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U’J ELJARAS S
KATONAI IMPREGNALT SZENEK ELOALLITASARA

Absztrakt

A kiilonbozo ipari és katonai sziirokben impregnalt aktiv szenet haszndlnak a
levegoben gaz és gozallapotu karos anyagok kisziirésére. A jelenleg alkalmazott
impregnalasi technologia soran a kérnyezetre karos, toxikus anyagokat is
felhasznalnak, a hagyomdanyos impregnalasi eljarasnak nagy az energiaigénye és
gvakran a szén morfologiai tulajdonsdgai is kedvezotleniil valtoznak az eljaras
alatt. Egy uj mikrohullammal kombinalt impregnalasi eljaras és hokezelési
technologia keriilt kifejlesztésre. Az uj technologia hatékonysdagat a katonai
gazalarcokban alkalmazott NBC impregnalt aktivszén elddllitasa bizonyitotta.

Impregnated activated carbon is used in different industrial and military air
filters to remove dangerous vapours and gases from the air. The impregnation
technologies generally are using some toxic material and the energy consumption
is significant and sometimes changes the microstructure of activated carbon. A
new impregnation method combined with the use of microwave and microwave
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drying and heating treatment processes have been developed. The effectiveness of
the new technology was proven preparing a good quality NBC impregnated
activated carbon.

Kulcsszavak: aktviszén, impregnalds ~ activated carbon, impregnate

Bevezetés

A gazalarc szlirébetétekben, nagyméretli levegdszlird berendezésekben, a levegdben 1évo gaz
¢s gobzallapoti kéros anyagok kiszlirésére aktivszenet illetve megfeleléen impregnalt
aktivszenet hasznadlnak. Az impregnalas feladata, hogy a fizikai megkotés mellett kémiai
reakciokkal eldsegitse a kdros anyagok artalmatlanitdsat. Az impregndlt szenek klasszikus
eléallitasi modszereiben, az impregnald berendezésben az aktiv szenet az impregnald oldattal
adott érintkezési ideig keverik normal vagy csokkentett nyomason. Az impregnalast kovetéen
szaritjak termikus hokezeléssel. A szaritast kovetden az impregnaldszer Osszetételétol fiiggd
hoékezelési folyamat kovetkezik, amely az aktiv szén feliiletén 1évé impregnatum atalakitasat
segiti eld. Egy Uj eljaras keriilt kialakitasra mikrohulldmu terek alkalmazasaval.

Uj gyartasi modszerek kidolgozasa

Az impregnalasi eljarasok célja az adszorbensek tulajdonsadgainak moddositasa. A modositasok
hatasa lehet:

» Az aktivszén tulajdonsdgainak optimdalasa. Az aktivszén egyes szerves ¢és szervetlen
vegyiileteket katalitikusan oxidal. Ezt a tulajdonsagot javitani lehet példaul KJ-os
impregnalassal.

= Szinergelizmus az impregnalo anyag és az aktivszén kozétt. Normal homérsékleten a kén
a higanyt kéndiszulfid formaban koti meg. Ha a kenet aktivszénre viszik fel, a szulfidkép-
z6dés alacsonyabb homérsékleten is végbemegy.

» Az impregnaloszer kémiai reakcioban vesz részt, amikor az aktivszén, mint porusos
hordozo jatszik szerepet. A foszforsavval impregnalt aktivszén, példaul jol hasznéalhatd
ammonia elnyeletésére. Az impregnalasi folyamatokat feloszthatjuk:

O egyszeres impregnalasi,
kétszeres impregnalasi,
O t6bbszords impregnalasi folyamatokra. (Az utdbbi eljarasok elsésorban a katonai
aktivszenek eldallitasakor hasznalatosak.)
Az impregnalas altalaban harom 1épésbdl all:
1. Itatas - az aktivszén kezelése az oldott impregnaldszerrel
2. Szarités - az oldoszer eltavolitasa tomegallandosagig torténd szaritassal.
3. Uto(hd)kezelés - az impregnatum atalakitasa hokezeléssel.

Az aktivszenek intenziv kezelése az oldott impregnalé szer(ek)kel

1. Itatas

Célkitiizés: a feladatorientaltan kivalasztott (eredet, kémiai dsszetétel, szemcseméret, feliileti €s
porus tulajdonsagok, stb.) aktivszénnel, az ugyancsak célorientaltan meghatarozott mindségii,

oldott komponensek megfeleld mennyiségii és strukturdji megkdotése.

Ez a folyamat valojaban egy kontakt adszorpcio, a folyadékban oldott anyagok adszorpcioja.
Ilyen feladatra, a diffiizids vegyipari miiveletek eldirasai szerint, leggyakrabban szakaszos,

20



vagy félfolyamatos miikodést, allo(rogzitett)agyas és/vagy fluidizalt agyas adszorbereket
hasznalnak. A miiveletben, az egyenstly elérésével szemben, ellendllasok jelentkeznek:

1. Az egyes adszorbens részecskéket koriilvevo folyadékban az oldott anyag atvitelével
szemben keletkezd laminaris folyadékfilm ellendllas, ami jelentdsen csokkenthetd intenziv
keveréssel 1étrehozott turbulens dramléssal.

2. Diffazios ellendllas a szilard adszorbens poérusaiban levd folyadékban, amely akkor 1ép
fel, amikor az oldott anyag a részecske kiilsd feliiletérdl a porusok belsd feliilete felé
diffundal, ahol végiil adszorbealddik. (A poérusokban levd folyadékot nem befolydsolja a
részecskét kortilvevd folyadék turbulencidja, nem aramlik, ezért benne az oldott anyag
atvitele molekularis diffuzio utjan megy végbe. A diffuzi6é utja viszonylag hosszu és
tekervényes, sebessége ,szerkezet" érzékeny, fiigg az adszorbens megkdtési
tulajdonsagaitol, a kialakuld kapillaris nyomasoktol, az oldott anyag molekuléris
tulajdonsagaitdl, annak koncentracidjatol, az oldat stiriségétdl, viszkozitasatol, feliileti
fesziiltségétol stb.)

3. Az ellendllas magaval az adszorpcidval szemben, ami akkor 1¢ép fel, ha az adszorbealando
molekuldknak a feliillet Oket megkdtd pontjara torténd érkezése és az adszorpcid
megtorténése kozott véges 1do telik el, példaul amiatt, mert az oldott anyag molekulainak
e feliilethez viszonyitva megfelel6 irdnyba kell beallniuk.

Adott rendszer €és adszorbens esetén sem a 2. sem a 3. tipusu ellenallast nincs moédunkban
befolyasolni.

Az oldott komponenseket tartalmazé impregnald folyadékkal torténd aktivszén kezelés a
perkolalas specialis esete. Ennek alapjan, a feladatra célszeriien egy félfolyamatos mikodési,
allo és/vagy fluidizalt dgyas aktivszenes adszorbert célszerli haszndlni, ahol az impregnald
oldat adott ideig tartd és adott térfogatdramu recirkulacids aramoltatasaval lehet biztositani a
szemcsés halmaz optimdlisan sziikséges turbulens kevertségét. (Az allo és/vagy fluidizalt dgyas
aramlasi allapotok kozotti valasztast vagy kombinalt alkalmazast, kisérleti vizsgalatokkal kell
megalapozni, figyelemmel a szén-szemcsék nem kivant porlodasara is.)

A kialakitott impregnalasi eljaras alapvetd ujdonsaga az, hogy az oldott anyag adszorpcidja
teljesitményl mikrohullamu erdtér idokézonkenti alkalmazdasaval - magasabb értéken tartjuk,
mint a recirkulaltatott és alland6 értékre hiitdtten hasznalt impregnaloszer tartalmu folyadékét. A
lokalisan létrehozott mikrohullamu felmelegitésre, az adszorbensnek az oldott anyagtol és
oldoszertdl eltérd dielektromos tulajdonsaga ad lehetdséget. Ezzel elérhetd, hogy a diffuzios
sebesség szerkezet-érzékeny ellenallasa csokkenthetd legyen a lokalis hémérséklet novelésével
vélelmezhetden €s kiillondsen még a kapillaris belsejében is. Az oldatnak, a recirkulacié soran
torténd allandd visszahiitése azért sziikséges, hogy a szemcse feliiletérél a hiités minél
gyorsabban éreztesse hatdsat a szemcse belsejére, biztositva ezzel, hogy a lehetdleg minél
rovidebb ideig tartd, rovid ciklusi mikrohullamu fitést lokalisan gyors lehilés kovesse. A
rovid ciklusidejli és valtakozé hokozlés és hdelvonds, a porusokon beliili ellenallast nemcsak
a molekularis diffuzié sebességének novelésével csokkenti, hanem a kapillaris nyomds
ingadoztatasan keresztiil is kedvezd hatast gyakorol az impregnaldszer ,itatdsdnak"
intenzitasara.
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A ciklikusan alkalmazott mikrohullamu energiakozléssel kombinalt, recirkulacios, hiitott
folyadékarammal miikodtetett allo és/vagy fluidizalt agyas aztatd adszorber alkalmazésa a
kovetkezd elényokkel jar.

» gyorsabb anyag atalakitas, rovidebb miiveleti id6

* intenziv, apritodas mentes aramlasi viszonyok,

+ valtakozd, szelektiv és lokalis melegités és hiités, az anyagi mindség fliggvényében,

* jol ellendrizhetd folyamatiranyités, gyors €s hatékony beavatkozas,

* tiszta, hulladékmentes energiaforras,

+ kornyezetbarat, anyagtakarékos, hulladékszegény technoldgiai megoldas.

Egy nagylaboratoriumi méretii, ~ 5 kg/h aktivszén kapacitasra vonatkozo
gyartastechnologia kidolgozasa

A kisérleti berendezés (1. dbra) félfolyamatos, allo és/vagy fluidizalt agyas, recirkulacios
folyadékarammal miik6dd, cserélhetd rétegtarto-betétes adszorber. A berendezés tovabbi
kulaciés folyadékaram folyamatosan és h6fokszabalyzottan hiithetd. Az adszorbens mikro-
hullam besugérzasara alkalmazott energia nagysaga és hullimhossza - eldzetes kisérleti
vizsgalatokkal megalapozottan - allando, csak az energiakozlés ciklusideje valtozo. A cirku-
lacios kor része még az aktivszén-réteg esetleges kopasat eltavolito sziird is. A berendezés
megfeleld miiszerezéssel ellatott.

1. dbra: Féliizemi mikrohulldmu impregnalé berendezés
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Impregnalt aktiv szenek mikrohullamu szaritasa és uté(hdé)kezelése

2. Szaritas

Az impregnalas itatdsi 1épése utdn, az impregnald oldatbol kisziirt (pl. lecsurgatott vagy
centrifugazott) aktiv szenet szaritasi eljarasnak kell alavetni. Ennek soran el kell tavolitani a
feliileten fizikailag megtapadt, tovabba az aktiv szén podrusaiban kemoszorpcidoval megkotott
vizet.

A szaritasi folyamat kiilonféle eljarasokkal és berendezésekkel torténhet, igy mikrohulldmu
kezeléssel is.

Az impregnalt aktiv szén mikrohulldmu széritdsa - és hdkezelése is - kiilonleges feladatot
jelent. A mikrohullamu térben a felvett és a minta altal hévé alakult energiat az elektromos
térerd és frekvencia mellett - a minta dielektromos allanddja hatdrozza meg. Az impregnalt
aktiv sz€n egy igen Osszetett anyagi rendszer, mivel adott szdrmazasu €s aktivalasu szénbdl, az
impregnalas soran felvitt fémsok keverékébdl, esetleg szerves vegyiiletekbdl és vizbdl all. A
szaritds soran a viz eltavozdsaval megvaltozik az anyagi mindség, részben a viz
mennyiségének csokkenése, részben a korabban oldott sok feliileten torténd beszdradasa
miatt. Ennek kovetkeztében a minta dielektromos allanddja, a felvett és hové alakult energia,
valamint a mintaban kialakuld6 hémérséklet is megvaltozik. Bonyolitja a helyzetet, hogy a
minta dielektromos allandoja még a hdmérséklet fliggvényében is nd, vagy csokken.

A mikrohullamu széritas soran a gyors hdmérséklet emelkedés miatt a minta kérnyezetében a
relativ paratartalom gyorsan megnd, a szaritas hatdsossdga miatt ezt inert gazarammal
folyamatosan el kell tavolitani, masként a szaritasi id6 nem fog jelentdsen csokkeni, igy a
mikrohullamu szaritasi miivelet végiil is kombinalt szaritasnak is tekintheto.

3. Hokezelés
A hokezelés az impregnalt aktiv szénre felvitt nehézfémsok hd hatdsira torténd kémiai
atalakitasa, olyan vegyiiletekké, amelyek eldsegitik, vagy végrehajtjdk a veszélyes anyagok
artalmatlanitasat.
Ez a folyamat is elvégezhetd termikusan hokozléssel, egy megfelelden megvalasztott
berendezésben, de mikrohullamu energiakdzléssel is.
A széritds sordn a mar felsorolt tényezOkhoz egy tovabbi, lényeges elem kapcsolodik,
nevezetesen az, hogy a hoékezelés soran kémiai valtozas is bekdvetkezik. Ez a valtozés a
szaritas soran felsoroltakhoz képes sokkal jelentésebb, mivel a minta dielektromos allanddjaban
a legnagyobb valtozast okozza. A kémiai atalakulas az esetek tobbségében az AgNO;, és a
Cu(NOs), atalakulasa Ag,O ¢és CuO anyagokka. Az atalakulds ionos anyagokbo6l nemionos
anyagokat eredményez, ami a dielektromos allandd lényeges valtozasat eredményezi. Az
atalakulas idOreakcio, ennek soran a dielektromos allando is idében valtozik, ezzel idében
valtozik a hévé alakult energia és a kialakuld hdmérséklet is. A mikrohulldmu energia kozlés
soran elvileg nem varhaté semmi olyan atermikus hatds, amely megvaltoztatna a kémiai
atalakulds termékeit. A mikrohulldmu energiakozlés sajatsagossagabol eredéen a termikus
atalakitashoz képest varhatdan sokkal gyorsabb lesz az atalakulas, azaz csokken a reakci6ido,
az atalakulds a minta teljes tomegében egyszerre jatszodik le. Megtorténhet, hogy a minta
dielektromos allanddjanak valtozdsa - akar a mindség valtozds, akar pozitiv
hémérsekletfiiggés miatt - drasztikusan megnovekszik, aminek kovetkezménye a hirtelen
hémérséklet megfutas (run away) lehet.
A mikrohullamu energia alkalmazasa az impregnalt aktiv szenek eldallitdsanal akkor igazan
elényds, ha szaritds utan hokezelés is sziikséges, mert ebben az esetben a két folyamat
Osszevonhatd és egy berendezésben elvégezhetd. A mikrohullamua energiakozlés a kovetkezd
elényokkel jar.

+ gyorsabb anyag atalakitas, révidebb miiveleti id0,
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+ teljes tomegli melegités, nincs falhatas,

+ szelektiv melegités az anyag mindség fliggvényében,

* ajol ellendrizhetd folyamatiranyitas gyors és hatékony beavatkozas,
+ kisebb késziilék, folyamatos lizemvitel,

* energia megtakaritas,

* tiszta, hulladékmentes energiaforras,

+ kornyezetbarat, hulladékszegény technologiai megoldas.

A 2. abra mutatja a mikrohulldmu szarit6 és hokezeld berendezést

2 abra: Mikrohullamu szaritd és hokezeld berendezés

Az uj technoldgia alkalmazasa katonai impregnalt aktivszén eléallitasara
A katonai gazalarcokban, mobil ¢és stabil 1égszlirokben mérgezé harcanyagok elnyelésére

alkalmas impregnalt aktiv szeneket haszndlnak. Ezek a szenek eziist-, réz-, cinksokkal itatott
szenek.

A kisérletekben hasznalt aktivszén jellemzdi, az itaté oldatok 6sszetétele
Az alapszén megkovetelt jellemzdi :

BET-feliilet (min.): 1200 m?/ g
Porustérfogat (min) 0,9 cm’/g
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Szilardsag (min.) 0,99 %

Szemcseméret: <1,5 mm 5%
1,5...2,5 mm 80%,
>2.5mm 15%

Nedvességtartalom: (max) 2%
Gyulladasi hdmérséklet (min) 330 °C
Hamutartalom (max) 4%

A kisérletekben hasznalt szén a Silcarbon 08.
Az impregnal6 fiird0 Osszetétele és elkészitése

59,5 m/m %  ioncserélt, aktiv szénen klorid-ion mentesitett vizhez hozzaadtunk
5, m/m%  szilard (NH4),CO3 —ot, majd ennek feloldédasa utan
7,7m/m%  25%-os tomény (0,91 g/ml strtiségii) NHsOH oldatot, majd ebben
2,1 m/m%  szilard ZnCOs —ot oldottunk fel. Ezt kovetden hozzaadtunk tovabbi
19,3 m/m%  25%-o0s tomény (0,91 g/ml stirtiségii) NH4OH oldatot, majd ebben
6,1 m/m%  szilard 2CuCO;.Cu(OH), — ot oldottunk fel. Végiil a legkevesebb,
0,2 m/m%  szilard AgNOs beoldésa kovetkezett, egy célszerli méretii zart edényben, a
vonatkozd munka- és egészségvédelmi eldirdsok szigoru betartasa mellett.

A kapott, impregnalt aktiv szén jellemzdi:

BET feliilet 1000 m*/g
Rézoxid tartalom: 6,5%,
Eziistoxid tartalom 0,1%
Cinkoxid tartalom 1,8%

Impregnalasi és hokezelési kisérletek
Az impregnalasi és hokezelési kisérleteket a féliizemi impregndld és a kisérleti hokezeld
mikrohulldmu berendezésekkel végeztiikk. A munka sordn a kitlizott cél a kereskedelemben
kaphato legjobb mindségii katonai impregnalt aktivszénnel (példdul a Pleisch NBC-T-vel)
azonos tulajdonsagl szén eldallitasa, amelyik nem tartalmaz kromot. Az impregnalas soran a
kovetkezo feladatokat kellett megoldani:

1. Az impregnalasi folyamat ismétlési szamanak meghatarozasa,

2. Az alkalmazandé impregnal6 oldat dsszetételének optimalasa

3. A szaritasi paraméterek meghatdrozasa (id6tartam, hdmérséklet).
Az elkésziilt mintadk alap mindsitése a felvitt fém mennyiség, tovabba a BET-feliilet és a HCN
elnyelo-képesség  meghatdrozasaval  tortént. Amelyik minta  megkozelitette a
kovetelményekben megszabott értékeket, arra a mintdra nézve optimaltuk a hdkezelési
technologiat és a kapott anyagot tovabbi elnyeloképesség vizsgalatoknak vetettiik ala.

A felvitt fém mennyiségének meghatarozasa
A felvitt fém mennyiségét két modszerrel hataroztuk meg, az egyikben 1:1 higitasa
salétromsavval leoldast végeztek, a mdasodik modszerben mikrohulldimi roncsoldéban

elroncsoltak a szénvazat, és a maradékbol hataroztak meg a fém mennyiséget.

Néhany vizsgalati eredményt tartalmaz a kovetkezo tablazat:
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1. tdblazat: Aktivszén mintak fémtartalom vizsgalata

Kod 06-228/10 | 06-228/11 | 06-228/12 | 06-228/13

Minta jele 2006.06.13. | 2006.06.13. | 2006.06.13. | 2006.06.13.
1 3 377/119-T 377/119-1V

A minta

elokészités 2006.06.14.

kezdete:

A vizsgélat

befejezésének 2006.06.19.

ideje:

Ag mg/kg 171 128 131 128

Cu mg/kg 38800 35100 42400 43000

Zn mg/kg 10200 8240 11000 9450

A roncsoldsos vizsgéalat megbizhatd eredményeket szolgéltatott réz és cink esetében, a
kimutatott eziist mennyiségét kissé kevésnek talaltuk az oldatba bevitt eziist mennyiségéhez
képest. A probléma megvizsgalasara egyrészt megvizsgaltattuk a KSM impregndlt szén
fémtartalmat, masrészt elemeztettiik az impregnal6d oldatokat. A K5M esetében az elemzés
megbizhatonak bizonyult. Az oldatok elemzésének eredményei azt mutattak, hogy a modszer
megbizhato.

A HCN elnyel6-képesség vizsgalata
A vizsgald berendezés a 3.sz. bran bemutatott séma alapjan miikodik.

Nedvesités:

A vizsgald oszlopba bemért ismert tomegli mintan 75-80% relativ paratartalmt levegot
aramoltatunk addig, mig az oszloprdl lejovo levegd paratartalma el nem éri a 70%-t. A
légforgalom 1,5 liter/perc.

Exponalas:

Az elonedvesitett mintdn cidnsavat tartalmazoé nitrogén gazt aramoltatunk at és mérjiik az
oszlop kimenetén a ciansav koncentraciot.

A palack hitelesitett HCN koncentracidja:

2,028 rng/m3 +5% , 1013 mbar, 273,15 K = 1887 ppm

Bemeneti koncentracio:

A kornyezeti hémérséklet és nyomas fiiggvénye, 32°C-on, 1013 mbar:

1,689 mg/m® +5% ~ 1689 ppm

Bemeneti aramlési sebesség: ~ 1,5 Ipm

Az attorési szakaszra az un. Wheeler — Jonas egyenletet illesztettiik:

t = M- “e Py “e IH(CBE_CKIJ
by =
Q-Cye Kk, -Cy Cy

Ahol:
-t : a Cky koncentracidhoz tartozo attdrési id6 (min)
- M: a minta tomege (g)
- Q éaramlasi sebesség (cm’/min)

26



- Cgg: bemeneti koncentracio6 (g/cm’)

- Ckr: bemeneti koncentracio (g/cm’)

- py: szénagy stirlisége (0,46 g/cm’)

- ky : adszorpcios sebességi egyiitthatd (min™)
- W, egyensulyi adszorpcios kapacitas (g/gszn)

reduktor Kalibralas: 54, 57, 58 nyitva, a tobbi zérva
HCM Kondicionélas: 59, 53, 55 nyitva, a tobbi zarva

P=1 atm Aramlas Exponalas: 31, 55, 57, 58 nyitva, a tobbi zérva
2028 mafl mérd Reduktor lefivatas: (HCN/N, palack {6 csap zérva, reduktor nyitva)
‘ 2 HCN 52, 54, 58 nyitva, a tibhi zarva majd,

Det.
2

52,51, 56, (577, 58 nyitva, a tabbi zarva
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3. dbra: A ciansav penetracidt vizsgalo berendezés

A technologia és a receptura optimalasat kovetden eldallitott impregnalt aktiv szén jellemzdit
mutatja a 2. sz. tdblazat.

2. tablazat: Az optimalt Osszetételi Sovecarbon NBC ¢és a Pleisch NBC-T K1 jellemzdi.

Pleisch NBC-T K1 Sovecarbon NBC

e Szemcseeloszlas:
0,5—-1,0 mm 4% 5%
1,0 - 1,5 mm 81% 82%
1,5-2,0 mm 9% 7%
2,0—-2,5 mm 3% 6%

e rézoxid tartalom 6,50% 5,7%

e cinkoxid tartalom 1,80% 1,7%

e ezistoxid tartalom 0,06 0,04%

¢ Benzol elnyel6-képesség 0,081 g/g 0,128 g/g

e Széntetraklorid elnyel6-képesség 0,053 g/g 0,178 g/g

e Cian-hidrogén elnyeld-képesség 0,028 g/g 0,27 g/g
A tablazat adatai azt mutatjak, hogy az 0j mikrohullamt eljarassal eldallitott Sovecarbon
mindségi mutatdi hasonléak a Pleisch-NBC szénéhez.
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