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En una de las sintesis orgdnicas que se realizan en
Searle de México, S.A. de C.V., se libera 4cido sulfhidrico como
un subproducto contaminante del medio ambiente.

Actualmente la eliminacién del &dcido sulfhidrico se lo
gra mediante el método de solucidn en scsa cdustica, lo que cons-
tituye un método caro, porque la solucién de sosa no es regenera-
ble y ademds, por tener el problema de la disposicién de la solu-
cién saturada.

Los objetivos primordiales de éste trabajo son; cam- -
blar el método de eliminacién del &cido sulfhidrico liberado, aba
tir los costos anuales de eliminacidn y contribuir al abatlmlento
de la contaminacién ambiental de éste téxico y nocivo agente inde
seable.

Se analizan en el trabajo los métodos mids empleados pa
ra eliminar &cido sulfhidrico y se selecciona el proceso cataban
por las ventajas que presenta.

En el proceso cataban se usa como agente catalitico, -
un quelato de fierro férrico en solucidn, el cual es facilmente
regenerable usando simplemente oxigeno atmosférico.

Una abundante experiencia de laboratorio nos da los e-
lementos necesarios para llegar al cdlculo de las dimensiones de
la columna de absorcidn, y eliminar &cido sulfhidrico usando so--
lucidén cataban.
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1. - ORIGENES DEL ACIDO SULFHIDRICO

La rdpida industrializacidén del mundo ha hecho posible
la eliminacién del 4dcido sulfhidrico, principalmente porque cons-
tituye un subproducto indeseable y por formar parte de uno de los
problemas mas grandes de contaminacién en la sociedad industrial

Al comenzar el siglo, las emisiones de &cido sulfhidri-
co fueron confinadas en su mayor parte a la actividad de los vol-
canes donde ocasionalmente se percibia un hedor a azufre y a hue-
vos podridos, de ahi en adelante las emisiones se incrementaron
en un grado sin precedente hasta tener en el aire y en el agua un
alto indice de contaminacién.

Las mayores emisiones de acido sulfhidrico se deben a:

a). Al procesamiento del gas natural.

b). A la refinacidén del petrdleo.

c). Al carbén y sus usos.

d). Algunos procesos metalirgicos.

e). La industria del papel, donde algunos de los reac

tivos, en especial el sulfuro de sodio, se convier
ten en acido sulfhidrico.

f). Algunos procesos quimicos donde se libera acido -
sulfhidrico como un subproducto.

g). Las emisiones de dcido sulfhidrico en la industria
Kraft son reportadas como considerables contaminan
tes.

Durante la produccién de azufre en el afio de 1975, se -
obtuvo acido sulfhidrico como un subproducto y las cantidades puge
den ser consultadas en la siguiente lista:

De azufre nativo por el método de Flash, 8.3 millones -
de toneladas.

De la recuperacidn de azufre a partir de 4dcido sulfhi--
drico, 9.1 millones de toneladas. Hasta ahora la recuperacidén de
azufre ha sobrepasado a la produccidén primaria.



En adicidén se tiene una considerable cantidad de &cido
sulfhidrico producido a partlr de azufre recuperado del mismo -
acido sulfhidrico.

La produccidén y cantidad de consumo de los Estados Uni
dos es la mitad de la produccién libre en el mundo y en el afio
de 1975 fué de 9 millones de toneladas.

Un ejemplo muy representativo es la Planta de Siberia,
en donde se recuperan 2000 toneladas diarias de azufre a partir
de 1.6 billones de pies cibicos de gas, lo cual indica que el
gas original contiene 2.5% de dcido sulfhidrico, lo que da una
produccién al afio de 700 000 toneladas de azufre.

El gas natural en el Campo Lacq en el Suroeste de Fran
cia, produce l.7 toneladas al afio de azufre, el cual satisface -
virtualmente las necesidades del pafis.

El mejor proceso para convertir acido sulfhidrico a -
azufre es el Proceso Claus, en el cual, una tercera parte de la
corriente acida es quemada a SO y la mezcla de 2 HyS y SO, es
cataliticamente convertida a azufre. (ref. 1)

2. - CONTAMINACION DE ACIDO SULFHIDRICO.

El 4cido sulfhidrico es una substancia altamente téxi-
ca y posee uno de los olores mas poderosos y desagradables. La
Conferencia Americana asienta el limite de 10 p.p.m. (partes por
millén) en el aire como limite, el limite esti basado en las Pri
meras manifestaciones que son dolor de cabeza e irritacidén en --
los ojos.

El principal dafio del 4cido sulfhidrico en la atmésfe-
ra deriva de su olor repulsivo. EL Centro de Estudios Arthur D.
Little, asienta los limites para poder trabajar 8 horas de expo-
sicién continua de la siguiente manera; O.00047 P-p.m. y 0.0047,
estipulando que la diferencia entre las cantidades se dzbe a las
impurezas.

El 4cido sulfhidrico posee un poder de expansién extra
ordinario, a tal grado que si se tuviera una tonzlada de &cido a
una dilucién de 0.00l p.p.m., se requeriria de 8.5 x loll m3 pa-
ra expandsrse y formaria una capa de 30.48 metros de alto para -
cubrir un drea de 2.5 x 1010 qetros cuadrados. (ref. 2)



3. - CONSTANTES Y CARACTERISTICAS DEL ACIDO SULFHIDRICO

NOMBRES. - Acido Sulfhidrico, Sulfuro de Hidrdgeno

FORMULA. - HZS

PESO MOLECULAR.- 34.08, donde S = 94.0% y H = 5.91%
PUNTO DE EBULLICION.- =-60.4 °C.

PUNTO DE CRISTALIZACION.- -85.5 °C.

DENSIDAD. - 1.294 gr/lt. a 20 °C.

TEMPERATURA DE AUTOIGNICION.- 260 °C.

PRESION DE VAPOR.- 20 atmésferas a 25 °C

RANGO DE EXPLOSIVIDAD.- Cuando se mezcla con el aire, 4.3% por

PRODUCCION. -

DISOLUCION. -

volumen como limite inferior y 46% co-
mo limite superior.

Por reaccidn del acido sulfirico con sulfuro de fie
rro.

Por reaccién del hidrégeno con azufre en fase vapor
Por calentamiento de azufre con parafinas.

En el laboratorio, por sulfuro de calcio con cloru-
ro de magnesio, y estd representado por la reaccidn

CaS + Mg C12 —_—— Ca Cl, + Mg (OH)2 + HZS

Un gramo de HyS se disuelve en 187 ml de agua a 10
°C, en 242 ml de agua a 20 °C, en 314 ml de agua a
30 °C, en 94.3 ml de alcohol absoluto, a 20 °C. Tam
bién se disuelve en glicerol. Las soluciones de a-
cido sulfhidrico agua no son estables, porque la so
lucién se torna turbia rdpidamente. En un volumen
50 a 50 de mezcla con glicerol, la precipitacidn de
azufre es retardada considerablemente.

LIMITES DE ACEPTACION.- 20 p.p.m. en el aire

28 mg. por metro cibico de aire.

USOS. - En la manufactura de productos quimico, en metalurgia, co
mo agente catalitico, en la purificacién de dcido clorhi-
drico, en la purificacién de 4dcido sulfirico y en la pre-
cipitacién de sulfuros metalicos.



TOXICIDAD. -

El 4cido sulfhidrico es irritante y asfixiante, a -
bajas concentraciones entre 20 y 150 p.p.m., causa
irritacién de los ojos y dolor de cabeza, concentra
ciones mas altas pueden causar irritacidén en la tra
quea respiratoria y si la exposicidén es constante y
prolongada, puede causar edema pulmonar.

Con altas concentraciones la accién del gas es mas
prominente y afecta al sistema nervioso. Con 30 mi
nutos de exposicién a 500 p.p.m., produce dolor de
cabeza, vértigo, excitacidén, paso tambaleante, dia-
rrea y muchas veces bronquitis, posteriormente bron
coneumonia.

La accidén dafiina en el sistema nervioso con peque--
fias cantidades es una depresidén, en altas cantida--
des un estimulante y con muy altas concentraciones
el centro respiratorio es paralizado. Exposiciones
en concentraciones de 800 a 1000 p.p.m., pueden ser
fatales en 30 minutos y con muy altas concentracio-
nes, fatales instantaneamente.

Su poder venenoso en muy altas concentraciones es -
muy semejante al del dcido cianhidrico. El &cido -
sulfhidrico no se combina con la sangre y su poder
asfixiante se debe a la pardlisis del centro respi-
ratorio. Las exposiciones periddicas pueden dar co
mo resultado un envenenamiento crdnico que se mani-
fiesta con dolor de cabeza, inflamacién conjuntiva
y de los parpados, problemas digestivos, pérdida de
peso y debilidad general.

PELIGRO DE FUEGO. - Peligroso cuando se expone directamente a la

llama. En caso de fuego, usar didxido de -
carbono, polvo quimico o bien extintor de a-
gua a presion.

PELIGRO DE DESASTRE.- Altamente peligroso, el chogue puede que-

4.~

brar el recipiente del gas comprimido con
fuerza explosiva. Cuando se calienta has
ta descomposicién emite vapores altamente
téxicos de 6xido de azufre, los cuales -
pueden reaccionar vigorosamente con mate-
riales oxidantes. (ref. 3)

PROCESOS PARA ELIMINAR ACIDO SULFHIDRICO.

El problema de eliminacidén de &cido sulfhidrico de co-
rrientes gaseosas siempre ha sido una preocupacién universal y -
es tan complejo que se han desarrollado innumerables procesos pa

ra resolverlo.



Como todos lo procesos existentes para eliminar acido
sulfhidrico no pueden ser mencionados aqui, se han agrupado en -
varias categorias de acuerdo a su modo de accién y a la vez se -
dan algunos ejemplos representativos. i

A. - DESTRUCCION QUIMICA DEL ACIDO SULFHIDRICO.

En muy pocas situaciones especiales resulta prictico -
eliminar dcido sulfhidrico y mercaptanos de corrientes gaseosas
con reactivos oxidantes sin la recuperacidén de dichos reactivos-
6 bien de sus compuestos sulfurados. Estas aplicaciones estédn -
restringidas a operaciones en pequefia escala, tal como la purifi
cacién del aire de interiores. Su alto costo de operacidn debe
estar justificado por la simplicidad en la aplicacién, algunos -
oxidantes empleados son el cloro, hipocloritos y permanganatos.

B. - ABSORCION QUIMICA SIN CONVERSION DEL
ACIDO SULFHIDRICO.

Estos métodos, que son muy usados en la industria, se-
basan en la combinacién del acido sulfhidrico con substancias --
bdsicas para dar lugar a la formacién de sales débiles que pue--
den descomponerse facilmente en sus componentes por medio de la-
aplicacién de vapor.

Algunos métodos permiten una eliminacién casi completa
del Acido sulfhidrico, pero requieren de un segundo paso quimico
para convertirlo en una forma mas aceptable, usualmente a azufre
elemental, el proceso mas empleado en la industria para conver--
tir H2S a azufre es el proceso Claus.

a). PROCESO GIRBOTOL.- La absorcidén del HS de la co
rriente gaseosa se logra mediante una solucidén concentrada de al
canolaminas (en especial la monoetanolamina), en exceso para for
mar sales acidas con el acido sulfhidrico de la forma R-NH3 -SH.
La solucidn saturada es separada y se agota de su contenido de -
HyS por medio de barboteo de vapor y de ese modo regenerar la so
lucidén absorbente para su reuso. El HpS liberado tiene que ser
sometido a un tratamiento quimico posterior.

. b). PROCESO SULFINOL.- Es una reciente modificacidén-
que aprovecha las propiedades superiores de absorcién de una mez
cla de di-isopropanolamina y sulfolano.

c). PROCESO FOSFATADO.- En éste proceso la absorcion
del Acido de la corriente gaseosa se efectda con una solucidn --
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concentrada de fosfato tripotdasico para formar fosfato dipotasi-
co, la solucidén saturada debe ser sometida a un barboteo de va-—-
por para liberar nuevamente HS y regenerarla, igualmente el H,S
liberado tiene que ser sometido a un segundo paso quimico para -
su total eliminacidn.

d). PROCESO KOPPERS.- La absorcién de acido sulfhi--
drico se lleva a cabo en una solucién al 3% de carbonato de so—-
dio, durante la reaccidn se forma bicarbonato de sodio e hidro--
sulfuro de sodio, la solucidén absorbente se regenera por medio -
de calentamiento y aplicacidn de vacio, nuevamente se libera aci
do sulfhidrico.

e). ABSORCION CON SOSA.- A pesar que la solucién de
sosa es efliciente para eliminar H2S, no es muy aplicable por ser
un proceso caro, porgue la solucién de sosa no es regenerable y
también por tener el problema de la disposicién de la solucidn a
gotada, lo que constituye a la vez un problema de contaminacién.
La sosa caustica no es selectiva y absorbe otros materiales aci-
dos como CU, que frecuentemente acompafia al HyS, sblo es recomen
dable para corrientes gaseosas que contengan muy bajo contenido
de dcido sulfhidrico.

C. - OXIDACION QUIMICA DEL ACIDO SULFHIDRICO
CON REGENERACION DEL OXIDANTE.

a). CATALITICA.- Dentro de éste grupo se distinguen
los procesos Cataban y Lo-Cat, porque el oxidante quimico sélo
es requerido en cantidades cataliticas, las que sirven para pro-
ducir cantidades ilimitadas de azufre, ya que el catalizador es
regenerable.

La regeneracién de la solucién se efect@a simultineamente a la -
eliminacién de acido sulfhidrico.

b). ESTEQUIOMETRICA.- Esta categoria tiene algunos -
métodos de mucha aplicacidén industrial, las cantidades de oxidan
te a emplear deben ser estequiométricas y tienen la desventaja -
de que la solucién absorbente tiene que ser regenerada en una o-
peracién por separado, lo que implica un incremento en el equipo
necesario, a esta categoria pertenecen los siguientes procesos:

PROCESO THYLOX.- El sulfuro de hidrégeno se absorbe
con una solucidn concentrada de tioarsenato de sodio, para dar -
lugar a la formacidén de una sal altamente tionatada, en un paso
por separado la solucidén saturada es regenerada con oxigeno, for
mdndose el azufre elemental. Este método es ampliamente usado
para eliminar el &cido sulfhidrico liberado en la combustién del
coke, se tienen los inconvenientes de que la solucién es muy len
ta en regenerarse, el H2S no es eliminado totalmente y el reacti

vo presenta un 12% de pérdidas en cada regeneracién.
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PROCESO STRETFORD. - Método desarrollado en la Gran -
Bretafia, absorbe dcido sulfhidrico de una corriente gaseosa usan
do una solucién diluida de bicarbonato de sodio y una sal del &-
cido disulfuro de antraquinona. En un tanque de reaccidn, bajo
condiciones de pH = 9, el NaHS es gradualmente oxidado a azufre
por medio del disulfonato de antraquinona, que se reduce hasta -
hidroantragquinona. En un tercer paso la hidroantraquinona se -
reoxida por medio de una corriente de aire. Debido a que la oxi
dacidén del &cido sulfhidrico es lenta y por la necesidad de usar
cantidades estequiométricas de oxidante, éste proceso estd limi-
tado a corrientes gaseosas de poco contenido de acido sulfhidri-
co.

El Proceso Stretford fué mejcrado notablemente con la
adicidén de sales de metavandato sobre la solucién absorbente, di
chas sales oxidan rapidamente al acido sulfhidrico hasta azufre
elemental, reduciéndose las sales de metavandato hasta vanadato.
Para regenerar la solucidn, se le aplica una corriente de aire
por separado y las sales del acido disulfuro de antraquinona ace
leran la oxidacién del vanadato a metavandato. Se continda con
‘la corriente de aire hasta reoxidar nuevamente a la hidroantra--
quinona, de ésta manera el proceso puede ser empleado con mayor
eficiencia en corrientes gaseosas que contengan mayores cantida-
des de acido sulfhidrico.

D. - PROCESOS BASADOS EN SALES DE HIERRO.

Las sales de hierro han sido usadas extensivamente pa-
ra eliminar sulfuro de hidrégeno, en éstos métodos se tiene la -
formacién de sulfuros de fierro, los gque por medio de aire son -
convertidos en azufre y sales de fierro. Dentro de ésta catego-
ria tenemos los siguientes procesos:

a). PROCESO KNOX.- Basicamente es una mejora del pro
ceso de 6xido de hierro, con la regeneracién de la solucidén oxi-
dante y la formacién de azufre.

b). METODO DE LA CAJA SECA.- En éste proceso la co-
rriente gaseosa se pone en contacto con una cama de 6xido e hi-
dréxido de fierro en exceso, durante la eliminacién del HyS se
forma sulfuro de fierro, el cual es regenerado nuevamente a Oxi
do de fierro por medio de aire, dando lugar a la formacidén de a-
zufre, la solucién absorbente tiene que ser renovada periddica--
mente.

c). PROCESO FEROX.- En éste caso, la absorcién del -
sulfuro de hidrégeno se realiza por medio de una solucién dilui-
da de carbonato de sodio, que contiene una suspensién adicional

Siges



de Oxido de fierro y 6xido de fierro hidratado, formando durante
la eliminacidén sulfuros de fierro. En una operacidén por separa-
do, la solucidén saturada se oxida para dar azufre y tenerla lis-
ta para su reuso. Las desventajas de éste método incluyen una -
eliminacién incompleta de H,S, lenta regeneracién de la solucidn
absorbente y pérdidas del reactivo por la formacidén del sulfuro-
férrico estable y también por la formacidn del tiosulfato.

d). METODO DEL ACETATO DE FIERRO.- El HS se pone en
contacto con una solucién de acetato férrico para formar azufre-
y acetato ferroso, la regeneracién de la solucidén es lenta y se-
tienen pérdidas considerables de alrededor del 50%. (ref. 4)

5. - GENERALIDADES DEL PROCESO CATABAN.

El Proceso Catabdn representa una mejora adicional a -
los métodos para eliminar &cido sulfhidrico y alquil mercaptanos
de corrientes fluidas que contengan esos toxicos y nocivos agen-—
tes indeseables, el método esta destinado a abatir la contamina-
cién ambiental.

_ El catabdn es la solucidén catalitica usada en el proce
so, donde el &cido sulfhidrico es oxidado hasta azufre elemental
en forma de finos cristales, los cuales pueden ser separados fa-
cilmente por cualquier medio mecdnico como la filtracién, decan-
tacién & bien fundicidén sin ningidn riesgo ya que la solucién ca-
tabdn es estable ain a altas temperaturas.

La regeneracién de la solucidén se lleva a cabo simul--
tineamente a la oxidacién del &cido sulfhidrico por medio de oxi
geno atmosférico (aire) y de ese modo la corriente gaseosa puede
ser liberada a la atmdésfera libre de dcido sulfhidrico sin nin--
gin riesgo de contaminacién.

CARACTERISTICAS Y PROPIEDADES DEL CATABAN.

FORMA. - Solucién acuosa.

APARIENCIA. - Liquido, color obscuro y en solucién con agua co--
lor naranja. ] :

MISCIBILIDAD. - En agua en todas proporciones.
pH. - Alcalino de 1l0.2
DENSIDAD RELATIVA.- 1.176 a 25 °C.
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DENSIDAD. - 9.8 lb/gal. USA; 1.198 gr/ml a 20 °C.

NORMALIDAD. - 1.3988 a 20 °C.

ESTABILIDAD A LA TEMPERATURA.- Satisfactoria ain arriba de =
1sjar el

TEMPERATURA DE CRISTALIZACION.- -8 °C.

VISCOSIDAD.- 6.1 C.P. a 20 °C.

PESO-MOLECULAR.- 336. 82

El catabdn es un quelato de hierro férrico, es muy es-
table y permite un amplio rango de pH que va desde 1 a 11, proce
de bien a temperaturas que van desde 20 °C hasta 150 °€. El con
tenido de hierro férrico es de 2 a 4%

PRINCIPIOSFDEL PROCESO CATABAN

El Proceso Catabdn estd basado en un sistema de 6xido-
reduccién, donde estd implicado un ién polivalente, el ién férri
co, el cual es conservado en solucidén por medio de un agente or-
ganico quelatante. ELl idén férrico al oxidar el dcido sulfhidri-

co se reduce hasta el estado ferroso y simultdneamente el oxige-
no del aire reoxida el ferroso a férrico.

Las reacciones idnicas involucradas en el proceso es -
tdn representadas por las siguientes ecuaciones:

I.- OXIDACION DEL ACIDO SULFHIDRICO A AZUFRE ELEMENTAL:
2 Fe*3 + Hy572 - » Fe*t? +s° + H,

II.- REGENERACION DEL ION FERRICO:

2 Fe*?2 + 1/2 05 ----- » 2retd+o07?
III.- REACCION COMPLETA DE DOS PASOS:
HpS +1/2705 0 ———=——— » S + H0

. La reaccidn se lleva a cabo perfectamente a presién at
mosférica y a temperatura de 20 °C, asi mismo es mds eficiente -
cuando la regeneracién de la solucién catabdn es simultdnea a la
eliminacién del acido sulfhidrico, siempre y cuando exista una -
buena area de contacto entre las fases liquida y gaseosa.



Para llevar a cabo la reaccidén, es suficiente una pe--
quefia fraccién de catabadn con respecto al &cido sulfhidrico, ya
que la oxidacién del dcido es instantdnea y la regeneracién del
ién férrico depende del suministro del oxigeno y del pH del me--
dio de la reaccién. La reoxidacién del ferroso es facil, sumi--
nistrando el oxigeno requerido, ya que la solubilidad del oxige-
no es muy baja en la fase acuosa, quedando Gnicamente por dise--
flar, un equipo que esté provisto de una buena area interfacial -
que mantenga un ‘contacto directo entre las fases.

En términos practicos, el paso II de la reaccidn, cons
tituye el factor limitante en la velocidad total del proceso.

VARIABLES DEL PROCESO CATABAN.

La velocidad y la completa eliminacién del &cido sul--
fhidrico en una columna de absorcidn, dependen de varios facto--
res que son:

INFLUENCIA DEL CONTACTO ENTRE LAS FASES. - Un factor -
muy importante, es la habilidad para seleccionar un equipo que -
contenga una eficiente drea de contacto entre la fase gas y la -
solucién cataban, es decir, la eliminacidn es en gran parte fun-
cidén de dicha &drea, en particular se cree que la razdén del proce
so cataban, es la difusidén del oxigeno en la fase liquida.

Cerca del 100% de Acido sulfhidrico puede ser elimina-
do en una fraccidén de segundo, teniendo una eficiente area de -
contacto, las pruebas de laboratorio y de planta piloto asi lo -
demuestran.

EFECTO DE LA CONCENTRACION DEL CATABAN.- La elimina--
cién completa del acido sulfhidrico se puede lograr cuando la -
proporcidén cataban-icido sulfhidrico en la reaccién, es por lo -
menos un equivalente estequiométrico de catabdn. Un pie cibico-
de H2S es equivalente a 14 libras de cataban, si en un flujo de
contracorriente se tiene una corriente de aire de 1000 ft3/min.,
con una concentracién de HyS de 1000 partes por milldn, el flujo
de catabadn necesario es por lo menos de 14 libras, & bien de --
40 gal/min. de cataban al 5%.

Las pruebas efectuadas en planta piloto en una .columna
de 4 pulgadas de didmetro y 20 pies de alto, se varid la concen-
tracién y el tiempo de residencia y se obtuvieron los siguientes
resultados:



Solucion Catabdn Conc. HyS Tiempo H,S Removido
Conc. Fe PH dentro | fuera |resid. |4 seg. |20 seg
% % ppm. 4 seg.| 20 seg % %
15 0.02 7.5=9 | 1000 _600 150 40 85
S 0.03 7.5-9 1000 400 44 60 95. 6
2.5 0.05 7.5-9 1000 210 1 79 99. 9
5.0 0.10 7.5=-9 1000 30 O 97 100
10.0 O 7.5=-9 1000 (o] 99. 5 100
20.0 0.4 7. 5-9 1000 (0] (6] 100 100

EFECTO DEL PpH. -

das de pH de 2 a 6.5,

El efecto del pH en la eliminacién -
del acido sulfhidrico es muy considerable, bajo condiciones &aci-

la reaccidén es retardada e incompleta.

Con un pH de 7, la velocidad de la reaccién es mds acelerada y -

por lo tanto mas completa.
cidén es perfectamente satisfactoria e instantanea.

Con un pH entre 7.5 y 10,

la reac- -
Con un pH a-

rriba de 11.5, el cataban deposita hidréxido de fierro gradual--

mente y se obtienen pérdidas.

sultados obtenidos en pruebas hechas en el laboratorio,
que se uso el mismo equipo y el tiempo de residencia, de 1/3 seg.

La tabla siguiente muestra los re
en las -

solucién Cataban Conc. de HpS H,S Ficlos
Conc. Fe pH dentro fuera Elimin. Huracion
% % ppm ppm %
5 O. 1 4,6 12000 2000 78 50
0.1 5.0 12000 1200 90 50
5 0.1 5.5 12000 720 94 60
5 0.1 6.0 12000 550 95. 6 50
5 Ok 625 10000 300 97. 65
8 O.1 6.8 10000 20 99. 8 45
5 0.1 7.2 10000 (¢] 100 50
- 7.5 14000 o] 100 100
4 0. 08 9.5

En operaciones hechas en planta piloto con un tiempo -
de residencia de 8 segundos, se probd primeramente con un pH de
7.5 y después con un pH de 8.5 y la eliminacién del H,S subid de

99.2 a 100 %.

— 3k




CONCENTRACION DEL ACIDO SULFHIDRICO.- En pruebas reali-
zadas en planta piloto en una columna de 4 pulgadas de didmetro y
20 pies de alto, se fué incrementando la concentracién del H,S de
la corriente gaseosa y se observd que la eliminacidén del éciéo, -
baja con el aumento en la concentracién, los resultados en la si-
guiente tabla.

Solucién Catabén pH Conc. H,S HyS Eliminado
Conc. Fe % 4 segq. 20 seg.
10 % 0. 20 7.5-9.0|1000-2000 ppm 95-97 % 99. 5-100 %
10 % Qe 20 7.5-9.0/3000-4000 ppm 85-95 % 97.5-100 %
10 % 0.20 17.5-9.0]10,000 (1%) 80 % 99.9 %
10 % 0.20 [7.5-9.0 |20,000 (2%) 35000 96,5 %

EFECTO DE LA TEMPERATURA. - La temperatura ejerce una -
menor influencia en la eficiencia del catabdn. Las temperaturas
de operacidén van desde la temperatura de cristalizacidén del agua
hasta la temperatura de ebullicidén. En pruebas de laboratorio
se observé que aumentando la temperatura la eficiencia del cata-
bdn es ligeramente mayor, como resultado de la menor solubilidad
del oxigeno en la fase ligquida a temperaturas mas altas. A con-
tinuacién se dan los resultados obtenidos en una planta piloto -
con una solucidn al 5% de cataban, y donde se varié la temperatu

ra desde 25 °C hasta 80 °C.
Solucidn|Cataban H,S tiempo HyS
Conc. % Fe ¥ pH Conc. ppm residenc. |Elimin. Temp .
seg %
5 0.1 7 1000 4 96,7 25=-30
5 Ol 7 1000 4 97,6 60
5 0.1 7 1000 4 99,0 80




OXIGENO REQUERIDO. - La cantidad estequidmetrica de -
oxigeno requerido para convertir dcido sulfhidrico a azufre ele-
mental, es de 1/2 de volumen por volumen de HyS; en forma de ai-
re el requerimiento tedrico es de cuando menos 2.5 volidmenes  de
aire por volumen de H2S.

En una corriente de aire que contenga HyS por arriba -
del limite explosivo del &cido que es de 4. 3% por volumen, el --
oxigeno necesario es 10 veces el requerido. En pruebas de labo
ratorio y de planta piloto se establecié que para aplicaciones -
practicas, es recomendable usar 4 veces el oxigeno requerido de-
bido a que cantidades menores inhiben la.rdpida difusién del oxi
geno en la fase liquida. Un exceso de aire puede perjudicar el
grado de contacto entre las fases; en el laboratorio se probdé --
con una corriente gaseosa de 100 000 partes por millén de acido-
sulfhidrico y fueron oxidadas facilmente con un exceso de oxige-
no del 400%.

EFECTO DEL BIOXIDO DE CARBONO. - Las corrientes de ga-
ses industriales en ocasiones contienen otros contaminantes ade-
wds del 4cido sulfhidrico, y muy frecuentemente el COp. En nume
rosas pruebas de laboratorio se observo que el COy mezclado con
sulfhidrico tiene efectos despreciables cuando estd presente en-
una concentracién menor del 30% por volumen, en las pruebas efec
tuadas s6lo se aprecidé un incremento en el tiempo de residencia
para eliminar el 100% de HyS, y que el pH bajé de 9 a 7.5.

EFECTO DEL MONOXIDO DE CARBONO. - En la planta piloto
se trabajé con una corriente de aire con un contenido de 13 000
p.p.m. de HyS y un 30% de CO, y se logrd eliminar el 100% del --
HyS con una solucidén de catabadn al 5% y de pH de 9, en base a e-
llo, se puede considerar que concentraciones menores del 30% de
CO no afectan al proceso cataban.

EFECTO DEL ACIDO CIANHIDRICO.- Para estudiar los efec
tos del HCN en el proceso, se tratdé a nivel de planta piloto una
corriente de aire consistente de 10 000 p.p.m., de H,S y de 100
a 40 000 p.p.m. de HCN gas, con una solucidén de catabdn de 4 a -
8% y con un pH de 7.5 a 9.5, los resultados fueron los siguien--
tes:

=B



Conc. Fe. HpS HCN Conc. [HyS Elimin
% % P: P. M. pP-p.m. % pH

4 - 8 0.84= 1.6 10000 40000 94 750 =925
4 - 8 0.8 - 1.6 10000 25500 98.5 il 50 =195
4 - 8 0.8 - 1.6 10000 5000 9998 a5 =195
4 - 8 0. 8= 1.6 10000 1000 99555 7.5 = 9.5
4 - 8 0.8 - 1.6 10000 1000 9805 750 =95
4 - 8 088 =116 10000 500 9987 75 = 9.5
4 - 8 0.8 = 1.6 10000 250 99: 9 TesD = 109,5
4 - 8 0.8 - 1.6 10000 100 100 JesBE=t 935
4 - 8 0.8 = 116 10000 9} 100 7.5 = 9.5

El cambio de color sugiere la formacidn de otro comple
jo, el de la ferrociamida y la desaparicién del quelato de fie--
rro, obteniéndose un equilibrio entre los dos complejos, razén -
por la cual arriba de 200 p.p.m. de HCN, el cataban no es efecti
VO. Se-cree que manteniendo el pH de 7.5 a 9.5, el HCN no se a-
cumula en la solucidn, pero es liberado a la atmdsfera por laco
rriente de aire.

EFECTO DEL BIOXIDO DE AZUFRE. - En solucidn acuosa, el
SO, forma acido sulfdrico con un pH de 1.5 que es un acido fuer-
te y afecta el pH de la solucién catabdn y con ello la efectivi-
dad en la eliminacién del HyS, por lo que sélo se puede tolerar
SO, si se mantiene el pH por arriba de 7 por medio de la adicién
de un alcali para convertir la mayor parte del SO, en NapSO3 con
un pH de 9. 5.



TOXICIDAD Y CONTAMINACION DEL CATABAN

Los quelatos de metales pesados (Fe, Mn, Cu, Sn), son
usados extensivamente en la Agricultura, en la rectificacidn de
los metales del suelo, por ejemplo, Ciba Geigy Corp. , ofrece -
una linea completa de quelatos de fierro como los sequestrenes,
330 Fe y 130 Fe; investigaciones toxicoldgicas de esos quelatos
organicos de fierro, demuestran que tienen muy baja toxicidad a
nimal.

Uno de los principales campos de accidén del cataban,
es el abatimiento de la contaminacién ambiental para produclr =
aire limpio, asi como para obtener azufre, el cual es cominmen-
te azufre industrial, y si es impuro, puede ser desechado por -
su bajo valor 6 blen puede ser purificado. Sin embargo, una o-
peracién larga produciria una formacidén de cantidades considera
bles de sales solubles (sulfato y tiosulfato), las que después
de diluirlas se pueden tirar al cafio.

EQUIPO USADO

El proceso cataban se distingue de otros procesos pa-
ra remover H3S, por la relativa simplicidad de su operaclon, y
por el equipo requerido, por ser una operacién de un sélo paso-
se lleva a cabo satisfactoriamente a presién y temperatura or--
dinaria.

La solucidén catabdn corroe al hierro dulce, por lo -
que los materiales de construccién de preferencia deben ser, a-
cero inoxidable, algunos plasticos (poliestireno, PVC, tefldn,
hule, etc.) y vidrio, asi como también poliéster reforzado con
fibras de vidrio.

En el caso de corrientes gaseosas, el cuerpo princi--
pal del equipo, debe contar con una eficiente &rea de contacto
entre las fases, en vista de la gran variedad de condiciones en
contradas, el equipo a usarse debe ser disefiado o seleccionado
de acuerdo con el problema especifico.

En operaciones de Planta Piloto, se han usado mucho -
las columnas de bandejas y de empaques sin tener formacidén & in
crustacion de azufre.

También en Planta Piloto se han usado los lavadores -
Venturi, con resultados satisfactorios, observidndose un reduci-
do tiempo de contacto en la eliminacién del &cido sulfhidrico.



El azufre formado se encuentra en forma dispersa en la
solucidn como finos cristales. Estableciéndose que cuando el --
contenido de azufre exceda del 10% produce interferencia en la -
recirculacién de la solucidn catabdn, el azufre puede ser removi
do de la solucién por medio de cualquier método mecanico apropia
do, tal como la filtracidn, decantacién, 6 bien puede ser separa
do de la solucidn en forma fundida sin riesgo de descomponer a -
la solucidn, el azufre separado en forma fundida fué analizado y
didé un contenido de fierro menor de 0.0l7%.

ECONOMIA DEL PROCESO CATABAN

El cataban es econdmico porgue es catalitico comparado
con la estequiometria del proceso, cantidades mucho menores son
necesarias para lograr una eliminacién total del &cido sulfhidri

CoO.

El cataban es regenerado en el mismo sitio de la reac-
cién, razén por la que no se requiere un incremento en el equipo
de operacién, la regeneracién se logra por medio de aire y no re
quiere de calor en ninguna forma. (ref.5)



6.~ ASPECTOS TEORICOS DE TRANSFERENCIA DE MASA

A.- Discusidén General

En los procesos de absorcién de gases, es muy impor tan
te hacer una buena seleccidén del liquido absorbente. Usualmente
se selecciona una solucidén que absorba vigorosamente al componen
te que se pretenda eliminar de la corriente gaseosa y ademds que
sea regenerable para su reuso.

Se considera que la absorcidn acompafiada de reaccidén -
quimica es mds efectiva que la absorcidén simple y cuando la reac
cién es instantdnea e irreversible la absorcién es mucho mds efi
ciente.

En algunas ocasiones se emplea absorcidén con reaccidén
para obtener un producto determinado en la fase liquida.

La absorcidn con reaccién para el desarrollo de su teo
-ria, asume la presencia de un plano de reaccién ubicado entre la
pelicula liquida y la interfase.

La absorcidn con reaccidén clasifica algunos casos bajo
el siguiente criterio:

La reaccién puede ser: a). Reversible
b). Irreversible

La reaccién puede efectuarse: a). En la pelicula liquida
b). En alguna distancia en
tre la pelicula liqui-
da y la interface
c). En la interface

La reaccién puede correr a una

velocidad: a). Muy lenta
b). Intermedia
c). Rapida

d). Instantdnea
B. - Representacién de la Teoria de la Pelicula
‘ Condiciones:
a). Se asume el tipo de reaccidén aA + bB ---) pP

( en solventes)



b). Se trata de solucidén diluida
c). Cada componente se difunde independientemente
d). Se pueden usar coeficientes de difusién binaria

El caso general de absorcidn con reaccidén se represen-
ta por el siguiente diagrama, donde se grafica una absorcidén fi-
sica (la linea punteada) y una absorcidén con reaccién (linea con

tinua). y : o S
) gas pelicula i pelicula liquido
po gaseosa liquida
Ab
Pab
Al
Pai
N
~
>N o 5
~<| Cap
Cab
z 0 Zy,
Donde:
P;b = Presidn parcial del componente A en la fase ga
geosa (absorcion fisica)
Pip = Presién parcial del componente A en la fase ga
seosa (absorcidén con reaccién)
Pp;, = Presién del gas en el equilibrio para absor--
cién fisica.
Pl Presidn del gas en el equilibrio para absor--
cién con reaccién.
CR = Concentracidén del gas en el equilibrio, para -
absorcién fisica.
Ca = Concentracién del gas en el equilibrio para ab

sorcién con reaccidn.

El diagrama muestra que el perfil de concentracién en
la absorcién con reaccién es mas grande, lo que produce una ma--—
: el
yor transferencia de masa de la fase gaseosa a la fase liquida.

El modelo de la doble pelicula asume que la interfase
no representa ninguna resistencia a la transferencia y se pueden



utilizar el equilibrio para determinar la concentracién de A en
el Liquido y viceversa.

El flujo para absorcién fisica es:

o e o o o = o o o
(B-1) N& = K& (Pap - Paj) = K. (Chj - Chp)
El flujo para absorcién con reaccidn es:
(B=3) Na = Kg (Pap - Ppi) = K, (Caj - Cpp)
Por la ley de Henry para soluciones diluidas:

. = © o =

(B-2) H=Py; /Gy = Pui/ Cag

. o
Conclusion Np NA
B- II REACCION MUY LENTA

La absorcidén con reaccidn muy lenta estd representada
por el siguiente diagrama: i
Pib

N R
| Ab
[ Cab

Zg 0 %,

Cuando la reaccidén es muy lenta, como lo muestra el -
diagrama, la reaccién se lleva a cabo en la pelicula liguida y -
la absorcién con reaccidn tiene una velocidad ligeramente mayor
a la absorcidn fisica.

B- III REACCION MUY RAPIDA

. La absorcién con reaccidén muy ripida se representa por
el siguiente modelo:

=21 =



@

pelicula liguida

AN

W\ \
AV
Wy

e
\

Ceb

espesor Cgp

Zg 0 espesor de pelicula Z;,

La reaccidén se lleva a cabo en alguna distancia entre
la interfase y la pelicula liguida. La posicién del plano r va-
ria de acuerdo con las concentraciones de los componentes y cual

-de los dos se difunde mas rapidamente. En realidad la posicién -

del plano la define por las resistencias a la difusidén y por la
fase que controla la transferencia de masa. La reaccidn es rapi
da cuando Cgp =0 a 2z = o.

B- IV ABSORCION CON REACCION INSTANTANEA

Representada por el modelo siguiente donde se compara

con reaccidn rapida. 2 ;
p pelicula liquida

pelicula
P
Ab gas.
L
Fai o
CAi Bb
N
AN
N\
3 -7~ %
N //
S ”~
B Ve
N\ s
N 7z
N 7
Zg ) Zy 2



La reaccidén se lleva a cabo en la interfase

Por un balance de materia:
(B-4) b N, +aNg = 0 & N, /Ng = -a/b
De la teoria de la pelicula:

o
(B-5) K = Dag / Zj,

Coeficiente de transferencia de masa en absorcidén fisi
ca:

)
Kog KG KL,
De la ecuacidén (B-5)
= D - = g Z
(8-7) N, = _°as (Cpy - 0) = Kp _ %L ¢y
ZR 2e
Y para Np:
o
(8-8) Ny = - _"Bs Cob = =~ B %8 i @b
Z;, - 2R Das 1-2p/Zp

De la ecuacidn (B-5)

Kr, 2L

Das

De las ecuaciones (B-4); (B-7) y (B-8)

de (B-4) N, =-Ng (a/b)
de (B-8) N, =a X, PBs Cmb
b Dpg 1-2g/Z;
o D
NA (I—ZR / ZL) = a KL BS CBb
b Dps
De (B-7)
2 — D Cc
Np - K Cpy = _a_ K BS Bb
b Das

=23 =



o

(B-9) NA = KL (CAi + a DBS CBb) Para absor-

b Dag
cidén con reaccién,
Ng = KE (Cgi - Cgb) Para absorcign fisica
De: (B-3); (B-2); (B-9)
N =R Pap - Pp;) = Bei (Pa —H € .)
Entonces:
1 _ o
Ko Ke Ky,
Substituyendo:
n], = 1 + 1 CBb
Kog Na Ha
el == e
Pap - HCp; Cai +§ Das
Das
o
(B-10) Ny = Kog (PAb +H§ EBS Cgp)

Para cgy { C'pp 1la reaccidn se lleva 5 cabo a la orj-
lla de 1a interfase, Siendo el valor C'Bh el valor minimo en la
concentracién del liquido Para que 13 reaccidn se 1leve a cabo -
en la interfage,

Para absorcign fisica: Ng - Kg (Ppg - H Caj)
Del diagrama y de 1la ecuaciodn (B-3) cuando Ppi =o0
(B-11) Ny, = Kg PAb para Csb Cap

, Entonces 135 reaccidn se lleva a cabo en la interfase

siendo Cep el minimo valor para que la reaccidn se lleve a cabo
en la interface,

De las ecuaciones: (B-2); (B-4); (B-8)
Para Cpp = Cap vy Zp = o
2 , _ D Ko
(B-12) Cgp =b —AS —S Py
a DBS KL



Cuando Cpp = Cgb la reaccidén se lleva a cabo en la in
terface y el proceso es controlado por la fase gas.

Asi como hay una concentracién de B en la fase liqui
da que fija el plano de la reaccidn existe su equivalente, la --
presién de A en la fase gas:

D K

(B-13) Pap = _2 Bs L CBb

o
b Dpg Ke

cuando el plano de reaccidén se localiza en la interfa-
se, es decir, que se tiene la concentracién Cbb: el proceso de
transferencia de masa estd controlado por la fase gaseosa.



Ab

CBb

(o]
Pab

DAS

AS

NOMENCLATURA

Presidén parcial del gas en absorcién con reaccién.

Concentracién del componente B en el ligquido con reac-
cién.

Presién parcial del gas con absorcién sin reaccién,

Presidn del gas en el equilibrio, para absorcidén con re-
accion.

Presién del gas en el equilibrio, para absorcidn fisica,

Concentracion de a en la interfase, para absorcién con
reaccién.

Concentracién de A en la interfase, para absorcién fisi-
ca.

Coeficiente de transferencia de masa fase liquida, para
absorcidn con reaccién.

Coeficiente de transferencia de masa fase liquida, para
absorcién fisica.

Coeficiente de transferencia de masa fase gas, para ab--
sorcidén con reaccidn.

Coeficiente de transferencia de masa fase gas, para ab--
sorcién fisica.

Concentracién minima del componente B para que la reac
cién se lleve a cabo en la interface.

Flujo de transferencia de masa, para absorcidn fisica.

Flujo de transferencia de masa, para absorcidn con reac-
e
ciodn.

Constante de la ley de Henry para soluciones diluidas.

' Difusividad del componente a en el solvente S.

Difusividad del componente B en el solvente S.



III. - DISCUSION DEL PROBLEMA
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La Empresa Searle de México, S.A. de C.V., en la elabo
racién de sus productos esteroidales, realiza sintesis orgdnicas
a partir de la raiz del barbasco, en una de las sintesis orgdni-
cas se libera acido sulfhidrico como un subproducto contaminante
del medio ambiente industrial y que por sus propias caracteristi
cas es consideraco como un agente indeseable.

En dicha sintesis se realiza la adicién de un radical
en un carbén determinado del esqueleto del esteroide, el reacti-
vo usado para llevar a cabo la adicién es el dcido tiolacético
(con una cierta cantidad en exceso para asegurar una reaccidén -
completa), y el solvente empleado es el metanol.

Se considera que la reaccién de adicidén no libera al -
HyS, sino que las emisiones son debidas a dos reacciones colate-
rales al proceso, que son:

a). Reaccidén del &cido tiolacético con el metanol.
(0] o]
" "
CH3-C-SH + CH3 - OH =-=---- HyS + CH3-CH,-C-O-CH,

b). Reaccidn entre el &cido tiolacético y la humedad

del metanol y del medio ambiente.
¢}

b "
CH3—C—SH + HzO ————— HZS o CH3—C-OH

Estas dos reacciones son continuas durante todo el pro
ceso y la mayor parte de las emisiones de HjS se deben a la reac
cidén entre el Acido tiolacético y el metanol ya que la reaccién
entre el tiolacético y la humedad se considera despreciable por-
que es funcién de la humedad del metanol y en este caso el meta-
nol es original y tiene una humedad de 0.05%. La humedad del me
dio ambiente es cero porgue es arrastrada con una corriente de -
nitrégeno lo que produce un medio inerte.

El &cido sulfhidrico liberado es eliminado mediante el
método de solucidén de sosa cdustica y se -pretende cambiarlo por
el proceso cataban.

Para llegar al cdlculo de las dimensiones de la colum-
na de absorcién del nuevo método de eliminacién de HpS se reali-
z6 lo siguiente:

1.- Se verificd experimentalmente a nivel de laborato
rio la efectividad de la solucién cataban para e-
liminar el &cido sulfhidrico liberado en el proce
so.



Se verificé a nivel de laboratorio la regenera--

cién de la solucidén catabdan.

Se realizaron a nivel de laboratorio 120 experien
cias donde se variaron las emisiones de HyS, la -
concentracién de la solucién cataban, asi como --

los gastos del gas y del liquido.

En base a los resultados experimentales se
laron los coeficientes de transferencia de
de la fase gaseosa

Se determindé que la resistencia de la fase
controla la transferencia de masa.

Se determind la concentracidén minima de la
cién cataban.

calcu-
masa -

gas, =

solu--
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La parte experimental se realizd en 3 etapas, a saber:

1. -

Verificacién de la solucidén cataban en el proceso
especifico.

Verificacién de la regeneracién de la solucién ca-
taban.

Realizacidén de 120 corridas en donde se variaron -
las concentraciones del acido sulfhidrico y de la
solucidn catabadn, asi como de los gastos de las co
rrientes, para tener elementos necesarios para cal .
cular los coeficientes de transferencia de masa de
la fase gaseosa y asi determinar la concentracién
minima de la solucién de cataban para que la reac-
cién se lleve a cabo en la interfase, lo que signi
fica que el proceso esta controlado por la fase —-
gas.

1. - VERIFICACION DE LA EFECTIVIDAD DEL CATABAN

La primera fase de la parte experimental que consistid
en probar a nivel laboratorio y dentro del problema especifico la
efectividad de la solucidén de Catabdn, asi como de algunas varia-
bles del proceso como, el pH, el tiempo de regeneracién de la so-
lucidén de Catabadn, el grado de dificultad de la filtracién del a-
zufre de la solucidn Cataban, fué realizada con Catabdn, con una
concentracidén que varid desde el 3% al 50%.

A, -

a).

b).
c).
d).
e).

-£).

g).

Equipo Usado

2 matraces de bola de 3 bocas, de 1000 ml y 500 ml
respectivamente.

Motor y agitador.
Bafio maria.
Refrigerante
Tubo de vidrio

Columna de absorcién de vidrio de 0.40 m de altura
de empaque y de 2.5 cm. de didmetro.

Empaque colocado al azar, anillos rasching de 3/8
pulgadas.

= 3]
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h). - Bomba

i). - Termdémetro

La figura.l muestra el equipo adaptado donde se verifi
cé esta primera parte experimental.

= 300



A= fuente de acido sulfhidrico
B=condensador

C=columna de absorcion
D=fuente de cataban
E=bomba

F=fuente de calor

G=motor

H=venteo

1 =nitrogeno

Je=aire




B. - PROCEDIMIENTO

En el matraz "A" se carga el esteroide, el metanol y el
dcido tiolacético, para de esa manera tener nuestra fuente emiso-
ra de acido sulfhidrico al producirse el reflujo durante tres ho-
ras, se pasa una pequefila corriente de nitrégeno para arrastrar al
dcido sulfhidrico hacia la columna, el metanol es condensado por
el refrigerante y regresado al mismo matraz. De esa manera se pa
san a contracorriente nitrégeno y &cido sulfhidrico con solucidn
de cataban, el cual es recirculado por medio de la bomba. Simul-
tdneamente se pasa una pequefia corriente de aire para ir regene--—
rando al mismo tiempo la solucidén de cataban. La temperatura se
verificd constantemente Y se mantuvo en 20 °C durante todo el pro
ceso

®
Las emisiones de acido sulfhidrico a la salida de la co
lumna, se detectaron practicamente con tiras de papel filtro hume
decidas con una solucién de acetato de plomo, haciéndose la prue-
ba del espejo.

Los resultados de las diferentes pruebas hechas durante
esta fase experimental son registrados en la Tabla 1.

OBSERVACIONES

En las pruebas que se hicieron con menos concentracidn
de catabdn, la solucién paulatinamente se fué tornando de un co—-
lor naranja cristalino a un aspecto lechoso, una vez que la solu-
cién se regenerd, volvid a adquirir su color inicial naranja cris
talino. Después de la regeneracidén del catabdn, la solucién se -
dejb en reposo para que se asentara el azufre y se filtré satis--
factoriamente.

CONCLUSIONES DE LA PRIMERA PARTE EXPERIMENTAL

1. - La solucidén de cataban adn en bajas concentracio--
nes, es efectiva para eliminar al dcido sulfhidri-
co liberado del proceso especifico.

2. - El pH se mantiene alcalino y es efectivo

3. - La regeneracién por medio de aire, es efectiva en
la solucidn cataban

4. - Procede bien a la temperatura de 20 °C.

5.- La filtracidén del azufre de la solucién de cataban
no ofrece ningin problema.
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2.~ VERIFICACION DE LA REGENERACION DE LA SOLUCION
CATABAN

La segunda etapa de la parte experimental consistid en
verificar la regeneracidén de la solucién de catabdn, para lo cual
se hicieron 10 pruebas usdndose la misma solucién de catabdn, pe-
ro regenerada con oxigeno del aire antes de cada una de las prue-
bas, la concentracién inicial de catabdn fué de 20%.

El equipo y los procedimientos empleados, fueron los --
mismos que se usaron en la primera fase de la parte experimental.
(Fig. 1).

La tabla 2 muestra los resultados obtenidos en la segun
da etapa experimental.

OBSERVACIONES

Al volumen final filtrado después de cada una de las --
pruebas, fué necesario adicionarle un 5% de agua, para completar
el volumen inicial de la solucién.

_ Para la prueba nimero 17, fué necesario regenerar el pH
de la solucidn, ya que se habia bajado a 6.5 - 6.0 con una solu--
cidén de sosa al 1%, posteriormente la solucidén se tornd ligeramen
te a verdosa, tal vez por la captacidén del HpS por la sosa.

CONCLUSIONES
La solucidén de catabdn regenerada con oxigeno del aire,

puede ser udada durante varios ciclos en la eliminacién del acido
sulfhidrico.
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3. - TERCERA PARTE EXPERIMENTAL.

El objetivo de esta parte experimental fué el hacer va-
riaciones en las concentraciones del gas y del liquido, asi como
de los gastos para tener elementos y determinar los coeficientes
de transferencia de masa Kys+ La variacidén en la concentracidn -
del HyS se logrd incrementando la cantidad de dcido tiolacético -
en la fuente productora de H,S.

EQUIPO USADO

a). Matraz de bola de 3 bocas de 1000 ml.

b). 2 matraces de adicién de 5 lts. cada uno.

c).- 1 matraz earlenmeyer de 100 ml.

d).- Motor y agitador

e). - Refrigerantes

f). - Bafio de vapor

g).- Tubo de vidrio

h).- Columna de vidrio de 0.40 m. de altura de empaque
y de 2.5 com. de didmetro.

i). - Empaque de 3/8 de pulgada al azar, de anillos ras-
ching.

j).- Mandémetro diferencial
k). - Burbujdmetro o medidor de gasto de gases.

La figura 2 muestra el equipo adaptado donde se verifi-
caron estas pruebas experimentales.

PROCEDIMIENTO
A.- Primeramente se determindé la cantidad de nitrégeno
a pasar durante todas las corridas, y se registrd la presién de -

trabajo. El nitrégeno fluyé por la siguiente trayectoria:

a). - Por el matraz de bola de 1000 ml, para arrastrar -
las emisiones de H,S.

b). - Por el refrigerante.

c).- Por el manémetro diferencial donde se determind u-
na presién de 20 mm Hg.

SNag s



d).- Por la columna de absorcidn

e). - Por el burbujémetro 6 medldor de gasto para gases
previamente calibrado en ml 6 cm3. El burbujéme--—
tro lleva en la parte inferior hasta el nivel don-
de entra el gas, una solucién de jabdén muy diluida
para que al entrar el gas, forme una burbuja, la -
cual es arrastrada a todo lo alto del medidor y a_
si poder medir el gasto en cm3/seg. El nitrégeno
se gradub a 12.5 cm3/seg.

- B.~- En seguida se cuantearon las cantidades de acido -
sulfhidrico antes y después de entrar a la columna de absorcién,
para conocer las concentraciones inicial y final del gas. La mez
cla gaseosa compuesta por sulfhidrico-nitrdgeno, Slgulo la misma
trayectoria que inicialmente se describid para el nitrégeno, sdélo
que antes de pasar por la columna a contracorriente con el ligui-
do y después, se cuantearon las cantidades de 4cido sulfhidrico y
se determinaron las concentraciones.

8 Para llevar a cabo estas determinaciones, las emisiones
de HZS se barbotearon en un matraz agitado que contenia una solu-
cién de 50 ml de I, de normalidad 0.023, la cual contiene 0. 146
gramos de yodo. A la solucién de yodo prev1amente se le adiciona
ron unas gotas de almidén como indicador y asi poder aprec1ar el
vire de color de la solucidén y con ello el tiempo de reaccién en-
tre el yodo y el &cido sulfhidrico.

La reaccidn estd representada por la siguiente ecuacién

+
H25+I ————— » S+ 2H + 2 T

Estequiométricamente se calculd la cantidad de HyS que
reacciona con 0. 146 gramos de yodo.

253.8
34.08

P.M. del yodo
P.M. del H,S

Entonces con O.146 de yodo reaccionan 0.019604 gr. de -
HpS.

Pricticamente se determind para cada una de las corri--

das el tiempo de reaccidén entre el yodo antes y después de pasar
por la columna, de esa manera se determinaron los gramos/seg. ini
cial y final para cada una de las corridas.
' En todas y cada una de ellas se trabajd a régimen perma
nente, es decir, no se suministrd ox1geno para no regenerar a la
solucidén y poder llegar a la concentracién minima de la solucidn
cataban,
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. Las tablas de la 3-A a la 3-F, muestran los resultados
obtenidos durante la tercera etapa experimental.

La tabla 3-A, muestra 20 experiencias hechas con agua
como solucidén absorbente

La tabla 3-B, muestra los resultados con las experien--
cias hechas con solucién de catabdn al 0.5% de concentracidn.

La tabla 3-C, muestra los resultados obtenidos con 20 -
experiencias hechas con solucién catabin al 1.0% de concentracién

La tabla 3-D, muestra los resultados obtenidos en 20 ex
periencias hechas con solucién catabdn al 2.5% de concentracién.

La tabla 3-E, muestra los resultados obtenidos con las
experiencias hechas con solucién catabdn al 5% de concentracidn.

La tabla 3-F, muestra los resultados obtenidos en 20 ex
periencias hechas con solucién catabdn al 10% de concentracidn,

=
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TABLA  3-A SOLAMENTE CON AGUA
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/9 /0 i “ g3oc | o495 | 0.236 v /2580 o023 |o-os82
eo | o 5 a o028 | O-495 | 0-/8/ i /166G |o0-0383|0-0/39




TABLA  3-B SOLUCION CATABAN AL 0.5 %

§ TiAocliac"coé'- Metanol HpS Tiempo bHZS a la H,S z's.la gasto gasto de [H2S a la [HpS a la

"5- tico g::cciona realgf:ién Egnrt/rsaeda gta']/s”;a d; "2 agua : e Rl

9 il mib ar ik i 5 10'3* cm? /seg cm’ /seg em 3/seq cm3/segq -
28 | 780 40O |rpeo¥xid| FF 3.¢2 2.54% /2.5 |o-#/6# |0-2063 |0./96%5
22 700 * @ /06 3 .92 /-85 (44 o.833 ©.303 |o./%2FP
23 | so0 Y o yie B8.pP2 7 G9 % /- 280 |o0.303 |o-/s30
e4 | r00 ” & ,25 | 3.g2 /- 56 “ /666 |o.303 |o.s8/
25 | 75 ) " 8x | 3.4« 2.25 «  |owwrer |0-266 |07/
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X ) o o 7 FO 2.-22F# /- /5 o /-2 60 0-24%% |0-08,0
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3¢ 70 g g 2200 | c.495 0089/ 4 /- 250 0.0383|e-00 %2
YO 70 & i 3500 O +~%25 ©.056 4 /666 o-0383|0-003




TABLA 3-C SOLUCION CATABAN AL 1.0 %

3 TiAocliadcoé- Metanol HaS Tiempo HyS a 1a HpS a la gasto gasto de [H2S a la |HpS a la

g tico 3::cciona reagzién Egnrt/rsaeda g:‘/sl.:a d; N2 agua i 2o s

S i gr. . | seaq. x 10- 10k |cm/ses | cnd/seg  |em¥seg | cmd/seg -
v/ /00 <00 |rPe0¥xt| 9o 3.92 2.06%Y | r2-5 |o%/6¥F |o-a03 |0..895
L2 soo ‘ 20 705 .22 /-86F 4 ©-8333 |o0-2303 |0./v¥3
<2 /o0. 5 “ 770 2D =22 [ FBC 49 /-250 |®.303 [0.,377
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TABLA  3-D  SOLUCION CATABAN AL 2.5 %

§ Ti/:c‘iadéc;; Metanol HpS Tiempo ~st a la H,S §.la, gasto gasto de |H2S a la |H3S a la

g tico- ?—::cciona reatc’?:lén Egnrt/rsaeda g:};:a d; 2 agua ' Ent3rada 563‘ i

o ml., il = Sen, A S 10_% cm? /seg cm? /seg cm “/seg cm’ /seg -
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TABLA 3-E SOLUCION CATABAN AL 5 %

< Acido Metanol Hp$S Tiempo HoS a la H,S a la gasto gasto de [H2S a la |HpS a 1la
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TABLA  3-F SOLUCION CATABAN AL 10 %

3 TiAOCIiédcc,é- Metarol HaS Tiempo | HyS a la HoS a 1a gasto gasto de [H2S a la [HpS & la

E tico g::cciona reagzién Egnrt;sa:a gi'/;:a d: 2 agua' Entsrada Sa}l iy
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V. - DETERMINACION EXPERIMENTAL DE LOS
COEFICIENTES DE TRANSFERENCIA DE
MASA DE LA FASE GASEOSA.
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Para cada una de las corridas experimentales, se calcu
16 el coeficiente de transferencia de masa de la fase gas. Pri-
meramente para saber si la resistencia a la transferencia de ma-
sa se localiza en la fase gaseosa y, posteriormente para poder -
determinar la concentracién minima de la solucidén cataban.

Partiendo de los datos obtenidos experimentalmente y -
registrados en las tablas 3-A a 3-F, se hicieron los calculos pa
ra obtener los coeficientes de transferencia de masa de la fase
gaseosa.

Los calculos se obtuvieron en base al siguiente diagra
ma de balance de materia. Para cada una de las 120 corridas se
siguié la secuencia de pasos a saber.

L; = Kg mol H,0 + Cat. G4 = Kg mol N, + HZS
Hr Hr
ey
X; = Kg mol H,S ¥y = Kg mol H,S
Kg mol tot Kg mol tot
0. 40 m.

Gy = Kg mol H,S + N, L, = Kg mol H28+H20+Cat

i Hr e Hr

y3'= Kg mol H,S X, = Kg mol Hj,S
ia—;;I_ESE Kg mol tot
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Para la realizacién de los cdlculos se requirieron los
siguientes datos:

1). Altura del empaque = 0.40 m.

2). Didmetro de la columna = 0.025 m.

3). Empaque anillos Rasching al azar de 3/4"

4). Temperatura de operacién = 20 °C.

5). Presidon de Operacidon (20 mm + 586 mm) = O.797 Atm

6). Pesos moléculas de los componentes:

P. M. N2 = 28
P. M. st = 34.08
P. M. Hzo = 18

P.M. Catabdn = 336.82
7). Densidades de los componentes a 20 °C.

a0

0.99823  gr/cm>

/chzs = 1.294 gr/lt
/ckz = 0.92826 gr/lt
/ocat. = 1.198 gf/cm3

8). Viscosidades de los gases a 20 °C.

v/LLNQ = 0.0172 Ci Pk

_AMtH,s = o0.0126 c. p.
9). Constantes de los gases
R = 0.08205 Atm - Lt
mol °K
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Primeramente se hicieron las correcciones por pe-

so molecular de las mezclas y densidades de las mezclas, asi como
las conversiones a las unidades requeridas.

a).

b},

cl.

Conversién de todos los Ly obtenidos experimental
mente, a L; = Kg mol tot/hr.

La conversién se hizo por medio de la ecuacidn:

Ly = l1 /?; Kg mol H,0 + Cat.

PM Hr
donde: ll = cm3/hr, obtenido experimentalmente
V- /%l = Densidad de la mezcla liquida, que

por ser ideal, se calculd por:

[n =% H,0 xﬁizo + % cat. xfcat. = gr/cm’

y: PM = Peso molecular promedio de la mezcla
liquida.
PM = % + &) .
PM % H20 X PMH20 % Cat. x PMCat.

El % de cada uno de los componentes fué medido ex
perimentalmente.

Experimentalmente X = 0 para todas las corridas.

Conversién de los G obtenidos experimentalmente
en cada una de las corridas a Gy = Kg mol tot/hr.

Gy = Vex = /3n k Kg mol H,S + N2
PM Hr
donde: V = % HZS + % N2 medido experimentalmente
v = cm3/seg. y convertido a lt/hr
PM = % H,S x PM H,S + % N, X PM N2’
y: /oh =P x PM gr/lt convertido a Kg/hr

donde: P = 0.797 Atm. y R = 0.08205 Lt - Atm.
mol °K

20 °C + 273 = 293 °K.

=]
]
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d). Conversién de los y, obtenidos en cada una de las
corridas experimentalmente a Kg mol st

Kg mol tot

Experimentalmente y., se obtuvo en gr/seg y se convir-
tié a Kg/Hr, se dividid entre el PMH2S y nos diéd:

Kg mol H,S/Hr, entonces dividimos entre Gy:

y3 = Kg mol H,S/Hr Kg mol H,S
Kg mol tot/Hr  Kg mol tot
e). Conversidén de G4 obtenido experimentalmente para
cada una de las corridas a G4 = Kg mol tot/Hr.
G4 = Vexp. b4 Fm o Kg mol tot
R T Hr

donde V = %H,S + %N, Experimentalmente

v = cm3/seg y convertido a lt/hr

/Dm =_P -+ PM _ gr/lt y convertido a -
R T Kg/lt.
y ,Eﬁ = Peso molecular promedio de la mezcla

PM = % H)S - PM HyS + %N, * PM N,
P = presidén = 0.797 atm.

R = 0.08205 Lt - Atm
Mol °K

o

T = 293 K

f). Conversién de los y4 obtenidos experimentalmente
a Kg mol HZS/ Kg mol tot.

Experimentalmente se obtuvo gr/seg de H,S, se convir-
tieron a Kg mol/Hr por medio del PM H,S.

_Entonces Yy = Kg mol HZS/Hr
G4
Por lo que Y, = Kg mol HpS/Hr _  Kg mol H,S
Kg mol tot/Hr Kg mol tot
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g).

h).

Conversidén de los L, obtenido experimentalmente -
en.cada una de las corridas a Kg mol tot/Hr

L; + (Kg mol H,S Inic. - Kg mol H,S finales) -
PM ’

Peso molecular promedio de la mezcla.

= Kg mol Hy;S + H,0 + Cat.

Hr.

Conversién de cada una de las x. obtenidas experi
mentalmente a Kg mol H,S/Kg mol tot.

Experimentalmente x, se obtuvo en Kg HZS/Hr, que por -
medio del peso molecular del H3S se convirtid a =
Kg mol H3S

Hr

Kg mol st/Hr Kg mol H,S/Hr
Entonces xz o e e e e
L, Kg mol tot/Hr

- _ Kg mol Hjp

Kg mol tot.
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Cdlculo del coeficiente volumétrico de transferen
cia de masa de la fase gas. Ky, para cada corri-
da.

El Ky, fué calculado por medio de la ecuacién:

=Gy (Y =) Kg mol H,S Transf.

Z . A . AYml Hr m3 Atm.

donde: Z = Altura del empaque = 0O.040 m.

A = Area transversal = g7 p2
4
si el D = 0.025 m. entonces A = 0.00049 m2
A Ypp = media logaritmica de la fuerza impulso-
ra.
Arp it = Xl By
& 2 e = Atmésferas
1 - P
n Y3
¥, . P

donde: Y, y Y4 son las concentraciones del gas
en razén Mol = Kg mol HZS/Kg mol Inerte.

P = Presidén en Atm. = 0.797
y: Gp (Y3 - Y4) = Kg mol H,S transferidos/Hr

Por medio de un balance de materia se calcula
G (Y3 = Y4)

Del diagrama de balance de materia tenemos:

63 ¥3 ~ Gq ¥y = Lpay -~ Lg%
dutde s TiE T_x__ entonces e = Y3
¥ = V3
= b4
Y, 4
1 - Yq
ys X = = entonces X; = X
l - x 1
- x;
X K 1 H>S
y para X; = e _____g ot 2
L - x Kg mol Inerte
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En base al gas inerte 6 libre de H,S el balance
queda:

Gy = Gy (1 - y3) = Gy (1L - y4) = Kg mol inerte/Hr
G =Ly (L - %) =L; (1L - x;) = Kg mol inerte/Hr
En ragzdén mol, tenemos:

G1

(¥3) =~ Gy (¥g) = Ly (X;) - Ly (X))

Entonces Gy (Y3 =V = Ly (xy - xl)

donde Gy (Y3 - Y4) = Kg mol H,S Transferidos/Hr.
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VI. - DETERMINACION DE LA CONCENTRACION
MINIMA DE LA SOLUCION.
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Para determinar la concentracién minima de cataban pa-
ra eliminar al acido sulfhidrico liberado en la reaccidén, en ba-
se a los resultados obtenidos experimentalmente, se calcu16 para
cada una de las corridas:

A.- Las alturas de las unidades de transferencia de -
masa (Hgg), experimentalmente.

B.- Las alturas de las unidades de transferencia de -
masa (Hg), a partir de los datos tedricos.

Una vez obtenidas las Hgg; y Hg se comparan y en el -
momento que estas dos alturas sean iguales 6 bien se aproximen -
bastante, podremos llegar a la concentracién minima de la solu--
cidén catabdn que se debe usar para que la reaccidn se lleve a ca
bo en la interfase, es decir:

Si Hpg = H; entonces:

a). La resistencia a la transferencia de masa esta -
controlada por la fase gas.

b). La reaccidn se lleva a cabo en la interfase.

c). Se determina la concentracién minima de la solu--
cidén cataban.

d). Se tienen los elementos necesarios para calcular
las dimensiones de la columna de absorciédn.

C.- Ccdlculo de la altura de la unidad de transferen--
cia de masa experimental para cada una de las co-
rridas. :

Para calcular la Hgg se empledé la ecuacién que Fellin-
ger propone;

HOG = _L— = metros
Kya P
donde
Hog = Altura de la unidad de transferencia de masa ex-
perimental.
. G = Velocidad mdsica del gas = Kg mol
Hr m
Kya = Coeficiente de transferencia de masa experimental

mente = Kg mol H3S Transf.
Hr m3 Atm.
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D.- Cdalculo de la altura de la unidad de transferen-
cia para cada una de las corridas a partir de las
constantes fisicas.

El cdlculo de cada una de las unidades de transferen-

cia fué hecho por medio de la ecuacién que Fellinger
propone :

By = K6 gc EONS N e roe

H = Altura de la unidad de transferencia = m.

Velocidades masicas del liquido y gas

()
53
@Q

]

= Kg mol/Hr m?

*;A'd" = constantes caracteristicas del tamafio y tipo
de empaque usado. Para anillos Rasching de
3/8", tenemos:

« = 0.730

A = 0.45

H = 0.47
Sc = M6dulo de Schmidt para el gas
Sc — _/am

Ln Puys - N,

donde:
Hm = ¥ Hys _AH,s + ¥ N,_*N, ; a 20 °c
donde:

¥ = concentracién molar promedio

< [Em =tv'B S [)HS+S7N N, ' a 20 °C
2 2 2 20

La difusividad de la mezcla se calculd por medio de la
ecuacién de Wilke-Lee.

Dap = (0.00107 - 0.000246 \/I/MA + l/MB)T3/ : Vl/MA—l/MB)
B (I‘AB)Z [f (kT/EAB)J
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S o 2
Dpp = Difusividad en cm /seg
i = Temperatura absoluta = 293 °K
P = Presién = 0.797 Atm
My = Peso molecular de A = 28
My = Peso molecular de B = 34.08
YAB = Separacién molecular en la colisién = °A
= 'a+Tp 3.681 + 3.78106
= = = 3. 73103
2 2
€Eas . \ /2 B _ \/93.412 x 252.406 = 153.55
k k k
de €A _ 121 Tb = 1.21 x 77.2 93.412
k
€B _ 1.21 x 208.6 =.252.406
k

entonces:

K*T 273 _ 1.7779

€AB  153.55

Entonces en la tabla de funcidn de colisidén por difu--
sién:

kT
£ = 0.560
Substituyendo todos los datos en la ecuacién:
D 2
“H,S - N, = 0.207397 cm“/seg

2 2

Todos los cdlculos realizados para cada una de las co-
rridas en la obtencidén de los K a Y las Hgg v Hy se en
cuentran registrados en la tabla 4.
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TABLA 4 SOLAMENTE COi\I AGUA
A Kgn:cjlgot KgmcL)?;gg X Km:leS sz?ok GL; Kyjmsxyumsxrsmsx YTHS
o x 1072 x 1073 | x10°3 | x 073 [ x 103 | x 10°3 | x 10°3
/ |o-083/8e |0.083/p0 © Y SF/2 |/. 628 | g2 | 27 |2¥' 66 |2##5|25. 28
2 |o.6623 |0./cere8 o (¥ r9/2 |1 528 |Ls82/9 27 |22.63|27-75 |22./3
3 |o. 24985 |0.e¥pecs o ’.y./?u/o /528 |rner7e 27 /747 |27-F5 | r9 .88
Y _lo-332F4 |0 3327881 © Y /YFC |H52B |/ 85/5 8F 1/# 80 |2F-75| /7 8/
5 |0.082/86 |0.083/88 o) 2.285 |/523C |/ 52/7 |22-85 [22-68 |2v 43 |23. /5%
€ |0 66233 |0-1g6286 o 2-78% |/8236G |/ 562/9 |22:85|20-65 |e¥- 43 |2/.08
X _|024955 |0.2yps62 o B-936 /523G lle/5 [22-85|/F 580 [e4#3 |, x-8/
8 |0-23327%4(0-33274/2| © 29«5 |/5236G|/ /43 |23 -85 |/7-5Y |24-43 |,%-80
? ©.083,86 |0-083/96 o 78655 |[/52/6 |/fs/vy |20 |/F OF |29/ | /7 BF
/0 |0:-/6633 |o./66393 ° G229 |f82/6 |Assey |22-40 |/5:6F|22-9/ | /56-82
/f |0.24965 [0.099868 © 16725 |/82/C |/ 5083 |22-4C |,2.4F |p2-9/|,2-G3
/2 |0-332 74 |o.33p742 © 15-651’ 7.62¢(C |/ 5049 |22- 40 | 2 2F |22-8/ | /7- OF%
/3 |0-083/86|0-083/8% © (o HP8Y | L4972 |/ 49GF |4 527 | .78 | 4.558! 3.2/4
/Y 1046633 |ojeeae2| o 0. 74P |iwpr2|/4962 |4 537 | 3-70 |4.808] 5.7
/5 |0 2492585 |0.249586 3 io-)é’.?:e AYPFL | L y25C | . 5RF | 3. R R "/-.559[3-5’7’
/e [0.33274 |0:3327%0 o ;0-729»‘/ L HIFL | (4955 |4-S3F | 2-895 -V-5,68§c?- o3 !
/¥ o ce3see |0.083/¢ o _|£2063 |Lw9et |/4sv2|a-494 |2.825 ,5~506g2-853
78 |0-r6G632 |0. 76638 o L:OF2F |fawP6Y |/wP2/ |B. 424 |2-R0F|3.20¢! 2.83,2
7’9 (024985 |0.24955 o (08K | lwgeY |/ yp2 |3 494 | foeF/ |3. 806 foc
20 [0.33274 |6.33 240 o 0.7 |lfygey |Ayp2 |B.-4py |/ 28/ |3.506] 7 2BR




TABLA 4

(CONTINUACION) SOLAMENTE CON AGUA

G

Gy (¥3-Yy)

Ky

_Ig -

P ( a A Vo Hog Hg
E Kg mol N2 [Kgmol H2S Tr| A ym Kgmol H2S Tr.| c.p. gr/LT Sc Experimentd Tedrico
S Hr - Hr_6 atm _3 Hr m3 atm N m, m.
%10 x 10 x 10 x 10
/ |r48eFy | 3.6722 |ars/  |0.886 |xops |opsesz |o.88ss0s2| 43227 |o. 026
2 |A¥8GrY | 6-8350 |e20.-238 |/ 78/F li7.099 lo-pB2e32 |o.08588# | 2.2725 |o. 0 7392
A |AwBe¥¥ |7/ 700 |,8-80 |3.,/6585 |;x725 lo.p3/236 |0.888263 | r.234% lo.c6/83
¥ |fA@rY |y 778 | 7864 |4~ 2¢3  |;7./28 lo.pases |o.e@e820 |0-228% |o 05358
8 |/48vee | /2 9022 |,8-96 | ©-8/09 |i7,06 |lo.p38323 |o88es4 | ¥ 676Y /02599
6 |7¥8¥CC |+4-9868 |/8.0%| - ¥028 |x 06 |o.p32/67 |o8BE228 | 2-G¥FY lo.oFyof
7 |/ v872C | 9880/ /670 | 3OO0 |,7,/69 lo.pa,9/5 |o-e87496 |2-7855 |o.ces/25
& |~v872C |p8S0 /6-¥0 | 3-00 (7 /8% |0 93/ 57 |0-B88OEF | /DCO 0.05252
? |pHBESR | /071G |/6-85 | B-2972 |/7,206l0.93 /725 |o-88723% | /300 |o,025
70 |A#8%ST /8. 045 |/5- 8BS | 4-/P/6 |,7.0837 |o-p3,602 |0-888/«#F | //8/F |o.orvovs
77 @78 | sy 720 | /9 .3/ 6. 328 |[#/89% |lo.58/8 26 [0:888£32 | O~22925 |o.06r22
/2 |/ VE8FEEL|20./08 |/BeS | - 684 |7/3%9 lowwza voOB |0885/927 |0 6/57 |o.08349
/3 |fvgoY/ | 258 | 3.285 |/ P8O  |,2/843 lo.saee43 |0.89288%/ |©°5/38 |o.,08/v#*
7Y - #20%/ | 1258 |3.285 | /280 |7/ 8¥3|c.2289/9 |0-89886%Y | /- P66 |o.oxaFY
/6 |\rvoo4s | 1-8/53 /83 | 2-5603 |7 ,8580|0.p2887F 08923945 | /- P66 |0.0608S
76 | 4904/ |2 466 |2 924 | 4- 296 |,7,855|c.ra0827 |0.894037 | £ 295 |o.qszes
(FE Ny 2 | 1 Q0BS [2.820 | 2. 030 |,;7.,872 |o-r288/7 |089u//y | O-892% |o.,02/3
/8 |pfvor2 | 4 78O 2-286 |3-F6.5% |,7./883 |o.p2876/ |0.824225 |0-P2662 |[0.0F37%
/(P A2/ 2 | 2. 73/8 |r9xS | X O¥¥S |/zm896 lopa8r/s |oegysax [0-5437 |o.ceop?
20 | fe#P/2 | 3.8/8 |7G2 |958/8 |iz/90% |o.pa865s |0:894397 |0 13998 |o.05577
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(CONTINUACION) 0.5 %

P Ly L E A2 5 Gy, Y3 VY 3 Yy

- Kg mol tot Kg mol tot X1 Kg mol H2S |Kgmol tot|Kgmol tot {Kgmol H2S |Kg mol HpS|Kgmol H2§ Kg mol H2S

= Hr - Hr Kg mol tot Hr Hr Kgmol tot [Kg mol tot |Kgmol Ny | Kg meT Np

z x 1075 x 1073 | 21073 [ 7073 |k 103 | o q0r3 | X 1672
2/ |coze4/5 |o.oze#33 =) (9:0F2 |/.528 |/ 8/53 | 2F |/F# |2¥ 75| r8-©03
22 loys3g3 |o.,528s o (Y 22 |[528 |/Asog? | 2F ¢2-95 lox-#5 | /3 /&
23 lo.c29es |o.oppe8%: o© /0-2F |prnse8 |rsord!| o7 |sw-8% |27-75 | 7/~ £8
24 lo.30sce3 |o.306696! © | 8-/55 |1.528 |/ sos2| 2¥ |/0-925 |27%¥5| /1 OF
2S5 |ooye #5 0-0764/335 ) /G- %5 |/ 5236|5026 (2288 (/57 243 (/5. £6
26 |0.,5383 |0./S53ABSF o \ y7- 77 |/-5236 |/ s50B6|22-88 |/2-6GF |2 #+3|,2:83
27 |o.22925 |0-229278 o i 880 |/.623g|/ c06 |23-85 |,0-73 |ev#3| 0. 85
28 |o.a0c663|0.305623| © #0/5 |/ s236|ts0¥B|23-85 | $-8F |24 43| 92-29
29 |o.oze#4/5 |0.076#4303| © 23.:038 |/fS82/6 |Asose|22-% (s0:95 |22-27 !r//-O-r“
20 1045383 |0-/5285( = 2.6/ |tfop2/6 |Asove|2e-% | #F6 |22:9/ | 285
2/ jo.22925 |o.g29274| © g 67 |fsece |fAysep|oay |8/ |2e-9/|8-20F
22 |o.305c63 |0-305686 = Z-53 |Ase/clregeg |22y |7 vE |22-9/ | Ze¥F
23 |o.ozr6 45 |o-ore¥36 o | A%6 |syprel|rvsce| 4537 |3-79 | 456, 3-80
2% [0.,5383 |0.453856] O | 7-GO |f4PF2|Lypsc|y 932|290 |4.56 2- 20
35 |0.22925 |6.22927F| _© (- 58 lA4972 |fy946 |4 83F 248 |4-56  2-43
26 |0-305663[0:305668 ° o (1 H9Z2 | Ayo4 |4 53F | /1 G6 |66 ! #6665
37 |o.ozesre |0.0764/F © ¥ 26 |f496% |Av935 |3 494 | /32 |3.506 |/ BR32T
28 |o.,6383 |0.,53835 o 249 |/f4P6¥ |rve3 |3-49% | ©-$3 |3.806! O 23/
37 lo.ge9es |0.229253) ®© 787 /4967 |fwP26 |2 #%% |0-63 |3.506 O &7
40 |0.30 5663 |0-2308663! O S/ F |fygeq |fuved |3-v94 |0-3F |3.506 |©-3FF
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TABLA 4 (CONTINUACION) 0.5 %

s Gy Gy (¥3-Yy) Kya A 1= Hog Hg

= Kg mol' Np [Kgmol HaS Tr| A ym) Kgmol HpS Tr.| c.p. gr/LT Sc Experiment) Tedrico

‘é Hr Hr atm Hr m3 atm m. m.
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P Gj Gy (¥3-vy) Kya A /,?,, Hog He

= Kg mol Np |Kgmol HpS Tr| A ym Kgmol H2S Tr.| c.p. gr/LT Sc Experimentd Tedrico
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(CONTINUACION) 2.5%

s L1 Ly X9 Gg Gy Y3 v Y3 Yy,
= Kg mol tot Kg mol tot X1 Kg mol H2S |Kgmol tot|Kgmol tot [Kgmol H2S |Kgmol HpS|Kgmol HoY Kg mol H2S
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(CONTINUACION) 2.5 %

P Gy Gy (¥3-vy) i A | i Hog He

E Kg mol Ny [Kgmol HaS Tr A_VL]' Kgmol HaS Tr, CiDh gr/LT S¢ Experiment, Tedrico
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63 |r#8c7Yy |2/ -38 |/5-70 |6-2355 |szn,ag 0:23/8/2 |0:888687 |0:-5G4y/ |00 FLF
oY |r-486y4 |30-775 /200 |/8.66/8 /750 0:23/2G% |0-88983+4 |0. 2995 |0.06.8355
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TABLA 4

p ) L2 Ao b3 Gy Y3 2 Y i) Yy

-~ |Kg mol tot Kg mol tot X1 Kg mol HpS [Kgmol tot|Kg mol tot |[Kgmol HpS |Kg mol HpS|Kgmol Ho§ Kg mol H2S
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(CONTINUACION) 5.0 %

s Gy Gy (Y3-Yy) Kya AL, ﬁgﬂ Hog Hg
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4 (CONTINUACION) 10 %
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P : 2 e Hog Hg
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§ Hr Hr atm Hr m3 atm m. m.
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CONCLUSIONES DE LA FASE EXPERIMENTAL

1.~

En las corridas 89 a 93 se obtuvo una aproxima- -
cién de los Hog y Hg, de 95 a 98.65 %, dichas -
corridas se hicieron con solucidén cataban al 5%
de concentracidn, es decir:

Hog

Hg

(]

0.134913 =

0.1370 m

Entonces como Hog = Hg

a).

b).

c).

La resistencia a la transferencia de masa se
localiza en la fase gas, donde Kya = 28.42
Kg mol/Hr m3 atm.

La reaccidn se lleva a cabo en la interfase

La concentracién minima para que la reaccidén
se lleve a cabo en la interfase de 5%

Las corridas 113 a 120 no se pueden tomar como ba
se para un criterio, ya gue el equipo que se usd

para determinar la concentracién del HyS a la sa-
lida de la columna de absorcién, fué insuficiente
por lo que a esas pruebas se les did valor de ce-

ro.



VII.- CALCULO DE LAS DIMENSIONES
DE LA COLUMNA

==



La cantidad de gas a tratar sera 19.575 m3/Hr, la cual
contiene 2.366% de acido sulfhidrico, 78.704% de aire y 18.93% de
nitrégeno. La relacién L/G experimental es de 0.0163, por lo que
L = 0.319 m3/Hr, se tratard a contracorriente con solucién de ca-
taban al 5% en agua a una temperatura de 20 °C y presién de 586
mm Hg. El coeficiente de transferencia de masa obtenido experi--
mentalmente es de 28.42 Kg mol/Hr m3 Atm, se desea emplear ani- -
llos Rasching de 3/8 de pulgada.

Datos Adicionales a 20 °C

peso molecular del HpS = 34.08

peso molecular de N; = 28

peso molecular del agua = 18

peso molecular del cataban = 336.82
densidad del agua = ©0.99823 gr/cm3
densidad del cataban = 1.198 gr/cm3
viscosidad del agua = 1 c.p.
viscosidad del cataban = 6.1 c.p.

1). céalculo de la densidad del liquido
L = 0.95 x 0.99823 + 0.05 x 1.198 = 1.0082 gr/cm>

= 1008.2 Kg/m3 = 62.913 1b/ft>

2). Célculo de la viscosidad del liquido

5t

0.95 x1 + 0.05 x 6.1 = 1.255 c.p.
3). Peso molecular medio del liguido
PMp = 0.95 x 18 + 0.05 x 336.82 = 33.941

4). Peso molecular medio del gas

ﬁﬁG = 0.02366 x 34.08 + 0.787 x 29 + 0.1893 x 28 = 28.93

5). Densidad de la mezcla gaseosa

T 3
/E =P xPM _ 0.771 x 28.93 = 0.9278 gr/lt = 0.058 1b/ft

R 3P 0.08205 x 293

s AR



Como en los absorvedores las mayores cantidades de flu
jo se hayan en la parte inferior, el didmetro se calculari para -
las condiciones existentes en el fondo.

6). Cdlculo del didmetro de la columna.

Gent. = 19.575 m3/Ar = 691,32 £e3/Hr
= 691.32 £t3/8r x 0.058 1b/fFe3 = 40.1 1b/Hr.
3 %b mol = 1.386  1b mol/mr
Como casi se tiene absorcién completa el H,S extraido
sera:
1.386 1b mol/Hr (0.02366) (34.08) = 1.114 1b/Hr
El liquido saliente seri entonces:
L = 0319 mmr = 11.26 Fe3/ir x 62.913 1b/etd - 708. 4 1b/hr
. entonces:
708.4 1b/Hr + 1.114 1b/Hr = 709.5 - 1b/Hr.
entonces:
L/6G (g /0)%> = 7095 = (0,058 / 62.913)%5 = o.530

40.1

Que en la grafica de inundacidn y caida de presién de
LOBO es la abscisa y nos da una ordenada de 0.039, es

decir:
e P -
gc /3 R i
donde:
G = G de inun. = lb/Hr ft2
Cf = Constante caracteristica del empaque = 750 para
anillos Rasching de 3/8"
A% = 1.255 c.p.
/2 = o0.058 1b/ftd
2 = 62.913 1b/£t3
L = 62.3 1p/st3

g5 s



G inun.

Si G

= 0.039 x 4.18 x 108 x 0.058 x 62.913 x 62.913

gc = 4.18 x 108

entonces:
0.5

750 x 1.04647 x 62.3

= 276 1b/Hr ft2

Para un régimen de inundacién de 50% entonces la G em—
pleada sera: '

Sempl. = 138 1b/£t? ar
Por lo que la seccidn transversal de la torre seri:

40.1 1b/Hr 2 2
= = 0.291 Ft2 = 0.0283
R = 138. 1n/ar &2 9 CeOdf

Entonces el didmetro de la torre es:

0.5
D= (44a/97 ) = 0.6l ft = 19.0 cm.
7). Calculo de la altura del empaque

Zz = HG X NG

donde:

HG = Altura de la unidad de transferencia
Ng = Nimero de unidades de transferencia
Z = Altura del empaque.

La altura de la unidad de transferencia se calculd por
medio de la ecuacién de Fellinger: .

HG = G_m
Kga P
donde:
2
Gm = Kg mol /Hr m
Kgqa = Kg mol /Hr m3 Atm. obtenido experimentalmente.
P = Presién de trabajo = 0.771 Atm.
19.575 m3/Hr x 0.9278 Kg/m> = 18.16 Kg/Hr

18.16 Kg/Hr = 0.627 Kg mol/Hr
28. 93 Kg/Kg mol
_76_



entonces:

0. 627 Kg mol/Hr

Gm 22.11 Kg mol/Hr m?
0.02835 m2
y:
Kga = 28:42 Kg mol/Hr m3 Atm. (experimentalmente)
substituyendo:
2
22.11 o
Hy = 2 Kg mol/Hr m e
28.42 Kgmol . 5 771 Atm.
Hr m3 Atm.

Para el ndmero de unidades de transferencia de masa

NG = Ln PA 1
Paz

donde:
EAI = Presidn parcial del H,S a la entrada
;AZ = Presién parcial de 1 gas a la salida
Como y; = 0.0236

y, = 0.0002366

P = 0.771 atm.

Podemos calcular las presiones parciales:

Ppy = Pxy, = 0.771 x 0.236 = 0.01819
F,, = Pxyy = 0.771 x 0.0002366 = 0.00010242
sustituyendo:
Ng = Ln 0.01819 M
0.00018242

Por lo que la altura del empaque sera:

A = 1.0 x 4.6 = 4.6 metros.

=TT~



RECOMENDACIONES

Es necesario verificar el pH de la solucién de cataban
cada media hora para detectar posibles variaciones Yy -
poder corregir inmediatamente.

Durante la recirculacién de la solucidn, es necesario

filtrar la solucién a través de un filtro Sparkler de

placas horizontales con hojas de papel filtro, para e-
liminar de esa manera los finos cristales de azufre —-—
formados durante la reaccidén y evitar posibles incrus-
taciones de azufre.

Seria muy conveniente que en el tanque donde se almace
ne la solucidén cataban que se esta recirculando, sea -
barboteada con una pequeﬁa corriente de aire para rege
nerar la solucidén mds rapidamente.

Es conveniente también, que después de terminada la —-
absorcién, la solucidn se siga recirculando a contraco
rriente con aire, durante aproximadamente dos horas pa
ra tener una total regeneracidén del cataban.

Es necesario que después de haber usado la columna, -
sea sometida a un riguroso lavado con agua para su lim
pieza, y asi evitar las incrustaciones de azufre.



VIII. -

CONCLUSIONES




Al terminar éste estudio, podemos llegar a las si-
guientes conclusiones:

Definitivamente la eliminacién de &cido sulfhidri-
co por medio de solucidén catabadn, es mas eficiente
que con la solucidén de sosa, lo que nos proporcio-
na un abatimiento de la contaminacién ambiental de
éste nocivo y tdxico agente indeseable. Asi mismo,
nos evita el problema del desecho de la solucién -
saturada.

En el aspecto econdmico, también se tienen venta--
jas, mas adn si se emplea la misma columna que ya
se tiene instalada.

Actualmente se emplean 40 Kg de hidroxido de sodio
grado técnico para cada lote gue se procesa, sien-
do el costo del kilo de NaOH, de $1045 pesos, lo
que da un costo por lote de $413.00 pesos, y si en
el afio se procesan 100 lotes, el gasto anual es de
$41, 300. 00O pesos.

El costo por litro de solucién cataban, es de - -
$138.00 pesos (costo correspondiente al afio de =
1977), si se usa una solucidén de 400 litros de ca-
taban al 5%, se requiere de 20 litros de cataban,
lo que da un costo de $2,760.00 pesos.

Tomando como base la parte experimental donde una
misma solucidén es (til para cuando menos 10 lotes,
anualmente se tendria un gasto de $27,600.00 pesos
lo que nos daria un ahorro de $13,700.00 pesos.

Cabe seflalar que lo mds importante es que las emi-
siones de acido sulfhidrica se reducen hasta cero,
lo que definitivamente nos da un abatimiento en la
contaminacién ambiental.
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IX. - BIBLIOGRAFIA

R



1)

2).

3)

4).

5).

6).

7).

8).

O)E

British Sulphur Corp. C & E.N.
Nov. 2, 1970

pp. 11

Arthur D. Little, Inc.
Odor Thresholds for 53 Commercial Chemicals
Oct., 1968

Irving Sax N.

Dangerous Properties of Industrial Materials
Ed. Reinhold

3a. Ed.

1957

Paper Trade Journal
May 22, 1972

U.S. Pat. 3,226,320

W. C. Meuly and A. Seldner
(To Rhodia Inc.)

28, Dic. 1965

Astrerita Giovanni

Mass Transfer with Chemical Reaction
3a. Ed.

1963

Perry H. Robert and Chilton H.  Cecil.
Chemical Engineer's Handbook

Mc. Graw Hill, Kogakusha, Ltd.

4a. Ed.

1963.

Ludwing E. Ernest

Applied Process Design for Chemical and Petrochemical
Plant.

Gulf Publishing Company

Houston, Texas

Reid C. Robert and Sherwood K Tomas

The Properties of Gases and Liquids, Their Estimation and
conection.

Mc. Graw Hill Company

New York,

1958

- 82 -



10). The Merck Index Chemical and Drugs

7a. Ed. ;
Merck & Co. Inc.
1960

11). Treybal E. Robert

Operaciones con Transferencia de Masa
H.A.S.A. Editorial
Mc. Graw Hill Company

12). oOcon J. y Tojo G.
Problemas de Ingenieria Quimica
Vol. II,
Editorial Aguilar
1972

13). Molyneux F.
Ejercicios de Laboratorio de Ingenieria
Editorial Blume
Madrid, Barcelona
1967.

= 83 -



IMPRESO EN LOS TALLERES DE
INDUSTRIAL DE ARTES GRAFICAS
SAN BORJA 1003 ESQ. HERIBERTO FRIAS
MEXICO12,D.F. TEL.559-32-26



	Portada
	Caítulo del Tema
	Capítulo I. Introducción
	Capítulo II. Generalidades
	Capítulo III. Discusión del Problema
	Capítulo IV. Parte Experimental
	Capítulo V. Determinación Experimental de los Coeficientes de Transferencia de Masa de la Fase Gaseosa
	Cappítulo VI. Determinación de la Concentración Mínima de la Solución
	Capítulo VII. Cálculo de las Dimensiones de la Columna
	Capítulo VIII. Conclusiones
	Capítulo IX. Biblliografía

