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Josg Adroaldo de ARAUJ(, Felicitas Martha WIRKNER,Lu1r2z
Efrain Torres MIRANDA e Shigueak: BABA

COMISSAQO NACIONAL DE ENERGIA NUCLEAR - SP
INSTITUTO DE PESQUISAS ENERGETICAS E NUCLEARES
Cerxa Postal 11049 - Pinheiros
05499 - Sao Paulo - f8rasi]

RESUMO

Apresenta-se um estudo para a 1mplantagio de uma unidade
de produgaoc de hexaflupreto de enxofre com capacidade de
20 Ton/a no IPEN-CNEN/SP No projeto bdsico apraveiltou-se a
tecnologia de geracgdo de fllor 132 exi1stente & a experiencia
de processo e projete adguirida na producio de UFE 0 proces
s¢ baseva-se na passagem de fluor gasoso na superficie de
enxofre fundido, tendo-se estudado as variavers significat)
vas como & vazao e contelde de flUor na mistura gesosa, tem
peratura de operagac € tempo de residencia 0 estudo permi-
tiu a elaboragao do projete basico, com todos os detalhes e
dispositivos de seguranca para a chtengao de SFE dentro das
especificagoes 1nternacionals, com desenvalvimento de tec
noleogla autdnoma para 1mplantacae e operagao de unidades de
compostos fluarados

e ——p——

{*) Trabalho apresentado no XAXI Congresso Brasileiro de Qui
mica realizade em Recyfe-PE - Brasil em outubro de 1991
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A SFE PRODUCTION FLANT AT IPEN-CNEN/S5P

Jose Adroaldo de ARAUJO, Felicitas Martha WIRKNER.,Luiz
Efrain Torres MIRANDA and Si1gueaky BABA

COMISSAO NACIONAL DE EMERGIA NUCLEAR - SP
INSTITUYO DE PESQUISAS ENERGETICAS E NUCLEARES
Caixa Postal 11049 - Pinhelros
05499 - Sao Paulo - Braz1l

ABSTRACT

A study for the i1nstalation of 2 sulfur hexafluomde 20
T/y capaci1ty plant at IPEN-CNEN/SP 15 presented The
ex1sting fluorine generation technoiogy and the praject/
Process EXperience in UFE production were the start-up of
this project The SFg s sbtained by passing gaseous flun
rine over the surface of molten 5 Flow rate filucrine coh
tent 1n the gaseous mixture, operation temperature and
residence time were studied for the process optimization
Based aon the experimental data and taking 1n account safety
criteria, a basic project was developed aiming 2 SFE
production within 1nternational specificatipns On the
octher hands, autonrgmous technology development for flucrine

compounds has been achieved

{*} Paper presented at XXXI Chemistry Brazilian Congress
Rectfe-PE-Brazi11, october, 1991



1 INTRODUCAD

Apresenta-se um estudo para a 1mplantagdo de uma unida
de p1loto para a producao de hexafluorete de enxofre no
IPEN-CNER/SP Esta decisap & produto de uma sé€rie de pé
rametros que indicam gque o IPEN desenvolveu um conjunto
de competEncias ReCEesSArias a BXECUGAO € operagac de um
projete de tal matureza

Dentre as tecnologias dominadas pele IPEN, as de maror
interesse & producdo de SF& dizem respeito a

a) que o IPEN dispoe de uma 1nstalagac geradora de
flior em funcionamento & qual suprird o filor gasg
50 para a unidade de SFg,

b) que o Departamento de Engenharia Quimica conta com
resscoal gualificado para o desenyplvimento do pro
cesso, o manuselo de compostos fluorades(Fp, SF, e
produtos 1ntermediarios) e em engenharia de proje-
tos,

c} que a 1nfra-estrutura e capacidade garadora de
fldor do IPEN, aliadas aos seus laboratdrios e util
dades permitirio, apds a instalagac da unidade prop
pesta, assumir a responsabilidade de produgaoc de
20 Ton/fano de SFE. com a devida garantia da qualida
de Nestas condigdes, a unidade de produgaoc de SFg
suprira, em parte, o consumo naciegnal e p0551b1]1Ea
rd 2 transferéncia da tecnologia a indistria nacig
nal em termos de desenvplvimentec e complementagao da
demanda

2 0 HEXAFLUORETG DE ENXOFRE

0 $f¢g & um gas 1nedoro, 1nsipido, ndo 1nflamivel e com
pletamente atbxico Possul elevada estabilidade quimica e
boas caracteristicas el8tricas, fato que Jlevou o3% invest:
gadores a ut111za-le em equipamentos el@tricos e eletroni



nicos, tats como disjuntores, capacitores, transformado-
res B componentes de microonda Foi obtido imicialmente,
por Mpissan e Lebeau{1j pela queima de enxofre em atmos-
fera de flior 0 SFg g produzida industrialmente nos
Estados Unidos, Inglaterra, Franca, [td11a, Alemanha e,
pravavelmente, na Unido Sovi8tica

A obtencao 1ndustrial de SFE € realizade pela reacan
do fliior elementar com enxcfre A tecnologia convencional

mai1s uti1li1zada (2,3,4)

contacta o flUor com enxofre vapor)
zado na superficie de enxofre ligurdo(reator de enxofre
fundido} O rendimento da reacgao depende da area de enxp-
fre fundido, da composigao do fluor{dilurgac com Hz}, da
temperatura de operagaoc € do tempo de residencia Paten
tes mals recentes, citam o desenvolvimento de reatores de
SFg nos quairs a contactacdo do fldor & realizada com 0
enxofre nebulizado {Sj{gutfcu1as de enxofre fundido)e com
eniofre gasasu{E} de tecnologia mais sofisticada Ma puri
ficagdo de 5Fg» © métode convencional wtiliza somente fa
ses de lavagem do gas com hidrbxide alcalino, a pirdolise
e & secagem do gis Metodos recentes 1ntroduziram uma 4]
rificagac adicional com adservedores do tipo penelra mole

cular, carvao ati1voe e desti1lagi3o sob pressin{ﬁ’T}

PROCESS(C

A obtengac de hexafluorete de enxofre, neste trabalho ,
da-se pela passagem do fllor gasoso na superficie de enxo
fre fundido Seque-3e a fase de purificaclo para elimina-
¢io das mpurezas gue acompanham o fluor e o5 subprodutos
que se formam na processo  No final, o hexafluoreto de en
xofre & armazenado sob & forma de gas ligquefeito na sUA
pressac de vapor de EI,Ekg;cmE, a 21°C 0 fifor @ fornec
do continuamente pela unidade de produgac do IPEN, por n
termédio da operacdo de uma cBlula eletrolTtica de 6000A



0 produto deve ser gbtido conforme as especifilcagoes es
tabelecidas pela Comissao Internacianal de Eletrotecnica
{IEC) 376, 376A e 376B, apresentadas na Tabela I

1 0Obtencgao de Hexafluoreto de Enxofre
A produgao de SFp em escala de lsboratdric, fo1 execu+
tada no Departamentg de Engenharia Quimice do ITPEN, uti-

11zando-s& reator com enxgfre fundido

Tabela I - Especificagdo do SF; pelo IEC

Componentes Concentragio
{massa/massa)

$Fg min  99,9%
LFy Ma X 0,06%
(0 + Nyjar M3 X 0,05%
Fgua ma x i ppm
Acidez expressa como HF ma x 0,3ppm
Fluoretos hidrolizavels expresso comoe HF  max 1 ppm
Tegr de o0leo max 10 ppm
Toxidez ™ anta11dade 'l
a

an ———

r—r

* Teste efetuado em camundongos{Certas impurezas gue po-
dem estar presentes nps gases, MWMESMO EM concentragbdes
muito pequenas, 5ac altamente toxicas Assim sendo,elas
nao podem ser determinadas facilmente pelos metodos 2

naliticos)

—— e T e

Dentre os diverses tipos de reatores de producao de Sfﬁ,
optou-se por estudar come primelrc prot@tipo, o reator no
qual ¢ fluor flul sobre uma superficie de enxofre fundido



Escolheu-se este reator por ser o de tecnologila mais sm
ples, permitinds o estudo simultanec das diversacs fases
de purificagdo do SFE 0 fldor & fornecido continuamente
através da ocperacao de oma cBliula elatrolitica

3 2 Purificacan de Hexafluoreto de Enxofre

M2 fase de purificacao do SFE as 'mpurezas sao divididas
em gquatro categorias pirglisaver1s, hidroTi1sivers, umida
de e 1nertes

Parz eliminar tats 1mpurezas, faz-se fluir o SFE Jaspso
atraves de um forno de prrdlise e de colunas de lavagem com
agua, lavagem com hidrbxido de £6d10 e lavagem com aci1do
sulfuricy Completa-se 3 purificagdo passando-se o gas
atraves de duas c¢clunas de alumina e duas colunas de des
t1iagdo

321 Pyrificacae de SF a pressao atmosférica

Bntes do SFE ser comprimido, para subsgllente liquefacao,
ele sofre a maior parte das fases de purificagho

3211 Elivminagao dos pirolisavels

Nesta fase 05 contaminantes Sao decompostos termicamente,

principalmente, o intermediario SEFIU

SEF]D E SFE + 5Fg

Um gas toxico, MESMD EM CONCERLragoes baixTss1mas, o
quél deve ser eliminade #Alem deste composto, ocorre ain-
da a decomposicas de osutros fluoretes de enxofre, tais
como SFEDF. SFE e 52F2



321 2 Elwminagao dos hidrelrsavers

Efetua-se por intermBdio de lavagem com Zgui seguida
de lavagem com hidroxido de sddio O maror constrtuin-
te deste grupc € o SF4 e o menos hidrolisavel & o SDZF2

As reacoes envolyidas podem ser representadas como SE
gue

SF, + Hy0 +  SOF, + 2HF {reagdo viclenta com
dgua)
SO0Fs+ HEG -+ 502 + ZHF

259F, 4 2H,0 + 50, + 35 + AHF

Sﬂz + Hzﬂ + H2503
?F + H,0 + Q0F, + 2HF (reaceo violenta com vapor
Fi 2 P I
de aqua)

30F, + HEG - SEEFE +  2HF

4

SEZFZ + 2Nalf ~+ NaSDBF + NaF + Hzﬁ

IJF2 + ZHa0OH + 2MNafF + 02 + H»0

0 HF e residuos de enxpfre também sdo retides nesta
fase fxi1ste perigo de explosfes durante este esta-
g1¢, devendo-se controlar a quantidade de 0Op na agua

321 3 Elrminacdg de umidade

0 8Fg proveniente da fase anterior vem acompanhado
por umidade cuja magnitude & fungd3o da pressap par
c1al de vapor Sua eirminacao & conseguida por uma
lavagem em coluna de HES{]4 concentrado seguida de

adsorcao em alumina ativa
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3214 Eliminagaoc de 1nertes de ba1xo e de alto ponto
de ebulicao

Antes desta fase, ¢ gis & submetido & separagdo de par
ticulas em suspensao e, em seguida, & camprimido

0s 1nertes de bai1xo ponto de ekuliglo sao removidos por
dest1lagao, apds secagem do gas previamente comprimido O
SFe liquefetito nesta fase e ent3c destilade, eliminando-
se aqueles 1nertes de atto ponto de ebuli¢do, a exemplo
do {Fc5),0

2 3 Estocagem dao SF5

Para armazenamento, resfria«se © SFE @ cpleta-se 0 gas
liqueferte em um vaso de pressac HNo final transfere- se
o EFE
ram previamente evacuados

|Tquide para c1iindros de estocagem, 0% quals fg

2 PROJETO

4 1 Concepcio da Planta{Diagrama de Blocos)

A Figura 1T mostra as fases de obtengae e purificagio
do SFE. resultantes dos experimentos de laboratorio Gs
dadas ass1m obtidos foram utilizados na elaboracao do
Projeto basico, apds o estudo de todas as dificuldades re
lativas ao uso de flior no processo, desde a Sua geracao,
ytilizacao e no tratamento dos efluentes gerados

4 2 Arranjo da instalagdo

Na Figura ? apresenta-se em planta o arranjo dos equipa-

mentos destinados a obtencio do SFIE

4 3 Estimativa de Custo da InstaTagao

A estimativa de custo em ddlares pode ser ohservada na
Tabela I1I
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Tabeia Il Estimativa de Custos

Classe Titulo USs$ ;4

A Arquitetura, constrogdo civt] 40,000,00 g .7
hidraulica

B Equipamentos mecanicos 95,000 00 13,1

G Linhas de Tubulagoes,valvulas 45,000 00 6.4
ete

D Instrumentacdc, palineis € ma- 38,000 Q0 5,4
terials

E ETetricidade, equipamentas e 17,000 Q0 Z2.4
materials

F Equipamentos mecanicos,diver- 45,000 00 6,4
506, s1stema de exaustldo,etc

G Equipamentos de Protecao Indt 10,000 GO 1.5
vidual

H Projeto bisico & de detalhamen 350,000 00 49,3
to

I Montagens 'ndustriars, estrutu- io,odo On 4,2
rai1s e 1nstalacbes

J Imprevisivels{fatar de Seguran 40,000 00 5.6
ga)
TOTAL 710,950 00O 100

MOTA  NZo foram incluidas as despesas com as instalacghes

de utilidades
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4

4 Andlise de Riscos

Ourante a vida ut11 da 1nstalacdo poderdo ocorrer 1ncC1-

dentes ou acidentes que para efetto de avalracido de sua

magnitude,

seradn classificados como operacdes anormais e

acidentes propriamente ditos

fperagpbes anormails Eventos eou situagbes durante a opera

Acidentes

a0 da planta Nap causaria danos sé
rips aos operadores np interigr  do
ed1fic1o, nem afetam a area externa
Exemplos falha de energia el&trica,
vazamentos de solughDes ou gases

$1tuagoes gue podem liberar substancias tﬁxl
cas dentro ou fora da ed1fic1o ou que pode-
rac causar sérios danos ags operadores efou
a0 me10 ambiente

Exemplos incendio na mopega de alimentagdo
do enxofre, vazamento de fluor e vagzamento de
SFg durante sua purificagao

As operagues angrmais e os acidentes foram a
nalisados durante durante a execugdoc do pro
Jeto, detectando-se as causas e propondo-se
as medidas corretivas para o momento do even
to

Pelas caracteristicas altamente reativas €
toxicas do fluor, este poderd ccasionar des-
de lestes ao sistema respiratdrio dos opera-
dores, até& a combustao dos equipamentos de
vido as reagoes exotérmicas

Ha prevengao de vazamentos de geses de proces
50, serac uysados detectores de gases(Fz,SFﬁ},
cobatas de sacrificio e um sistema de exautao
de gases, de alta ef1ciéncia
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CONCLUSDES

0 estudo apresentado neste trabalheo permitv

- a elaboracaec completa de um projeto basico para a
instalagdo de uma unidade de producae de 5Fg com
capacidade nominal de 20 Tom/fang,

- 0 desenvolvimento de uma tecnologra autonoma em pro
cessp de fabricacao de SFﬁ, com aproveltamento da
capacidade geradora de fldor do IPEMN

- a¢ JPEN colaborar com as prioridades de nacionaliza
zacao, evidenciadas pele Nicleo de Articulagoes com
a Industria/NAI do Setor Eletrico GT-18, coordenado
pela Eltrobras (8]

Para a consoiirdacao e operacionalidade do projete ,

este fo1 submetido a FINEP que concluiu pela 5 ua

exequibili1dade e oportunidade da tecnologia, dando

parecer favpriavel ac seu financiamento
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