as impurezas na fase aquosa

De acordo com a Figura 8. a fase aquosa de alimentagdo, constituida pela solucdo de nitrato de
torio a concentragdo de 320g ThQ, /i, acido nitrico 0,8 — 1,0 M e nitrato de sédio 22 —3,0M, é
introduzida na parte central da coluna composta de extracdo-lavagem a uma vazio de 8 1/h A fase
orgénica constituida pelo solvente, 50% v/v de TBP em varsol, equilibrado com uma solucdo de acido
nitrico 0,36 M e dgua a menos que 1%, intrnjuzida nabase da coluna, por meio de bombas dosadoras, &
vazdo de 20 |/h

ApOs a contactagao das duas fases e lavagem das mesmas, a fase orginica denominada de extrato e
retirada pelo topo da coluna com uma concentragdo situada na faixa de 120 — 150 g ThO; /1, sendo
armazenada no tanque de homogeneizagdo do extrato que servira como solucao de alimentacdo da fase
orgdnica na reversao fracionada A fase aquosa € constituida pelo chamado residuo, com menos de 1g
ThQ, /I, retirada pela base da coluna e armazenada em um tanque de residuos aguosos

As operacGes de extracdo e lavagem sdo realizadas em uma unica coluna

A lavagem da fase organica saturada com torio pode ser feita com nitrato de sodiol'A 2,2-3,0 M—
acido nitrico 0,8 — 1,0 M; com a&gua desionizada; e ainda com a solucao de nitrato de torio com
concentragdo de 100 g ThO,;/! - acido nitrico 0,1 —0.2 M Verifica-se no ultimo caso a utilizagdo do
préprio torio como agente coadjuvante de extracdo obtendo se um produto com maior pureza e
concentragdo

A solugdo de lavagem e introduzida no topo da coluna a uma vazio de 2 I/h, que ao fluir pela
coluna se junta 3 fase aguosa de alimentagdo e e retirada pela base da coluna de extracdo, praticamente
isenta de nitrato de torio, sendo desta forma armazenada no tanque de estccagem de residuo aquoso.

IV.1.2 — REVERSAO FRACIONADA E TRATAMENTO DO SOLVENTE

A opera¢do de reversdo fracionada tem como finalidade transferir seletivamente o torio contido no
extrato organico lavado, vindo da coluna composta de extracdo-lavagem, para a fase aquosa e recuperar o
solvente utilizado, a fim de reciclar para a fase de extragdo, como esquematizado na F igura 8

A fase organica contendo torio e uranio, denominada extrato, é introduzida na altura mediana da
coluna composta de revers3o 3 vazdo de 20 I/h E contactada em contra-corrente com a fase aquosa que ¢
constituida de 4gua desionizada. no caso do extrato organico conter pouco uranio; ou se utiliza agua
desionizada levemente acidificada (0,2 M HNO, ), no caso de a solugdo referida conter muito uranio, sendo
desta forma transferida para a fase aguosa quase a totalidade do nitrato de torio

A Luiugdo de lavagem da fase aquosa, constiturda por TBP 50% v/v em varsol contendo dcido
nitrico 0,”6 M e menos que 1% de agua, é introduzida na base da coluna composta de reversdo a uma vazio
de 21/h, a qual se junta ao extrato introduzido na altura mediana da coluna e sai pela parte superior da
coluna com concentragdo inferior a 1g ThO;/l com o urdnio, e e armazenado no tanque de extrato
urgamco para posterior purificacdo do solvente. A fase aquosa que escoa em sentido contrério a fase
orginica é retirada pela base da cotuna contendo o nitrato de torio extraido a uma concentracio de
aproximadamente 100 g ThO, /i indo para o tanque deposito de nitrato de tério para posterior alimentagao
do reator de precipitacdo de oxalato de tério e coagulagao de nitrato de torio
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Tabela |

Dados Inicisis de Operagao

1 — Coluna Composta de Extracdo-Lavagem
a) Extragio

Relacdo O/A .. ... .. it e
Freqiénciax Amplitude .. ..., ...t inrnnrann.n
VazdodealimentagdodaFA . ... ..............cccienenn..
Vazdo de alimentagdodaFQ .............ccvivinennnnnn.
Concentragdo de alimentagdoda FA .. .....................
Concentracdo de alimentagdodaFO ..............cconvunns
Componentes principais da FA de alimentagdo . ..............

Componentes principais da FO de alimentagéio . ... ...........

b) Lavagem

Relagdo O/A ... e s
Freqiéncia x Amplitude ................cccvvrrrnerenasss
Vazdodealimentagdoda FA .. .............ccoiierininnne
Componentes principais da F A de lavagem

..................

2 — Coluna Composta de Reversdo-Lavagem
a) Reversdo

Relacdo O/A . . e e
Freqlénciax Amplitude ................coneivni..
Vazdode alimentagBoda FA . . ............... ccvvvunu,
Vazdo de alimentagdodaFO ............... F e
Concentracdo de alimentagdoda FO ., ......................
Componentes principais da FO de alimentagdo . ... ...........
Comgponentes principaisda FAdealimentagdo . . .............

b) Lavagem

RefacBo O/A . . ... e i e

Frequéncia x Amplitude ......... v vivevrnren,
Vazdo dealimentagiodaFO ,...............cccvvnun.. ..
Componentes principais da FO de lavagem

.......

..................

201/h
3209 ThO, /I
1gThO,/
HNO; 08-10M
NaNO, 2,2-30M
ThiNO;}s 320 g ThO, N
TBP 50% v/v
Varsol 50% v/v
HNO; 0,36 M
H;0 1%

10

3 - 4cm/s

21/h

NaNO, 22-30M—-HNO,08-10M
ou H, O desionizada; ou Th(NO;),
~100g ThO,/I - HNO, 0,1 -0,2 M

085

3-4cm/s

201/h

201/h
120 g ThO, /t
solugdo de tério e uranio ~120gThO, /I
H, O desionizada ou HNO, 0,2 M.

0,1
3-4cm/s
2t/h

TBP 50% v/v
Varsol 50% v/v
HNO, 0,36 M
H’o 1”"
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Figura8 — Colunas Compostas

V.1.3 - TRATAMENTO DO SOLVENTE

A purificagdo do solvente utilizado faz-se por meio de dois misturadores-decantadores. Pode-se
utilizar as colunas pulsadas para purificar o soivente, o que requer apenas dois estadios, em separado; porém
é mais econdmico o uso de misturadores-decantadores. No primeiro misturador-decantador, 20% do
solvente utilizado, contendo 4cido nitrico 0,1 M, aproximadamente 20 ppm de urdnio, e aproximadament
1g ThO, /I de nitrato de tério, sdo contactados com uma solucdo alcalina (hidroxido de sédio ou carbonato
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de sodio 1 M); em seguida o solvente que sai deste decantador é lavado com um: solugdo acida {acido
nitrico 1 M) para neutralizar a alcalinidade adquirida no primeiro misturador-decantador e dar condigdes de
ser povamente utilizado no ciclo extracao-lavagem-reversao. Esta operacio é feita continLamente

O solvente assim recuperado volta ao tanque de alimentacdo da fase orgdnica juntando-se ao
restante do solvente sem tratamento, para o ajuste da concentracdo de TBP antes de voltar para a extragdo,
reiniciando o ciclo.

IV.2 — DESCRIGCAQ DAS COLUNAS PULSADAS
1V.2.1 — COLUNA COMPOSTA DE EXTRACAO-LAVAGEM

Quanto ao aspecto fisico (Figura 9 e 10 e Tabela |I), pode-se dizer que a coluna pulsada composta
de extragdo-lavagem projetada é constituida por onze elementos de vidro borosilicato termoresistente, dos
quais dois dos elementos s3o de reto-redugdo com diametros de 1 1/2” e 4" nas extremidades, 600 mm de
comprimento; e nove elementos retos de didmetro 1 1/2” e 700 mm de comprimento. Dispde-se dos
seguintes acessorios: nove jogos de flanges de didmetro 1 1/2” com junta de Teflon, nove jogos ou
conjuntos de placas perfuradas de aco inox de 1 1/2’* de diametro, duas flanges dos elementos decantadores
das fases, de diametro de 4'‘, com juntas de teflon tipo Ring Joint e nove flanges de amostragem de 1 1/2”.

) O conjunto dos elementos retos &€ chamado de coluna (til, pois é nessa sec¢d@o que se processa a
transferéncia de massa de uma fase 3 outra. Para separar as fases orgdnica e aquosa projetaram-se duas
seccOes que constituem os dois elementos reto-reducio descritos, denominados decantadores superior e
inferior, de didmetros maiores que os dos elementos retos, para permitir o aumento do tempo de residéncia
das fases, possibilitando assim uma melhor separagdo pelo efeito da decantagdo. Desta forma, os
decantadores de uma coluna pulsada possuem duas finalidades: a primeira é a de possibilitar um tempo de
decantagdo razoavel entre as fases, para que a fase arrastada possa separar-se, evitando sua introdu¢do na
coluna seguinte; e a segunda seria a de formar a interface entre a fase continua e a fase dispersa numa
determinada posicdo para gue as vazbes de saida da coluna permanecam constantes.

1V.2.2 - COLUNA COMPOSTA DE REVERSAO-LAVAGEM

Projetou-se, para a reversdo de torio puro, uma coluna formada de onze elementos de vidro
borosilicrato termoresistente, com dois elementos retoreducdo com diametro de 6 em uma das
extremidadoes e 2°° de didmetro na outra, e 600 mm de comprimento; e nove elementos retos de diametro de
2" e 700 mm de comprimento, com nove jogos de flanges de didmetro 2", nove flanges suportes de
amaostragem de 2'’ e duas flanges dos elementos decantadores das fases, de 6'',

Maiores detalhes das colunas sdo fornecidos na Tabela I

Projetou se ainda uma ccluna de reserva, a qual permitird também a obtengdo de uradnio puro pelo
tratamento futuro de um concentrado denominado torta fl, com alto teor de uranio e terras raras.
1V.3 — COMPONENTES AUXILIARES DAS COLUNAS PULSADAS
1v.3.1 - DISPOSITIVOS DE ALIMENTACAO DAS COLUNAS PULSADAS

Na coluna composta de extragdo — lavagem utilizar-se-4 uma bomba dosadora tipo NSP-O/Triplex
com as seguintes caracteristicas:

| cabeca: fluido — Fase Aquosa de lavagem
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Tabela 1)

Caracteristicas Gerais da Coluna Pulsada ¢ das Placas Perfuradess

EXTRAGAO DO URANIO E DO REVERSAO E LAVAGEM
TORIO E LAVAGEM DO EXTRATO DO TORIO

DADOS DA COLUNA
— Diametro interno 11/2" 2"
— HETS na secg3o de lavagem 4 3
— HETS na secgdo de extragao a —
— HE 3 nasecgdo de reversao - 5
— HETS total da coluna 8 8
— Altura de cada secsao 700 mm 700 mm
— Didmetro dos decantadores

superior e inferior 4" x1v/2° .27
— Altura dos decantadores 600 mm 600 mm
— Altura t0tal da coluna 7200 mm 7500 mm
— Material de construcdo vidro borosiicata termoresistente
DADOS DO CONJUNTO DE PLACAS PERFURADAS
— Didmetro da placa 34,7 20,00 mm 49,4 * 0,00 mm

0,1 mm 01 mm

— Tipo de placa perfurada de mesma geometria
— Material de construcao ago nox AlSI 316
— Diametro dos turos 2 mm 2 mm
— Area hivre 23% 23%

— Espagamento entre as placas S0 mm 50 mm




temperatura — Ambiente
capacidade maxima — 10 I/h
curso do pistio — 1"
puisagcdo por minuto — 73
diametre do pistao — 0,5
didmetro da cabeca — 3 1/4"
conexdes — ¢ 1/4° NPT
diafragma — tefion

11 cabega: fluido — Fase Organica de Alimentac3o

temperatura — ambiente
capacidade maxima ~ 70 i/h
curso do pistio — 1"
pulsacdo por minuto — 73
didmetro dgo pistao — 1.125"
diametro da cabega — 3 1/4”
conexdes — ¢ 1/2" NPT
diafragma — teflon

i1t cabeca: flurdo — Fase Aguosa de Alimentacdo

temperatura — ambiente
capacidade maxima — 45 I/h
curso do pistdo — 1"
pulsagio por minuto — 73
diametro oo pistao — 1"
diametro da cabeca — 3 1/4"
conexdes — ¢ 1/4” NPT
diafragma ~ tefion

Motor 1/3 HP 1750 rpm, 60 Hz, 220/320 V.

As caracteristicas das bombas dosadoras utilizadas para a coluna composta de reversio — lavagem
sdo abaixo descritas

Bomba tipo NSP-O/Tripiex
i cabega. fluido — Fase Aquosa de Alimentagio

temperatura -~ ambiente
capacidade maxima — 53 I/h
curso do pistdo ~ 1"
pulsagdc por minuto -~ 73
didmetro do pistdo — 1"
didmetro da cabega — 3 1/4"
conexdes — ¢ 1/4” NPT
diafragma ~ Teflon

I cabe¢a: fluido — Fase Orgdnica de alimentagdo

temperatura — ambiente
capacidade maxima — 53 |/h
curso do pistio — 1"
pulsag3o por minuto — 73



didmetro do pistao — 1*
didmetro da cabeca — 3 1/4”
conexdes — ¢ 1/4’° NPT
diafragma — teflon

i1 cabeca fluido — Fase Orginica de Lavagem

temperatura — ambiente
capacidade maxima — 12 {/h
curso do pistao — 1"
pulsagdo por minuto — 73
didmetro do pistdo — 1/2"
diametro da cabega — 3 1/4"
conexdes — ¢ 1/4” NPT
diafragma — Teflon

Notor 1,5 HP, 1750 rpm, 60 Hz, 220/380 V.

IV.3.2 = GERADOR DE PULSOS DAS COLUNAS PULSADAS

A aplicacio de pulso produz um aumento simuitineo da turbuléncia e da 3rea interfacial,

aumentando assim a eficidncia na transferéncia de massa; por esta razdo instalar-se-d uma bomba de pulso

para a coluna composta de extragdo-lavagem tipo NSP-1/Simplex com as seguintes caracteristicas:

temperatura — ambiente
capacidade méxima — 71 i/h
curso do pistdo — 1,6
pulsagdo por minuto — 68
didmetro do pistdo — 1”
ditmetro ¢a ~eheca - % 1/2"
conexdes — ¢ 1/2" NPT
diafragma — teflon

Motor — 1/2 HP, 1750 rpm, B0 Hz, 220/380 V.

A bomba de pulso usada na coluna composta de revers3o-lavagem tipo NSP-2 possui as seguintes

caracteristicas:

temperatura — ambiente
capacidade méxima — 952 i/h
curso do pistdo — 2,3”
didmetro do pistdo — 2 1/2"
pulsagdes por minuto — 60
conexdes — ¢ 2 1/2” NPT
diafragma — teflon

Motor — 1 HP, 220/380 V, 80 Hz, 1750 rpm.
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1V.3.3 — N:EDIDORES DE VAZOES DOS LIQUIDOS INFLUENTES NAS COLUNAS PULSADAS

Serdo utilizados rotametros com by-pass, para medir as vazoes das diversas solugdes. Como cada
rotimetro opera com lijuidos de diferentes propriedades fisicas e quimicas, para cada caso devese

especificar a natureza do liquido, a concentragdo, 0 peso especifico, a viscosidade, a temperatura de
operacao, as propriedades Opticas, as vazoes maxima e minima, e as conexoes.

1V.3.4 - CONTROLADORES DE INTERFACES DAS COLUNAS PULSADAS

Os controladores de interface s3o pneumiticos, constituidos por uma caixa retangular com escala
indicadora excéntrica, cujas caracteristicas $30: controle tipo proporcional, botdo dc ajuste externo, acio do
relé reversivel, mandmetro de saida 0 a 30 psig, montagem em suporte, elemento sensor com diafragma de
PVF: com os seguintes acessbrios: conjunto de suprimento de ar integralmente montado e dois rotametros
tipo D-105 escalr uniforme.

ABSTRACT

In this report general characteristics snd the factors that affect the performance of pulse columns used In the
purification of metals as thorium, uranium and plutonium are described The pulse generator and the contro!
instrumentation of these pulise columns are aiso described. .

’

Since pulse columns are liquid-liquid contactors almost used only in nuclear materiais industry, a pulse column
operation handbook was made with two objectives: one is to orient teemissers who will operate the first experimentai
extraction-scrub column which 13 set up in the Thorium Pilot Plant of CEQ-IEA, and it will so0on enter in operation and the
other € to orien? later studies and modifications

This report 1s based mainly 1n the works made by Richardson and Platt and adaptations realized in the project and
instalation of the first compound extraction-scrub pulse column in the CEQ
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