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Invenţia se referă la o umplutură catalitică mixtă compactă, constituită din două1

componente, una puternic hidrofilă şi cealaltă, catalitică, înalt hidrofobă, destinată în special
procesului de separare a deuteriului şi tritiului din apă grea sau în general oricărui proces3

chimic promovat de un catalizator hidrofob, în care apa lichidă şi vaporii de apă au rol de
reactanţi sau produşi de reacţie şi vin în contact direct cu catalizatorul hidrofob.5

Cea mai cunoscută aplicaţie o reprezintă procesul îndepărtării tritiului din apă grea
tritiată, prin procesul de schimb izotopic deuteriu - apă tritiată, în faza lichidă (Liquid Phase7

Catalytic Exchange-LPCE), la care transferul tritiului din apă grea tritiată în deuteriu se
realizează într-o coloană de schimb izotopic şi este rezultatul combinării a două procese:9

- un proces de schimb izotopic (1) între apă grea tritiată în faza lichidă şi vapori de
apă grea care necesită un element de contact înalt hidrofil;11

- şi un proces de schimb izotopic între deuteriu gaz şi vaporii de apă tritiată (2), care
necesită un catalizator hidrofob, asemenea echilibrelor de mai jos:13

(DTO)l + (D2O)v ] (DTO)v + (D2O)l (1)
(DTO)v + (D2)g ] (DT)g + (D2O)v (2)15

------------------------------------------------------------
(DTO)l + (D2)g ] (DT)g + (D2O)l (3) = (1) + (2)17

Astfel de procese se desfăşoară în contracurent în coloane de schimb izotopic unde19

gazul saturat cu vapori de apă străbate coloană de jos în sus, iar apă lichidă curge de sus
în jos direct peste umplutură mixtă catalitică.21

Pentru procesul de schimb izotopic (1), în fapt un proces clasic de distilare, este
cunoscută utilizarea unor elemente de contact de tipul umpluturilor hidrofile, cu o suprafaţă23

de contact mare, confecţionate din plasă de metal (bronz fosforos, oţel inox - SS) sau
material plastic, pliată/ondulată şi asamblată sub formă de pachete cilindrice cu diametrul25

similar diametrului interior al coloanei în care sunt montate.
Procesul de schimb izotopic (2), deuteriu-vapori de apă, necesită un catalizator activ27

şi stabil la contactul cu apă, respectiv un catalizator hidrofob care respinge apa lichidă de
pe suprafaţa sa dar care permite atât deuteriului gaz (D2), cât şi vaporilor de apă, să ajungă29

la centrii catalitici activi. Catalizatorul hidrofob realizează accelerarea procesului de transfer
izotopic şi păstrarea îndelungată a proprietăţilor catalitice chiar şi în condiţiile contactului31

direct cu apă lichidă*.
Amestecul celor două componente (structura hidrofilă şi catalizator hidrofob), este33

numit „umplutură catalitică mixtă" şi aceasta asigură desfăşurarea simultană a celor două
procese într-o singură coloană.35

În funcţie de aranjamentul celor două componente se pot  realiza mai multe tipuri de
umpluturi catalitice mixte, dintre care cele mai cunoscute sunt:37

a. umpluturi dezordonate în care cele două componente de dimensiuni apropiate
sunt amestecate la întâmplare pe întreg volumul coloanei de schimb [1];39

b. umpluturi ordonate alternante în care straturile de catalizator alternează cu
pachete de umplutură hidrofilă [ 2].41

Cele mai cunoscute şi utilizate umpluturi ordonate hidrofile sunt confecţionate din fâşii
de plasă metalică ondulată şi asamblate sub formă cilindrică, cu denumiri comerciale43

sugestive şi realizate de firmele [3]:
a. compania Sulzer (Mellapăck; Mellapck Plus; Mellapăckgrid: BX; BX Plus; CY;45

Mellacarbon);
b. compania Kevîn (MEII - Series; MEII - Vantage MEII - Wire Mesh; Montz-Pak);47

c. compania Koch-Glitsch (Flexipack; Intalox; Flexigrid; Glittsch-Grid.
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Pentru umpluturile menţionate nu se cunosc sau nu au fost făcute publice proceduri 1

de "activare", pentru creşterea udabilităţii.
Cunoscută şi utilizată în aplicaţii este şi umplutură ordonată, tip B7 [4] sau B5, 3

confecţionată din ţesătură metalică din bronz fosforos sau din oţel inoxidabil. Pentru reali-
zarea caracteristicii hidrofile a suprafeţei metalice, umplutură ordonată din bronz fosforos a 5

fost supusă unor tratamente termochimice cu agenţi oxidanţi (soluţie de permanganat de
potasiu sau apă oxigenată [5-6 ], care asigură formarea unui strat de oxizi metalici la 7

suprafaţă, având drept rezultat implicit o creştere a udabilităţii suprafeţei metalice.
Necesităţile de utilizare practică şi industrializarea unor astfel de procese converg 9

către noi modalităţi/modele de aranjare a celor două componente, care să genereze umplu-
turi catalitice mixte mult mai compacte, care în comparaţie cu umpluturile ordonate alternante 11

(catalizator şi umplutură hidrofilă), asigură cel puţin aceeaşi performanţă de separare, dar
pe un volum mai mic de umplutură, cu impact direct în reducerea dimensiunilor coloanelor 13

de schimb izotopic.
Pe plan mondial este cunoscută o astfel de umplutură catalitică compactă, confec- 15

ţionată şi comercializată de către firma Sulzer, sub denumirea de KATAPĂCK, în care
catalizatorul, sub formă de pulbere este plasat în săculeţi din material textil, inseraţi alternativ 17

între fâşiile ondulate de plasă metalică [7-8].
Acest aranjament prezintă dezavantajul unei circulaţii neomogene a gazului şi 19

vaporilor de apă prin umplutură, fluxul gazos ascendent circulând preferenţial prin canalele
dintre fâşiile vecine care nu conţin catalizator. 21

În ceea ce priveşte componenta catalitică hidrofobă, care promovează schimbul
deuteriu - vapori de apă, sunt cunoscute mai multe realizări ale componentei catalitice hidro- 23

fobe, care promovează schimbul hidrogen-vapori de apă, majoritatea având la bază un metal
platinic, activ catalitic, (Pt; Pd etc.), depus prin diferite tratamente specifice pe un suport 25

hidrofob sau hidrofobizat.
Una din realizări este catalizatorul pe bază de platină/cărbune şi teflon (Pt/C/PTFE), 27

sub formă de inele Rashig (10 x 2 x 10 mm) din brevetul RO 107842 B1.
Este de asemenea cunoscută şi utilizarea în paturi alternante a unui catalizator de 29

platină pe copolimer organic, la instalaţia de detritiere a apei grele de la Wolshong (Koreea
de Sud) [10], care din cauza hidrofobicităţii sale parţiale, nu trebuie să intre în contact direct 31

cu fluxul descendent de apă şi este by-passat printr-un sistem de mare complexitate cuprins
în structura internă a coloanei. 33

Problema tehnică de rezolvare, constă în realizarea unei unei umpluturi catalitice
compacte care să aibă cel mai mic volum pentru aceleaşi performanţe ale procesului, cu o 35

geometrie care să permită utilizarea unor rapoarte variabile de catalizator funcţie de natura
procesului chimic la o cădere mai mică de presiune pe umplutură . 37

Invenţia, elimină dezavantajele de mai sus prin aceea că, umplutură catalitică mixtă
compactă, destinată în principal separării deuteriului şi tritiului din apa grea, prin procesul de 39

schimb izotopic hidrogen-apă, este alcătuită dintr-o componentă hidrofilă, realizată sub formă
cilindrică din fâşii de ţesătură metalică de inox, ondulate, tratată termic şi termochimic şi o 41

componentă catalitică hidrofobă, componenta hidrofilă fiind realizată sub formă cilindrică din
fâşii de ţesătură metalică, ondulată, tratată termic şi termochimic pentru creşterea udabilităţii, 43

iar componenta catalitică înalt hidrofobă fiind un catalizator hidrofob sub formă de inele,
sfere, tablete de acelaşi diametru cu diametrul echivalent al pliului fâşiilor metalice, inserată 45

pe o parte sau pe ambele părţi ale fâşiilor metalice, ondulate, ocupând la maxim sau parţial
spaţiul liber din interiorul componentei hidrofile. 47
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Prezenta invenţie se referă la o umplutură catalitică, în care cele două componente1

sunt aranjate diferit, respectiv catalizatorul hidrofob este inserat în mod ordonat în interiorul
pliurilor fâşiilor de ţesătură metalică ondulate şi asamblate într-o structură ordonată, mai3

compactă şi mai omogenă.
Umplutură catalitică mixtă compactă este constituită din două componente:5

a. o componentă putenic hidrofilă destinată în special procesului de separare a
deuteriului şi tritiului din apă grea sau în general oricărui proces chimic promovat de un7

catalizator hidrofob, în care apa lichidă şi vaporii de apă, au rol de reactanţi sau produşi de
reacţie şi vin în contact direct cu catalizatorul hidrofob alcătuită din fâşii dreptunghiulare,9

ondulate de ţesătură metalică (sau alt material hidrofil), asamblate într-o structură ordonată,
cilindrică;11

b. o componentă catalitică înalt hidrofobă, respectiv un catalizator hidrofob sub formă
de inele, sfere tablete etc., de acelaşi diametru cu diametrul echivalent al pliului fâşiilor13

metalice, înserată pe o parte sau ambele părţi ale fâşiilor metalice, ondulate, ocupând la
maxim sau parţial spaţiul liber din interiorul structurii ordonate hidrofile şi destinată în special15

procesului de separare a deuteriului şi tritiului din apă grea sau în general oricărui proces
chimic promovat de un catalizator hidrofob, în care apa lichidă şi vaporii de apă, au rol de17

reactanţi sau produşi de reacţie şi vin în contact direct cu catalizatorul hidrofob.
Noutatea prezentei invenţii constă în:19

- utilizarea unui catalizator hidrofob (inele, sfere, tablete etc.) cu diametrul compatibil
dimensiunii pliului fâşiei metalice) şi înserarea acestuia, direct în pliurile ţesăturii metalice21

ondulate şi nu între fâşii;
- tratarea termică, chimică sau combinată a fâşiilor de ţesătură metalică în vederea23

creşterii udabilităţii acestora, prin creşterea rugozităţii (suprafeţei de contact) a firului metalic
şi depunerea unui strat aderent de oxizi metalici înalt hidrofili;25

- posibilitatea utilizării unui volum variabil de catalizator prin dispunerea lui în mai
multe variante, (pe o singură faţă a fâşiei, pe ambele feţe, pe întreaga înălţime a unei fâşii27

său parţial) în funcţie de natura procesului chimic în care este utilizată umplutura.
În continuare se prezintă un exemplu de realizare a invenţiei, cu referire la fig. 1...8,29

care reprezintă:
- fig. 1, profilul şi dimensionarea pliurilor la umplutura din oţel inox (stainless steel),31

SS;
- fig. 2, aranjamentul fâşiilor la formarea pachetului de umplutură;33

- fig. 3, imaginea SEM şi dimensiunea firului de oţel inox;
- fig. 4, formă şi dimensionarea pastilelor de catalizator, cu gaura pe mijloc;35

- fig. 5, catalizator inserat pe ambele feţe ale fâşiilor de umplutură, R = 1/1;
- fig. 6, catalizator pe ambele feţe, câte două rânduri sus şi jos, R = 1/2;37

- fig. 7, catalizator pe ambele feţe, trei rânduri sus şi două rânduri jos, R = 3/2.
- fig. 8, pachet de umplutură catalitică compactă.39

Realizarea umpluturii catalitice mixte se efectuează în următoarele etape succesive:
1. Confecţionarea umpluturii ordonate din ţesătură de otel inox.41

2. Tratarea termochimică a umpluturii ordonate pentru asigurarea proprietăţilor
hidrofile.43

3. Fasonarea, sinterizarea catalizatorului hidrofob.
4. Inserarea catalizatorului în pliurile/şanţurile fâşiilor ondulate ale umpluturii.45

5. Rigidizarea finală a pachetelor de umplutură catalitică compactă şi montajul în
coloana de proces.47
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1. Umplutura ordonată ce constituie componenta hidrofilă, se confecţionează din 1

ţesătură de oţel inox 304 L sau 316 L cu grosimea firului de 0,16 mm şi caracteristicile

tehnice specifice, conform STI 438-87. Fâşiile de ţesătură sunt în prealabil ondulate, la un 3

unghi de 45/ pe urzeala/lungimea ţesăturii, cu un pas de al dinţilor de 5 mm pentru umplutură

tip SS5, destinată coloanelor cu diametrul egal şi mai mic de 50 mm, sau cu un pas de 7 mm 5

pentru umplutură tip SS7, destinată coloanelor cu diametrul egal şi mai mare de 100 mm,

unghiul pliului la vârful dintelui fiind de 90/ (fig. 1). Înălţimea pachetelor este de regulă egală 7

cu diametrul coloanei. La un diametru al coloanelor între 200-1000 mm, înălţimea pachetului

va fi de 150 mm. Asamblarea fiecărui pachet de umplutură se face în aşa fel încât direcţia 9

pliurilor fâşiilor vecine să fie perpendiculară şi se rigidizează prin centuri de sârmă subţire

din oţel inoxidabil (fig. 2). Datele constructive prezentate permit proiectarea pachetului de 11

umplutură pentru execuţia (numărul şi dimensiunile) fâşiilor oricărei umpluturi cu diametrul

de până la 1000 mm. 13

2. Umplutura, realizată conform punctului 1, se supune operaţiilor de degresare,

uscare după care suferă două tratamente termochimice, complementare, care concură la 15

creşterea udabilităţii suprafeţei metalice:

a. Creşterea rugozităţii suprafeţei metalice. Tratarea chimică cu o soluţie de acid 17

clorhidric de concentraţie 30-37%, la temperatura de 25-90/C, de preferat 60/C, timp de

10-20 min, de preferat 15 min, după care se spală bine până la dispariţia din soluţia de 19

spălare a ionilor de clor şi se usucă.

b. Formarea unui strat aderent de oxizi metalici. Tratament în curent de oxigen, timp 21

de 1-3 h, de preferat 2 h, în intervalul de temperatură 350-550/C, de preferat la 450/C,

pentru depunerea unui strat subţire de oxizi metalici hidrofili. În fig. 3 sunt surprinse aspecte 23

ale suprafeţei metalice înainte şi după tratamentele chimice.

3. Fasonarea, sinterizarea catalizatorului hidrofob. Pasta de catalizator (exemplu: 25

platină/cărbune şi teflon; platină pe copolimer organic/platină/grafenă) se fasonează în sfere

sau pastile cilindrice conform formei şi dimensiunilor necesare, după care acestea sunt 27

supuse operaţiei de sinterizare.

Cunoscându-se caracteristicile geometrice ale componentei hidrofile, inclusiv 29

proiectul de execuţie al acesteia, stabilit fiind pentru cele două tipuri de umplutură SS5 şi

SS7, ca formă de prezentare a catalizatorului este sfera sau pastila cilindrică, din calcul au 31

rezultat diametrele corespunzătoare ale catalizatorului, astfel să se aşeze fest în pliurile

fâşiilor de umplutură. Pentru SS5 diametrul catalizatorului, de, este de 2,4 mm, pentru SS7, 33

diametrul catalizatorului, de, este de 3,4 mm (fig. 1).

Formă pastilată cilindrică a catalizatorului, trebuie să aibă o lungime care asigură o 35

rezistenţă mecanică bună la forfecare, pentru a evita spargerea pastilelor la manipulare sau

pe perioada operării în proces. S-a optat pentru o lungime a pastilelor de 16 mm pentru SS5 37

şi SS7. În plus, au fost realizaţi şi catalizatori de înaltă performanţă, catalizatori tip pastilă cu

gaură pe generatoare pentru SS5, cu de = 2,4 mm, di = 0,8 mm, lungime 1= 1,6 mm, iar 39

pentru SS7, cu de = 3,4 mm, di = 1,12 mm, lungime 1 = 1,6 mm (fig. 4).

4. Inserarea catalizatorului în umplutură. Inserarea catalizatorului de formă stabilită 41

(sferă sau pastilă) în volumul de umplutură ordonată, se face prin împingere în canalele

generate de pliuri, în baza unei distribuţii bine determinate. Distribuţia derivă din raportul 43

volumic al celor două componente, volum catalizator/volum umplutură hidrofilă, raport care

este o caracteristică de proces cunoscută, în strânsă corelaţie cu raportul fluxurilor de proces 45

L/G din coloană.
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Formele geometrice ordonate ale celor două componente ale umpluturii catalitice1

mixte permit o multitudine de aranjamente ordonate, bine definite, pentru diferite rapoarte,
volum catalizator introdus în componenta hidrofilă/volum total disponibil al componentei3

hidrofile, R = Vc/Vtc.
În cazul catalizatorilor cu eficienţă ridicată pentru procesele de schimb izotopic apă-5

hidrogen şi de îndepărtare a unor poluanţi este necesară o cantitate mai mică de catalizator,
decât cantitatea maximă necesară umplerii totale a spaţiilor libere din umplutură hidrofilă.7

Există mai multe variante de aranjare a catalizatorului în umplutură:
a. introducerea catalizatorului de orice formă în canale pe ambele feţe ale fâşiilor din9

pachetul de umplutură, R = 1/1. (fig. 5);
b. introducerea catalizatorului pe o singură parte a fâşiilor, R = 1/2;11

c. introducerea catalizatorului într-un anumit număr de rânduri pe ambele feţe, de
exemplu, 2 rânduri la bază şi 2 rânduri la partea superioară a umpluturii hidrofile, R = 1/2,13

partea de mijloc   rămânând goală (fig. 6). Pentru schimbul izotopic hidrogen-apă, umplutură
mixtă catalitică compactă, care are pe ambele feţe ale fiecărei fâşii, câte 3 rânduri de15

catalizator (pastila) la partea superioară şi 2 rânduri la bază, R = 3/2, (fig. 7), a demonstrat
cele mai ridicate performanţe de separare şi este recomandată pentru acest proces.17

5. Rigidizarea finala a pachetelor umpluturii catalitice şi montajul lor în coloană de
proces.19

După finalizarea încărcării umpluturii cu catalizator (sfere său pastile) fiecare
pachet de umplutură se rigidizează cu cate doua centuri din sârma de inox (fig. 8) sau benzi21

de tablă subţire, sudate la capăt. Gradul de strângere al centurilor este astfel stabilit încât
fiecare pachet de umplutură să intre fix în coloana de proces.23

Aranjarea în coloană a pachetelor de umplutură se face controlat, astfel ca la fiecare
pachet poziţia benzilor din umplutură să fie perpendiculară faţă de cea a pachetelor cu care25

vine în contact.
Comparativ cu umpluturile catalitice mixte cunoscute, prezenta invenţie are27

următoarele avantaje:
- prin modul specific de aranjare a catalizatorului în pliurile fâşiilor metalice ondulate,29

se evită curgerea preferenţială a deuteriului şi vaporilor de apă, prin spaţiile libere dintre
fâşiile metalice hidrofile şi se asigură un timp de contact mai ridicat al reactanţilor pe31

catalizator;
- comparativ cu umpluturile în paturi alternante (catalizator, componenta hidrofilă),33

noua umplutură catalitică este mult mai compactă şi are cel mai mic volum pentru aceeaşi
performanţă de separare a procesului, cu implicaţii directe asupra reducerii dimensiunii35

coloanelor de schimb catalitic;
- creşterea rugozităţii firelor din ţesătură metalică contribuie la creşterea suprafeţei37

de contact cu efect pozitiv asupra udabilităţii componentei hidrofile, iar tratamentul termic în
oxigen asigură formarea unui strat mult mai aderent de oxizi metalici hidrofili şi înlătură39

dezavantajul aderenţei mai scăzute oxizilor metalici formaţi prin alte tratamente (exemplu:
cu permanganat de potasiu sau apă oxigenată) contribuind la o creştere şi stabilitate mai41

îndelungată a performanţelor de separare;
- aranjamentul ordonat şi simetric al celor două componente asigură o cădere de43

presiune pe umplutură mult mai mică şi face posibilă operarea acesteia la factori de
încărcare mai ridicaţi, cu efect direct asupra creşterii performanţelor de separare;45

- noua geometrie a umpluturii catalitice mixte este mai versatilă permiţând realizarea
ei în rapoarte variabile catalizator: umplutură, funcţie de natura procesului chimic în care este47

utilizată;
- toate avantajele mai sus menţionate contribuie la simplificarea procesului şi la49

reducerea cheltuielilor materiale şi de manoperă;
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Revendicări1

1. Umplutură catalitică mixtă compactă, destinată în principal separării deuteriului şi3

tritiului din apa grea, prin procesul de schimb izotopic hidrogen-apă, alcătuită dintr-o
componentă hidrofilă, realizată sub formă cilindrică din fâşii de ţesătură metalică de inox,5

ondulate, tratată termic şi termochimic şi o componentă catalitică hidrofobă, caracterizată

prin aceea că, componenta hidrofilă este realizată sub formă cilindrică din fâşii de ţesătură7

metalică, ondulată şi este tratată termic şi termochimic pentru creşterea udabilităţii, iar
componenta catalitică înalt hidrofobă este un catalizator hidrofob sub formă de inele, sfere,9

tablete de acelaşi diametru cu diametrul echivalent al pliului fâşiilor metalice, inserată pe o
parte sau pe ambele părţi ale fâşiilor metalice, ondulate, ocupând la maxim sau parţial spaţiul11

liber din interiorul componentei hidrofile.

2. Umplutură catalitică mixtă compactă, conform revendicării 1, caracterizată prin13

aceea că, componenta hidrofilă este dintr-o ţesătură de oţel inox 304 L sau 316 L, sub formă
de fâşii ondulate, la un unghi de 45/ pe urzeala ţesăturii, cu un pas al dinţilor de 5 mm sau15

7 mm, unghiul pliului la vârful dintelui fiind de 90/, fâşiile fiind asamblate într-un pachet
cilindric în aşa fel încât direcţia pliurilor fâşiilor vecine să fie de perpendiculară iar diametrul17

pachetului să fie egal cu diametrul interior al coloanei în care se montează.

3. Umplutură catalitică mixtă compactă, conform revendicării 1 şi 2, caracterizată19

prin aceea că, componenta hidrofilă realizată din fâşii de ţesătură metalică ondulată este
tratată termochimic pentru creşterea rugozităţii suprafeţei metalice, cu o soluţie de acid21

clorhidric de concentraţie 30-37%, la temperatura de 25-90/C, de preferat 60/C, timp de 10-
20 min, de preferat 15 min, după care se spală bine până la dispariţia din soluţia de spălare23

a ionilor de clor.

4. Umplutură catalitică mixtă compactă, conform revendicării 1, 2 şi 3, caracterizată25

prin aceea că, componenta hidrofilă se supune unui tratament în curent de oxigen, timp de
1-3 h, de preferat 2 h în intervalul de temperatură de 350-550/C, de preferat la 450/C în27

scopul depunerii unui strat subţire de oxizi metalici hidrofili.

5. Umplutură catalitică mixtă compactă, conform revendicării 1, caracterizată prin29

aceea că, componenta catalitică hidrofobă se prezintă sub formă de sfere, tablete şi pastile
cu un diametrul care este egal cu diametrul echivalent al pliului, specific componentei31

hidrofile, respectiv 2,4 mm, pentru un pas de 5 mm şi 3,4 mm pentru un pas de 7 mm.

6. Umplutură catalitică mixtă compactă, conform revendicării 1, caracterizată prin33

aceea că, în funcţie de natura procesului chimic în care este utilizată, componenta catalitică
se depune în pliurile componentei hidrofile integral pe ambele feţe ale fâşiilor, integral pe o35

singură parte a fâşiilor sau parţial pe ambele feţe ale fâşiilor, de preferat în cazul schimbului
izotopic deuteriu-apă, depunându-se câte 3 rânduri de catalizator la partea superioară şi 237

rânduri la bază.
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