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RESUMEN

En ln;;"dos primercs capitulos se dan aspectes basiceos para
comprender el funcionamiento de las resinas de intercambic idnico,
también se da una breve descripcién de reactor nuclear experimental
Triga Mark III, y la forma en que son utilizadas las resina para la
desmineralizacién del agua del reactor,.

En el capitulo 3 se dan nociochex sobre el manejo de diferentes
unidades de radiacion y los peligros que esta representa, niveles
permisibles asi como una breve descripcidr del detector usado en la
medicidén directa de las resinas.

En el capitulo 4 se describe el uso de dos técnicas para
deteccidn de isdtopos radiactives contenidos en las resinas., estas
son : espectrometria gamma y analisis por activacion neutrénica.
ademss se da una técnica de muestrec de resinas. También se dan las
diferentes formas de limpieza de resinas para varios contaminantes
como: polvo, resinas fractudas, bacterias, hongos, aceite, etc.. El
capitulo termina con técnicas usadas en la descontaminacién
radtactiva de resinas y presenta el fundamento tedédrico de la
técnica que s@ emplec y desarrollo en el centro nuclear de México,
los resultados de los diferentes contaminantes encontrados en las
resinas se presentan al final de este capitulo.

Por altime en el capitulo 8§ se analiza la necesidad de separar
lax reainas en anidnicas y en catidnicas y como hacerio. Se
determinan experimentalmente los niveles de regeneracién de resinas
anidnicas y cationicas nuevas. Se di la téenica de regeneracion de
resinas anidnicas y catidnicas de grado nuclear. Y finalmente se
muestra una evaluacién experimental del comportamiento de cada uno
de los lotes de resinas en lecho mixto. De cada evaluacidn se
obtienen datos como: conductividad minima del lecho mixto.
capacidad de intercambic y cantidad de agua desmineralizada por
litro de resina, Cver tabla 5.30.

Por ultimo el capitulo 8 muestra el anilisis de resultados y

las conclusiones.
I



I. INTRODUCCION., )
Las resinas de intercambio idnico son materiales sintéticos
formados por poliestirenc Vv divinilbenceno. Esta estructura
insoluble en agua es un i{on cargado eleciricamente que retiene

iones de carga opuesta.

Las resinas con carga positiva toman iones negativos, en
consecusnhcia se llaman resinas anidénicas, las resinas con carga
negativa retienen icnes positves y se llaman resinas catisénicas.

La estructura de la resina tiene una capacidad limitada para
almacenar iones, entonces cuando llega a saturarse se lava con una

solucién regeneradora.

Las reisnas de intercambic iénico son empleadas en la remocién
de iones disueltos en el ag'ua. también se usan para separar
selectivamente ciertos iones de una solucién, el cual al
regenerarse la resina se recupera el ion atrapado por la resina.

Hay diferentes tipos de resinas segun el uso que se requiera,
para el caso de sistemas de limpieza de reactores nucleares, se
uSAn resinas con una alta capacidad de almacenamientc de jones,
1lamadas resinas anidnicas fuertemente bisicas y catidnicas
fuertemsnte acidas. En sistemas nucleares no es comin regenerar las
resinas por el contenido radiactivo de las mismas, por lo que
al final de su vida Util son depusstas como desechos radiactivos,

Sobre este tema. regenerar las resinas agotadas giran los

esfuerzos de este trabajo.

II. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA.

A travées de la vida del Reactor Triga Mark III. del Centro
Nuclear de México, han estado almacenadas las resinas agotadas de
lecho mixto provenientes del sistema de limpieza del reactor.

II




Actualmente hay 12 lotes, conteniendo del orden de 200 litreos
cada una, de resinas grado huclear contaminadas radiactivamente., E)
almacenamiento de resinas ha propiciade sy deterioro y la fermacien
de colonias bacterioclédgicas alrededor de ellas. Es posible que
alguno de estos lotes de resinas sean susceptibles de regenerarse
con el fin de volverlas a usar o bién, en caso de que no sirvan
desecharlas de forma tal que no causen dafio radiolégico al medio
ambiente,

III OBJETIVOS.,

El objetivo principal de este trabajo consistid en sncontrar
una técnica experimental para eliminar los iones radiactivos de las
resinas de intercambio idnico, provenientes del sistema de limpieza
del reactor nuclear Triga Mark III, controlande el proceso de
intercambioc de iones con un detector de radiacién y determinando el
grado y tipo de contaminacién radiactiva por la tecnica de

espectrometrf{a gamma.

Posteriormente, se aplicaron las técnicas establecidas por las
normas ASTM*™
catidénicas y anidnicas de grado técnico

para la regeneracién y evaluacién de las resinas

El diseMo del equipc experimental también esta implicado
dentro de los objetivos.

IV. ANTECEDENTES.

No es comun regenerar resinas grado nuclear por los problemas
que esto implica, Unc de estos problemas es la generacién de otro
desecho radiactivo. Otro es la fuerza con la que retienen los iocnes
radiactivos las resinas, lo cual impide que con la solucion
regenerante se desprendan estos iocnes ( ver secc. 1.3 ), quedando
adn contaminadas,

Aun asi existen técnicas para su descontaminacién radiactiva,

una de ellas es por ultrasontdo™®, y otra por electrodialisis®™™

IIx



Iver secc, 4.5 ).

Actualmente en la central Nucleo Eléctrica de Laguna Verde,

que se utilizan para la limpieza del sistema de

las resinas
son descontaminadas pericdicamente por

enfriamientc del reactor,
ultrasonido.



CAPITULO 1

CARACIERI STICAS GENERALES DE RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO

1.1 CARACTERISTICAS GENERALES.

Las resinas de intercambio iénico son macromolécul as
insolubles en agua que reacciocnan con los iones disueltos ‘en el
agua debido a que en su estructura molecular hay una alta
concentracion de grupos polares, Acidos o© basicos; la matriz

estructyral la forma un copolimero sintético.

l.o que hace Util este procesco de intercambio idnico, es la
reversibilidad de la reaccién, lo que nos permite llevar a cabo el
procesc de regeneracidén.

Las resinas de intercambio idnico pueden reaccionar como
Acidos o bases, e incluso tener un comportamiento anfétero. Esto se
debe a los grupos activos que reaccionan en cada caso. Ahora bien,
segun Sea el caso del 1én migratorio libre que atrapa el grupo
funcional, un anidén o catién, se llaman 'rcslnas anidnicas o
catidnicas respectivamente. Ademas estos grupos activos estan
presentes en un numereo finito dentro de la estructura de la resina,
por lo que se tiene una capacidad de intercambio definida. Cuando
la resina ha agotado el intercambioc de todos sus grupos activos se
habla de su agotamiento y al retornar estos grupos actives a su
forma original se habla de su regeneracién. El tratamiento se hace
con una solucidén que puede ser un Acido, una base o una sal, segun
la resina y el uso, lo cual permite utilizar la resina otra vez.

)

1.1.1. ESTRUCTURA INTERNA.




Las resinas de intercambio 1i1dnico son pequefias perlas
esféricas con tamaNo efectivo que oscila entre 0.40 y 1.00 mm.Las
resinas mas comunmente usadas en la purificacién de agua se basan
on copolimeros hechos de poliestireno y divinil benceno (DVB). EL
poliestirenc forma lineas de intercambio, mientras que el divinil
bencenc act(a como un agente de enlaces cruzados. Enlaces que dan
consistencia fisica a la perla de la resina. El porcentaje de
enlaces cruzados es el que da mayor resistencia y dureza a las
resinas. En la figura 1.1 se muestra una representaciédn esquematica
de una perla de resina de intercambic catidnica fuerte,

Las resinas con alto grado de enlaces cruzados son deseables
porque se hinchan menos que aquellas que tienen un porcentaje bajo
de enlaces cruzades. A continuacién se muestran los mondmeros

basicos de que se compone la estructura basica de una resina.

HC - CHz~ CH — CHa— CH-

HC= CHz HC = CHz
| <N 7 N\
) N 1o I o
[ + | . A\ N X
N X s
i HaC - CHz
HC = CHaz
AN
CnDESTIRENO + CndDIVINIL BENCENO o
CDVED N/
|
HC = CHz

COPOLIMERO BASE DE QUE SE
COMPONEN LAS RESINAS.






1.1.2 Tipo y uso de resinas de i1ntercambio :onico

Las resinas de intercambic :16nico segun la naturalexza del grupo

activo
tipos:

i

Debrido a su uso w=specifico se

Fuertemetile RSO.H
acida

Débilmente RCOCH
Acidas

Fuertemente R-CH NCCH> Ton™

basica tipo I

Fuer temente
basica tipo II

Débilmente
basica

R~CH_NCCH > CCH_CH_CH_>OH~
x a2z 2 2 2

RNH

clasifican en cuatro

Uso general en intercam-

bio de cationes de usc -~
frecuente en sistemas -
nucleares,

Uso limitado para inter-—
cambio catidnico princi-~
palmente a pH 7.

Uso general de intercam-—

bioc de anidnes de acidos
débiles y fuertes de uso
frecuente en sistemas -
nucleares.

No tan extremadamente
basica, térmicamente me-—
nos estable.

Ionizada dnicamente en -

forma de sal.Usada prin-
cipalmente para Acidos -~
fuertes. Usada tambien -
en sistemas de reposi--—--
cidén de agua tratada.



Hay dos tipos de resinas, las del tipo 'gel ' con cerca del 8%

de enlaces cruzados y las "macroporosas © macrorreticulares®, con

' mayor porcentaje de enlaces cruzados, le que incrementa su

resistencia fisica. Estas resinas no reemplazan a las resinas tipo
gel en cuanto a capacidad de intercambioc.

Las diferencias estructurales de las resinas macrorreticulares
son bien marcadas, lo que hace posible su alta resistencia fisica y
su habilidad para retener macromoléculas tales come materia
organica y iones de gran peso wmolecular, debido a su gran
estructura porosa. AdemAs, su gran resistencia fisica se hace
patente al resistir el efecto “"Choque Osmé&tico', que no es otra
cosa que cambios drasticos de humedad. Los dos tipos de resinas
antes mencicnades se han sometido experimentalmente a 2000 ciclos
de secado y rehidratacion'”, el efecto para las resinas tipo "gel®
fue de una fractura total, mientras que las macrorreticulares no
sufrieron gran cambio en su estructura. La desventaja de las
resinaz macroporosas es Unicamente su capacidad de intercambio
idénico, que ex mencr al de las resinas tipo gel.

1.1.3 Reacciones™.

A continuvacién se presentan las reacciones tipicas proplas
que se efecttan durante el intercambio iédnico.

Resinas catidénicas fuertes

RSO'H + NaOH ~—80— RSO.NA + H'O
RSO’H + NaCl —» RSO’Na + HCl
ERSO‘H + CaCll ————s 2CRSO0)Ca + 2HC1

Resinas catidnicas débiles

RCOOH + NaOH —8F RCOONa + H=0



2RCOOH + CaCO' — CRCCODaCa + HzO + CC‘)z

ECRCOO')Ca + H‘SO‘ ———» 2RCOOH + CaSO.

Resinas anidnicas fuertes tipo I

RNR*OH + HCl ——— RNR'C.I + H.O
RNR'OH + NaCl ——— RNR.C! + NaOH
RNR.CI. + NaOH ——— RNR.OH + Nacl

Resina anidnica débil

RNH, + HCl s CRNHDCL + H_
CRNHXGL + NaOH ————» RN~ + NaCl + HO
CRNHXC1 + NH OH ~——t RN™ + NHCl + HO

1.2 CAPACIDAD DE INTERCAMBIO IONICO

La capacidad de una resina se refiere al ndmero de grupos’
capaces de intercambiar sus iones migratorios por volumen de
resina, se expresa en kilogranos (Kgr) de dureza o Acidez por metro
cibico de resina o en miliequivalentes por gramc de resina. La
capacidad total depende no solamente de los lugares reactivos para
®l intercambio de iones, sino también depende de la estructura del

copolimero y la cantidad de enlaces cruzados.

En un Reactor Nuclear el agua es continuamente reciclada y
expuesta a la radiacién, Como resultado se requiere agua de alta
pureza, la minima cantidad de impurezas Yy soclubilizacidn de éstas
constituye un problema muy grande desde el punto de vista de la
contaminacién radiactiva, s{ no se remueven constantemente,
podrian alcanzarse niveles criticos de radiacién.

Para poder llevar a cabo esta remocién de impurezas Yy



reducirlas al minimo, se utilizan resinas con una alta capacidad
de intercambio idnico, que corresponde a resinas fuertemente acidas

y fuertemente basicas.
1.3 SELECTIVIDAD Y AFINIDAD.

La afinidad de los iones migratoriocs de las resinas con otros
iones se lleva a cabo selectivamente'™. Los iones trivalentes se
retienen mas firmemente a los grupos activos de las resinas que los
iones divalentes y estos a suU vez mas que los {ones monovalentes.
Ademss la afinidad se incrementa con los iones de mayor numero
Atomico. La afinidad se comporta de la siguiente forma:

ad Afinidad de resinas catidnicas fuertes

Ba™ sr* ca'™ Mg*™> aAg™> TI®> Ce™ Rb™ NH™ Na®™> HD LL”

bd Afinidad de resinas anidnicas fuertes

CNS™> 17> N0:> Br> Hso:> €17> Heop> us:.o'.‘> OH™> F~

En aplicaciones nucleares, donde se utiliza agla
desmineralizada una de las desventajas mis importantes en relacidn
a la baja afinidad del sodic respecto a otros iones., es que al
escaparse el sodio de los desmineralizadores, este se activa al
pasar por el nicleo de un rector nuclear, lo que que contribuye a
elevar el nivel de radiacidn en los sistemas de limpleza.

El yodo- 131 es un producto de fisién que se remueve
facilmente por las resinas, pero diffcil de eliminar durante la
regeneracidén por su gran afinidad.

De aqui que se deban controlar las impurezas y la selectividad
de éstas para facilitar la regeneracioén de las resinas.



1.4. ESTABILIDAD.

a) Temperatura.

La estabilidad térmica de las resinas es unoc de los flactores
que se deben de tomar en cuenta en el momento de diseNar cualquier
sistema de tratamiento de aguas, consideréndose principalmente a
la resina aniénica ya que ésta es mas sensible a los cambios
térmicos. Teniendose como referencia las tablas que el fabricante
proporciona para cada tipo de resina, por lo comin se habla de
temperaturas de 50-80°C, ya que al rebasar la temperatura maxima
recomendada la resina se degradarid en forma proporciocnal al

aumentar la temperatura,

b> Oxidantes.

Otro factor que degrada a las resinas son los agentes
oxidantes, entre los cuales se encuentra principalmente el oxigeno
y el cloro que en presencia de Fa“ o cu’ actuan comc catalizadores

de la reaccidn.

En el caso de resinas catidnicas, un agente oxidante atacars
al hidrocarburo (DVB) que forma el enlace cruzado; sin embargo su
capacidad no es afectada hasta que no sufra rupturas fisicas.

En el casco de las resinas anidnicas los agentes oxidantes atacan
al grupo funcional del copolimero. afectando directamente su
capacidad, remueven lugares que normalmente ocupan los grupos
funcionales, por lo tanto su capacidad de intercambio disminuye por

tener menos grupos funcionales.

Las resinas macroporosas cationicas tienen un mayor porcentaje
de enlaces cruzados que las tipo gel, siendo éstas mas resistentes
a la oxidacién. Para las resinas macroporosas anidénicas sucede lo
contrario debido a que tienen menos grupos funcionales, son mencs

resistentes a la oxdddacidn.

€d Humedad.



La retencion de la humedad de las resinas, es importante
porque indica la integridad de las resinas ademis de conservarlas.

La presencia de oxidantes en el fluido a tLratar produce la
rotura de enlaces de DVB, con el consecuente alejamiento entre las
cadenas del copolimero y el inchamientecs de las resinas. De esta
manera el espacico generado se llena con agua, dando lugar a un
aumento del contenido de humedad en la resina, lo cual indica
estabilidad ante la presencia de oxidantes, y la tendencia a

fracturarse,

Por otra parte conservande la humedad de las resinas en agua

se mantiene la integridad de las mismas.

El “Choque Osmotice” es otro factor que influye en la
estabilidad de las resinas, a causa de los cambios bruscos de
hiumedad, al rehidratar una resina que se ha dejado secar
previamente, al penetrar la humedad a la estructura de la resina
ocurren cambios de presién internos por el efecto osmético. lLa
presién pusde llegar a romper los enlaces del copolimero, con la
consecuente fractura y degradacidén quimica.

d) Efecto de impurezas ho disueltas en el agua.

Hay {impurezas inszolubles en agua que impiden el i{intercambic
iénico entre las resinas y las impurezas solubles on el agua. Estas
impurezas pusden ser coloides, sdélidos en suspensién y materia
organica., El Jlecho de resinas actua come un filtro ante 1’a
presencia de dichas substancias, formando una pelfcula fina
alrededor de las perlas. Es de hacer notar que el aceite puede

envenenar irreversiblemente a las resinas.
Para evitar el envenenamiento de las resinas con los

componentes antes citades es conveniente tratar el agua antes de
suministrarse al lecho de rusinas.

@) Caida de presién.



La caida de presién atravées de una columna de intercambio
SOnxco..s afectada por los siguientes factores: acumulacion de
finos, diametro de las perlas, temperatura y razén de flujo. La
acumulacion de finos se debe a las resinas degradadas., Ademas de
elevar la caida de presién en la columna, causan caminos
preferenciales al paso del fluido lo que causa una disminucion en
@l intercambio idénico. Si aumenta la caida de presién las perlas de
resina se deformardn y sSe incrementara aun més la caida de
presitn. La temperatura incrementa la razén de difusién atravées de
las resinas y reduce la caida de presién al hacer menos viscoso el
fluido. Para disAmetros muy pequefios, es posible que el lecho =e
obstruya por empaquetamiento, por esc se recomienda no usar resinas
con dismetros menores de 0.30 mm en sistemas nucleares.

1.5, REGENERACION

Cuando las resinas de lecho mixto se han agotado es necesario
restaurar los grupos activos a su forma original, H* para
catiénicas y OH™ para aniénicas, El primer pasc que se realiza para
regenerar las resinas es retrolavar con agua a contracorriente para
eliminar, s6lidos en suspensién acumulados en el lecho o bl‘n'
resinas fracturadas, las cuales obstruyen los canales u orificiocs
al paso del flujo de agua. El segundo paso traténdose de resinas

grado nuclear, es descontaminarlas radiactivamente.

Pesteriormente se separan en anidnicas y catiénicas con la
ayuda de una solucidn salina al 10% suministrada a contracorriente.
Las resinas catidnicas se regenaran con Acidos CHCl 10%, HsSOs 2°%0,

las resinas anidnicas se regeneran con bases CNaOH 4%0.

10



CAPITULO 2

REQUERIMIENTOS DE AGUA DESMINERALIZADA PARA UN REACTOR
NUCLEAR DE INVESTIGACION

2.1 DESCRIPCION DEL REACTOR.

En el Centro Nuclear de México, se dispone de un reactor
nuclear para la investigacién cientifica y tecnolégica, asi como,
para la produceidn de radioisstopos.

El Reactor Nuclear Triga MARK III, es del tipo alberca cuya
potencia maxima en estado estacionarioc es de 1 MW, con capacidad de
pulsarse hasta de 2000 MW por 10 milisegundos. El ntclec del
reactor esté compuestc con elomentos combustibles CUranio - hidruro
de zirconiod del 20 y 70% de enriquecimiento en U™, E1 Reactor
proporciona un flujo misd mo de neutrones térmicos de
1510**neutrones/cm’s.

El niclec del reactor esta inmerso en una piscina de aluminio
conteniendo 150 m” de agua desmineralizada. La piscina esta rodeada
por un blindaje de concreto con densidad de 2.3% g/cm'. cuya
funcidn principal es la de evitar que el perscnal que labora en la

periferia del reactor se exponga a dosis altas de radiacien'®.

En el nutcleo del reactor se alojan los elementos combustibles
y es donde se lleva a cabo la reaccidn en cadena de los elementos
combustibles, generandose energia y neutrcnes libres que a su vez
producen otras reacciones nucleares al interaccionar diversos
nuclidos. :

Para extraer el calor generado por la fisidén de los elementos
combustibles., el reactor cuenta con un sistema de enfriamiento

constituido por un circuito primario y un circuito secundario.

E!l circuito primario es un circuito abierto que hace
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agua desmineralizada de la piscina a traves de los
retornando a la piscina.

recircular el
tubos de un intercambiudor de calor.,

£l circul to secundario es un circuito abierto donde el agua de
enfriamiento circula por el lado de la céraza del intercambiador de

calor, para pasar posteriormente a una torre de enfriamiento de

tiro inducido.

El sistema de enfriamiento esta integrado por los siguientes

componentes principal os'™,

Sistema Primario:
adPiscina del Reactor,

bd>Cambj ador de calor,
c)Bomba de circulacion.
ddTuberias.

Sistema Secundario:
adTorre de enfriamiento.

bd)Bomba de circulacién.
c>Tuberias.

La reaccién nuclear més frecuente en el reactor es la
siguiente:

** . 3on

U . ot ue cs**® . Ry

El calor generado por la reacciédn de fisién se concentra en
los elementos combustibles; el caleor fluys desde el centro del
elemento combustible C(maxima temperaturad hasta la superficie
exterior, por conduccién., El agua que estid en contacto con el
combustible se empieza a calentar y por diferencia de densidades se
forma una conveccidn natural del agua. Como consecuencia, el agua
mas caliente estara cerca de la superficie donde se oncuontr:n la
tuberia de succidén del circulto primario, conduciendo el agua al
interior del intercambiador de calor Cver figura 2.1D,

12



TEMPERATURA

80mM8a
TEMPERATURA 10 °F
— FILTRO INTERCAMBIADOR
/ 0E caLOR
—=)-FILTRO DE AGUA E
< SUPERKICIAL
bJ U . pose[ |
~-Gsummstaol .0 DaeME SISTEMA
H 3% } sEcuouRo |
\
VENTESS | '/ le— JEnFrAMENTO
= 80°F
.
-
[l
r-h
! 90°F|
[
DESCARGA 1 350 GPm
DE RESINAS MEDIOOR
BE FLUJO
TANQUE DEL REACTOR &
-—350 GPM | %
— X1} ke J
$IMBOLOG!A
t3) VALVULA OE ESTRANGULAMIENTO "EE°'°°.','§“ 20 GPM
OE FLU 20 5% .
[k VALVULA DE CIERRE SiSTEME DE
Al QRIFICIO ENFRIMIENTO
MEDIDOR DE PRESION

INDICADOR DIFERENCIAL DE PRESION

DEL BLINDAJE

[E] venteo manual

.-% VALVULA DE ALIVIO

Figura 2.1 Sistema de enfriamiento por agua del reactor
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El agua de la piscina sirve tambiéen como moderador de
neutrones rapidos convirtiéndose #stos en neutrones térmicos, que
sSon neutrones con mencor energia, propicios para producir otras

reaccicnes de fision.
2.2 CALIDAD DEL AGUA

Lags normas de calidad de agua Qque sSe establecen para un
reactor nuclear, sugieren los siguientes limites maximos de
concentracién de contaminantes, para evitar preblemas de corrosién

en los componentes del mismo™®.

Contenido de cloros 100 ug-rl
Contenido de silicates SO0  ug-l
Conductividad eléctrica < 2.0 umhos/cm

Para la limpieza del agua de la piscina se cuenta con un
sistema desmineralizador que cumple con las siguientes funciones:

1.- Mantener baja la conductividad del agua, para evitar la
corrosion . de los componentes del Reactor,
particularmente los elementos combustibles.

2.~ Reducir la radiactividad en el agua mediante la remocién
de casi todas las particulas e impurezas solubles en el
agua.

3. - Mantener claridad éptica,

El desmineralizador es del tipo lecho mixte, lo constituyen
una resina catidénica fuertemente &cida y una resina anidnica
fuertemente basica. El desmineralizador tiene una capacidad de
240 litros de resina mezclada y el flujo de agua a través del
desmineralizador es de 20 galones por minuto CGPMD.

El sistema de purificacién de agua se compone de un desnatador
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superficial, el cual Liene una canasta en Su parte superior, donde
se colectan las particulas que flotan en la superficie del agua de
la piscina del Reactor. El desnatador se conecta a la tuberia de
succién principal, la cual tiene 2.%4 cm de dismetro, al igual que
la valvula. La valvula es usada para ajustar el flujo de agua a
través del desnatador. Las particulas suficientemente pequefias
pasan a través de 1la canasta siendo atrapadas en el filtro
mecAnico de celulosa con abertura de poro de 10 a 2% micrones (1
micron = 1x107%m). También se cuenta con una columna
desmineralizadora provista de dos conductimetros, para verificar
l1a calidad del agua antes y dexpués del desmineralizador.

[« ch 1a ductividad eléctrica a la salida del
desmineralizador alcanza valores cercanos a 2 umhos/cm, Se cambian
laz resinas, éztas son almacenadas finalmente come desschos

radiactivos. Si se desean usar en el sistema de agua de resposicion
primero se deben descontaminar y regenerar (figura 2.2). El sistema
de reposicién suministra agua al sistema primaric para reponer el
agua que se pierde por evaporacién., Al sistema de agua de
reposicién se alimenta de agua cruda para obtener agua con una
conductividad mAxima de 20 umhos/cm. Ezte sistema sirve para evitar
que las resinas del sistema desmineralizador se agoten
innecesariamente.

2.3 CONTAMINACION DE RESINAS AGOTADAS.

Las resinas agotadas ademss de tener iones disueltos
caracteristicos del agua, tales como, cloruros. calcio, magnesio,
hierro, manganesc, nitratos, silice, sulfatoz, sodio etc.. tambien
retienen los iones que sSe activan al pasar por el ndcleo del
reactor o los productos de fisién que se escapan de los elemsntos
combustibles.

A pesar de que los productos de fisién quedan confinados por
los encamisados que contienen los elementos combustibles, una
pequefia cantidad de estos productos pasa al agua desmineralizada
debido a"las siguientes causas:
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"1l.- Por el escape de lo= isdétopos radiactivos a través de
orificios microscopicos © fisuras que tienen los elementos
combustibles.

2.- Por la contaminacién de los encamisados durante el

encapsulado de los elementos combustibles.

El mecanismo por el cual se producen los  contaminantes

radiactivos es el :Lgutontom:

Las i{mpurezas disueltas en el agua,
al pasar por el nucleo del reactor son sometidas a un flujo de
neutrones que interaccionan con los 4&tomos de los isdStopos
estables, para convertirlos en radioisdtopos, aumentando su masa

atémica en una unidad con caracteristicas quimicas idénticas.

El ntumero de neutrones absorbidos por los niclecs del blanco,
es proporcional al ngmero de Atomoxs del blanco CNJ, al flujo de
neutrones C¢ en nscm’s> al tiempo de irradiacidén Ct en s y la
seccidn eficaz de activacién Co en cm®, siendo ésta la
probabilidad de que se lleve cabo la reaccidn.

Si se considera un elemento estable A, que pasa a otro
elemento B por bombardeo de neutrones:

A . Arg
-A g =P c1d

La produccién de B se expresa como.

n.-n‘aﬁt (-3

en donde n, ¥ n, son el nimerc de Atomos de A y B respectivamente.

Como B es radiactivo, el numero de &tomos de B no es
constante en el tiempo, tal situacidn se expresa mediante la
ecuacién diferencial:

= n o ¢ - A_ n (<>
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on donde )\- = constante de decaimiento de B.

Integrando la ecuacién (33 se obtiene las desintegraciones por

unidad de

tiempo del isotopo B, al final de la irradiacidén, o sea,

la actividad CAod del radioisdétopo B producido,

Ao =xn, =0, o9 c1-n"7BY o

donde:

AB ®s la constante de decaimiento Cen s 'O del nuclido
radiactivo B, que es igual al logaritme natural de dos
entre el periddec de vida media <tmd del isdtopo
radiactivo producido, de aqui que:

Am = O.863/tm (4]

t es el tiempo de irradiacidn en s.

El nUGmeroc de &tomos de A ests dado por la siguiente

escuacién:

R e

Siendo:

ndmero de avogadro

abundancia del isétopo en ol elemento natural
peso deél elemento

peso stomico del elemento

TEDZX

La vida media del isétopo ests dada por la siguiente ecuacién.

Donde

A = 0.893.¢ <7
» m

s tm 2 tiempo de vida media.

Sustituyendo las ecuaciones 8 y 8 en la ecuacién 4:
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Ao = Nv B Wo ¢pCl - OO0R/ImL, cad

Pa

Esta ecuacidén proporciona el nivel de radiactividad inducido,
en el instante de retirar la muestra del reactor, medido en nUmero

de desintegraciones por unidad de tiempo.

El procesc de desintegracién de los &tomos de la especie
radiactiva, tiens una probabilidad definida de desintegracién por
unidad de tiempoc. Esta probabilidad est& representada por la
constante de .decaimiento CA), caracteristica para cada especie
radiactiva. Si en un tiempc dado (LD existen N &tomos.decaen dN en
el tiempo dt; entonces se tiene que:

dN = ~A N dt [4- >

dNsdt = <A N €10

Al integrarse .la. ecuacidn anterior se obtiens la oxpresion
matemstica de la ley del decaimiento:

N = N o™ c11>

El signo negativo de la ecuacidn diferencial indica que N
disminuys con el tiempo; dN-/dt es el nimero de nucleos radiactivos
que decaen por unidad de tiempo. es decir la velocidad de
desintegracion (] decaimiento. Considerando que por cada
desintegracidn se produce una emisién radiactiva, entonces el
némero de emisiones por unidad de tiempo, llamada actividad CAY;
zers numéricamente equivalente a la velocidad de decaimiento, tal
que;

ACLD = dNsdt = -\ N <12

AcCt=0) = dNosdt = -A No a
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integrando

ACtDI A0 = NAN® = e

ACLY = Ao @M

donde : ACt) = actividad residual.
t = tiempo de espera.

Ao = actividad inicial del nucleo

14D
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CAPTTULO 3
MANEJO DE RESINAS CONTAMINADAS RADI ACTIVAMENTE

.3.1. GENERALIDADES™®™

Algunos elementos © substancias tienen la propiedad de ser
radiactivos. es decir que pueden sufrir transformaciocnes o
fdoslnt.-graclén espontanea del nicleo atémico que origina la emision
de radiacién electromagnética <Cradiaciséon gammad, o© particulas
" Calfa, beta, > que producen ionizacidén en la materia.

La ionizacién es el proceso de remover electrones de los
Atomos para convertir un stomo en un idén. Los &tomos fonizados son
mucho mis activoes quimicamente que los no ionizados, Los Atomos
quimicamente activos pueden formar compuestos que interfieren en
los procesos de divisién celular y del metabolismo, ademis pueden
producir dafio a los cromosomas.

Existen tres tipos de radiaciocnes emitidas por substancias
radiactivas las cuales 2on; radiacién alfa, beta y gamna. De estas
radiaciones lo que mis interesa o3 su poder de penetracidén y el

poder de ionizacién, debido a que cuando interaccionan con la’

materia producen ionizacién cambiando la estructura bisica de la
misma.

Los rayos alfa son particulas p das, que prod una alta
ionizacioén en los Atomos o moléculas del material en que inciden.
Estan formadas por Atomos de helio doblemente ionizados, los cuales
son detenidos por una hoja de papel © por uncs decimetros en el
aire,

La radiacién beta proviene del decaimientc de protones y
neutrones transformindose en electrones. Los rayos beta requieren
varias hojas de aluminio o varios metros de aire para ser

detenidos por completo. Su poder de ionizacién es intermedio.

Los rayos gamma son radiaciones electromagnéticas similares a
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lus rayos X, excepto que Se originan en el nicleo, Los rayos gamma
penetran grandes distancias en muchos materiales,

3.2. EFECTOS BIOLOGICOS DE LA RADIACION'Y’,

Los riesgos por irradiacién se presentan cuando el material
radiactivo esta en contacto con las personas o con los materiales.

La irradiacién puede ser interna o externa.

Irradiacién interna. En el caso particular de resinas
contaminadas radiactivamente, el mayor riesge que se corre es la
absorcién de substancias radiactivas por ingestién o por contacto
con la piel a travées de una herida. Cantidades pequefias de material
radiactivo pueden llegar a ser muy dificiles de detectar. Cuando
las radiaciones son absorbidas por tejidox orgAnicos, causan un
efecto ionizante tanto en el protoplasma, como en el nicleo de la
célula, siendo estos Gltimos lox mids serios debido a qQue producen
daffo a las cadenas de cromosomas, las cuales pueden unirse de
manera anormal originando alteracicnes en el orden de los gehes
responsables de transmitir las caracteristicas hereditarias.

El dafo interno més severoc lo causan los emisores alfa y
‘beta ya que depositan toda su energia en volUmenes reducidos de
tejido. Los rayos gamma, por ser uUna radiacidn con menor
fonizacion especifica, son mas penetrantes y una porcidn
importante de rayos puede salir del organismo siendo menor el dafio
de estos.

El tiempo de vida media del radionuclido que entra al
organismo, también representa peligro ya que hay elementos como
@]l Co-80 que tiene un tiempo de vida nedia de S affos, tiempo que
estarfa irradiando dentro del organismo.

Se conoce como radiacién externa, a la radiacién que recibe

el organismo desde fuentes exteriores. El riesgo depende del tipo
de radiacion, de su energia y de su ionizacién especifica. De aqui
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que la radiacion alfa no represente peligro, por que es
completamente frenada en el aire o absorbida por la capa muerta de
piel. Las particulas beta pueden no ser de peligro externc
dependiendo de Su energia. Los rayos gamma, presentan en este caso
el mayor peligro ya que por su alta energia, penetran profundamente

en el cuerpo humano irradiando érganos.

Dentro de la irradiacién externa también estan los neutrones,
considerados el tLipo de radiacién mas peligroza, por el efecto en
los tejidos a gran distancia.

3.3. UNIDADES DE DOSIS DE RADIACION

La unidad mss comiun de dosis de exposicidn es el Roentgen, que
s® define como la intensidad de radiacidn X o y capaz de producir 1
unidad de cantidad de electricidad de cualquier signo en 0.001203 g
de aire, o sea 1 cm' de aire a condicicnes normales de temperatura
y presidn. Por definiclén, la unidad Roentgen se limita a radiacidén
electromagnética CX o© 2 y sirve para medir la radiacién en un
espacic dado pero no la dosis, por lo que hay que definir otro tipo
de unidades.

CPM Es el numeroc de cuentas por minuto Cenergiad
recibidas en el detector.

dpn/cn’ Nuimero de desintegraciones por minuto de un radio--
nuclido. Este mismo puede emitir un cierto naGmern
de radiaciones diferentes.

ci Curie, definido como 3.7 x 10'°
desintegracionesss 1u Ci= 10" 2 1.

Bq Un bequerel se define como una desintegracién por

sogundo, 1 Bq = 2.703 x 10 %1

Rad Unidad de dosis absorbida CDabs). Es 1a snergia de las
radiaciones recibidas., es decir convertidas a energia
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ternica, por @l material. A esta cantidad se le llama
dosis absorbida.
1 rad = 100 ergs-g = 0.C1 J-¥Kg

Rem Unidad de dosis equivalente. Se produciri mayor dJdafo
para una dosis absorbida dada, cuando la energia de la
radiacién es depositada a una distancia mids corta.
Esto quiere decir que las particulas mas pesadas alfa
y protones tienen un efecto mayor que los electrones y
Y que las radiaciones gamma.

Es necesarioc por lo tanto definir una cantidad que exprose el
factor por el cual debe aumentarse la dosis absorbida, para
recibir el mismo dafic biolégico causado por diferentes particulas
radiactivas. A estoc se le denomina factor de calidad, denotado
como Q.F., por lo que la dosis equivalente D es”,

D = Q.F. Dabs

TABLA 3.1.~ FACTORES DE CALIDAD PARA LOS TIPOS COMUNES DE RADIACION

TIPO DE RADIACION QF.
RAYOS GAMMA 1
RAYOS X 3
ELECTRONES 1
PARTICULAS ALFA 10
PROTONES 10
NEUTRONES 2 -~-10

3.4 PROTECCION RADIOLOGICA.
La proteccion radiclégica tiene como finalidad proteger a los

individucos, a sus descendientes y al maedic ambiente, contra los

riesgos que se derivan de las actividades que por las
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carartericticas di ciertos materiales o egulpos Jue se utilizan,

pueden implicar la exposicion s radiaciones ionizantes.

E! maximo de exposiuidén aceptade internacicnalmente para
personal ascociado con la industria nuclear, es de S rem/afio,
asumiendo que se trabaja 40 horas a la semana y S0 semanas por
affo. Este limite es expresado como 2.5 milirem/afio. Ademas a
POrscnas menores d.‘le afios nNo se les permite trabajar en la

industria nuclear,

Por otro lado el ININ cuenta con un reglamento de seguridad
radiolégica, regido por un reglamento internacional en el cual se
establecen los limites anuales de dosis equivalentes que son los

sigui entes®,

~Personal ocupacionalmente expuesto.

El limite anual de dosis equivalente efectiva para el
personal ocupaclionalmente expuestc a una irradiacién uniforme a
cuerpo entero, es de 5 rem/afo .

-Personal no ocupacionalmente expuesto y pidblico en general.
El limite anual de dosis equivalente efectiva para individuyos
del piblico es de 0.5 rem-afo.

Es importante hacer resaltar que todo ol personal
ocupacionalmente expuesto debe contar con un dosimetro, @l cual es
revisado periéddicamente para verificar la radiacién recibida.

3.4.1 MEDICION DE LA CONTAMINACION SUPERFICIAL CON EL DETECTOR

RM-14"%, :

Para la medicién de muestras pequefas y no altamente radiac-

tivas se cuenta con el detector portatil RM-14 Cfigura 3.1), Este

detector cuenta con una sonda filtro de aproximadamente 5 cm de
diamelro y con una tapa de plastico Qque cubre el monitor.
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La deteccién on muestras radiactivas de bajo nivel, se pueden
monitorear con el detector RM-14 descubierto. Se pasa el monitor
lentamente scbre la superficie a monitorear, manteniendo 1la
distancia del detector a la superficie de 1 cm.

Se debe registrar la lectura més alta que marque la aguja.

La equivalencia de las cuentas por minuto a desintegraciones
por minuto, uCL/cm'. o mrem’hr se pueden apreciar en la tabla 3.2,
donde se indican también algunos limites de seguridad en
contaminacién superficial Cropa piel y superficies de contactod,
Esta tabla fue elaborada solo para el detector RN-14.
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TABLA 3.2 LECTURAS RM-14 C(HP-280) CONTAMINACION SUPERFICIAL.

LECTURA MEDICION DIRECTA

CPM dpm/c m* HCL sem® mREM/h
1 40 20.1 9. 09021 0-068 0. o8B
2 440 a221.3 1.000x10-04 ©0.780
3 800 402.0 1.8168x10~-04 1.360
4 1000 303. 0 2.273>10-04 1.700
L] 2200 1107.0 5. 000x10-04 3.780
] 4400 2213.0 1.000x10-03 7. 800
1 ~L.imite administrativo para contaminacién en piel y/o

ropa personhal.

2 ~Limite administrative para contaminacién en ropa de
proteccién, uso interno.

-limite administrativo para la exposicién a la contami~
nacién fija en extremidades y/o superficies en contacto
con éstas .

~Limite administrativo para contaminacién fija on
oquipos y herramientas.

~“Limite administrativo para 4areas radiolégicamente
limpias.

3 ~lLimite administrative para vidrio o mica de proteccién
frente a los ojos.

4 . ~Limite adiministrativo para el cristalino de los ojos
sin proteccion.

8 ~Limite n.dm!.n!.s\.rnt.lvo para contaminacién superficial
transferible, que causa resuspensioén .

-] ~Limite administrative para contaminacién en ropa de
proteccién de uso externc, i{ncluyendo guantes y cubre-—
2apatos. equipos de proteccidn respiratoria, caretas y
lentes Carmazones).
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3.9, MANEJO DE RESINAS RADIACTIVAS.

No esta por demas extralimitar las precauciones en el manejo
de materiales radiactivos, mas aun, cuandc estan presentes radio-

isétopos con vida media larga.

Cuando se manejan resinas que contienen iocnes radiactivos es
recomsndable tomar las siguientes precauciones:

Se hace un contec de los contenedores donde estAn las
resinas, con el monitor del detector RM-14, en base a la lectura
extremar las precauciones tomando en cuenta los limites.
esstablecidos en la tabla 3.2.

El manejo cde materiales radiactivos, se haras siempre con overol
o bata y guantes de hule latex.

Cuandc se manejan materiales muy activos (28900 CPMD, se debe
proveer tanto para su manejo como almacenamiento de un blindaje
adecuado y se debe de manipular con guantes especiales para manejo
de materiales radiactivos.

Como en la mayoria de los casos, la limpieza del &srea de
trabajo en el laboratorio, deterainard la seguridad de los
trabajadores, as{ como el no consumir alimentos dentro del
laboratorioc, y lavarse las manos después de cada jornada de
trabajo.



CAPITULO 4
DESCONTAMINACION DE LAS RESINAS DEL REACTOR.

4.1 DETECCION DE TRAZAS RADIACTIVAS POR ESPECTROMETRIA GAMMA.

Los elementos radiactivos retenidos en las resinas, emiten
radiaciones gamma. Estos pueden ser identificados por la técnica
de espectrometria gamma, en la cual los rayos gamma inciden en un
detector de germanio-hi perpuro para producir pulsos. Los
radiontclidos son contados y analizados mediante un analizador
multicanal, integrado a una computadora por medio de una tarjeta
electrénica y que mediante un programa adecuado permite determinar
la energia y el &rea de cada unc de los fotopicos del espectro.

El analizador multicanal basa su funcionamiento en 1la
deteccién de la radiaciédén de los iocnes producidos en gases, debido
ala radxacién ionizante. Al aplicar un voltaje los iones formadas
de cargas positivas y los electrones liberados, de carga negativa.
se® mueven hacia el electrodo correspondiente, midiéndose la
corriente provocada por los iones. Esta corriente es proporcional a
la rapidez de incidencia de la radiacién asi como a su ionizacisdn
especifica.

4.2.1 Procedimento™®, -

1.~ Pesar 250 g de muestra de resina contaminada en un frasco
de vidrio © polietileno., siguiendo las debidas precauciones
mencicnadas en el muestreo Cver seccidn 4.3D.

2.~ Calibracién del sistema de deteccién., con fuentes
isotdépicas de snergla conocida . '
a) Colocar la fuente isotédpica de calibracién sobre el
portamuestras del detector. La fuente esta compuesta
de los siguientes elementos :
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Elemento Energla (Kevid

Am-ze1 ap. o
Na-22 S1s.2
Cs-197 c. o
Co-go 878, 23
Co-00 1992. 3

# Kito electrén volte

b)) Seleccionar tiempo cde contec en el multicanal. Para
este casc se selecciona un tiempo de 200 s.

ecd) Inicliar el conteo de rayos gamma emitidos por las
fuentes estandares.

d) Una vez obtenido el espectro, se localizan los
fotopicos de los elementos estindares, activande el
comando de calibracidén y se asoccia ca.da energia del
rayo gamma a cada uno de los fotopicos.

3.~ Espectro de fondo.

Estando el detector sin ninguna muestra se obtiene el
llamado espectro de fondo, producido por la radiacién inherente al
medic ambiente.

4.~ Conteo de las muestras de resinas.

a) Colocar los frascos de muestras de resinas sobre
el detector, dentro del recinto blindado que cubre el
detector.

b) Selecciocnar el tiempo de conteo. Para este caso es de
1200 s © en funcién de la actividad de la muestra .

c) Iniciar conteo de las muestras de resina.
d>' Loealizar los picos emitidos por los elementos
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4.2.2 Calculos.

1.- Se calcula el area neta CCNJ> en cuentas por segundo, de
los isétopos radiactivos detectados, restando al numero de cuantas
totales CCT) del fondo.

CN = CT -~ Fondo

2.- Calibracidn en eficiencia .

La calibracién en eficiencia se debe hacer para cada isétopo
radiactivo, debido a laxs diferentes geomstrias y distancias de
interaccisn con el detector. Para lograr lo anterior se hace una
curva de energia contra la eficiencia C&). La eficiencia se obtiene
de la sigutiente férmula:

CN 7 ticonteo
A Y

donde:
tCconteo) = tiempo de conteo en segundos.

Y = Rendimiento del isétopo radiactivo a analizar
se obtiene de la tabla de radionuclidos .

A = Actividad en Bq. de la fuente isotdpica .
Este dato lo proporciona el proveedor de la
fuente isotdpica, y se tisne que actualizar
debido al decaimientc en base a la siguiente
formul a:

~Co. coon L1 2dtd
Af = Ac e

donde:
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Af = Actividad residual en Bq, después de un tiempo
de decaimiento Ctdd.

Ao = Actividad inicial de la fuente en Bqg.

t1-2 = Vida media del radionuclido en min.

td = Tiempo de decaimiento en min.

3.~ Se grafican los valores de eficiencia contra la energia de
cada isétopo radiactivo certificado (figura 4.1>. También se puede
obtener una scuaclién que ajuste los valores de la curva y cuando se
requiera, sustituir los valores de wenergia para obtener la
ef {ciencia deseada.

4.~ Actividad.
ad) Espectro de emisién gamma de una muestra de resina,

En la figura 4.2 se presenta el espectro de emisién gamma,
como resultado del contec de una muestra radiactiva de resinas de
lecho mixto. El anAlisis fué realizado por espectrometria gamma,
utilizando un detector de germanio-litio hiperpuro. El1 volumen de
la muestra a contar fué de 350 ml y el tiempo de contec de 13 min.

Mediante la identificacién de los picos del espectro, los
cusles corresponden a una energlia determinada, es posible
determinar cualitativamente los radiontclidos presentes en la
musstra, ya que para cada radiondclido corresponde un fotopico con
una energia maxima car-ctorist.lca. En el ejemplo de la figura 4.2,
s® obtuvierdn cuatre fotopicos con energias en Kev de 859.82,
834.91, 1173.20 y 1332.41 que corresponden respectivamente a
Am-241, Mn-54 y CO-B80 con dos energias. Mediante el programa de
compute integrado al equipo de conteo, es posible cuantificar
cuentas por segundo de cada radiontclido,

bd La actividad CAf) de cada pico de interés se cilcula por la
siguiente férmula:
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FALLA DE nRinen
CN-'tCcontea) »

Af e (Bq ’gD

donde:

CN = Cuentas netas que se da en la tabla de datos del
- espectro CNET AREAD.
‘tCeonteo? = Tiempc de conteo dque se eligid.

£ = Es el valor de la eficiencia, se obtiene buscando el
dato de la energia en KEV del fotopico,
relacicnandolo con la coordenada de la eficiencia,
on la grafica de ¢« vs energia, Cfigura 4.1).

Y = El valor de rendimiento, obtenido de la tabla de
radionuclidos™™.

W = Peso de la muestra

€] La actividad total de la muestra = la suma de la actividad
de cada radioisétopo encontrado en el espectro de energia de la
muestra.
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EFICIENCIA DE CALIBRACION §

EFICIENCIA DE CALIBRACION DEL DETECTOR vs ENERGIA

DIEZ ISOTPOS CERTIFICADOS
Q.3

0.28

0.2
o2
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0.2 -
018
a.1s o
014 -
012 -
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006 -
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ENERGIA (Kov) b=0.1022 m=0,0013543 corm! yemx+b

Figura Jd.1 Grafica de valores de eficiencia contra ernewryla de
isotopo radiactivo certificado.
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(Ale> Help File Cale Setup Qui e

Elapsed: 1286 Real:

Fi-foquire F2 t Fa4-E 4 F3-ldent Fé~Load F7-Sare Ksc-ROI
PN CTRD kev FWHM kev NET AREA BACKGRND NEV C/8 RERR
01 39,62 1.30 Ted 1403 a4.700 1.63
02 834,91 2415 292 79 243 7,19
(=3 1173.20 2,79 =y 2 [ R 4,57
) 1332.41 “ 4,33 4a2 o 0,368 4.73

Figura 4.2 Ejemplo de un espectro de emi1sS1én gamma.
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4.2 DETECCION DE IMPUREZAS POP LA TECNICA DE
ANALISIS POR ACTI VACION

El analisis por activaclén neutrénica es una técnica analitica
multielemental y generalmente no destructiva, Se puede determinar
la identidad y la pureza del radionuclideo por medio de su
energia de activacién y su vida media.

Es ttil para analizar un importante numero de elementos con
una alta seccion eficaz de captura neutrédnica, donde la
eficiencia de la deteccién puede ser determinada en una forma
exacta y cuantitativa a partir de la radiacion emitida en el
proceso de decaimiento. La fuente de neutrones proviene del reactor
Triga Mark III,

Las ventajas de la técnica de analisis por activacién son:

ad El facil manejo de la muestra después de haber sido

irradiada,

b) La cantidad de material se reduce al orden de miligramos.

La técnica de analisis por activacién se basa
fundamentalmente en la actividad de la muestra por un bombardeoc
neutréonico. La técnica de activacién con neutrones permite el
andlisis de una gran variedad de elementcs ., lo cual hace que sea
una poderosa técnica analitica en el analisis de trazas. )

La desventaja principal consiste en que ésta técnica de
analisis es costosa, ademas de ser un técnica puramente elemental.

El campo de aplicacién de ésta técnica de anidlisis es amplio,
se ha utilizado para la determinacién de +irazas de elementos
ultrapuros, en materiales bioléglcos, minerales, materiales
arqueocldégicos y aplicado a los analisis forense en la
ldentificacion de productos industriales, etc. Por medic de este
tipo de analistis es posible hacer determinaciones cualitativas y
cuantitativas,

La parte cualitativa nos da la informacién del tipo de
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element.os presentes en la muestra.

La parte cuantitativa permite determinar la cantidad de los

elementos encontrades, usando métodos de comparacién,

Para la deteccién del tipe de impurezas que contienen las
resinas agotadas se puede emplear la técnica analitica de
activacion neutronica de las resinas en un Reactor Nuclear. Este
analisis tiene como objetivo la detecciédn de impurezas provenientes
del agua del sistema primaric del reactor, las cuales pueden ser
iones caracteristicos del agua, aunados con los productos de
corrosién provenientes de los materiales de construccién, asi como,
productos de fisién por posibles fisuras de los elementos
combustibles. Los contaminantes radiactivos de las resinas son
detectados directamente sin necesidad de irradiar la muestra en el
reactor. Estos zlementos son los que le dan a la resina el grado de
contaminacién radiactiva., Para poder identificar las impurezas no
radiactivas en las resinas agotadas, se tendran que irradiar a
diferentes tiempos, activando las impurezas para su deteccion
posterior. :

4.2.1 METODO DE ANALISIS POR ACTIVACION™®.

Para el analisis de impurezas en resinas por la técnica
analitica de activacion es necesarico Seleccichar el sitio de
irradiacién en el ndcleo del reactor nuclear, en base al tiempo de
vida media de los elementos que sSe espera encontrar. Cuando no se
sabe que elementos Sse encontraran, es necesarioc cubrir todo el
rango de vida media de los elementos en los diferentes sitios de
irradiacién del Reactor. Para esto se realizan los siguientes
pasos:

1.- Pesar cuatro muestras de resinas de lecho mixto de 10 mg.

2. - Encapsular cada muestra en contenedores de polietilenc

debidamente sellados .

3.- Calibrar nuevamente el sistema de deteccisdn, come se
mencicna en el punto 4.1.1 relacicnado con la técnica de
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espectrometria gamma.

4. - Teniendo el reactor en potencia nominal, se irradian tres
muestras, utilizando el sistema neumitico SINCA, Este
sistema se uttliza para activar radiondclidos de vida
- media muy corta. Hay otro sistema para irradiar muestras
‘de vida media mas larga el SIFCA, en el cual se pueden
irradiar muestras arriva de 30 min. Los tiempos de
irradiacién de las muestras . on los sitios de

irradiacidn antes mencionados son los siguientes:

Sitio de irradiacién Tiempo de irradiacién
SINCA is
SINCA i min
SINCA S min
SIFCA 30 min

5. - Contar las nuestras a diferentes tiempos de decaimiento
en @) analizador multicanal, donde la deteccidn de
radiacién emitida por la muestra se lleva a cabo mediante
un detector de germanioc hiperpuro, obtenié#ndose la
informacién por medic del "software” incluido en la
tarjeta multicanal,

8, - Interpretar la informacidén obtenida anteriormente,
identificande los elementos presentes en l1la muestra,
mediante las energias de los fotopicos y con los tiempos
de irradiaccion y de decaimiento.
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4.3 MUESTREO DE RESINAS DE LECHO MIXTO.

Apartir de la puesta en marcha del reactor nuclear de
investigacién tipo TRIGA MARK III, se han acumulado 2400 1 de
resina agot.ada de lecho mixto, provenientes del sistema
desmineralizador del agua del reactor. Con el objeto de evaluar el
grado y tipo de contaminacién radiactiva de las resinas agotadas,
asi como, el estado de deterioro fisico-quimico de las mismas, es
necesarioc tomar muestras representativas de cada lote, a fin de,
asignar un uso adecuado, ya sea reusandolas previo tratamiento de
descontaminacién y regeneracién & bién desechandolas previa
descontaminacién radiactiva.

La toma de muestras de resinas se realiza en base a la
medicién de la contaminacidén superficial de cada lote de resinas,
tomando en cuenta las precauciones radioclégicas adecuadas para
evitar ol contacto directo con las resinas, previniendo
principalamente derrames, salpicaduras, contacto & ingestién. Las
precaucicnes las determinan el perscnal de seguridad radioldégica,
en base a la radiacidén detectada alrededor de los lotes.

Aun cuando al nivel de radiacidn es bajo, es de suponerse que
la vida madia de los radiontclidos que contaminan a las resinas es
alto, debido a que hay lotes con resinas de 10 affos de antiguedad,
lo cual indica que hay isétopos radiactivos de vida media muy
larga. Por consecuencia las medidas de seguridad radiolégica son

aestrictas en cuanto a su control y manejo.

Como medida de control de las resinas agotadas se registran
inicialmente los siguientes datos: nUmero de lote; Lipo de resina;
fecha de recarga de las resinas al sistema de limpleza; fecha al
término del ciclo de intercambioc; fecha en Que se toma la muestra;
nimero de muestra y rapidez de exposicién a la radiaciédn alrededor
del lote.
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El manejo de resinas depende del nivel de exposicién a la
radiacién alrededor de los lotes. Este nivel se muestra en la tabla
4.1. De acuerdo al nivel de radiaciédon se deriva en las siguientes
opciones: utilizar blindaje radiolégico para su manejo o bién
evitando el contacto directo utilizando el vestuario y dispositivos

adecuados para su manejo.

Tabla 4.1 Rapidez de exposicién a la radiacién de lotes de

resinas contaminadas,

Lotes de resinas envasadas Rapidez de exposicidén
en recipientes de en mR-h.
polietileno. Detector RM-14
Lote No. 1 0.8
Lote No. 2 0.3
Lote No. 3 0.4
Lote No. 4 c.a8
Lote No. B Q.1
Lote No. 6 0.1
Lote No. 7 1.8
Lote No. B 0.8
Lote No. @ 0.8
Lote No. 10 0.4
Lote No. 11 1.5
Lote No. 12a 1.8
Lote No. 12 1.8

Los dispositivos para la toma de muestras consiste basicamete
en un extractor de muestras de resinas y de un sistema para la
recoleccidn de muestras, tal come se muestra en la figura 4,3,

ad) En la figura 4.3a se muestra el dibujo de un recipiente de
almacenamiento de resinas agotadas, donde se marcan los puntos de
interés de la toma de muestras de resinas, de tal forma que se
tomen 14 muestras a partir de 7 puntos para lograr colectar una

41



86 cm.

! 33 ¢m,

| i Sistema para recolector
las muestras de resinos agolcdos

P e de
de resinas ogotadas

Cad Ccd

L 96 om. |
I i }
—F -
Le3om, 188 cm. N
| |

Disposilivos pora tomc de muesiros
bl

Figura 4.3 Dispositivos para la toma de muestras de resinas.
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nuestra representativa de aproximadamente 1 litro.

b)) El extractor consiste de un tubo de cobre de 980 mm de
longitud con un diametro nominal de 12.7 mm, provisto en su parte
inferior de un tapédn de plastico que permite sellar y deslizar el
vastago a traves del interior del tubo del extractor de tal manera
que al hacer el sifén se pueda extraer muestras de aproximadamente

120 ml Cver figura 4.3Cbd).

c) Sistema para recoleccién de muestras de resinas. Consiste
de un embudo para recclectar la muestra que proviene del extractor
de muestras. El embudo se coloca en un tubo de PVC de 12.7 mm de
dismetro y una valvula de globo de 12.7 mm permite controlar el
desalojo de la resina a los frascos recolectores de resina Cver

figura 4.3Ccdd.

El vestuario que se recomienda para el manejo de resinas de
bajo nivel de radiacién es el siguiente: overol, guantes de hule,

casco con careta y cubre zapatos de plastico.

Asignacién de tareas al persocnal que tomara las muestras.
a) Una persona para introducir el extractor de muestras al

tanque de almacenamiento.

b) Otra persona para el manejo del siastema recolector de
muestras, abriendo y cerrando la valvula de paso

para el desalojo de las resinas.

e) Una tercera persona, sera un auxiliar de seguridad,
el cual manejara solamente material libre de
contaminantes, como son, frascos recolectores, agua de
arrastre para el extractor de muestras y el embude

recolector de muestras.

El procedimiento para la toma de muestras de resinas
contaminadas radiactivamente con bajos niveles de radiacién se
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describe

i.-

a2, -

3.-

a continuacién,

De acuerdo a la figura 4.3Cad marcar los puntos de intereés
de las tomas de muestras en los recipientes de

almacenamiento en las resinas agotadas.
Etiquetar debidamente los frascos.
Preparar el material a utilizar.

El personal que realice la toma de muestra debe contar con
todo el equipo de seguridad.

Iniciar la toma de muestras introduciendo el extractor de
muestras en el tanque de almacenamiento de resinas
agotadas, con el vastagoe colocado en la parte inferior del
tubo. Al tener el tubo y el vAstago en el punto de
interés de muestreo, succlionar lentamente la resina
llevando el vastago a la mitad del tubo muestreador.
Vaciar la resina en el sistema recolector deslizande el
vastago hacia adelante.

Abrir la valvula de recoleccién de resinas., adicionando
agua para el desalojo de resinas hacia los frascos de
muestrec. Etiquetar debidamente y tapar los frascos. En
caso de que exista contaminacién pér derrame, lavar los
frascos canalizando el agua sobre los tanques de
almacenamiento de resinas.

Al finalizar la toma de muestras monitorear la ropa y el

equipo para asegurar que no exista contaminacidén por salpicadura.
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4.4 LIMPIEZA DE RESINAS
4.4.1 Generalidades,

Muchas veces aun tomando todas las pr’clucicnos. las resinas
se ensucian y pierden su efectividad debido a la acumulacién de

diversocs tipos de contaminantes, tales como:

ad Materia organica.

b) Acumulacidn de coloides.

c) Aceite.

d> Materiales insolubles Chidréxidos., sulfatos, silice, etcd
@) Hierro en suspension.

£> Resinas fragmentadas.

Las resinas que se han almacenado por large tiempo se
contaminan irreversiblemente con materia organica,  sdélidos en
suspensién, aceite, etc.. lLa degradacién y ensuciamiento de las
resinas también ocurre durante su almacenamiento, lo que propicia
el crecimiento de bacterias y algas en torno al agua que cubre las
resinas. La contaminacidn bacterioldgica debe eliminarse para
evitar el taponamiento de la salida del agua y para evitar la
turbidez y coloracidn del agua. Ademas de otros contaminantes al
que se exponen las resinas, esta el dejarlas secar, =ituacidén que
provoca la fractura de la mayoria de las resinas,

Para eliminar la contaminacién bacteriolégica las resinas se
esterilizan ya sea con permanganato de potasic en concentraciones
de S00 ppm o con una solucién de hipoclorito de sodio al 1% como
cloro libre. También es posible esterilizar "~ las resinas por
irradiacién gamma, utilizando una fuente rediactiva de Co-850 come
emisor gamma.

Los coloides y solidos en suspensién atn en pequefas

cantidades forman aglomeraciones. al jigual que los finos., gque son

resinas fragmentadas. Estas aglomeracicnes causan problemas de
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sodic al &% a r'in de reducir el 1on férrico a 1on fferroso que es

mas soluble.

Cuando el ion ferrosc se oXida a feérrice y se precipirta en las
resinas se debe eliminar con Acide clorhidrice, Es muy importante
tomar en cuenta la corrosividad del Acido clorhidrico,
especialmente en 1o relacionado con los materiales de construccidn,
es recomendable utilizar inhibidores de corrosién, tal como el

&cido ascdérbico.

Las resinas fragmentadas se conocen como finos porque pasan a
traves de una malla de 0.3 mm Cmalla No.S0), los finos son
eliminados aplicando agua en contracorriente. Las causas que
originan finos son los choques fisicos, osméticos, la erosién
mecanica y la alta perdida de presién, Los fincs tienden a ocupar
los espacios vaclos del lecho y empaquetarlo, causando problemas do,
pérdida de presidén, provocando agrietamiento del lecho y la

formacién de un camino preferencial.

En general la limpieza de las resinas para eliminar materia
organica, particulas en suspensién, coloides y resinas dngrad.das.
se pueden eliminar aplicandc agua cruda a contracorriente, hasta

lograr que el agua de lavado este libre de turbidez.
4.4.2 Sistema de limpieza de resinas de lecho mixto.

Las operacicnes basicas que se llevan a cabo para la limpieza
de resinas se pueden apreciar en la figura 4.4 donde se presenta el

di-agrama de bloques del sistema de limpieza.

La limpleza de resinas basicamente consiste en introducir agua
por el fondo de una columna de vidrico empaquetada con resinas, con
el cobjeto de arrastrar las particulas sdlidas del lecho de resinas
hasta obtener un agua de lavado clara, asi mismo por este medio, se
suministran los productos de !impileza para cada caso en particular,
de ser necesario. Con el objeto de remover las impurezas es
necesario agitar el lecho levemente introduciendo aire per el fondo
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de la columna. El agua resicdual que cale por ia parts superior de
la columna sSe recupera debide a la presencia de resinas
fragmentadas, que pueden acarrear icnes radiactivos. Por esta razén
@l agua residual debe analizarse para detcctar cualquier particula
radiactiva. Esto se hace por la técnica de espectrometria gamma. Le
existir trazas radiactivas de vida media larga el agua de lavado no
podra desecharse por el drenaje. El agua de lavade se puede

evaporar para concentrar los desechos radiactivos.

4.4.3 Descripciédn del equipo de limpieza.

El esquipo dl; limpieza se compone de una columna donde se alcoja
@l lecho de resinas, las cuales se soportan mediante una malla que
permite el paso del fluido a través del lecho. Dos tangques para
colectar fluidos de servicio a la columna, uno de ellos para
proporcionar el fluido de llmpioza con flujo controlado y el otro
destinado al almacenamiento del agua de lavado. El sistema de
limpieza se puede observar en la figura 4.85.

Las caracteristicas de los componentes del sistema de limpiexa
de resinas se muestra en la tabla 4.1 referido a la figura 4.5,

también se describe el uso de cada componente.

TABALA 4.1. CARACTERISTICAS DE LOS COMPONENTES PARA LA LIMPIEZA,

DE RESINAS.

COMPONENTE DESCRIPCION DI MENSIONES
V-1 Vilvula de terlén, reguladora de flujo 8.35 mm
V-2 VAlvula de alimentacién de agua a la Pinzas

parte inferior de la columna. Mohor
v-4 Valvula de suministro de aire a la co-
columna para agitacién de las resinas
v-5 VAlvula de descarga de resinas catiéni-
cas,
V-8 Valvula de alivio y de descarga del pro-

ducte de agua de lavado de las resinas
al tanque T-2.
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ROTAMETRO

Figura 4.5. Sistema de limpieza de resinas.
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Valvula de =zalida del tanque T-4 para la

v-10
recirzul acion de agua durante la separa-
clon.
v-11 valvula de descarga de agua a la bomba
GA-01 .
GA-0O1 Bomba de alimentacion de agua. de velo-!10xlO0xz2Ocm.
cidad variable, flujo maximo S l/min. --
minimo 0.5 it min.
T-1 Tanque de almacenamiento de agua Capacidad
desmineralizada para enjuague de resina| 10 litros
T-2 Tahque de almacenamiento para la recupe-|Capacidad
racion de de agua de lavado. 20 litros
DA-01 Columna de vidrio “Payrex®, vertical, -~ |Longitud:

provista en su parte superior de una jun
ta esmerilada tipo hembra # 19, y un dis
tribuidor con junta macho, de 120 x 120
mm acondicionade con dos salidas para

conexiédn de manguera de hule latex. La -
primera sirve para desalojar el agua de
lavado por medio de la valvula V-3; la -
segunda para el desalojo de las resinas.
En el fondo se coloca una malla de acero
inoxidable No. 32%, utilizada como so--

{porte para las resinas y dejar pasar los

fluidos. La parte inferior de la columna
eozta provista de tres salidas para conex
ién de hule. Una de las salidas esta si-
tuada por encima del nivel de ia malla -
para el desalojo de las resinas catidni-~
cas. Las otras dos estan situadas por a-
bajo del nivel de la maila, una colocada
lateralmente para el suministro de aire
y la otra colocada verticalmente para la
entrada de agua,

900 mm+20mm
Diametro ext
45 mm ¥ 2mm

Espesor de
pared:2 mm

Conexiones
para mangue-—
ra de hule
de 30 mm de
longitud y
7 mm de dis-—
metro.

4.4.4 Procedimiento de limpieza de resinas con agua cruda.

Haclendo usc del equipe mostrade en la figura 4.5 seguir los

siguientes pasos para la limpieza de resinas.

a) Cerrar todas las valvulas del sistema de limpleza.

b> Quitar el distibuidor CD), adicionar 350 ml de resinas a la
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columna DA~01l, a  traves de un embudo de vidrio y mediante una
piseta con agua arrastrar las resinas hacia el interior de la
columna. Retirar el embudo y tapar la columna con el distribuidor.

cd Abrir las valvulas V-2 y V-8, encender la bomba GA-O1 abrir
lentamente la valvula V-1, hasta obtener un flujo de 450 ml/min, lo
que equivale aproximadamente a una expansién del lecho del 100%.
Colectar el agua de lavado en el tanque T-2. Mantener el flujo de
agua hasta obtener la claridad dplica deseads.

d) Suspender el suministro de agua cerrando las velvulas V-1 y
V-2. Abrir la valvula V-3 para drenar el agua de la columna, hasta
obtener un nivel de agua de 100 mm por arriba de la resina, cerrar
la valvula V-3,

®) Agitar lentamente las resinas al abrir la valvula V-4,
suministrando aire a la columna.

) b

2 Cerrar nuevamente todas las valvulas y repetir el punto e3

hasta obtener un agus de lavado clara.

@2 Verificar la claridad del agua, de acuerde al criteric
propio.

hd) Analizar el agua residual de lavado por -la técnica de

espectrometria gamma para detectar cualquier traza de material
radiactive arrastrado durante el lavado,

1D De encontrarse “rndlonﬂclidos en el agua de lavado, evaporar
el agua residual para concentrar las impurezas radiactivas.

4.4.5 Resultados .

Del anélisis por espectrométria gamma del agua de lavado de
las resinas, Se encontraron los siguientes radionuclidos:
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Tabla 4.2 Resultados del analisis por espectrometria gamma del
agua de lavado de las resinas, donde se muestra la actividad CA),
de cada lote en Bequereless por litro (Bgq-sl) para cada elemento

encontrado.

Muestra de la resina No 1

Isotope - ACBg-rl)

Cg-137 - 3.2 * 106.8%
Co-80 - 404.3 * 3. 8%
K -40 - 7.3 £ 14.0%

Muestra de la resina No 2
Isétopo ACBq-1)
Co-80 Inferior a 2.0

Nuestra de la resina No 3 .
Isdtopo ACBg-1)
Co-80 - Inferior a 1.8

Muestra de la resina No 4
Isétopo ACBq-l)d
Co-80 - Q038.4 * 4.5%

Muestra de la resina No &
Isotopo ACBg-L)

Co-80 Inferior a 2

Muestra de la resina No 7

Isétopo ACBgq-1>
Co-80 - 4.0 * 3.7%
K-40 - 40. 3% 16.8%

Muestra de 1a resina No 8
Isétopo ACBq-L)
Co-80 - 8.0 £ 14.5%
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. ﬁuoﬂ._ra de la resina
Isdtopo
Zo-60 -
K -40 -

Muestra de la resina

Isétopo

Ra-229 -
Pb-21 4 -
Bi-214 -
Co~80 -

Muestra de la resina
Isétopo
Pb-2i4 -
Bi-214 -
Co~-80 -

No 10
ACBg-1)
319.0 * 3.9%
21.0 * a7.8%

No 11
ACBG-1)
Inferior a 42.2
Inferior a 3.7
Inferior a 3.8
85.0 £ 5. 7%

No 12
ACBq-1)
8.9 £ 10 %
10.4 £ 10.9%
30.8 = 7.4%
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309 CESCIHTAMINACICN DE RESINAS
4.9,1 eneralidades.

Las resinas de intercambioc idnice agotadas que se han usado en
la columna dosmiheralizadora del reactor han intercambiado diversos
iones radiactivos, los cuales hac.h que las resinas sSean
clasificad como h radiactivos de bajo nivel, Zmenor a 800
CPM, ver Tabla 3.2).

Aun cuande no todos los lotes de resinas puedan ser
reutilizados debido al detericre fisico-quimico, en Qque se
harlas y trar lLas impurezas

eNncCuentran, es conveniente
radiactivas para su contencioén. Sobre este punto hay metodos que
permiten reducir el volumen de resinas por compactacion para su
desecho finai“®,

C e la d itami naciéon de resihas se lleva a cabo por

ultrasonido y por slectrodislisis.

ad Tratando las resinas ultrasénicamente™™, es posible’
remcver cerca del 80% de los productos de corrosidén atrapados en
las columnas con resinas, tales como, oxidos de fierro y Co-80
entre 1os mAs comunes, Sin causar destruccién mecanica a la
estructura copolimérica de la resina. La técnica consiste en hacer
pasar una onda de ultrasonido a traves del lecho de resinas, el
paso de una corriente de agua eluye los contaminantes no disueltos

que se ran alr de las resinas,

b) Electrodialisis™™,

corriente eléctrica a través del lecho de resinas agotadas, en una

El proceso consiste en el paso de una

celda electrolitica, provista de membranas selectivas anidnicas y
cationicas, ademas del paso de una solucidn diluida 0.01 M de LiOH
que intercambia los iones Li* Y oH” por los fones radiactivos, los
cuales son transportados a las membranas selectivas, asi por

ejemplo, los iocnes cs” se depositan en la menbrana catidénica y los
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i ones 1- en la membrana anionica.

La teécnica que se utilizé para la descontaminacion de iat
recinas provenientes del sistema de lsmplo;a del reactor. a nivel
laboratoric, consiste en hacer pasar una solucion de NaCl al 10% a
traves del lecho de resinas agotadas, para intercambiar los iones
radiactivos respectivamente por iones Nl‘ y c” respectivamente.
Controlando los parametros de cperacion tales comso: velocidad del
fluido, tienpo de centacto, temperatura de 1a solucién
descontaminante y selectividad.

AGn cuando la selectividad de las resinas catidnicas y
anidnicas por los iones Na’y cl” es baja, respecto de la mayoria
de los iones radiactivos el proceso de selectividad se invierte al

ar la \tracién de tones sodio y cloro™,

Las ventajas de la descontaminacién radiactiva en el cicio sodio
¥ cloro son las siguientes:

ad No se requiere de un equipo sofisticado y por consiguiente la
inversion es baja.

b)) Se logra una descontaminacién completa de las resinas.

> Se puede escalar fscilmente a nivel semi-industrial.

dd) Se pueden concentrar las impurezas por evaporacioén de la
solucién salina.

Las desventajas se pueden resumir de la siguiente manera:
a) Cuando la solucién de NaCl entra en contacto con el lecho
de resinas h'ay un desprendimiente de hidrogene no
intercambiado. ’
b) Se utilizan aproximadamente 8 litros de solucién de NaCl al
10% por cada litro de resina contaminada. Lo que genera
una cantidad de desechos.

4.5.2 Mecanismos de reaccidn.

Los icnes radiactives son retenidos mids fuerte que otros icnes
debido a su alto pesco molécular. Por esta razén es diffcil



removerlos cuando se regenera coh iAcidos y bases

La sustitucion de estos radionuclidos en la estructura de la
resina se logra con sSoluciones que contengan iones con un peso
molecular wAs alto que los iohes H‘y oH ™, provenientes de acidos Yy
pases. Tomando en cuenta la concentracion adecuada de la solucion
para lograr la sustitucisn de los iones radiactivos por los iones

de la solucion descontaminante,

Para ejemplificar la descontaminacién de resinas catiodnicas y
‘anionicas, se dan las reacciones de intercambio entre iones
radiactivos Co~80"" y I~131" por iones Na® y €17 respectivamente.

2CR-SOCo + @MaCl —— ——— 2CR-SO, Nad + CoCl,

Rx~CHsSNCCHsd3I + NaCl ~—~————p R2~CHaNCCH)2Cl + Nal

Otra reaccidén quimica importante que ocurre durante la
descontaninacion radiactiva, es la que da lugar al desprendimiento
de hidrégeno, proveniente del 1i6n migratorio del grupo funcional
R-SOaH. El i6n hidrdgeno no intercambiado se debe a gue por'
mantener la conductividad eléctrica a 1 umohs/cm ha de retirsrse la
resins cuando la conductividad a la salida del desmineralizador
socbrepasa los 2 umohs/cm, de tal forma Gue las resinas se retiran
teniendo acn lugares activos en la forma regenerada CH' y oH™.
Parte de las resinas anidnicas que estén en la forma oH -,
generalmente intercambian sSu grupo activo con el COs del medio
ambiente que se disuelve en el agua. El hidréogenc remanente de las
resinas catidnicas se libera cuando entra en contacto con la
solucién concentrada de cloruro de sodio, de acuerdo a la reaccidn
siguiente:

2CR - SO + 2Na* ———— , 2CR-SOWNaY + Hz,

De aqui, que cuando se agrega la solucién de cloruroc de sodio
pare descontaminar las resinas se deba esperar a que se libere el
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hidrégenc., para después continuar con el proceso. Al termino del.
proceso las resinas catidnicas adquieren la forma sédica, en tante
que las resinas aniénicas quedan con su grupe active en la forma
cloro. Esta forma es deseable al caracterizar las resinas donde se

requiere uniformidad de resul tados®®.

4.5.2 Parte experimental.

El pr de taminacién radiactiva de resinas de

intercambio idénico que se implementd en el Centro Nuclear de
México, consiste en hacer pasar una solucién de cloruro de sodic al
10% por la parte superior del lecho de resinas. El proceso de
descontaminacién se explica brevemente en la figura 4.8. Por la
part.i inferior de la columna se recibe la solucién de cloruro de
sodio Junto con los contaminantes radiactivos. Una muestra de
solucidn descontaminante se analiza por la técnica de
espectrometria gamma para ver el grado y tipo de iones radiactivos
removidos. Terminando el pr de d taminaciédn se snjuaga la

columna de resinas con agua limpia para eliminar la solucién de
cloruro de sodio.

Por otro lado, una pequefia muestra de. resina contaminada se
manda a analizar por la técnica de espectrometria gamma para ver el
grado ¥y tipo de icnes radiactivos que contienen las resinas Cver la
tabla 4.4 de resultados)., Después de concluir el proceso de
descontaminacién se toma otra muestra de resinas y se analiza por
espectrometria gamma, para verificar la remosidén satisfactoria de
la contaminacién radiactiva.

Material y Equipo, .

El equipco empleado se muestra en la figura 4.7 vy se
describe on la tabla 4.3, Para el seguimiento de los
isédtopos radiactivos se utiliza el detector RM-14, descrito en el
capitulo 3,
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Reactivos.
Solucién de clorure de sodio C100 g-lo.

Procedimiento.

i1.-Inicialmente se toma una muestra de resina para ser
analizada por la técnica de espectrometria gamma Cver punto 4.1).

2.~ Se mide el fondo radiactivo con el detector RN-14 en el
&rea donde se va a pr o ad taminar las resinas. Anotar la

lectura promedic que marque el detector en cusntas por minuto.

3.~ Hacer uso del equipo mostrado en la figura 4.7 Cpag. &,
cerrar todas las valvulas CV-2 a V-9 de la parte inferior de la
columna DA-O1 y se adiciona por la parte superior la solucién de
clorurc de sodio al 10%. Abrir la valvula V-3 para que la solucién
entre en contacto con el lecho de resinas. Esperar a que se liberen
los gases para seguir agregando la solucién descontaminante y
regular el flujo a 20-25 mi/min. Estimar el volumen de solucién
requerida como 6 veces el volumen de resinas. El efluente se
colecta en el recipiente T-3, para su posterior anslisis por
. espectrometria gamma.

4. - Registrar las cuentas por minuto cada 200 ml de soclucién
de cloruroc de sodioc gastados, con el detector RMN-14.

5.~ Suspender la adicién de solucién de cloruro de sodio
cuandc el detector marque la lectura de fondo o bién cuando marque
una lectura cercana al ‘fondo radiactivo.

8. - Enjuagar las resinas con 3 volumenes de lecho de resina
para eliminar los residuos de sal.

7.~ Comprobar su descontaminacién analizando las resinas por
la técnica de espectrometria gamma.



TABLA = 4.3,

CARACTERISTICAS DE LOS COMPONENTES PARA LA
DESCONTAMINACION Y SEPARACION DE RESINAS. '

COMPONENTE DESCRIPCION DI MENSI ONES
V-1 Valvula de teflén, reguladera de flujo 8.2 mm
V-2 Valvula de alimentacién de agua a la Pinzas

_parte inferior de la columna. Mohor
V-3 Valvula de d ga de d hos, prove-
nientes de la descontaminacion de resi-
nas al tanq de al jento T-3.
V-4 Valvula de suministro de aire a la co-
columna para agitacion de las resinas
v-8 Valvula de descarga de resinas cationi-
cas.
v-8 Valvula de alivio y de descarga del pro-
jduct.o de agua de lavado de las resinas
al_tanque T-2.
‘v-7 Valvula de salida de resinas anidnicas
a la columna receptora DA-OCZ.
v-8 Valvula de descarga de resinas anidnicas
para su posterior regeneracién.
V-0 VAlvula para formar un circuito cerrado
y recircular agua en la separacién de -
las resinas.
v-10 VAlvula de salida del tanque T-4 para la
recirculacion de agus durante la separa-
cion.
v-11 Vilvula de descarga de agua a la bomba
GA-O1.
v-i2 Valvula de suministro de solucidén descon
taminante a la columna DA-O1.
GA-O1 Bomba de alimentacisdn de agua, de velo-[1020xB0cEm.
cidad variable, flujo maxime 8 1l/min mi~
nimo 0.8 l/min.
T-1 T de al fento de agua Capacidad
desmineralizada para enjuague de resina| 10 litros
T-2 T de al iento para la recupe-{Capacidad
racien de desechos delagua de lavado. 20 litros
T-3 Tanque de almacenamiento para la recupe-|Capacidad
racién de desechos 20 litros
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FALLA DE ORIGEN

t LISTR DE EQuIP9 . i
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Figura 4.7 Diagrama de flujo del sistema de descontaminacion y
separacion de resinas.
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Tanque de alnacenamiento para recircula-
clén de agua| utilizado en la separacion

Capacidad
10 litros

DA-01

Columna de vidrico “Payrex®, vertical. =
provista en fu parte superior de una jun
ta esmerilada tipo hembra # 19, y un dis
tribuidor corf junta macho, de 120 x 120
mm acondicicnado con dos salidas para
conexion de
primera sirve para desalojar el agua de
lavado por io de la valvula V-8; la -
segunda para ol desalojo de las resinas.
El fondo tiene una malla de acero inoxi-
dable No. 325, utilizada,como soporte -
para las resihas y dejar pasar los flui-
dos. La partel inferior de la columna es-—
ta provista de tres salidas para conexi-
on de hule: uha de las salidas esta si--
tuada por encima del nivel de la malla -
para e! desaldjo de las resinas cationi-
cas. Las otras dos estan situadas por a-
bajo del nivel de la malla, una colocada
lateralmente ra el suministro de aire
y la otra colocada verticalmente para la
entrada de agua.

Longa tud:

900 mm#20mm
Diametro ext
45 mm ¥ 2mm

Espesor de
pared: 2 mm

Conexiones
para mangue-—
ra de hule
de SO mm. de
longitud y
7 mm de did-
metro

DA-02

Columna de vidrico "Pyrex", para colec-
tar la resina aniénica en sl proceso de
separacion. la columna tiene dos mallas
de acerc inoxXidable No.32%. Una situada
al fondo de la columna para dejar fluir
ol agua que retorna a la columna DA-O1,
ademss de retener las resinas que son
arrastradas cpn el agua,

180 mm de

longitud y
45 mm de
diametro.
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4.%,3 Resulitados.

En la tabla 4.4 se muestran "los resultados obtenidos del
analisis por espectrometria gamma de resinas contami nadas
radiactivamente. Aqul se observa el tipo de contaminante por
wlemento y la actividad en Bequereles C(BqQ) para cada resina. La
actividad total de la resina es la suma de las actividades de cada
elemento.

La manera comc se comprobd la descontaminacién de las resinas,
fue al comparar los espectros de emisién que se obtienen del
analisis por espectrometria gamma. antes de descontaminar y
después de ser sometidas al pr de t.aminacién.

A continuacion se muestra como un ejemplo los resultados del
seguimiento de la descontaminacidén radiactiva de la nmuestra de
resinas No. 12. El primer espectro de emisién C figura 4.8) muestra
los contaminantes de la resina mezclada No. 12. Al final del
espectro se listan las energias en Kev para los fotopices
marcados. Esta resina contiene materiales de corrosién como: Co-80,
Mn-84, Co-88 y Zn-B8S., El Co, Mn y el Zn se forman apartir de las
impurezas disueltazs en el agua que se activan en el nucleo del
reactor,

La energia de activacidn de cada elemento se obtiene de tablas
denominadas “Energifas de activacidén de 1soLopos"‘“'.

Las energias que aparecen listadas en la parte inferior del
espectro de emisidén de la resina mezclada No. 12, corresponden a los
siguientes elementos:

Energia Kev Elemento
80.37 Co-58
50. 62 Pa-223
88. 24 Cd-109

84
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158,03 Te-129

511.18 Na-22
810,68 Co~-28
834.84 Mn-S4
1115.58 2n-85
1173.27 Co-80
1332. 49 Co-80

Los espectros de la figura 4.9 y 4.10 corresponden & la miasma
resina, solo que descontaminada Yy separada en anidnicas y
catidnicas.

En estos espectros se pusde observar que los fotopicos
caracteristicos para cada radionigclido de la muestra tratada han
' sido eliminadeos durante el pr de d taminacién radiactiva.

Los fotopicos que se observan en la figura 4.9, donde se analiza la
resina anidnica corresponden al Cloro-38 y Argén—41. La presencia
de estos radiontclidos de vida media corta cbedece a que se utilizé
agua desmineralizada, proveniente de la piscina del reactor, para
transportar las resinas al recipiente destinado al andlisis.
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<APITULO S
PEGENERACION DE RESINAS DEL REACTOR.

8,1 SEPARACION DE RESINAS DE LECHO MIXTO.

La separacidn de resinas de lecho mixto en anidnicas y
catidénicas, es necesaria para su posterior regeneracién., debido a
que e! grupc activo de las resinas anidénicas CNCCHe)aCl) se
mr‘g.n.ra con una solucidn basica y el grupo activo de las
catiédnicas (SOsNa®) se regenera con solucién acida.

La separacién de resinas se puede lograr ‘mediante las

cperacicnes bAsicas que a continuacién se mencionan:

1.~ Flotacidn y decantacidn.

2. - Sedimentacién gravitacional.

3. - Fluidizacion del lecho Csédlido-liquidod.
4. - Centrifugacidn.

Flotacidén y decantacidn.

El proceso de flotacidén y decantacién para la separacién de’
resinas, se logra debido a la diferencia de densidades entre las
resinas anidnicas y catiénicas. Tomando eon consideracidén que la
direccidn del movimiento de la particula de un sélido en el seno de
un fluido permanecera en la superficie o en el fondo, segun sea la
densidad relativa del sdélido respecto a la del fluido. Para lograr
que las resinas menos densas (anidnicas) floten en el seno de un
liquido, se aumenta la densidad del liquide hasta igualar su
densidad con las de las resinas aniénicas

Lo anterior se logra utilizande una solucién de cloruro de
sodio o de hidréoxido de sodio. En la tabla 5.1 se dan las
concentraciones que proporcionan una densidad igual a las resinas
anionicas.

Para lograr la completa separacién de las resinas es necesario

agitar, dejar reposar para decantar las resinas aniénicas.
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Sedinmentacién gravitacional.

Se ha observado experimentalmente que manteniendc una relacion
de altura CL)/diametro CDD) = 3 en una celumna vertical, expandiendo
el lecho de resinas al 100% y aplicando un flujo de agua a
contracorriente a razén de 0.02 l/min por cada centimetro cuadrado
de resinas, es posible separar el lecho de resinas en catidnicas y
anidnicas. Esto se debe a la diferencia de sus densidades. Al

A,

pender bri 1te @) flujo a través del lecho, generalmente se

forman cuatro fases por asentamiento Qque comprenden: resinas
degradadas que se encuentran como finos; resinas aniénicas; resinas

h.lnchadas' y envenenadas; y finalmente las resinas catidnicas,

La velocidad de asentamiento de las esferas estas determinado
por su tamafic, forma y densidad, asi como, por la naturaleza del
liquido a travées del cual se desplazan., Si las esferas no cambian
de tamafio, forma © masa durante la sedimentacién se consideran
particulas discretas. Cuando se colocan en un liquido de menor
densidad Cmenor a los valores mostrados en la tabla $.1) es posible
acelerar las particulas mas pesadas hasta alcanzar una velocidad
terminal, de tal forma que las resinas catidnicas se asienten en el
fondo, seguidas por las resinas anidnicas.

Tabla 5.1 Concentracidén de soluciones para la flotacidén de

resinas.
Concentraclén Densidad
b grems
NacCl 1.3 1.12
NaCH 11 it.12
Resinas anidnicas 1.12
Resinas catidnicas 1.26
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Filuidizacién del lecho mixto.

Las resinas catidnlicas y anionicas que adquirierdn la forma
sodio y cloro respectivamente durante la descontaminacién
radiactiva favorece la separacién, debido a gue se acentua la
diferencia de densidades en ambas resinas. La fase catidnica mas
densa ocupa la parte inferior de la columna, en tanto que la fase
anidnica ocupa la parte superior de la columna por ser menos denss.

’ Al realizar o) proceso continuo, es decir, limpieza,
descontaminacion, es posible separar las resinas para su posterior
regeneracién,

La’ separacién se logra suministrando agua a contracorriente,
de tal ;xyanera qQue al fluidizar el lecho se puede lograr el arrastre
de las resinas anidnicas por la parte superior de la columna hacia
el oxterior de la misma. Después de varias observaciones el flujo
de separacién promedico es de 480 ml/min, por 3IBO cm® de resina
wezclada,

Se puade aumentar la eficiencia de separacidn fluidizando
el lecho con una solucidn de cloruro de sodio a una concentracién
de 100 gs1 a 240 gr/1l. De esta manera se logra definir facilmente
las fases que constituyen el lecho mixto.

Cen!.rifugaclon‘“»

Otra técnica de separacion de resinas os utilizando un proceso
de centrifugacid¢-. El proceso se lleva a cabo centrifugindo las
resinas =on una solucidén de hidréxido de sodio al 15% en peso. Por
esta técnica es posible desplazar las resinas anidnicas de las
catidnicas. La principal ventaja de esta técnica es que las resinas
anidnicas se recuperan en su forma regenerada con una eficiencia de
separacion del o854,

Eficiencia de separacion.

Una vez que se separan las resinas se procede a su
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identificacidn, ya que en ocasiones el color de las resinas no es
un parametro definitivo de identificacidn, sinc que es necesario
verificar su separacion afadiendo una solucidn indicadora de
fenclftaleina. Las resinas catidnicas fuertemente Acidas no dan
cambio de coleoracidn con el indicador., en tante que las resinas

anidnicas fuertemente basicas dan un cambio de coloracién pupura.
Otra forma rapida de identificar las resinas es por el olor

que despiden en su forma regenerada. Es caracteristico de las

resinas anidnicas un olor desagradable, en comparacién con las

catiénicas,

5.1.1 Parte experimental para separacién de resinas.

De las técnicas analizadas para la separacién de resinas, se
conjuntarén la flotacién, sedimentacidn gravitacional y 1la
fluidizacidén de un lecho sélido~liquido.

Esta técnica conjugada de varios elementos, permite obtener
una separacidén rapida y eficiente (85%0.

ad Equipo.

El equipo que se emplea en este procedimiento se describe en
el punto 4.4.1, en la figura 4.7 se muestra el diagrama de flujo
del equipo y en la tabla 4.3 se enlista la nomenclatura de la
figura 4.7,

b> Reactivos

Solucién al 10% de cloruro de sodio 5 litres.

cd Procedimiento.

1.~ Adicionar 350 ml de resina a la columna pricipal CDA-01).
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2. - Hactendo uso del equipo mostrado en la figura 4.7 colwcar
el distribuidor CD) en la columna DA-O1.

3. - Teniendo todas las valvulas cerradas. abrir las valvulas:
v-7, V-9, V~-i, V-2, para permitir que el agua circule a contra

corriente en circuito cerrado,

4.~ Encender la bomba GA-0O1, introducir por el fondo de la
columna solucién de cloruro de sodico al 10%. Dejar que las resinas
se asienten por sedimentacidén e incrementar el flujo hasta que las
resinas aniénicas sean desplazadas y arrastradas hacia el exterior
de la columna DA-O1 y colectarlas en la columna DA-02. El flujo
promedioc para lograr la separacién de las resinas anidnicas de las
catidénicas es de 1-2 1l /min., Este flujo se debe ir incrementando
parcialmente conforme se observa que las Tresinas anidnicas

necesitan mas flujo para separase.

5.- Las resinas anidnicas que estan en la columna DA-OZ2 se
colectan al abrir la valvula V-8 y cerrar la wvalvula V-G, De esta
forma las resinas aniénicas salen por la linea 7.

6.~ Una vez que la separaciédn de las resinas anidnicas se ha’
concluido, selsuspende el paso del fluido y se colectan las resinas
catidnicas a través de la valvula V-8, al introducir agua por la
parte superior de la columna DA~O1L © bién por el fondo de la misma.

S.2 DETERMINACION EXPERIMENTAL DE LOS NIVELES DE REGENERACION DE
RESINAS ANIONICAS Y CATIONICAS.

Coma se menciond en el Capitulo 1, las resinas mias comunes
para la desmineralizacisén de agua se conforman de pequefias esferas,
compuestas por copel i meros organicos que poseen estructuras
tridimensionales y que se obtlienen mediante la polimerizacién de
monomeros basicos de estireno (VB) CoHsCH=CHz y divinil benceno
<DVB) CoHe(CH=CH2>2. El1 DVB actua como agente entrelazante de las
cadenas de poliesterino Cobtenidos por la polimerizacién del

estirenc en poliestirenod. La matriz estructural posee grupos
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ionizables 4cidos y basicos, en resinas catidnicas y anidnicas

respectivamente, unidos quimicamente al reticulo del copeolimero.

El lugar donde se llevé a cabo el intercambic de iones es
precisamente en el grupe iconizable © activo. Las resinas
con caracter fuertemente acido tienen el grupo sulféonico (-SOsH) y
las resinas débilmente acidas, el grupo carboxilo C(-COOH); en tanto
que los intercambiadores de base débil contienen un grupoc de aminas
primarieo C-NHz) o secundario C-NH-) y los intercambiadores de base
fuerte una amina cuaternaria (-NCCHsda.OH.

Una vez que las resinas se han descontaminado en ciclo sodio,
los grupos actives de las resinas catiodnicas quedan de la forma
—SOlNa* ¥ los grupos de 1las resinas anidénicas en la forma
~CHa2NCCH2)2C1l~. Para restaurar los lugares activos a su forma
regenerada, es necesaric intercambiar los lones sodio y cloro por
iones hidrégeno e hidréxido respectivamente.

lLas resinas catidénicas se regeneran con acidos. tales como:
HCLC10%), HNOaC102%0, HzS04C2%). El HCl wutilizado como regenerante
no presenta reacclones secundarias, por lo que es conveniente su
uso, pero el costo es elevado respecto a otros acidos. EL HNOs en
combinacién con metales, tales como hierro y cobre actda como
oxidante dando lugar a reacclones peligrosas e incontrolables con
liberacién de gases téxicos y explosivos. El HzSO¢ se utiliza
preferiblemente a bajas concentraciones, debido a que en presencia
de calcio puede precipitar como sulfato de calecio, formande una
pPelicula envolvente scbre la perla de resina.

Las resinas aniénicas se regeneran comunmente con una soluclsdn
de NaOH al 4%. También se puede usar hidréxido de amonioc pero es
mas toxico.

Si a "R" se le considera comoc el copolimero de las resinas
tanto catidnicas come anidnicas, las principales reacciones que

ocurren durante la regeneracidén son las siguientes:

Regeneracion de resinas catidnicas:
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R-S0s Ma' + H'CLT ——— —, R-sOs H" + NacCi
Regeneracion de resinas anidonicas:
Rz-CHaN'CCHz92C17 + Na“OH™ ey Ra-CHzN"CCH2020H™ + NaCl

A partir de las reacciones anteriores se puede calcular
estequiométricamente la cantidad de regenerante necesaric para
llevar a cabo el intercambio idénico, Sin embargo, en condiciones
practicas de regeneracién no es posible restaurar todos los grupos
activos, deblido a diferentes causas, como son: naturaleza del
liquido regenerante; selectividad; caracteristicas del equipoc y
condiciones de operaclidn; ademas de las condiciones de equilibrio
que se establecen entre ia soluciédn regenerante y la perla de
resina, De aqui que se requiera un excedente de solucién
regenerante para aumentar la eficiencia del proceso y desplazar el
equilibrio a la forma regenerada.

Los proveedores de resinas proporcionan, tanto el nivel de
regeneracién como la capacidad de intercambio de las resinas, sin
embargo a través de su uso se deterioran y por consecuencia, tanto
el nivel de regeneracién comc la capacidad de intercambio cambian.

El nivel de regeneracidén <Cnrd es la cantidad total de
regenerante por unidad de volumen, comunmente se expresa en gramos
de regenerante por centimetro cubico de resina. El valor de la
capacidad de intercambio idénico (CID de las resinas catidnicas
proporcicna los kilogranos de dureza que es capaz de remover del
agua por metro cibico de resina, lLa capacidad de intercambio de
las resinas aniénicas representa los kilograncos de acidez que pusde
remover por metro cubico de resina.

S.2.1 Determinacidn experimental del nivel de regeneracidn de
resina aniénica nueva grado nuclear.
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R-Sos Ma® + HC1T —— % R-sos H' + Nacl
Regeneracién de resinas anidnicas:
Ra-CHaNYCCHD2€1™ + Na'OH™ ———— 4 Rz-CHzN'CCH2>20H™ + Nacl

A partir de las reacciones anteriores se puede calcular
estequiométricamente la cantidad de regenerante necesario para
llevar a cabo el intercambio iénico. Sin embargo, en condiciones
précticas de regeneracién no es posible restaurar todos los grupos
actives, debido a diferentes causas, como son: naturaleza del
liquido regenerante; selectividad; caracteristicas del equipo y
condiciones de operacidén; ademas de las condiciones de equilibrio
que se establecen entre la solucién’ regenerante y la perla de
resina, De aqui que se requiera un excedente de solucidn
regenerante para aumentar la eficiencia del proceso y desplazar el
equilibrio a la forma regenerada.

Los proveedores de resinas proporcionan, tanto el nivel de
regeneracién como la capacidad de intercambio de las resinas, sin
embargo a través de su uso se detericran y por consecuencia, tanto

el nivel de regencracién como la capacidad de intercambie cambian.

El nivel de regeneracidn C(nrRY es la cantidad total de
regenerante por unidad de volumen, comunmente se expresa en gramos
de regenerante por ceriimetro ctbico de resina. El valor de la
capacidad de intercarbio idénico (CI) de las resinas catiénicas
proporciona los kilogranos de dureza que es capaz de remover de)
agua por metro cubico de resina. La capacidad de intercambio de
las resinas aniénicas representa los kilogranes de acidez que puede

remover por metro cubico de resina.

S.2.1 Determinacién experimental del nivel de regeneracién de

resina anidnica nueva grado nuclear.
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El método consiste en repetir ciclos de retrolavado,
regeneracién, enjuague y agotamiento de la resina con agua de
prueba de acidez conocida. El método esta disefiado para simular las
condiciones de operacion en la remocion de dcidos fuertes por el
material de intercambio”™.

. Equipo y material
Columna DA~OiCver descripcién en la tablas 4.3
Bureta de SO ml.
Pipeta volumétrica de 100 ml.
3 Matraces Erlenmeyer de 200 ml.
Piseta de S00 ml.
Conductimetro.
Soporte Universal.

Reactivos.

1.- Agua de alta pureza con una conductividad eléctrica menor
a 2 pymochsscm €20 litros).

2.~ Agua de prueba CC> (10 meq-slid.

Cuidadosamente adicionar 18.1 ml de acido sulfdrico C(HaSOs p=
1.84 gr/mld y 27.8 ml de Acido clorhidrico CHCL p=1.19 g/mid a 500
mi de agua y diluir a 1 litro. Preparar el agua de prueba por
adicidn de 1 volumen de acido a 99 volumenes de agua, ¢ 1 volumen
de 4acido y aforar a 100 volumenes con agua. Determinar la acidez
del agua titulando con una solucidn estandar de hidréxido de sodio
0.028 N, usando como indicador fenolftaleina (5 g-1). Colocar 100 ml
de la muestra dentro de un matraz Erlenmeyer de 250 ml. adicionar
0.2 ml de indicador y titular hasta que un color violeta persista.

Calcular la acidez en miliequivalentes por litro como sigue:
Acidez meqrsl = CAxXN/BDx1 000

A = Mililitros gastados de hidréxido de sodio.
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_ H= Normalidad de la solucién estandar .

f= Mililitros empleados en la muestra.

3.~ Solucion regenerante.

Soluciodn de hidroxido de sodio C40 grltd.

Disolver 40g de hidréxido de sodioc en 800ml de agua y diluir a
1 litro. La solucién debe prepararse recientemente para evitar la
abscrcion de COz del aire,

8.2.1 Procedimiento.

1.- Ajustar la temperatura del agua y todas las soluciones
usadas en este procedimiento a 28 °C. * B °C y mantener esta
temperatura a través del procedimiento.

2.~ Llenar la columna DA-0O1 aproximadamente con la mitad de
igua y adicionar aproximadamente 200 mli de resina anidénica. Evitar
que se seque la columna durante todo el procedimiento.

3. - Retrolavar con agua por 10 min y mantener una expansisn de
lechoe al 850%. Si el liquido a la salida es claro proceder con el
siguiente punto. De no ser asi, continuar hasta que el efluente’

este claro.

4.~ Permitir que el lecho se asiente y drenar a un flujo
aproximado de 100 ml/min por arriba del fondo del lecho. Regenerar
el lecho de muestra con hidréxido de sodio a un flujo de O0.11
ml/min por mililitro de resina. Iniciar con un nivel de
regeneracisdn de 18 g de NaOH-l de resina, a una concentracién del
4%.

8. - Cuando unicamente de 20 a 30 mm de solucién regenherante
quedan por arriba del lecho, enjuagar con agua a la misma razén de
flujo, hasta que un volumen igual de resina ha sido desplazado.
Incrementar el flujo de enjuague hasta aproximadamente 100 ml/min
Y continuar el enjuague hasta que un total de 10 volumenes de lecho
ha sido desplazade o el efluente de un pH entre 8-9.
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8. - Retrolavar con agua por 10 min y mantener un %0% de
expansion del lecho. Permitir que el lecho se asiente y drenar a
una razén de 100 ml/min, hasta 20 a 30 mm de liquido por arriba del
lecho. Anctar el volumen en mililitros de resina aniénica como (SO,

7.- Agotar la resina con agua de prueba CC) a un flujo de 0.33
ml/min por ml de resina. Mantener un nivel de liquido de S cm por
arriba del lecho. Durante el agotamiento, el agua de prusba se
verificara periédicamente por el procedimiento de titulacién con
solucién estandar de hidréxido de sodio, Para titular, proceder
igual que en el procedimiento de determinacidén de &cidez del agua
de prueba. El puntoc final se determina cuando el nivel de #&cidez
del efluente sea igusl o ligeramente menor a el valor original.
Anotar el volumen empleado de agua de prueba CC) como CB).

8.~ Repetir el retrolavado y drenar de acuerdo con el punto
(8, omitir la determinacién del volumnen del lecho.

Q.- Regenerar con hidréxido de sodic al 4% a un nivel de
regeneracién de 55 g de NaOH- 1 de resina, a un flujo de 0,084
ml/min/ml de resina.

10.- Enjuagar la resina de acuerdo con el punto C4). Agotar la
resina con el agua de prueba CC) de acuerdo al el punto C7). Cubrir
los niveles de regeneracisén de 9GS y 155 repitiendo el ciclo.

_Calculos.

Calcular la capacidad de intercambio iénico  CCID on
miliequivalentes por mililitro de resina comoc sigue:

Cl = CBxF>/S
Donde;
B = Total de litros de agua de prueba usados en.el’ punto C7D.
F = Acidez del agua de prueba, meq-litro
S = Mililitros de resina usados en el punto (®),
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. Resina aniodnica nueva

Capacidad de intercambio vs Niv. de Reyg.

N.R. g de NaQOH/1 de resina
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Figura 5.1 Nivel de Reg. resina anidnica
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Resul tados.

En la tabla 3.2 se muestra los resultados cobtenidos en la
determinacién de los niveles de regeneracién de una resina
anidénica nueva grado nuclear C(Amberlite IRN-78), junto con la
capacidad de intercambio. Estos valores se representan en la
figura 5.1, donde se grafica el nivel de regeneracidn contra
capacidad de intercambio iénico.

Tabla 8.2 Resultades de nivel de regeneracién contra
porcentaje de regeneracién de resina aniénica hueva,

Nivel de Capacidad de
regeneracidén intercambio
g. de NaOH- 1t Kgn-/pi e’
18 0.070
85 0.30
o3 0. 80
185 0. 787
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s5.2.2 Cwterminacion experimental de los niveles de

regeneracidn de resina catidnica nueva gradeo nuclear.

El nivel de regeneracidn de las resinas catiénicas es la
cantidad de acido necesario para restaurar los iones de las resinas
agotadas por iones hidrogeno, tomando como base un litro de
resinas. La determinacién experimental del nivel de regeneracién
adecuado para la regeneracion de un litro de resinas; se basa en el
valor de la capacidad de intercambio iénico Cdureza retenida en un
litro de resinad dada por el fabricante. De tal forma que al agotar
diferentes muestras de resinas con una solucién de agua de prueba
conocida, y al regenerarlas con diferentes cantidades de
regenerante, es posible calcular la capacidad de intercambio
iénico, en funcién de la dureza retenida, para cada nivel de

regeneracidédn utilizado.
Material y Equipo.

-Columna DA-0O1 (ver tabla 4.2 y figura 4.7
-Bureta de 50 ml.

~3 Matraces Erlenmeyer de 200 mli.

-Soporte Universal,

~Pipesta volumétrica de 100 ml.

~Matraz aforado de 1 1t.

Reactivos.

i.- Acido Regenerante. Acido clorhidrico €100 g-1>d.
Diluir en agua en un matraz aforado de 1 litro 227 ml de acido
clrohidrico Cp= 1.18 g/mld y aforar.

2.~ Agua de prueba (B) de intercambio catidnico.

Disolver 0.21 g de bicarbonato de sodio CNaHCOsd en un litro
de agua para obtener una solucién con alcalinidad de 2.5 epm.
Disolver en esta misma solucidn 0.388 g de cloruroe de calclo
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CCaClz. 8H20) 'y 0.311 g de sulfato de magnesio C(NgSOs.7Hz0), para
hacer una solucién gque contenga en cada litro 7.%50 epm de dureza.

Anctar el total de electrolitos de prueba en epm de la
solucidn, que es la suma de la alcalinidad y la dureza como A, para
usarse en la seccién de calculos.Cepm= equivalentes por millénd

3. - solucién indicadora de puarpura de metilo, 1 g por litro.
4.~ Solucidn estandar de acido clorhidrico 0.02 N.
Procedimiento.

1.~ Adiciocnar a la columna DA~-O1 280 ml de resina catidnica
nueva, retrolavar con agua a un flujo de expansidn del lecho del
80 %,

2.- Permitir que el lecho se asiente y drenar a una velocidad
de flujo de 100 ml/min. hasta que el nivel de agua este 20 o 30 mm
por arriba del fondo del lecho. Anctar el volumen en mililitros de
resina catidénica.

3.~ Agotar el material de intercambio con el agua de prueba B,
a una razén de flujo 0.33 ml/min/ml de resina. Continuar la corrida
hasta que la acidez mineral libre del efluente disminuya hasta un
20% de la acidez mineral libre tedrica. Determinar la acidez
mineral libre hasta el punto final del purpura de metilo, por
titulacién de una muestira de agua de prueba de 100 ml y titular con
scido clorhidrico 0.02 N. CAlcular la acidez en miliequivalentes
por litro, como sigue:

s Acidez en meq/lt = CAXN/B)x1000

Donde: ' .
A = Mililitros de acido gastados en la titulacién.
N = Normalidad de la soluciétn estandar.

B = Mililitros empleados en l1a muestira.

Anctar el volumen de soluciédn de agua de prusba usadoe para
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agotar el material de i1ntercambio como B.

4.- Repetir el retrolavade y drenar como se describe en el
punto 2. Leer el volumen de la muestra v anctarlo para sucesivas
operaciones como S,

5. - Determinar la cantidad de regenerante a usar en base a los
siguientes valores.

Nivel de regeneracion.
g de HCl-/litro de resina
24
7e
123
204

Utilizar un flujo de regeneracién de 0.037 ml de &cido/min/ml
de resina.

6. - Usar el primer valer del nivel de regeneracidén, pasar el
volumen de Acido regenerante a través de la columna con el flujo
especificado. Enjuagar el lecho de resinas con agua desionizada a
la misma razén de flujo indicada anteriormente hasta doblar el
volumen del lecho, incrementar el flujo a 100 ml/min y enjuagar
hasta que el pH del agua de enjuague Sea cercano a cuatro.

7 Repetir el ciclo comenzande conm el punto 3, hasta cubrir
todos los niveles de regeneracidédn.

CAlculos.

CAlcular la capacidad de intercamblo idénico on
miliequivalentes por mililitro de resina como sigue:

Capacidad meq/ml = CAxXB)/S
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Donde:

A = Electrolitos totales del agua de prueba B en
equivalentes por millon ¢ suma de alcalinidad mis
durezad.

B = Volumen del agua de prueba utilizada para agotar las
resinas, referidas al punto 3, en litros.

S = Volumen de la muestra en mililitros, referido al
volumen de material cu.ando ha sido agotado Cpunto 42,

Calcular la capacidad de operacién en Kllogranos de carbonato
de célcio por litro de resina como sigue:
Capacidad en Kgns de CaCOs/litro de resina = C x 0.77

Resul tados:

En la tabla 5.3 se muestra las capacidades de intercambio
iénico obtenidas en la determinacién de los niveles de regeneracién
de una resina nueva grado nuclear. Y en la figura 5.2 se grafica el

nivel de regeneracién contra la capacidad de intercambio idnico.

Tabla 5.3.—- Capacidad de Iintercamblo id6nico de resina
catidnica nueva, con su correspondiente nivel de regeneracidn.

Nivel de Capacidad de
regeneracidén intercambio
g. de HCL/1 Kgn/l de resina
24 0.105
74 0.324
125 Q.87
204 1.080
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- Resina cationica nueva

Capacidad de intervambio vs mivel Jde reg

N.R. g de HCL/Il de resina
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Figura 5.2 Nivel de Reg.resina catiénica



5.4 Regeneracion de resinas anidnicas.

Al obtener los parametros de operacién, como son: nivel de
regeneracidn, tiempo de retencién, flujo y concentracidn del
regenerante. se procede a su regeneracion, previa descontaminacion

radiactiva con la solucién de cloruro de sodio.

Ya que el grupo active de las resinas aniénicas esta en la
forma cloro, es importante evitar fugas del mismo, las cuales
oéurren cuando la resina esta trabajando en la columna
desmineralizadora. La fuga de cloro se evita utilizando un exceso
de solucidn regenerante o calentando el regenerante a una
temperatura entre 30 y 38 °C.

El flujo de regeneracidén también es importante para asegurar
un buen intercambioc de icnes. Se considera un flujo adecuado de
©0.037 ml/min/ ml de resina.

Para el enjugue de las resinas anidnicas, es recomendable
disminuir el COz del agua, debido a que los grupos activos de la
resina en la forma regenerada intercambian rapidamente el CO2

disuelto en el agua.

El punto final de enjuague se determina por el pH. El pH final
debe sSer cercano a nueve. Este valor no disminuira debido a que 1la
resina libera iones hidroxile, dando un efluente basico.

5.4.1 Regeneracidén de resinas aniénicas parte experimental

Equipos y aparatos.

~Para regenerar la resina anidnica se necesita la columna
DA-O1.Cver tabla 4.2 y figura 4.7)

=Probeta de SCO ml.

-Embudo de vidrio grande.

—-Vaso de precipitados de S00 ml.

-Papel indicador o potenciémetro.

—-Recipiente con tapa de S00 ml.
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-Piseta de SO0 ml.
~Matraz afcrado de 1 1.

Reactivos

-Solucién de Hidréxido de scdio (40 gs15.
Disolver 40 g de hidréxido de sodio en 800 ml de agua y

completar a 1 litro con agua,
-Agua desmineralizada 10 1lt.

Procedimiento.
1.~ Vaciar en la columna DA-O1 la resina ani®nica <on ayuda
del embudo y de la piseta, dejar que se asienten las resinas y

determinar el volumen de las mismas.

2.~ Para lograr la completa regeneracién de las resinas
aniénicas, se utiliza un nivel de regeneracidédn de 200 grl de
hidréoxido de sodio. Pasar el hidréxido de sodico a una razén de
flujo de 0.037 mi/min/ml de resina. Procurar que el nivel de
soluclén regenerante siempre cubra »al lecho de resinas, no dejar
secar el lecho.

3.- Enjuagar con. agua utilizando flujo dnicial de 20-29
ml/min, hasta que un volumen igual de lecho de resinas haya sido
desplazado, Aumentar el flujo a 100 ml ~/min y continuar el
enjuague hasta que el pH sea igual o ligeramente menor a nueve,

4.~ Sacar las resina de la columna DA-O1 abriendo la valvula
V-3 y colectarlas en un frasco con tapa.

8.4 Regeneracién de resinas catidnicas

Las resinas catidnicas con suU grupo activo en la forma Na".

recuperan su grupo activeo H+por la adicién de una solucién de Hecl

al 10% La regeneracién se hace con un excedente de acido para
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asegurar que la resina intercambie la mayor parte de lugares

activos a la forma regenerada.

Al regenerar una resina de grado nuclear, después de
descontaminarse con una solucion de cloruro de sodio, el proceso de
regeneracién debe ser alto en eficliencia, debido a que se pueden
presentar problemas de fuga de sodio.

La fuga de sodio se puede controlar de dos formas:
1. - Aumentando la cantidad de regenerante.
2.~ Suministrando el regenerante a contracorriente.

Cuandec se suministra la solucién regenerante por gravedad,
las resinas que estin eh la superficie reciben gran cantidad de
Acido fresco, lo que hace que esta porcidén de lecho este
scbreregenerada; mientras que, las resinas Qque Se encuentran en el
fondo de la columna, se regeneran parcialmente por no recibir
adcido a la concentracidén original, aunado a que también llegan

jones sodio provenientes del intercambio de las capas superiores.

De aqui que la cantidad de sodio que se fuga depende de la
cantidad de aAcido que se emplea en la regeneracidén. Aunque estos
principios son a nivel laboratorio se pueden escalar a nivel
industrial.

La otra forma de controlar la fuga de sodio, es suministrando
el regenerante a contracorriente, para dar lugar a la regeneracién
completa de las capas inferiores.

' Otro factor Que se debe controlar es la razén de flujo del
regenerante. Si es muy bajo el flujo, se alcanza un estado de
equilibrio y no existira una diferencia de concentraciones para
realizar e)l intercambio. Por otro lado s1 el flujo es demasiado
alto el tiempo de contacto disminuira sin lograr el intercambio de
iones. El flujo que se recomienda es de 0.037 ml/min/ml de
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asegurar que la resina intercambie la mayor parte de lugares
activos a la forma regenerada.

Al regenerar una resina de grado nuclear, despues de
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regeneracién debe ser altoc en eficiencia, debido a que se pueden
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La fuga de sodioc se puede controlar de dos formas:
1.- Aumentando la cantidad de regenerante.
2. - Suministrando el regenerante a contracorriente.

Cuande se suministra la solucién regenerante por gravedad,
las resinas que estin en la superficie reciben gran cantidad de
4cide fresco, lo gque hace que esta porcidn de lecho este
sobreregenerada; mientras que, las resinas que se encuentran en el
fondo de la columna, se regeneran parclalmente por ne recibir
Acido a la concentracidén original, aunado a que también llegan

iones sodio provenientes del intercambio de las capas supericres.

De aqui{ que la cantidad de sodic gque se fuga depende de la
cantidad de Acido que se emplea en la regeneracidn. Aunque estos
principlos son a nivel laboratcrio se pueden escalar a nivel
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La otra forma de controlar la fuga de sodio, es suministrandeo
el r'egenerante a contracorriente, para dar lugar a la regeneracidn
completa de las capas infericres.

Otro factor que se debe controlar es la razén de flujo del
regenerante. Si es muy bajo el flujo, se alcanza un estado de
equilibrioc y no existiria una diferencia de concentraciones para
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5, 3.1 Regeneracion de reslnas cationtcas parte evperimental,

Material y equipo.

-Se hace uso de otra columna similar a la columna DA-O1.Cver
tabla 4.2 y figura 4.7>.

-Probeta de SO0 ml.

~Embudo de vidrio grande.

-Vaso de precipitados de S00 ml.

-Papel indicador o potencidmetro,

-Recipiente con tapa de S00 ml.

-Piseta de SO0 mi.

~Matraz aforade de 1 1t.

Reactivos.

-Acido clorhidrico al 10% €100 g-1)
Disolver on un matraz aforado de un litro 2287 ml de HCl Cp =
1,19 g-ml Jden 80O ml de agua, agitar y completar a un litro.

Procedimiento.

1.- Vaciar en la columna DA-O1 la resina catiénica con ayuda
del embudo y la piseta, dejar que se asienten las resinas y
determinar el volumen de las mismas resinas,

2.~ Para lograr la regeneracién apropiada de la resina se
utiliza un nivel de regeneracion de 200 g-l de acido clorhidrico.
Pasar el 4Acido clorhidrico a razédn de 0.037 ml/min/ml de resina,
Procurar que el nivel de solucidn regenerante siempre cubra el
lecho de resinas, no dejar secar el lecho.

3. - Enjuagar con agua a la misma velocidad de flujo hasta que
un volumen igual al lecho de resinas haya sido desplazado. Aumentar
el flujo de agua a 100 ml/min. El punto final de enjuague se
determina cuando el pH del efluente sea mayor o igual a tres.
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9.5 Capacidad total de intercambio de resinas de lecho mixto.

En este punto se determina el comportamiento de las resinas
de lecho mixto regeneradas, analizando la calidad del agua que
entrega el lecho de resinas y su capacidad de intercambio idénico
on lecho mixto.

La relacidédn de resinas anidénica-catidnica se determina por el
PH que da el efluente. Si el efluente es #&cido (3-40 hay una
proprorcién mayor de material catidénico, mientras que si es basico
C8-8) hay un excedente de material aniénico. El punto de balance
osta entre 6-7 es decir neutro.

La capacidad de intercambio en lechoc mixto, se relaciona
directamente con la cantidad de agua desmineralizada obtenida por
'ol. lecho de resinas sin que esta se agote. En otras palabras, sin
que la conductividad del agua aumente. Son de interés dos valores
de la conductividad del agua; una a 2 umohs/cm que, es cuando las
resinas son retiradas de la columna desmineralizadora del reactor;
la otra, es cuando las resinas son retiradas de la columna
desmineralizadora del agua de reposicién que es de 20 umohs./cm.

La capacidad de intercambioc se determiné cuando se alcanzé
una conductividad eléctrica de 20 uymohs/cm, tomando como
referencia la capacidad de intercambio de una resina nueva en
lecho mixto, que es de 0,4237 Kgn de CaCOs-slitro de resina
Creferida a una conductividad de S0 umohs-s/em. >

5.8.1 Procedimiento para la determinaciédn de la capacidad
de intercambio iénico de resinas de lecho mixto™™.
Material y equipo.

~Columna de vidrio DA-OL Cver tabla 4.2 y figura 4.7).
~Adaptador superior D.
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-Bomba GA-01

-Piseta de agua de SO0 ml.
-Probeta de S00 mi.

-Medidor de conductividad eléctrica,
-Papel pH o potencidmetro.

~-Vaso de precipitados de 1.
-Vaso de precipitados de 250 ml.
~Pipeta volumétrica de 100 ml.
~Pipeta volumétrica de 1 ml,

~3 Matraces erlenmeyer de 250 ml.
-Matraz aforado de 1 1.

-Bureta de SO ml

-Soporte universal.

Reactivos.

1. - Cromato de potasio solucién 80 g-it,
Disolver 8.0 g de cromato de potasic en S0 ml de agua y
diluir a 100 mi con agua.

2. - Solucidén estandar de nitrato de plata 0.1 N.

Secar los cristales de nitrato de plata a 108°C por una hora’
y enfriar en un desecador. Pesar 17.0 % 0.08 g ¥y transferirles a un
matraz volumétrico de 1 litro. Disoclver agregandoc S00 ml de agua
desionizada y agitar vigarcsamente hasta disolver los critales.
Aforar y mezclar nuevamente, Almacenar la solucién en un frasco
ambar bién tapado.

Para estandarizar la solucién, Secar aproximadamente S5 g de
cloruro de sodic en un contenedor de vidrio a 105 °C por 2 hr. y
enfriar en un desecador, Pasar exactamente tres porciones de 0.25
g * 0.01 g de NaCl seco y tranferirlos respectivamente a matraces
erlenmeyer de 20 ml., Adicionar 100 ml de agua y agitar para
disolver el Naél. adicionar a cada matraz 1 ml de KzCrOs ¢S50 g-1>
y titular con la solucién de nitrato de plata, con agitacién
vigorosa, hasta que el coler de la solucién cambie de amarillo a
rojo-naranja y persista per 30 segundos.
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Célcular 1a normalidad de la solucidén estandar de nitrato de
plata como sigue:
N = DsCO, 05845 x ED
Donde:
N = Normalidad de la zolucidn de nitrato de plata.
D = Peso de NaCl en grames.
E = Militros de AgNOs requeridos para la titulacion,

3.~ Agua de prueba de intercambioc iénico 10 epm.

Preparar el agua de prueba de tal forma que contenga sn cada
litro 0,508 g de NaCl, el cual se seca previamente a 108°C durante
una hora en la estufa ¥y enfriado en un desecador. Aproximadamente
se requieren 25 litros de esta solucidn.

4.~ Para estandarizar el contenido de cloruros en el agua de
prueba se toman tres porciones de 100 m y se vierten
individualmente en matraces erlenmeyer de 200 ml. Adicionar 1 ml
de KaCrOs¢ a cada matraz y titular con AgNOs 0.1 N, hasta que la
solucidn cambie de amarillo a rojo-naranja y el color persista por
30 s,. con vigorosa agitacion. Anotar el volumen de ml gastados de
AgNOs como V.

Calcular la cantidad de cloruros contenido en la solucién en
epm como Sigue:

Cloruros en epm = V x N x 10

Donde:
V = ml de AgNOs gastados en la titulacidn Cpromedio).
N = Normalidad del AgNOs

Precedimi ento.

1.- Asegurar que la columna DA-O1 este perfectamente limpia y
montar el sistema tal como se muestra en la figura 8.3,

2.- Medir en una probeta de 500 ml, 150 ml de resina aniénica
regenerada y verterla en la columna de vidrio con ayuda de un
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embudo y con una piseta con agua. Hacer lo mismo con la resina
cationica. Mezclar las resinas suministrando agua por la parte
inferior de la columna usando la valvula V-3.

3. - Ajustar la relacion apropiada de resinas al pasar por la
parte superior de la columna agua cruda, para evitar el
agotamiento innecesarioc las resinas antes de ser agotadas con el
agua de prueba C. Medir el pH del efluente, si el pH = 3, agregar
mhs resina aniénica hasta ajustar el pH entre 6-7. Si el efluente
es basico pH = 9, agregar mis resina catiénica hasta ajustar el pH
entre 8-7,

4. - El agua de prueba contenida en el tanque T-1, con la ayuda
de la microbomba GA-O1 se hace pasar por la parte superior de la
columna y se colecta por la linea 1 Cver figura S.3>, a un flujo de
100 mi/min.

B, ~ Medir y anotar la conductividad eléctrica del efluente
cada S00 ml. Continuar hasta que el valor de la conductividad sea
mayor a 2 umohss/cm . Entonces medir y anotar la conductividad cada
2%0 ml hasta que rebase el valor de 20 umohs-cm.

8.~ Cuando la conductividad exceda los 20 umochs/cm parar el
flujo de agua de prueba C y anctar el volumen total de agua como
V, en litros. Abrir las vAlvulas V-3 y V-8 para retrolavar con
agua cruda por 10 min a un flujo de expansion del %0 %X del lecho.
Suspender el flujo de agua y dejar asentar el lecho drenando a
razén de 100 ml/min, hasta que el nivel del agua sea de 20 a 30 mm
por arriba del lecho. Ancotar el volumen en mi de resina como S .

Calculos:
Calcular la capacidad de intercambic de lecho mixto a el punto

final de la conductividad (20 umohs/cmd, como sigue:

Capacidad en miliequivalentes por militro de resina humeda =
C xV /S
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Dende:
C = total de eletrolitos en el agua de prueba C, en

equivalentes por millén jgual a la equivalencia en cloro.

V = Volumen de agua de prueba usada en litros.
S = Volumen de la muesira en mililitros, después del

retrolavado.

Esta capacidad se debe transformar a Kilogranos-litro de
resina multiplicande por 0.77,

Resul tados.

En la tabla 5.4 se nuestran los resultados obtenidos de la
‘.valunclon de las resinas de lecho mixto

Se muestran datos como el valor minimo obtenideo de la
conductividad eléctrica del agua para cada resins; pH del efluente,
capacidad de intercambio y relacién catidnica-aniénica.



Tabla 5.3.- Resultadvos de la evaluacidn de resinas de lecho

mixto grado nuclear del Centro Nuclear de México.

No. de Agua desminera- Capacidad de cantidad de agua
resina lizada, conduc- wntercambio desmineralizada.
tvidad minima  meqsm” xgn® LA de resina”
obtenida phescm
) .S ©.118 O, O0p10 12.
2 80> <0, 03 <O. 063 -
» o.3 0.278 ©.2128 0. 00
. 80> <0.08 <O.0e8 -
] 80> 0. 08 <O.04B3 -
) a0 <o. 4 <. 070 -
? 80> <0.08 (0,048 -
L ] 50> <0, 08 (0. 088 -
] 80> <0. 03 <O, 043 -
10 0> <0, 08 <O.0e3 -
" L. e o, 251 O. 199 27. 00
1%a o. 0. 43¢ o, 38e 40, 0O
12 o, 4 O. 448 ©. 30 47. 08
» Capacidad de intercambio tonlco de resina on lecho mixto
grado ruclear nusva Meq/ml = O, 38,
* capacidad de intercambio tenico de resina on leche minto
grado ruclear nueva Kgn/lL = . 4387.
® Pase para la determinacidn 40 epm de cloros o D88 ppm como
etectroliton totates, a una conductividad eléctrica de g0
Hmoshs/cm,



CAPITULO 6 ANALISIS DE RESULTADOS Y CONCLUSIONES,
8.1. ANALISIS DE RESULTADOS.

La regeneracién de resinas de intercambio idénico de grado
nuclear se diferencia de resinas de grade técnico, por la presencia
de iocnes radiactivos retenidos por las resinas utilizadas para la
limpieza de un reactor nuclear.

Las resinas de lecho mixto de grado nuclear que utiliza el
desmineralizador de agua del reacter TRIGA Mark III, una vez
agotadas, son consideradas como desechos radiactivos de bajo nivel.
Por esta razdén hubo la necesidad de integrar técnicas especiales de
regeneracién diferentes a las convenciocnales, para su manejo y
tratamiento; las cuales comprenden los siguientes puntos:

1.~ Toma de nmuestras representativas de los diversos lotes.
2. - Analisis por espectrometria gamma.

3.+~ Andlisis por activacién muliielemental.

4. - Lavado y descontaminacién radiactiva.

1.—- En la toma de nuestras representativas de los diversos
lotes de resinas, fue necesario tomar las debidas precausiones, en
base a la rapidez de exposicién a la radiaciédn, que en promedioc fue
de 0.8 mREM/h Cver limite administrativo en la tabla 3.2 pag. 27).
Lo cual implica usar guantes, careta, bata y cubre zapatos. Se
obtuve un litro de resina para su analisis, tomando siete puntos de
muestrec en cada reciplénte.

2.~ El analisis por espectrometria gamma nos sirve para
conocer lo siguiente:

a) Conocer con presicién el grado y tipo de contaminantes
radiactivos.

b> Evaluacién del proceso de descontaminacién radiactiva.



Los contaminantes radiactivos que sSe encontrarédn se pueden

clasificar en tres tipos:
1> Productos de corrosién C(Co-80, Zr~93, Mn-5S4).
11) Productos de activacién (Ba-131).

1115 Productos de fisién CCe-141, Eu-152, Eu-1%54 y Cs-137>., La
actividad especifica de los productos detectados individualmente
varia entre 0.0786 y 8.8 Bq-g.

La presencia de productos de fisién en el agua de un reactor
nuclear se puede deber a lo siguiente:

-Productos de fisién que escapan a través de las paredes del

encami =ado del combustible a nivel microscédpico.

~Uranio que permanece en las paredes del combustible al

envasarlo,
~Ruptura o fisura de algun combustible.

Por el grado de contaminacién radiactiva se concluye que no
existe ningdn combustible fisurado. AGn cuando estos valores son
bajos, 7.18 Bq-g para la resina 11 (847 C.P.M., ver tabla 4.4, y
comparar con la tabla 3.2 pag. 272, no es posible vertir los
desechos al drenaje debido a que su vida media es muy alta Cafos),
por lo tanto, se requiere dar. un tratamiento a los desechos para

concentrar sus impurezas y transportarlas a un depésito final.

3.~ El analisis por activacién multielemental se utilizé para
conccer el tipo de iones no radiactivos, intercambiados durante el
procesc des desmineralizacién del agua del reactor. Los‘ iones que se
encontrarén fuerdn los siguientes: Br, Co, AL, Cl, Na, V, Mg, S y
Mn. Estos elementos solo son productos de corrosién y elementos
naturales del agua.
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4. - La limpieza superficial por lavados sucesivos elimina la
presencia de impurezas insolubles sobre las resinas, Es posible
eliminarlas fluidizando el lecho con agua corriente, en tanto no se
trate de contaminantes bacteriolégicos o de residucs aceitosos. El
flujo promedio para el lavado se estima de 0.91 mi/min/ml  de
resina, o bién, a una expansién del lecho del 100%. Una vez que las
resinas estan libres de impurezas se puede lograr el intercambio de
cationes y -r.uonol contaminantes con los iones da una solucion
acuosa de cloruro de sodio al 10% El uso de iones Na* y c1”
obedece a la selectividad aniénica de las resinas®, que a altas
concentraciones cambia respecto a iones de alto pesco molécular,
come por ejemplo los iones radiactivos.El flujo de intercambio
adecuado en el procesc de descontaminaclién es de 25 ml/min.

El agua de lavado que se obtliene de las resinas contiene iones
radiactivos en mayor & menor grado, Esto es funcién del deteriore
de las resinas, tal como se observa en la tabla 4.2. Aqui se ve que
entre mis degradada este una resina, mis iones radiactivos estan
presentes en ol agua de lavado. Esto es debido a que la estructura
de la resina ya no es capaz de retener los ilones en su estructura.
Ademfs las resinas que se han dejado sin agua se fraturan y los
finos ¢ pequefias particulas de resinas) son arrastradas con el agua
de lavado.

Los lotes de resinas presentan significativo dafNo fisico y
quimico por efecto de su almacenamiento, con decremento en su
capacidad de intercambie, Lo que significa obtener menor volumen de
agua desmineralizada, sin afectar el grado de pureza cde la misma.

De los 12 lotes de resinas, s=olo de tres dan agua de
conductividad menor a 1 ussem, lotes 3, 12a y 12, El lote 11
proporciocna agua de conductividad menor a 2 us/cm. El lote No 1 da
agua de conductividad menor a 20 ps/cm. Del lote No 8 se obtiene
agua de conductividad menor a S0 us-scm. El resto de los lotes de
resinas deben descontaminarse para su deposicién final.



neracién se uti{lizo un excedente de

En el proceso de re
solucién regenerante, para asegurar el completo intercamblo de los
lugares activos de la resina a su forma regenerada. Por otro lado,
experimentalmente se obtuveo una grafica del nivel de regeneracidén
contra la capacidad de intercambic idnico, para resinas nuevas
anidnica y catiénica Cver figuras 5.1 y 5.8. El nivel de
regeneracién maximo tanto de las resinas aniénicas, como para las
catidnicas, se toma como base la capacidad de intercambio ionico
que da el provesdor CAmh.rlit')"o’ de cada resina y que aparecen &
continuacion:

Tipo de resina Capacidad de intercambio

Kgn-/pie” Kgn-1
Resina aniénica
IRN-78 28.2 0. 92%1 188.52 g/NaOH 1 de
. resina.
Resina catidénica
IRN-77 38.2 1.348 282.0 g/HCL 1 de
resina.

Con este nivel de regeneracidn se ptieden regenerar
completamente los lotes de resinas que son suceptibles de volverse

a4 usar, asi como los sucesives lotes de resinas.

Con la capacidad de intercambio iénico de lecho mixta, Cver
tabla 8.4 fue posible evaluar la cantidad total de agua por
desmineralizar por volumen de resina para cada lote de resinas

agotadas.

La conveniencia econémica de la regeneracién de resinas se
estima de un cuarto del costo de las resinas nuevas considerando
que se obtiene una eficiencia del 79% en el proceso de
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. r.gcn‘raclén de las resinas mas recientes, y de las futuras resinas

que. se retiren del reactor.
®. 2., CONCLUSIONES.

La técnica empleada para la

regeneracién de

resinas de

intercambio iénico provenientes del sistema de limpieza del reactor

nuclear experimental Triga Mark III, es diferente a
usadas para resinas de grado técnico, por la prese
radiactivos. Estos impiden su libre manipulacion Yy
regeneracioén.

Por esta razén se buscd primerco desarrollar
experimental para su manipulacion y muestrec, en base
niveles de radiactividad de cada lote, los cusles au
€0.85 m REN/h, ver tabla 4.1 pag. 41D,
proteccidn para las mancs y el resto de la ropa persd
evitar cualquier salpicadura en la cara.

es necesarioc y
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Pctl otro lado cada lote de resinas presenta significativo daNo
fisico y quimico, por efecto de su almacenamiento, también hay el
ensuciamiento por polvo, crecimiento de algas y cuerpos extrafios.
Fué necesaric lavar las resinas con agua a contracorriente a un
flujo de expansién de lecho del 100%., hasta que la claridad &ptica
del agua fuera la deseada. El agua de lavado contenia iones
radiactivos en mayor o menor escala, dependiendo estoc del mayor o
menor deteriord fisicoquimico de las resinas,

En cuanto a la descontaminacién radiactiva, se logré usando
una solucién de cloruro de sodio al 10%, pasando esta a traves del
lecho de resinas a un flujo de 2% ml/min, referido a 380 ml de
resina en lecho mixto, ¢ bien 0.0714 ml/min/ml de resina. La
relacion de solucién salina es de 6 volumenes de esta por volumen
de resina.

La separacion de las resinas para su posterior regeneracioén se
logrs a una expansion de lecho del 200 % , refericdo al equipo
mostrado y descrito en la figura 4.7 Cpagina 62,

La regeneracién éptima para cada tipo de resina anidnica y
catiénica, se logra bajo las siguientes condiciones: .

Tipo de resina Nivel de Flujo de Flujo de

’ regeneracion regeneracioén, Enjuague.

mAximo.

Resina 188.82 g NaOH 0.037 mi/min 100 ml/min
anidnica 1 de resina ml de resina pH 2 ©
IRN-78
Resina 282 g HCl 0.037 mi/min 100 ml/min
catidnica 1 de resina ml de resina pH = 3
IRN-77

102



De la evaluaciédn de cada lote de resinas en lecho mixto
Ctabla 8.3, se puede decir que los siguientes lotes es conveniente
su reutilizacién parcial o total: lote 3, 8, 11, 12, 12a.

103



1.

2.

©

10.

BIBLIOGRAFIA

Rohm & Haas, Quimica Trepic, " Seminaric de resinas de

intercambic iénico amberlite", México, 1968.

Rohm and Haas Company.“Nuclear grade amberlite ion
resins”, Philadelphia., USA, 1Q70.

Dobrevski I.D., University of Chemical Technology, 8ourgas
Bulgaria, "“Ion-exchanger materials used in nuclear techrnology.

Chapter 4: Ion-exchanger system and ion-exchanger materipls in
nuclear power plants®, Microficha ININ, IEA-TEDOC 388, p. 134,

Bourgas Bulgaria, 1680,

Ponce M. A., “El reactor Triga MARK 111 del centro nuclear de

México", %o serie de divulgacidn ININ, pags S-7, 1080.

General Atomic, Mechanical maintence and operating manual

triga MARK IIl reactor, Chapter V: Reactor water systen

Dobrevski I.D., opcit.,Pag.132.
Flores, E. Rosa Ma.,Informe técnico, "Procedimiento de c4

para obtener un permiso de irradiacidn de materiales
reactor Triga MARK III", 1ININ, pags. 8-12, RT/SN/08-1G88,

lculos
on el

Ram K.S., Ramana R. Basic Nuclear Engineering, Ed. Jhon Wiley &

Sons, p. 10, New York 1878..

Connolly J. Thomas, Fundamentos de ingenieria nuclesar, ed.

Limusa , p. 51, México, 1983.

U.S, Dept. of Healt, Educataion and Welfare., Radiol
Health Handbook, USA, 18970,

104

ogtcal



11.

12,

- 13,

1é.

18,

16,

17.

18,

19.

20.

Reglamento de seguridad radiolégicu, ININ, revision I, México,
Junio 1974,

Hernandea U.U., Procedimiento técnico, "Uso y calibracion del
medidor de radiacién RM-14", Depto. de Proteccién Radilogica,
c.L.V., C.F.E., 1988,

Lizcano M. D., Comunicacién personal, Departamentc de
Proteccién radiolégica, Area del reactor, ININ.

Lopez R.C.., Comuntcacién personal, Departemento de andlisis
quimices, seccién de anAlisis por activacién, ININ.

Lin K.H, Management of spent ton-exchange resins from nuclear
pouer plants, IAEA-TECDOC 238, Viena, 1981, CMicroficha, ININ),

Dobrevski I.D., opcit., pag. 180,
Dobrevski I.D., opcit., pag. 170,

Annual book of ASTM standar, Section VIi-water treatament
materials, particulate ion exchange materials, physicals and
chemical propieties of particulate ion exchange resins,
sections D-2687.

Funabashi K. ,Kikuchi M., Sasaki N., Nuclear Technology. “Reuss
system for powdered ion-exchanger resins', Vol 73, May., pags.
220-227, 1968.

Kemmer F., McCollions J.. Manual del agua. su naturalesa.
tratamiente y aplicaciones, Nalco Chemical Company., Capitulo 12
“Intercambioc iénico”, Ed. Mc Graw-Hill, México, p,12-8, 1961.

Rohm & Haas, Technical bulletin fluid process chemical,
Amberlite L(on exchanges resins., Fluid precess chemical and
apparatu s ., Sumary chart of typical properties and
applications, Rohm Haas., Philadelphia, Pa., jan 1078.

1038



	Portada
	Contenido
	Resumen
	I. Introducción   II. Planteamiento del Problema
	III. Objetivos   IV. Antecedentes
	Capítulo 1. Características Generales de Resinas de Intercambio Iónico
	Capítulo 2. Requerimientos de Agua Desmineralizada para un Reactor Nuclear de Investigación
	Capítulo 3. Manejo de Resinas Contaminadas Radiactivamente
	Capítulo 4. Descontaminación de las Resinas del Reactor
	Capítulo 5. Regeneración de Resinas del Reactor
	Capítulo 6. Análisis de Resultados y Conclusiones
	Bibliografía



