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El presente invento se refiere a un procedimiento y a
una instalacién para la purificacibn de terfenilo y/o mate-
riales orgfmicos anflogos que pueden contener pequefias can-
tidades de agua disuelta, separando impurezas cloradas pre-
sentes en la materia prima. Los materiales orglnicos han si-
do propuestos como agentes de refrigeracién en reactores nu-
cleares. En la préctica pueden ser suministrados por el abas-
tecedor (nicamente con un grado de pureza relativamente bagjo
Y es cuestién de hecho el que, incluso pequefias cantidades de
impurezas cloradas del orden de 10 ppm. 0 menos, son muy in-
deseables a causa de sus efectos sobre la corrosidn de los
materiales estructurales del reactor.

El objeto del invento es reducir el contenido de impure-
zas cloradas en mabterisles orgémicos -del tipo arriba mencio-
nado hasta un valor minimo extremo, en una forms continua ¥y
econémica, especialmente cuando el material orgénico sirve
como agente de refrigeracidn en un reactor y el reactor esté
funcionando.,

Con los métodos conocidos hasta ahora, el agente de re-
frigeracidn orglnico, o bien se purga con gas inerte a eleva=
da temperatura o bien es hecho recircular a través de un ca-
talizador apropiado, o bien la destilaciln del refrigerante
se lleva a cabo sobre sodio o potasio metélicos. Los incon-—
venientes de los dos m&todos primeros son que presentan sdlo

una eficacia limitada a concentraciones bajas, mientras que
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el tercer método es un proceso peligroso y caro.

Estos inconvenientes se reducen cuando, de acuerdo con
el presente invento, el maberial orginico es hecho circular
a través de un lecho que contiene circonio y/o titanio, com
preferencia una aleacidn de ambos a temperaturas entre 3002C.
y 45020, Para constituir el lecho de purificacién deben em-
plearse fragmentos o virutas o chapas o granos de dicho me-
tal de circonio y/o de dicho metal de titanio, 0 mejor, de
sus aleaciones. Los mebtales o las aleaciones reaccionan con
los compuestos clorados contenidos en el material orgénico y
con el agua, porque su superficie se oxida y retiene asi las
impurezas arriba mencionadas.

Se ha demostrado que, con ayuda de esﬁe nuevo procedi-
miento de purificacibén, en una mezcla de orto, meta y para-
terfenilos, la concentraciln de las impurezas que contienen
cloro disminuye desde 2-10 ppm. originales a O,1 ppm. o in-
cluso menos. Los mebales o aleaciones més eficaces son apar—
te del circonio y del titanio, algunos de los ya conocidos
como getters en tubos electrdnicos. La aleacidén menos resis-
tente a la corrosidn es la mejor en este aspecto, por ejem—
plo, la aleaciln que consiste en 50% de circonio y 50% de ti-
tanio.

El procedimiento de purificacidn es muy adecuado para
la purificacién continua del meterial orgénico usado como
refrigerante en reactores, aunque no estd limitedo a esta
aplicacidn.

En los dibujos adjuntos:

La figura 1 muestra un ejemplo simplificado de un cir-
cuito de purificacibn de acuerdo con el invento asociado con

un reactor nuclear.
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La figura 2 muestre un trazado semi-logaritico que ilus-
tra la concentracién de impurezas cloradas en ppm. en funcidn
del tiempo de recirculacidn en horas.

En la figurs 1, el reactor esti representado por el rec-
téngulo 1; estd conectado al circuito principal del refrige-
rante 2, que incluye una unidad de potencia 3. Con mucho, la
mayor cenbtidad de refrigerante orgénico es hecha circular a
través de este circuito, mientras que una proporcidén pequefia
es retirada conbinuamente del circuito 3 y pasa por el circui-
to de purificacidn 4 antes de volver al circuito 3. Un lecho
de descloracidn 5 que contbiene el material de getter (por
ejemplo, la antes citada aleacibn de circonio-titanio) esté
conectado en este ejemplo en serie con el paso de purifice~
cifn normal 6 (siempre presente). ELl refrigerante es hecho
pasar por este lecho a temperaturas de entre 300 y 4002C. EL
refrigerante gastado es evacuado del paso de purificacién 6
por la tuberia 7. El balance del refrigerante es mantenido
afiadiendo refrigerante nuevo por la tuberia de alimentacidn
8 a1l lecho 5.

En la tuberfa de alimentacidn puede aifadirse un segundo
lecho de descloracidn, si se desea, con el fin de intensifi-
car la purificacién.

En algunos ensayos realizados, OM2-terfenilo bruto (su-
ministrado por Progil, Francia) se hizo circular en un bucle
sobre tiras de circonio. La cantidad total de material orgé-
nico fué de 35 1ls. La relaciln de superficie expuesta del cir-
conio al volumen del material orgimico fué de 0,5 dm2/l° E1
contenido en agua durante los ensayos fué de 100 ppm.

El cambio de la concentracidén de cloro en funcién del

tiempo de recirculacidn fué registrado: los resulbados obte-
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nidoé a dos temperaturas, 380 y 4202C., se muestran en la
figura 2.
Tos andlisis del 8xido de circonio separado de las ti-
ras de circonio mostraron una concentracidén de cloruros en
el 4xido que fluctuaba desde 700 a 3.000 ppm. Enssgyos de ma-
yor duracidn mostraron una disminucidn de la concentracién
de cloro del terfenilo hasta 0,05 ppm. Todas las comproba-
ciones analiticas se hicieron por anflisis de activacidn.
El invento no gueda limitado al ejemplo antes descrito
sino que puede ser utilizado en todas las instalaciones de
purificacidn para materiales orgfnicos anflogos. Materiales
orgénicos snélogos a los terfenilos son, por ejemplo:
~ Compuestos alcohflicos o arométicos de difenilos y terfe-
nilos;

- Productos de p. de ebullicidn elevado de la destilacién
del petrdleo del grupo del polialcohilfenantreno;

- Compuestos de p. de eb. elevado de la destilacidén de el-

quitranes.

NOTA.-
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Los puntos de invencibén propia y nueva que se presen—
tan para que sean objeto de esta Patente de Invencidn en
Espafia, son los siguientes:

12.~ Un procedimiento para la purificacibn respecto a
cloro de terfenilo y/o materiales orgénicos andlogos en el
cual el materisl orgénico es hecho circular a través de un
lecho de circonio y/o titanio o de una aleacidn o aleacio-
nes de los mismos a una temperatura enbre 3002C. y 4502C,

22,~ Un procedimiento para la purificacidn respecto a

cloro de terfenilo y/o materiales orgénicos anilogos en el
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cual el material orgénico es hecho pasar a través de un le-
cho de aleacidn de circonio-titanio a una temperatura entre
3002C, y 4502C.

39,. Un procedimiento segin el punto 22, en el cual la
aleacidn contiene en esencia proporciones iguales de circonio
y btitanio.

49,~ Un procedimiento segin cualquiera de los puntos
anteriores, en el cual la temperatura es de unos 380 a 4209C,

2,- Un procedimiento segfin cualquiera de los puntos an~
teriores, en el cual el lecho esté constituido por fragmentos,
virutas, granos o léminas de los citados metales o aleaciones.

62,- Un procedimiento segin cualquiera de los puntos an-
teriores, aplicado a la purificacién continua de un refrige-
rante de reactor nuclear.

no,~ Un reactor nuclear que emplea terfenilo y/o materia-
les orghnicos anflogos en calidad de refrigerante y que tiene
medics para hacer pasar una proporcién del refrigerante a
travds de un lecho de circonio y/o titanio o de una aleacidn
0 aleaciones de los mismos entre si o con otros metales.

892,~ "UN PROCEDIMIENTO PARA LA PURTFICACION RESPECIO A
CLORO DE TERFENILO Y/0O MATERIALES ORGANICOS ANALOGOS", todo
tal y conforme se describe en la presente memoria, la cual
consta de 138 lineas y a titulo de ejemplo se representa en

los adjuntos dibujos. N
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