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Simbolo

Am
Qa

Qp
[Felp

[Felra

Prechazo

Precuperaci()n

PTM

LISTA DE SIMBOLOS

Significado

Area de membrana en metros cuadrados

Caudal de alimentacion

Caudal en el permeado

Concentracion de hierro en permeado de membrana
en partes por millon.

Concentracion de hierro real en alimentacién a
membrana en partes por millon.

Porcentaje de rechazo en la membrana

Porcentaje de recuperacion en la membrana

Presiéon transmembrana

Retenciéon en la membrana

Tiempo en segundos

Unidad de concentracion en partes por millon
Velocidad de flujo en metros por segundo

Volumen en metros cubicos

Xl
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Barrera

Semipermeable

Cloruro de sodio

Cristalizacion

Difusién molecular

Espectrofotometria

GLOSARIO

Superficie de separacion entre dos compuestos
liguidos o0 gaseosos, que segun la naturaleza
guimica de las moléculas adyacentes permite el
paso selectivo de algunos compuestos, pero

otros no.

Compuesto iénico formado por un catién sodio
(Na") y un anién cloro (CI), siendo su férmula
guimica NaCl. Es el mayor componente de la sal

comestible.

Proceso en el cual los iones, atomos o
compuestos establecen enlaces de manera
natural hasta formar un reticulo repetitivo

denominado cristal.

Proceso fisico irreversible, en el que las
particulas se introducen en un medio en el cual
estaban ausentes, aumentando la entropia del

sistema.
Método de andlisis Optico en el cual es medida la

cantidad de energia radiante que es transmitida

0 absorbida.

X



Fouling

Hidroxido de sodio

Membrana

Mesh

Microfiltracion

Moédulos de

Membrana

Acumulacion de material indeseado en las
superficies de las membranas y que disminuye

su funcionalidad.

La formula quimica del hidroxido de sodio es
NaOH, es una base quimica también conocida
por su nombre comercial como sosa caustica o
soda caustica. Su apariencia a temperatura

ambiente es sélido y blanco.

En procesos de separacién, es una barrera
semipermeable que permite el paso selectivo de
algunas especies, estos se realiza bajo la accién

de una fuerza motriz.

Barrera hecha por hebras conectadas de metal,
fiboras u otros materiales flexibles. Puede ser
utiizado para separar solidos de diferentes

tamanos.

Proceso de separacion fisica conducido por
presion que se utiliza para la separacion de
particulas con un tamafio comprendido entre
0,05y 10 ym.

Aparato especialmente concebido para colocar
grades cantidades de area de membranas que
seran utilizadas en un proceso de separacién por

membranas.
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Monémero

Nanofiltraciéon

Onda

Electromagnética

Osmosis

Osmosis inversa

Polimerizacién

Polimero

Molécula de pequefia masa molecular, que por
medio de enlaces quimicos, generalmente
covalentes, puede formar macromoléculas

llamadas polimeros.

Proceso de separacion en el cual se hace pasar
un fludo a través de una membrana
semipermeable. El tamafio del poro esta

comprendido entre 0,005 y 0,0005 pym.

Perturbaciéon simultanea de los campos

eléctricos y magnéticos en una misma region.

Proceso fisico relacionado con el movimiento de
solvente a través de una membrana
semipermeable por medio de una difusion

simple, sin gasto de energia.

Proceso de separacion fisica conducido por
presién y un mecanismo de difusién. El tamafio

del poro es menor a 0,0005 pm.

Proceso quimico de reacciones en cadena en el
que los mondémeros se agrupan quimicamente

entre si, dando lugar a una macromolécula.

Macromoléculas de cadenas de diversas
configuraciones formadas por la union de varias

moléculas mas pequefas llamadas monémeros.
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Porosidad

Punto de fusion

PVC

Recuperacion

Tamizar

Temperatura

Tereftalato de

polietileno

Termoestables

Medida de la fraccién del volumen de espacios

vacios sobre el volumen total de un material.

Temperatura en la cual una materia se

encuentra en equilibrio de fases solido-liquido

Policloruro de vinilo (PVC) es un polimero que
resulta de la polimerizacion por adicion del

cloruro de vinilo o cloroeteno.

Conversion del caudal de aportacion que llega a

la membrana al caudal de permeado.

Método fisico en el cual se separan mezclas de
solidos de diferentes tamafios por un mesh.

Magnitud escalar relacionada con la energia

interna conocida como energia cinética.

Polimero perteneciente al grupo de los
poliésteres, se obtiene de la policondensacion
del acido tereftalico y etilenglicol. Es muy usado

en envases de bebidas y en textiles.

Polimero que es infusible e insoluble. El
comportamiento se debe a que sus cadenas
forman una red tridimensional espacial con

enlaces covalentes.
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Termoplésticos

Sulfato de aluminio

Sulfato ferroso

Ultrafiltracion

Polimero que a temperaturas relativamente altas
se vuelve deformable. Al disminuir la
temperatura se endurece en un estado de

transicion vitrea.

También llamado sulfato aluminico, es una sal
con formula Aly(SO4)s. A temperatura ambiente
es solido y de color blanco. Es ampliamente

usado en la industria como coagulante.

Sulfato de hierro (II) con formula FeSO,4, es una
sal de color azul verdoso, generalmente se
encuentra en su forma heptahidratada. A

temperatura ambiente no es soluble en el agua.

Proceso de separacion en el cual la presion
hidrostatica fuerza al fluido a pasar por la
membrana. Se encuentra en el rango de los 2 a
100 nm.
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RESUMEN

El presente trabajo de investigacion muestra los resultados para
determinar la capacidad de retencion y el comportamiento de la separacion en
la membrana de tereftalato de polietileno (PET) reciclado para microfiltracion.
Para ello es necesario realizar pruebas en las condiciones de operacion de un
sistema de separacion con dicha membrana. Por lo cual se propone el disefio
de un modulo que sea apto de soporte para dicha membrana y adaptable a la
estacion experimental que se encuentra ubicada en el Laboratorio de
Operaciones Unitarias de Escuela de Ingenieria Quimica de la Universidad de

San Carlos de Guatemala.

Se escogid como analito sulfato ferroso heptahidratado (FeSQO,), por su
facil andlisis. Ademas, se utlilizd sulfato de aluminio (Alx(SO4)3) como
aglutinante para que dicha solucion fuera apta al analisis, esto implica tener el

tamafo de particula en el rango de la microfiltracion.

Utilizando el médulo de membrana propuesto se variaron tres veces la
concentracion inicial de la solucién, especialmente apta para el andlisis, para
luego cambiar tres veces los caudales de operacion, variando la abertura de la
valvula de globo. Con estas variaciones se obtuvieron los datos experimentales
de concentracion de permeado y, caudal en alimentacion y permesado. Estos
permitieron el andlisis de la retencion, porcentaje de retencion y el flujo a través

de la membrana de PET fabricada.
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OBJETIVOS

General

Disefar e instalar un médulo que contenga una membrana de tereftalato
de polietileno (PET) para microfiltracion, sea adaptable a la estacidon
experimental para evaluacion de membranas del Laboratorio de Operaciones
Unitarias, con lo cual se puedan realizar pruebas que determinen el

comportamiento de la separacién con dicha membrana.

Especificos

1. Sinterizar un juego de membranas para microfiltracion a partir de
tereftalato de polietileno (PET) reciclado por medio del método de

sinterizacion.

2. Disefiar e instalar un modulo para membrana de tereftalato de polietileno

(PET) reciclado para microfiltracion.
3. Cuantificar la retencién, el flujo y la recuperacién con una solucion
disefiada para el efecto en las membranas de tereftalato de polietileno

(PET) reciclado para microfiltracion.

4. Modelar matematicamente el proceso de microfiltracién con una solucién

disefiada para tal efecto.
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5. Generar las curvas de operacion con una solucion disefiada para el
efecto de las membranas de tereftalato de polietileno (PET) reciclado

para microfiltracion.

Hipotesis

Es posible cuantificar experimentalmente y determinar el comportamiento
del proceso de separacion y flujo en una membrana para microfiltracion
fabricada a partir de PET reciclado, utilizando el método de sinterizacion, y
soportdndola con un modulo disefiado con las caracteristicas que sea
intercambiable y se adapte a la estacion experimental del Laboratorio de
Operaciones Unitarias de la Escuela de Ingenieria Quimica de la Facultad de

Ingenieria, Usac.

Hipotesis nula:

No existe diferencia significativa en las concentraciones, presiones y el
flujo antes y después del proceso de separacibn en una membrana para
microfiltracion fabricada a partir de PET reciclado, utilizando el método de

sinterizacién, y usando el mddulo propuesto para brindarle soporte.
Hipotesis alternativa:

Existe diferencia significativa en las concentraciones, presiones y el flujo
antes y después del proceso de separacion en una membrana para

microfiltracion fabricada a partir de PET reciclado, utilizando el método de

sinterizacién, y usando el médulo propuesto para brindarle soporte.
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INTRODUCCION

Una membrana es una barrera que actia en forma pasiva o activa para
restringuir el paso selectivamente a través de ella de determinadas especies,

esto se realiza bajo la accién de un gradiente o fuerza motriz.

Los estudios sistematicos de los fendmenos de membrana se pueden
remontar al siglo XVIIl. Sin embargo, para la década de 1960, las membranas
solo eran usadas por algunos laboratorios. El descubrimiento del proceso de
Loeb-Sourirajan en 1960 llevé a las membranas a ser usadas a nivel industrial.
Aun asi, las membranas seguian teniendo problemas de selectividad,
productividad/costo y operacionales. Estos problemas siguen siendo la atencién

de las investigaciones en la actualidad.

Las membranas poseen numerosas ventajas con respecto a los métodos
tipicos de separacion de mezclas. Por esta razén representan una tecnologia
emergente que requiere de estudios para su desarrollo. Solo el nivel actual de
apoyo a la investigacion relacionada con esta tecnologia del Gobierno de los
EE.UU. es del orden de $11 millones al afio. Es asi como el mercado de
membranas sintéticas crece. Por ejemplo, solo el mercado global de productos

de membrana para microfiltracion represento $1,6 mil millones para el 2013.

Las membranas poliméricas constituyen el campo mas amplio debido a la
versatilidad de sus aplicaciones. La razon por la cual los polimeros tienen una
extensa utilidad, se debe a que existe la posiblilidad de ejercer cierto control

sobre las configuraciones moléculares de los polimeros.
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Para mejorar la separacibn por medio de membranas se utilizan
empaguetamientos de membranas, los cuales permiten contener mayor area de
la membrana en un menor volumen. Estos empaquetamientos permiten usar la
separacion por medio de membranas a nivel industrial y se les llama maddulos

de membrana. El mas sencillo de todos es el mddulo de plato y marco.

Actualmente se siguen buscando medios de separacion por membranas
aplicables a la industria que sean faciles de implementar, menos costosos,
tolerante a variaciones quimicos y de temperatura, resistentes al ensuciamiento
y amigables con el medio ambiente. Afiadido a esto, con la creciente demanda
de polimeros, se busca métodos de reutilizacion de los mismos. Las
membranas poliméricas para microfiltracibn pueden ser fabricadas por el
método de sinterizacion. Este consiste en someter particulas muy finas del
material a temperaturas cercanas a su punto de fusién, lo cual forma enlaces
entre dos particulas debido a la transferencia de materia desde una zona hacia

otra. Como resultado se obtiene un material poroso compactado denso.

En Guatemala existe muy poca investigacion de los procesos de
separaciéon por medio de membranas selectivas. Ademas, el reciclaje y
reutilizacion del PET es muy viable. Partiendo de las tendencias actuales se ha
ideado la preparacion de una membrana para microfiltracion a partir de
tereftalato de polietileno (PET) reciclado por medio del método de sinterizacion;
ya que un analisis de porosidad no es suficiente para determinar el
comportamiento de la operacién de separacion. Se espera que con ella se
puedan realizar pruebas de retencion, recuperacion y flujo; de esta manera se

procede con la fabricacion de un médulo para membrana de PET reciclado.
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1. ANTECEDENTES

El desarrollo en el campo de los polimeros ha sido espectacular. En la
actualidad se comprende ain mas como esta relacionada la estructura de estos
con sus propiedades quimicas. Ademas se conocen mas meétodos de
sintetizacion para producir estructuras mejor adaptadas a aplicaciones

especificas.

Durante el periodo de 1939 a 1941, los cientificos britanicos Whinfield y
Dickson estudiaron los poliésteres termoplasticos. En 1941, produjeron por
primera vez el polietileno tereftalato (PET) y lo patentaron como un polimero
para la fabricacion de fibras. La aplicacion que lo llevé a su mayor auge en el
mercado fue en el area de envasado de bebidas, la cual se empez6 a realizar
en 1976.

Los procesos de separacion son las operaciones mas comunes en la
industria. Diversos métodos de preparacion y las técnicas de separacién por
medio de membranas han pasado a ser una simple herramienta de laboratorio a

ser una técnica de separacion industrial con gran técnica e impacto comercial.

A principios de la década de los sesenta, el experimento de Loeb-
Sourirajan de membranas para 6smosis inversa, transformo la aplicacion de las
membranas de laboratorio a escala industrial. La comercializacion de estas
membranas produjo que se desarrollaran mas investigaciones en el campo de
la microfiltracion y ultrafiltracidén. La rapida utilizacion de las membranas a nivel
industrial se produjo debido al desarrollo de los materiales, estructura y

produccion a gran escala de membranas.



La tesis de pregrado: Separacion de propano y propileno por medio de la
membrana de poli(oxido de etilenoco-epiclorhidrina) facilitada por i6n plata, fue
presentada en Usac, en 2011, por Wendy Susana Garcia Vasquez. Se estudio
la forma de construccién de la membrana y las caracteristicas finales de esta,
tal como las propiedades de permeacion a 25 y 35 °C. También se determiné la

eficacia y eficiencia del transporte.

En 2013, Edgar Alejandro Arana Valenzuela presento la tesis Instalacion
de estacion experimental e implementacion de practica de laboratorio para el
curso de separacion por membranas selectivas. La metodologia a través de la
practica experimental permiti6 la evaluacibon de una membrana para
microfiltracion, y conocer el funcionamiento del equipo por medio de la
determinaciébn de parametros como la retencién, la saturacibn de las
membranas, el porcentaje de recuperacién, elaborar curvas de operacion y

modelar matematicamente el proceso.

El trabajo de graduacién: Preparaciéon de una membrana polimérica a
partir de polietileno tereftalato (PET) a diferentes tiempos y temperaturas de
sinterizacion, realizada en los afios 2013-2014, por Ana Gloria Montes Pefa. El
objetivo del trabajo es determinar el tiempo y temperatura éptimo para producir
una membrana de polietileno tereftalato (PET) reciclado con las mejores
caracteristicas de tamafio y distribucion de poro adecuadas para la
microfiltracion. El método utilizado para la preparacion de las membranas es el

de sinterizacién con un agente formador de poros.



2. MARCO TEORICO

2.1. Conceptos principales de membranas

En general, la definicibn de una membrana se puede enunciar
convenientemente como una “barrera semipermeble activa o pasiva, que bajo la
accion de determinada fuerza, permite el paso preferencial de una o mas
especies 0 compuestos seleccionados (moléculas, particulas o polimeros) de

una mezcla o solucién gaseosa oly liquida”™.

A las especies rechazadas por la membrana se les llama retentato,
mientras que las especies que traspasan la membrana se les llama permeado o

simplemente disolvente.

El rendimiento de la separacion de componentes por medio de
membranas esta descrito por dos parametros: permselectividad vy
permeabilidad. La permeabilidad es un indicador de la capacidad de la
membrana para procesar el permeado, una alta permeabilidad representa un
alto rendimiento. Sin embargo, esto no determina que el proceso sea
econdmicamente viable. Para ello es necesario que la perselectividad también
sea alta. La perselectividad es la medida de la capacidad de la membrana para
separar el permeato del retentato. Por esta razon, una membrana con una alta
perselectividad, pero una baja permeabilidad puede requerir una gran area de

transferencia de la membrana, por lo cual se convierte poco atractivo.

' HSIEH, H.P. Inorganic membranes for separation and reaction. Membrane science and

Technology. p. 1.



2.2. Procesos de separacién con membranas

Son el grupo de tecnologias basadas en el transporte selectivo de uno o
mas componentes de una mezcla semipermeable a través de una membrana.

Debido a este mecanismo de operacion presentan un perfil Gnico de ventajas.

El principio basico de cualquier proceso de separacion es, que se requiere
de cierta cantidad de energia para lograr la separacion. Existen diferentes tipos
de separacion y cada uno de ellos necesita diferentes cantidades de energia.
En la separacibn por membranas se aprovechan diversos mecanismos de
transporte asociados a propiedades fisicoquimicas de los compuestos a separar

tales como dimension molecular, solubilidad y afinidad quimica.

Tabla I. Procesos de separacion por membranas
Proceso Fuerza motora Rango~de Per,m_eado Retentato tipico
tamafio tipico
_— L, leeren_qla de 0.05-50 Agua'y Materiales
Microfiltracion presion, especies didos
10 psi Hm disueltas suspend
Diferencia de Bioldgicos,
Ultrafiltracion presion, 2 -100nm Agua y sales coloides y
10-100 psi macromoléculas
Separacion de D|feren.c,|a de 0.005- Gasesy
gas presion, 0.0005 um vapores Gases y vapores
1-100 atm
Osmosis Diferencia de < 0.0005 Materiales
inversa bresion, pMm Agua suspendidos
100-800 psi
Especies no
Electrodilisis Voltaje lones iGnicas y
macromoléculas.

Fuente: HSIEN, H. P. Inorganic membrane for separation and reaction. Membrane science and

technology. p. 3.




2.2.1. Procesos de separacién conducidos por presion

Los procesos de separacion con membranas mas utilizados son los que
tienen como fuerza impulsora una diferencia de presion. La principal diferencia
entre estos procesos es el tamafo de poro, lo cual tiene como consecuencia el
tipo de particula separada por la membrana. Las tecnologias en filtracion por

membranas a partir de una diferencia de presion son:

o Microfiltracion: las particulas de mayor tamafio que los poros son
retenidas totalmente. Se trabaja a presiones bajas para filtrar las
particulas en suspension, bacterias y coloides. La particula retenida debe
de tener un tamafio entre 0,05y 10 um. El rango de presién de trabajo es
de 0,5 a 3 bar. Generalmente, las membranas empleadas son de tipo
poroso. Entre las aplicaciones frecuentes se encuentra la separacion de
células de extractos fermentados, clarificacion de jarabes y recuperacion
de quimicos de lavado.

o Ultrafiltracion: se pueden utilizar tanto para concentrar como para
purificar compuestos de alto y mediano peso molecular como proteinas
lacteas, carbohidratos y enzimas. Por lo que las moléculas deben estar
comprendidas entre un tamafio de 0,005 y 0,0005 um. Las presiones de
trabajo abarcan de 1 a 10 bar. Entre las aplicaciones mas representativas
estan la eliminacion de pesticidas en aguas subterraneas, metales

pesados en aguas residuales y ablandamiento de agua.

o Nanofiltracion: esta disefiada para conseguir separaciones de particulas
de bajo peso molecular como azucares, minerales disueltos y sales.
También retiene iones multivalentes como el calcio. El tamafio del poro

estd comprendido entre 2 a 100 nm. Entre las aplicaciones tipicas se
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pueden mencionar la de-salinizacion de productos lacteos,

ablandamiento del agua, eliminacion de nitratos, concentracion-
separacion de azlcares, eliminacion de metales pesados en aguas

residuales y la recuperaciéon de proteinas hidrolizadas.

o Osmosis inversa: es un proceso que se lleva a cabo a altas presiones;
altamente eficiente para retener compuestos de bajo peso molecular.
Para producir la separacion se utiliza un tamafio de poro menor a 0,0005
Mm, y el rango de presion se haya entre 10 y 100 bares. Entre las
aplicaciones se encuentran: la pre concentracion de lacteos o de
alimentos liquidos previo a una evaporacion, desalinizacion de agua de
mar, tratamiento de aguas residuales, produccion de agua ultrapura y

pulido del condensado de evaporador.

Tabla Il.

Comparacion de los cuatro procesos de membranas

Osmosis Nanofiltracion | Ultrafiltracibn  Microfiltracion
Inversa
Membrana | Asimétrica Asimétrica Asimétrica S'meF”‘?a’
asimétrica
'(Ij'amano <0.002 1 5002um | 0.2:002um | 4-0.02 um
e poro pm
Material Capa
de b Capa delgada | Capa delgada
delgada
Membrana
. Tubl_JIares Tubulares Tuk_)ulares Tubulares
Moédulo de | espirales . fibras :
espirales . espirales
membrana | platoy espirales
plato y marco plato y marco
marco plato y marco
Presion
de 15bir50 5-35 bar 1-10 bar <2 bar
operacion

Fuente: WAGNER, Jorgen. Membrane filtration handbook. Practical tips and hints. p. 7.




2.2.2. Ventajas de la separacion por membranas

Los procesos de separacion de membranas operan mediante un
mecanismo diferente a otros métodos de separacion, por lo que se puede listar
diferentes ventajas en comparacion con los procesos de separacion

convencionales. En general, las principales ventajas de estos son:

o Tienden a ser bajos consumidores de energia, por lo que también
tienden a ser de menor costo.

o La separacion se realiza de manera continua.

o Se pueden combinar facilmente con otros procesos de separacion
(procesos hibridos).

o Tienen una amplia versatilidad, ya que las propiedades de las
membranas son variadas y pueden ser ajustadas para cada aplicacion.

o Producen menor cantidad de subproductos no deseables, ya que no
requieren de aditivos.

o El escalado del proceso es sencillo.

Debido a las ventajas antes mencionadas, los procesos de separacién con
membranas se utilizan cada vez mas en la industria. Aunque tienen como

inconveniente los problemas de saturacion de la membrana.

2.2.3. Materiales para membranas

La tecnologia de membranas ha evolucionado con respecto al material
utilizado para la fabricacion de la misma. Actualmente, pueden ser fabricadas
de extensa variedad de materiales que se adecuan a diferentes aplicaciones.

Se utilizan tanto materiales organicos como inorganicos.



“Los materiales mas importantes para la fabricacion de membranas son

los orgénicos, es decir polimeros o macromoléculas™

. Bésicamente, todos los
polimeros pueden ser utilizados como materiales de membranas, pero las
propiedades pueden diferir tanto que solo un namero limitado sera usado en

dichos procesos.

La eleccion de un polimero para la fabricacion de una membrana no se
realiza de forma arbitraria, para ello se debe de basar en las propiedades de

fisicoquimicas originadas de factores estructurales.

2.3. Clasificacién de las membranas

Una membrana puede ser gruesa o delgada, su estructura puede ser
homogénea o heterogénea, el transporte puede ser activo o pasivo. El
transporte pasivo puede ser impulsado por una presion, concentracion o una
diferencia de temperatura. Por esta misma razon, las membranas pueden ser
clasificadas bajo diferentes criterios. Dependiendo de su origen se les puede
clasificar en bioldgicas y sintéticas.

2.3.1. Membranas bioldgicas

Son esenciales para la vida y son todas aquellas que forman parte de los
seres vivos. Constituyen fronteras que permiten separar y comunicar por medio
del transporte de nutrientes al interior. “Estas membranas difieren
fundamentalmente en estructura y funcionalidad de las membranas organicas e

inorganicas.” ®

2 MULDER, Marcel. Basic principles of membrane technology. p. 22.
Ibid.



2.3.2. Membranas sintéticas

Actualmente existe una gran variedad de membranas sintéticas, las
cuales a través de investigaciones y mejoramiento en las técnicas utilizadas en
su fabricacion han ido evolucionando. La extensa diversidad de membranas
sintéticas puede clasificarse en cuatro grandes grupos, de acuerdo a su

composicion (material usado para fabricarla), funcion, estructura y forma.

Segun su composicion, las membranas sintéticas se pueden clasificar en

inorgéanicas, organicas o poliméricas y mixtas.

2.3.2.1. Membranas inorgénicas

En general, las membranas inorganicas se caracterizan por poseer una
gran estabilidad térmica, quimica y mecéanica. Pueden fabricarse de metales,

vidrio y ceramicas.

El uso de membranas inorgénicas a nivel industrial es limitado debido a su
fragilidad y a su relacion superficie/volumen. Ademas que, econdémicamente no

son rentables por su alto costo.

2.3.2.1.1. Membranas metalicas

El método mas comun para preparar membranas metalicas es por medio
de sinterizacion de polvos como molibdeno, wolfriano, niquel, hierro, aluminio,
plata, cobre, entre otros. Sin embargo, también se pueden fabricar membranas
de aluminio o silicio a través de track-etched, bombardeando ambos lados de la
lamina. Estas membranas se producen tanto en laminas planas como en

modulos en espiral.



2.3.2.1.2. Membranas ceramicas

El interés en las ceramicas como material para la fabricacion de
membranas ha crecido debido al gran campo de aplicacién, es por esta razon

que son las méas desarrolladas entre las membranas inorgénicas.

Se fabrican formando oOxidos, nitruros y carburos por medio de la
combinacion de un metal (generalmente aluminio, titanio y zirconio) con un no
metal. De todas ellas, las méas utilizadas son las de Oxidos de aluminio y
zirconio. Los métodos de fabricaciéon de estas membranas ceramicas son muy
diversos: sinterizado, procesos de deshidratacion de geles, anodizado sobre

una capa de metal, entre otros.

El gran campo de aplicacion de las membranas ceramicas se debe a sus
propiedades quimicas. Son capaces de soportar temperaturas de hasta 800 °C,
lo cual supera a las organicas que resisten hasta 300 °C. En el caso de la
filtracion de liquidos, este rango de temperaturas permite aumentar la
solubilidad de la alimentacién pudiendo trabajar a mayores concentraciones y

viscosidades.

2.3.2.1.3. Membranas de vidrio

Se preparan a partir de 6xidos de silicio, y las propiedades que las
diferencian unas de otras se encuentran en funcion del aditivo afiadido en su
fabricacion. Entre los aditivos afiadidos podemos encontrar boro, fosforo y
sodio. Se pueden obtener por medio de dos métodos: por medio de prensado,
en donde las particulas de polvo son sinterizadas como consecuencia de la
presién ejercida, o como separacion térmica de una fase vitrea homogénea en

otras dos fases y posterior tratamiento de cada una de ellas.
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Las membranas metalicas o de vidrio, pueden soportar temperaturas
superiores a 1000 °C, propiedad fundamental en su principal aplicacion: la
separacion de gases o0 la catalisis de reacciones gaseosas a altas

temperaturas.

2.3.2.2. Membranas poliméricas

A pesar de que los polimeros utilizados para la preparacion de
membranas poliméricas son limitados, estas constituyen el campo mas amplio y
avanzado de los procesos de membrana debido a la facil versatilidad que
poseen estos. Es asi como las primeras membranas poliméricas se prepararon
a partir de celulosa y actualmente se pueden encontrar membranas de
polimeros como politetra fluoroetileno, poliamidas modificadas, polisulfonas, y

otros con estructuras mas complejas.

Las propiedades de una membrana polimérica dependen,
fundamentalmente de dos factores: la naturaleza fisicoquimica del polimero,
que establece las posibles interacciones con los compuestos a separar, y el

método de obtencidn (sintesis) de la misma que determina su estructura.

De acuerdo a su estructura, las membranas poliméricas pueden ser
porosas o0 densas. Las membranas porosas presentan un arreglo ordenado de
poros en el rango de 0,1-10 um para microfiltracion y 2-100 nm para
ultrafiltracién. Las dimensiones de los poros determinan la selectividad de la
membrana mientras que las caracteristicas del polimero afectan a la adsorcion
sea fisica o quimica, y la estabilidad (quimica, mecanica y térmica) de la
membrana. La seleccién del material se basa especialmente en las propiedades

guimicas y térmicas de este.
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En el caso de las membranas porosas existen varias técnicas de
preparacion de membranas de microfiltracion, entre ellas la sinterizacion,
stretching, track-etching e inversion de fase. Estas no son utilizadas para
membranas de ultrafiltracion, ya que el tamafio de poro no se encuentra en este

rango, excepto en el caso de la inversion de fase.

Los materiales hidrofébicos son muy utilizados en la preparacion de
membranas para microfiltracion. Entre ellos se pueden mencionar:
politetrafluoroetileno (PTFE), poli (fluoruro de vinilideno) (PVDF) y polipropileno
isotactico (PP). Las membranas para microfiltracion de PTFE deben de ser
preparadas por sinterizacion o stretching.

Debido a la naturaleza hidrofébica del PTFE, las membranas de este
material no se pueden humedecer instantaneamente con el contacto con agua o

cualquier otro liquido con tension superficial alta.

Las membranas de ultrafiltraciébn, también pueden ser porosas. La
mayoria de las membranas de ultrafiltracion son fabricadas por técnicas como

la inversion de fase.

A diferencia de las membranas porosas, el rendimiento de las membranas
no porosas esta determinado por las propiedades intrinsecas del material. La

eleccion del material depende de la aplicacion de la membrana.
La tabla Il muestra en general la clasificacion de las membranas segun

los criterios de naturaleza, estructura y transporte. Estas clasificaciones también

ayudan a aclarar el concepto de membrana.
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Figura 1. Principales polimeros sintéticos utilizados

Polimero Micro Ultra Nanofiltracion Separacion
filtracion filtracion 0SMOosis inversa de gases
pervaporacion

Celulosa y L * *
derivados
Polidimetil *
siloxano
Polietileno *
Polipropileno L
Polivinil * *
fluoruro
Poli(4-metil 1 *
penteno)
Poliester *
Polivinil *
alcohol
Poliacrilo nitrilo X * * n
Policarbonato o
Politetra * *
fluoroetileno
Poliamida * * r
modificada
Polisulfona * * * n
Polieter *
sulfona
Oxido de * *
polifenilo
Polieter *
imida
Poliaramida %
Poliamida *
imida
Poliamida %
Polibenzo imidazol % *

Fuente: GUIZARD, Christian. Clasificacién de las membranas y de los procesos que la utilizan.

p. 4.
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Tabla lll. Clasificacion de las membranas en base a varios criterios
Biologicas
Metdlicas
Inorganicas vidrio
NATURALEZA ceramicas
Organicas Porosas
Sintéticas 9 densas
Mixtas
Densas
Porosidad porosas (homo y
heteroporosas)
Estructura . ., Simétricas
i L Configuracion L
microscopica asimétricas
ESTRUCTURA Liquidas Soportadas
no soportadas
Estructura Laminares
macroscopica tubulares
P fibras huecas
Flujo fase
Porosas gaseosa
Flujo fase liquida
Difusion
TRANSPORTE Densas

De cambio i6nico

Cationico
anioénico

Fuente: PALACIO MARTINEZ, Laura. Caracterizacion estructural y superficial de las

membranas microporosas. p. 4.
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2.4. Polimeros

Son moléculas largas de alto peso molecular, los cuales estan constituidos
de la repeticibn de unidades quimicas basicas llamadas mondémeros.
Dependiendo de su origen, pueden ser naturales o sintéticos. Las reacciones
por las cuales se obtienen los polimeros sintéticos se denominan reacciones de
polimerizacion. Estos ultimos pueden estar constituidos hasta por tres tipos
diferentes de unidades, mientras que los naturales, pueden contener muchos
tipos. Cuando los monémeros son del mismo tipo de molécula se denominan
homopolimero. En caso contrario, si estdn constituidos por mas de una

molécula, se les llama copolimeros.

El nimero de unidades estructurales unidas define el numero de
polarizacion y la masa molecular del polimero depende de la estructura del
monomero. La eleccion de un polimero como material para la preparaciéon de
una membrana se basa en las propiedades de este. A fin de entender las

propiedades de los polimeros es necesario conocer la quimica de estos.

2.4.1. Estructura de los polimeros

Al estudiar la estructura de los polimeros es necesario considerar tanto la

estructura quimica como la fisica.

2.4.1.1. Estructura quimica

“La estructura quimica de los polimeros se refiere a la construccion de la

molécula individual™.

* BELTRAN, Maribel. MARCILLA, Antonio. Tecnologia de los polimeros. Procesado y

propiedades. p. 19.
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24.1.1.1. Tipos de atomos en la cadena

principal y sus sustituyentes

En un polimero el enlace entre cada uno de los mondmeros se realiza por
enlaces covalentes. Sin embargo, las caracteristicas de los atomos
sustituyentes en la cadena principal son los responsables de las fuerzas de
cohesion entre cadenas. A su vez esto determinara la flexibilidad del material,
temperatura de transicion vitrea, temperatura de fusion y capacidad de
cristalizacion entre otras. Si en la cadena principal se introducen compuestos
aromaticos, como es el caso del PET se aumenta la rigidez de la cadena lineal.

Esto se debe a que son moléculas voluminosas y facilmente polarizables.

En general, las fuerzas de cohesién tienen una relacion directa con la
temperatura de fusién en el caso de los polimeros cristalinos. Mientras que en

los no cristalinos afecta directamente a la temperatura de reblandecimiento.

2.4.1.1.2. Peso molecular y estado
fisico

Propiedades como la resistencia mecanica, la temperatura de transicion
vitrea de los polimeros amorfos o la temperatura de fusién de fibras, son
establecidas por el peso molecular de los mismos.

Un ejemplo claro del cambio de las propiedades de un polimero en funcién
del peso molecular es el estado de agregacion al que se encuentra. El estado
de agregacion del polimero bajo ciertas condiciones es de suma importancia en
relacion con sus propiedades mecanicas, quimicas, térmicas y de permeacion.
Todas estas propiedades quimicas son de suma importancia para el

comportamiento del polimero bajo condiciones de temperatura elevada.
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A continuacion, en la tabla IV se muestra como afecta el peso molecular al

estado de agregacion.

Tabla IV. Estado fisico de polimeros

Estado fisico a 20

NUmero de unidades de

Peso molecular

carbono °C
1 30 Gas
6 170 Liquido
35 1000 Grasa
430 >12000 Resina

Fuente: BELTRAN, Maribel. MARCILLA, Antonio. Tecnologia de los polimeros. Procesado y
propiedades. p. 23.

2.4.1.1.3. Uniones entre atomos

Esta unién depende del proceso de polimerizacion. En la polimerizacion
por condensacién se unen siempre de la misma forma, caso contrario en la

polimerizacion por adicion, en donde no siempre es de esta manera.

2.4.1.2. Estructura fisica

Se refiere al ordenamiento de las moléculas respecto a otras. “La
estructura fisica de los polimeros incluye el estudio de la orientacion y
cristalinidad, los cuales dependen de la estructura quimica de este. Tanto la
orientacion como la cristalinidad repercuten en el comportamiento del material

”5

cuando se esta procesando y en su vida de servicio™. A continuacion se

describira como afecta la estructura fisica de los polimeros.

> BELTRAN, Maribel. MARCILLA, Antonio. Tecnologia de los polimeros. Procesado y

propiedades. p. 20.
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2.4.1.2.1. Estado amorfo y cristalino
Aungue ningun polimero es completamente cristalino debido a su tamafio
y complejidad, el término cristalino se utiliza para describir el empaquetamiento
de cadenas moleculares para producir una regién ordenada de los polimeros.
Mientras que el estado amorfo denota lo contrario. En la figura 2 se muestran

los estados: a) amorfo, b) semicristalino y c) cristalino.

Figura 2. Estado cristalino y amorfo

=7
SN i

Fuente: BELTRAN, Maribel. MARCILLA, Antonio. Tecnologia de los polimeros. Procesado y

a)

propiedades. p. 29.

Los polimeros con estructuras quimica y geométricamente regulares son
aguellos que son capaces de cristalizar. Las irregularidades ocasionales que se
pueden presentar en la cadena, tal como las ramificaciones limitan, pero no
impiden la cristalizacion del polimero. Por el contrario, las irregularidades

constantes si impiden la cristalizacion.

Son pocas las familias de polimeros que poseen regularidad estructural
suficiente como para cristalizar, aun asi nunca se cristalizan por completo. Es

por esta razon que se define el grado de cristalizacion.
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La movilidad de la cadena polimérica es muy restringida en el estado
cristalino debido a que no pueden rotar libremente alrededor de la cadena

principal.

2.4.1.2.2. Temperatura de transicion

vitrea y temperatura de fusion

Los polimeros termoplasticos se encuentran en una fase liquida a
temperaturas elevadas y pueden pasar rdpidamente de una conformacién a
otra. En este estado poseen un alto volumen especifico, tal y como se puede
observar en la figura 3 a medida que la temperatura desciende, también la
energia disponible es menor, la rapidez del cambio de configuraciébn es mas
lenta y el volumen especifico disminuye. Cuando se alcanza una temperatura
determinada todos los sistemas tienden a ordenar sus moléculas en forma de
redes cristalinas sdlidas. Los polimeros que tienen capacidad de cristalizar
poseen una temperatura de cristalizacion T¢. En esta temperatura se produce
un cambio de fase desde el estado amorfo fundido al estado sélido cristalino.
También tienen una temperatura de fusion Tn,, en la cual se realiza una

transicion desde el estado sélido al fundido.

En caso contrario, los polimeros que poseen una estructura muy compleja,
como ramificaciones y fuertes interacciones entre cadenas, tienen como
caracteristica viscosidades muy elevadas en el estado liquido. Este tipo de
moléculas no poseen un estado cristalino mas estable que el amorfo al llegar a
la temperatura en que se esperaria cristalizaran debido a su viscosidad alta y su
geometria demasiado compleja. En estos casos persiste la conformacion

desordenada del estado liquido.
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Para polimeros amorfos, como el polimero b) de la figura 3, se utiliza la
temperatura de transicion vitrea Ty, en la cual el polimero sufre cambios
perceptibles de propiedades. El término de fusion se debe de emplear solo para
polimeros cristalinos y semicristalinos. A diferencia de estos, los polimeros
amorfos, poseen un intervalo de reblandecimiento por arriba de la temperatura

T4 en donde se encuentra en una fase fluida, aunque no se encuentra fundido.

Figura 3. Volumen especifico de polimeros

Volumen especifico

estado vitreo

I
1

- I

estado cristalino I
i

Temperatura

Fuente: BELTRAN, Maribel. MARCILLA, Antonio. Tecnologia de los polimeros. Procesado y
propiedades. p. 31.

Tabla V. Temperatura de transicién vitrea y fusion
Polimero | T, (°C) T (°C) |
Polietileno -125 140
Poli(cloruro de vinilo) 81 ---
Polietilentereftalato 29 270
Politetrafluoroetileno -113 327

Fuente: BELTRAN, Maribel. MARCILLA, Antonio. Tecnologia de los polimeros, procesados y
propiedades. p. 32.
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2.4.1.2.3. Calor de fusién

Los poliésteres lineales alifaticos poseen bajos puntos de fusion, este
comportamiento se les atribuye a sus bajos calores de fusion. La razén de este
comportamiento radica en que las fuerzas cohesivas que deben vencerse en la
fusion resultan casi exclusivamente entre las fuerzas de dispersion de los
metilenos en las cadenas lineales vecinas. Dado que los poliésteres poseen
menos grupos metileno por unidad de longitud de cadena, sus calores de fusion

son mas bajos en comparacién con otros polimeros.

Mientras las interacciones de metilo entre cadenas tienen una gran
influencia en el punto de fusion, las interacciones dipolo-dipolo entre cada grupo
éster no contribuyen de manera significante en el calor de fusion de los
polimeros. Esto corrobora la suposiciéon de que los enlaces bipolares en el

cristal se reforman casi enteramente en el proceso de fundido.

El polietileno fue sintetizado por primera vez en la década de los treinta.
Las caracteristicas que lo convierten en el polimero mas utilizado en la

actualidad son: bajo costo, baja reactividad quimica y facil de procesamiento.

2.4.2. Analisis térmico

Entre todos los analisis realizados a los polimeros el mas avanzado es el
térmico. Con el avance en los equipos y técnicas analiticas empleadas se
puede estudiar desde los cambios de entalpia asociados con el calentamiento,
enfriamiento templado, cristalizacion, o diferentes tratamientos térmicos de los
polimeros. Ademas se puede estudiar el comportamiento con diferentes
cambios en la temperatura, como la polimerizacion, degradacion y algunos

cambios quimicos.
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2.4.2.1. Comportamiento del proceso segun la
cristalinidad del polimero

Los polimeros se pueden comportar de diferentes maneras en un proceso
de cambio de temperatura dependiendo de su capacidad de cristalizar. El grado
de cristalinidad también tiene efecto en las propiedades del producto final.

Debido a que los polimeros cristalinos contienen regiones amorfas al ser
calentados el material se reblandece debido a la movilidad que adquieren
gradualmente las moléculas de estas regiones. Es hasta alcanzar la
temperatura de fusion que la estructura contiene suficiente energia y colapsa.

Es por esta razon que se debe de trabajar por encima del punto de fusion.

La contraccion de volumen es un fendmeno que se manifiesta en el
enfriamiento de los polimeros tanto cristalinos como amorfos, sin embargo, en
el caso de los polimeros cristalinos es mucho mayor (1,5 a 3 % en polimeros
cristalinos frente a 0,4 a 0,8 % en amorfos). En los polimeros que cristalizan la
reduccion del volumen especifico se debe a que después del enfriamiento se

produce un empaquetamiento de las moléculas.

2.5. Polietileno tereftalato (PET)

Méas conocido por sus siglas en inglés, PET es un polimero que fue
descubierto como una fibra textil en 1941. Se obtiene como resultado de una
reaccion de policondensacion entre acido tereftalico y el etilenglicol. Segun sus
propiedades forma parte de los plasticos termoformables (termoplasticos), es
decir, que es un material facilmente moldeable cuando se le somete a una

temperatura.
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Segun su estructura forma parte de los poliésteres. La representacion de

la estructura quimica del monémero del PET se puede ver en la figura 4:

Figura 4. Monomero de PET

ﬁ ﬁ
+O—CH2—CH2—O—C c«]—
n

Fuente: MANO, Jodo F. Propiedades térmicas de los materiales en la ensefianza de la ciencia

de materiales e ingenieria - estudios DSC sobre poli(tereftalato de etileno). Volumen 25.
Numero 4-6. p. 16.

Muchos de los compuestos que se involucran en la reaccion de sintesis de
polimeros son resultado de la refinacion del petréleo. El dimetilbenceno o
xileno, es un importante quimico industrial, el cual es sucesivamente utilizado
para la manufactura del acido tereftalico puro (PTA), uno de los compuestos

necesarios para la produccion del PET. Este es un liquido incoloro e inflamable.

El método mas simple para la obtencién del PET consiste en realizar una
esterificacion del &cido tereftalico con etilenglicol, el cual es obtenido a partir del
tratamiento del etileno con oxigeno en presencia de lata como catalizador para
producir oxido de etileno. Por dltimo, el 6xido de etileno reacciona con agua en

medio 4cido para formar etilenglicol.

El primer paso de la esterificacién consiste en oxidar el dimetilbenceno en
presencia de un catalizador de cobalto y metanol para producir el acido
tereftalico (TA). Este ultimo es posteriormente esterificado a tereftalato de
dimetilo (DMT).
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En la reacciéon de esterificacion se forma el bis-B-hidroxietiil tereftalato, el
cual para obtener un polimero de cadena larga crea el proceso de
policondensacion. El metanol es eliminado como subproducto. Este proceso se
realiza al vacio para liberar una molécula de etilenglicol cada vez que la cadena
se alarga por una unidad repetida. La masa del PET requerida es determinada
por medio de la viscosidad registrada en un redmetro. Una vez se tiene la
cantidad necesaria se rompe el vacio y se introduce nitrégeno, asi se evita
fendbmenos de oxidacion. La masa fundida se solidifica haciéndolo pasar

previamente por un matriz. Por Ultimo se peletiza.

Figura 5. Reaccion de sintesis del PET
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Fuente: ALVAREZ, Mariano. http://tecnologiadelosplasticos.blogspot.com/2011/05/pet.html.

Consulta: enero de 2014.

El PET no es considerado como una sustancia toxica, sin embargo, en
periodos largos de exposicion puede ser nocivo si se inhala o ingiere. Puede

causar irritacion si se tiene contacto directo con los 0jos.
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El PET puede ser moldeado o procesado mediante extrusion, inyeccion,
soplado, termoconformado, entre otros. La resina de PET absorbe humedad del
ambiente, por lo que previo a cualquier proceso térmico es importante eliminarla
mediante secado. Para fabricar un buen producto de PET, se requiere reducir la
humedad a menos de 0,004 % (40 ppm).

El peso molecular de los polimeros esta relacionado indirectamente con la
viscosidad intrinseca (VI), es decir con el tamafio promedio de moléculas que
definen el polimero. La viscosidad intrinseca usada generalmente es de 0,8 +
0,02 dl/g. La disminucion de la VI significa una disminucion del peso. Bajo
condiciones controladas de secado y moldeo, la pérdida de VI no debe ser
mayor de 0,03 dl/g. Cualquier pérdida superior de VI trae como consecuencia
una disminucién en la transparencia y pérdida de propiedades mecanicas,

debido a un incremento de cristalizacion.

La pérdida de la viscosidad se debe basicamente a una degradacion
hidrolitica ocurrida durante el estado de fusién que es donde el agua a niveles
superiores de 40 ppm tiene una accion destructiva del polimero. La hidrdlisis del
PET aumenta directamente a la temperatura. En la practica, desde el punto de
vista econdémico y de eficiencia, las mejores condiciones de secado se alcanzan
entre 165 y 170 °C. Una segunda causa de la caida de VI es la degradacion
térmica durante la fusion para inyectarlo. Por esta razén se debe emplear un
perfil de temperaturas de modelo lo mas suave posible que permitan la

obtencion de preformas transparentes y libres de distorsién.
Durante el proceso de fusion del PET se genera acetaldehido (CH3CHO)

en pequefias cantidades. Esto se genera por la degradacion térmica de las

moléculas de PET mientras se encuentra en estado de fusion.
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Tabla VI. Datos técnicos de tereftalato de polietileno (PET)
POLIETILENTEREFTALATO PET
Propiedades mecénicas a 23° Unidad ASTM | DIN Valores
Peso especifico g/cm® D-792 | 53479 | 1,39
Resistencia a la traccion kglcm? D-638 |53455 | 900/ --
(fluencia/rotura)

Resistencia a la compresién (1y 2 %) kg/cm? D-695 | 53454 | 260/ 480
Resistencia a la flexion kg/cm® D-790 | 53452 | 1450
Resistencia al choque sin entalla kg.cm/cm® | D-256 | 53453 | > 50
Alargamiento a la rotura % D-638 | 53455 |15
Médulo de elasticidad (traccién) kg/cm? D-638 | 53457 | 37000
Dureza Shore D D-2240 | 53505 | 85-87
Coeficiente de roce estatico s/acero D-1894 --
Coeficiente de roce dinamico s/acero D-1894 0,20
Resistencia al desgaste por roce Muy buena
Propiedades térmicas Unidad ASTM | DIN Valores
Calor especifico kcal/kg. °C | C-351 0,25
Tempgratura de flexidn b/carga (18,5 °C D-648 | 53461 | 75
kg/cm?)
Temperatura de fusion °C 255
Coef:mente de dilatacion lineal de 23 a por °C D-696 52752 | 0,00008
100 °C
Coeficiente de conduccion térmica I:éallm.h. C-177 |52612 | 0,25
Propiedades quimicas Observaciones
Resistencia a hidrocarburos Buena
Resistencia a acidos débiles a temperatura ambiente Buena
Resistencia a alcalis débiles a temperatura ambiente Buena
Resistencia a productos quimicos definidos Consultar
Efecto de los rayos solares Algo lo afectan
Aprobado para contacto con alimentos Si
Comportamiento a la combustién g\_rgje con mediana
ificultad

Propagacion de llama Mantiene la llama
Comportamiento al quemarlo Gotea

Amarillo anaranjado
Color de la llama .

tiznado
Olor al quemarlo Aromético dulce

Fuente: Industrias JQ. http://www.jg.com.ar/Imagenes/Productos/PET/dtecnicos/dtecnicos.html.
Consulta: abril de 2014.
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2.6. Sinterizacién

Este método consiste en el tratamiento isotérmico de material granular o
en forma de polvo durante el tiempo de operaciéon y la temperatura de
sinterizacion. Estas son habitualmente inferiores a las condiciones de fusion de
sus particulas e inferiores a las del cambio alotrépico si lo tuviera. Se aplica, en

forma general, a la preparacion de piezas de ceramica y metal.

Por medio de la sinterizacién, la pieza en verde (sin tratamiento)
incrementa su fuerza y resistencia, lo que se logra por la consolidacion y
extensidon de las uniones cohesivas intersuperficiales. Es asi como su

resistencia podria ser la necesaria para fines industriales.

Una herramienta basica en la sinterizacion es el horno, al que debe
exigirsele un control riguroso de los tiempos de residencia, temperatura de
sinterizacién y de la naturaleza de la atmdsfera circundante. Por lo que las
variables de control principales en la sinterizacion son la temperatura, el tiempo
en el que se mantiene el material adentro del horno. La temperatura utilizada
debe de ser menor a la del punto de fusién, entre un 70 y 90 % de esta. El
tiempo de residencia de los polvos metélicos es mayor en comparacion con el

de los polimeros.

Los pasos principales que comprende el proceso de sinterizado son:
elaboracion de la materia prima (polvos finos o granos elementales) para lo cual
se utiliza un proceso de trituracion o molienda, mezcla de componentes,
conformado de la materia prima mediante presion y temperatura. Aunque
dependiendo del fin que tenga la pieza se puede obviar cualquiera de las

anteriores.
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2.7. Preparacién de membranas por sinterizacion

En la sintesis de membranas el método de sinteriza se puede definir como
el “proceso que consiste en aglutinar, por efecto de la temperatura, un material
granular o en pulverulento, con objeto de conseguir una lamina sélida mas o

menos porosa’®. La temperatura debe ser menor a la de fusién.

En el transcurso de la sinterizacion es frecuente que los granulos sean
sometidos a una fuerte compresion. Con todo ello, se pretende inducir
modificaciones quimicas en las particulas que favorezcan la formacion de
puentes y enlaces entre las mismas. El proceso se realiza hasta formar

verdaderos agregados que proporcionan resistencia mecanica al conjunto.

Por medio de la sinterizacion se pueden obtener membranas con tamafios
nominales de poro de hasta 0,005 um de ceramicas y de vidrio borosilicatado
tipo Pyrex® y Vycor®. Aunque este vidrio posee resistencias quimicas muy
buenas, las membranas de estos materiales suelen ser gruesas y fragiles, por
lo que quedan restringidas a usos de microfiltracion. También es posible
compactar granulos de polimero de resina cambiadora y de material inerte para

producir membranas funcionales con capacidad de intercambio iénico.

2.8. Técnicas de caracterizacién de membranas

En el campo de los procesos de separacion por medio de membranas,
caracterizar una membrana se refiere al conocimiento de su constitucion,
estructura y comportamiento funcional. Esto se logra empleando los métodos

adecuados.

® HERNANDEZ A. et. al. Microfiltracién, ultrafiltracion y 6smosis inversa. Procesos de transporte
y separacion. Volumen 4. p. 37.
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El procedimiento de preparacion de la membrana determina su estructura
fisica, la cual influye en la funcionalidad de la membrana como elemento

separador.

La caracterizacion estructural de una membrana conlleva,

fundamentalmente, la determinacion experimental de los siguientes parametros:

o Distribucién estadistica de tamafios de poro: se toma en cuenta esta
variable, ya que raramente se observan en una membrana poros de un
tamafio Unico.

o Morfologia y tamafio de los poros: estos parametros se expresan
mediante un factor de forma y un valor de radio de poro equivalente.

o Densidad superficial de poros: es decir, el nimero de los mismos por
unidad de area de superficie.

o Porosidad en volumen: esta es la fraccion del volumen total de
membrana que esta ocupada por los poros o huecos. Regularmente,
también se determina la porosidad de superficie, la cual esta definida en

forma paralela.

Los métodos de caracterizacion que permiten determinar un parametro

pueden agruparse de la siguiente manera:

o Tamafio de poro y distribucion de tamafios

o Microscopia electrénica (SEM y TEM)

o Porosimetria con mercurio. Punto de burbuja
o Permeacion de liquidos (Hagen-Poiseuille)

o Permeacion de gases (Knudsen)

o Adsorcion y condensacion capilar de gases
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o Caracteristicas de porosidad

o Microscopia electrénica
o Porosidad con mercurio
o Picnometria y densidad aparente

o Andlisis térmico y calorimetria (ATD y DSC)

o Forma y estructura del poro
o Microscopia electrénica
o Termoporometria

2.9. Moédulos de membrana

Para llevar a cabo un proceso de separacibn de componentes a nivel
industrial se necesitan de una planta de membrana de miles de metros
cuadrados de membrana. Un método econdmico y eficiente, que facilita llevar a
cabo la separacion por medio de membranas a nivel industrial, es empaquetar
las grandes cantidades de area de membrana requerida. Estos paquetes son

llamados médulos de membrana.

Los primeros disefios de médulos estan basados en una simple filtracion y
fueron desarrollados en los afios sesenta y setenta. Estos consistian en laminas
planas de membranas sostenidas en un tipo de filtro de prensa, por lo que se
les llamo filtro de plato y marco. En la actualidad, representan un alto costo
comparado con otros modulos. La mayoria del desarrollo de la tecnologia de
membranas ha sido realizado por compafiias, por lo que la informacion se

encuentra en patentes disponibles al publico.
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Entre los factores determinantes para la escogencia de un tipo de médulo
se encuentra indudablemente el costo. Sin embargo, los puntos mas
importantes a tratar en un modulo son el ensuciamiento de membrana y la
polarizacion concentracion. Ademas se debe de tomar en cuenta que el soporte
que se le da a la membrana por medio del mdédulo resista las condiciones de
presion y temperatura del proceso.

2.9.1. Mdédulos de plato y marco

En este tipo de modulo, la membrana, los espaciamientos de alimentacion,
y producto estan colocados entre dos platos situados al extremo. La mezcla de
alimentacion es forzada por medio de la superficie de la membrana. Una
porcién de la alimentacion pasa a través de la membrana, entra en el canal de

permeacion, y sigue su camino hacia el colector central de permeato.

En la figura 6 se muestra uno de los primeros disefios de médulos de plato
y marco desarrollados por Stern et al. En la actualidad son usados en
aplicaciones a pequefia escala como la electrodidlisis y sistemas de
pervaporacion. También son utilizados en limitados sistemas de osmosis
inversa y ultrafiltracién. Los médulos de plato y marco proveen un buen control
de flujo en los lados del permeado y de la alimentacion, aunque el gran nimero

platos espaciadores y sellos elevan los costos de fabricacion.

Los equipos de modulo de plato y marco son utilizados en diferentes
aplicaciones. Para cada equipo, cada lamina plana de membrana debe de
encajar en el aparato de plato y marco. Esto puede ser econOmicamente
favorable en el reemplazo de la membrana cuando se termine su tiempo de vida
atil. Se debe de tomar en cuenta que la membrana encaje bien para evitar fugas

de la mezcla que se desea separar.
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Figura 6. Primer modulos de plato y marco
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Fuente: BAKER, Richard W. Membrane Technology and Applications. p. 140.

Figura 7. Esguema modulo de plato y marco
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32



2.9.2. Moédulos tubulares

La mayoria de las veces, la morfologia de estos modulos consiste en
papel poroso o un soporte de fibra de vidrio con la membrana formada dentro
de los tubos. En un tipico sistema de membranas tubular un gran nimero de
tubos son colocadas en serie. El permeato es removido de cada tubo y

mandado a un colector principal de permeado.

Actualmente, los modulos tubulares estan limitados a aplicaciones de
ultrafiltracion debido a que su resistencia al ensuciamiento y la hidrodinamica de

los fluidos eleva sus costos.
En la figura 8 se muestra un sistema tubular de ultrafiltracién en el cual
treinta tubos son conectados en serie. El permeado de cada tubo es colectado

en el colector de permeado.

Figura 8. Modulos tubulares
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Fuente: BAKER, Richard W. Membrane Technology and Applications. p. 143.
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2.9.3. Mdédulos enrollados en espiral

La estructura mas simple de este tipo de modulos consiste en una
envoltura de membrana con espaciadores y membranas enrolladas alrededor
de un tubo central de recoleccion perforado. Una porcién de la alimentacion se
permea dentro de la envoltura de membrana, en donde mueve en espiral hacia

el centro y sale a través del tubo de recoleccion.

Los modulos de espiral utilizados a nivel de laboratorio constan de un
disefio que utiliza solamente una envoltura de membrana, con un area
aproximada entre 0,2 a 1,0 m?, enrollada alrededor del tubo de recoleccién. Por
el contrario, a nivel industrial se utilizan varias envolturas de membrana, cada
una de las cuales pueden tener areas entre 1-2 m?, y se encuentran enrolladas
alrededor del tubo central. El disefio de envolturas en serie minimiza la caida de

presion encontrado por el permeado cuando este fluye a través del tubo.

Figura 9. Mddulos enrollados en espiral
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Fuente: BAKER, Richard W. Membrane Technology and Applications. p. 144.
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Figura 10. Modulos de fibras huecas
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Fuente: BAKER, Richard W. Membrane Technology and Applications. p. 144.

2.9.4. Moédulos de fibras huecas

Estos se encuentran en dos diferentes tipos de geometrias, las cuales se

diferencian béasicamente por la manera en que se alimentan. Estas son:

alimentacion por el lado de la carcasa y por el lado del orificio.

En los mdédulos que utilizan la alimentacién por el lado de la carcasa, un
paquete cerrado de fibras es contenido en un recipiente. El sistema es

presurizado desde el lado de la carcasa, esto provoca que el permeato pase a

través de la pared de fibras y salga por el extremo final de las mismas.
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El disefio de alimentacion por el lado de la carcasa tiene dos principales
ventajas: es facil de fabricar y puede contener una gran cantidad de area de
membrana en un sistema economico. Las fibras utilizadas en este sistema de
modulo usualmente tienen diametros pequefos, alrededor de 50 um y de 100 a
200 um, y paredes gruesas. Debido al tamafio de las membranas, este modulo
puede soportar presiones hidrostaticas altas.

Los modulos con disefio por el lado de la carcasa son usados por
Monsanto en los sistemas de separacion de hidrégeno y por la Du Pont en los

procesos de 6smosis inversa.

En el otro tipo de médulo de fibra hueca, el que realiza la alimentacion por
el lado del orificio, las fibras se encuentran abiertas en ambos lados, y el fluido
de alimentacién circula a través de los agujeros de las fibras. Para minimizar la
caida de presion adentro de las fibras de membrana, los didmetros de las fibras
son mayores que los del otro tipo de geometria (alimentacion por el lado de la
carcasa). Debido a la geometria de este sistema, las presiones de trabajo estan
limitadas generalmente hasta 150 psi.

En los mddulos alimentados por el lado del orificio, es de suma
importancia asegurarse que las fibras tengan diametros y permeancias
idénticas. Incluso variaciones tan pequefas de 10 % del promedio de fibra
pueden causar grandes variaciones en el rendimiento del médulo. El flujo de
fluido a través del agujero es proporcional al didmetro a la cuarta potencia,

mientras que el area solo varia a la segunda potencia.

La concentracion por polarizacién esta bien controlada en los modulos
alimentados por el lado del orificio. Esto se debe a que la alimentacion pasa

directamente por a través de la superficie de separacion.
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Figura 11. Modulos enrollados en espiral vista transversal
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Fuente: BAKER, Richard W. Membrane Technology and Applications. p. 147.
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2.10. Valoraciones para membranas

Las membranas estan medidas por la velocidad en la cual producen flujo
de permeado y la habilidad para seleccionar lo que traspasa y lo que se retiene
a través de la membrana. Para casi todas las membranas de microfiltracion y
ultrafiltracién se realiza una prueba de flujo de agua, el cual es un valor tomado
en condiciones estandares las cuales no coinciden con las condiciones de

operacion.
Lo que las membranas retienen estdn descritas por tres diferentes
términos: retencion, y refleccion. Estos tres términos son sinGnimos para

ultrafiltracién y microfiltracion. La retencion esta definida como:

ci(permeado)

Ri=1
' c;(retentato)

en donde: c es la concentracion de las especies presentes en la solucién. Esta
definicion es arbitraria en la convencion de concentracion, ya que esta es
medida en la alimentacion, la cual estd muy alejada de la membrana, que

puede ser muy diferente.

Ademas se utiliza el porcentaje de recuperacion como un factor de
conversion entre el caudal de permeado y el caudal de aportacién que llega a la
membrana. Esta medida es una buena indicacion de posibles ensuciamientos

en la membrana. Se denota como un cociente expresado en porcentaje:

» Caudal de permeado
%recuperacion = —— % 100
Caudal de aportacién
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Por el contrario, se tiene el porcentaje de rechazo, el cual es el cociente
expresado en porcentaje entre el caudal de la solucién de alimentacion a la

membrana menos el caudal de permeado y el caudal de alimentacion.

Yerech caudal alimentacion — caudal permeado o
orechazo = - — X
caudal alimentacion

Ademas se usa el coeficiente de permeabilidad que es una medida del
volumen de solvente que atraviesa la membrana por unidad de superficie,

tiempo y presion a una temperatura dada.

2.11. Energia radiante

La energia transmitida en las ondas electromagnéticas por sustancias en
estado de gran excitacion, como altas temperaturas, es llamada energia

radiante.

Las ondas electromagnéticas son caracterizadas de dos maneras:
utilizando propiedades de ondas y propiedades de particulas. Es caracterizada
en forma de onda, aunque no necesite de un medio de propagacion, en
fendmenos de difraccion y refraccion. Mientras que en emision y absorcion se

utiliza como particulas, llamadas fotones.

Todas las ondas electromagnéticas estan distribuidas energéticamente en
el espectro electromagnético. Dicha distribucion sirve para identificar una
sustancia. El espectro abarca 20 érdenes de magnitud de longitud de onda, por
lo que se utiliza la escala logaritmica para su representaciéon. Las ondas
electromagnéticas son caracterizadas segun su longitud de onda A, su

frecuencia f y su energia de fotdn E.
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2.11.1. Transmitancia

Si se coloca un haz de radiacion paralela en una sustancia absorbente de
determinado espesor y concentracion la potencia del haz es atenuada. Esto es
consecuencia de las interacciones entre el haz de fotones y las particulas de la

sustancia.

La transmitancia es la relacion entre el poder de radiacion incidente entre

la transmitida por el cuerpo absorbente. Se expresa de la siguiente manera

2.11.2. Absorbancia

Se expresa como el logaritmo de base diez del inverso de transmitancia:
IO
A=—logT = logT

El término absorbancia es equivalente a la densidad Optica. En la mayoria
de los métodos analiticos se utiliza la relacion directa entre esta propiedad vy, la
concentracion de la especie o grosor de la muestra. Por esta razon, es
frecuentemente utilizado en quimica analitica y en bioquimica. Al contrario, la

transmitancia varia exponencialmente con el grosor y la concentracion.
Los métodos analiticos de espectrofotometria se basan en la medicion de

estas dos propiedades. Deben de ser medidos en la misma posicion del

espectro y con la misma rendija o celda.
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2.12. Espectrofotometria

La espectrofotometria es el estudio de la radiacion y su comportamiento
con la materia como una funcién de la frecuencia y longitud de onda. Es
considerada una versétil herramienta para analisis cuantitativos y cualitativos.
La espectrofotometria convencional incluye las regiones ultravioleta, visible y de

infrarojo.

Las ventajas de este método cuantitativo para andlisis quimico y las

razones por las cuales es sumamente utilizado son:

o Se puede analizar en un amplio intervalo de longitudes de onda.
o Instrumentos con gran precision.
o Provee resultados rapidos en tiempos reales, y es facilmente adaptable a

monitoreos continuos.

o Se puede utilizar para cuantificar constituyentes en cantidad de trazas
mucho menores de los que pueden cuantificar los métodos gravimétricos
y volumétricos.

o Método no destructivo de la muestra, por lo que se puede aplicar cuando

el componente a cuantificar es de alto costo.

El objetivo principal en cada procedimiento es determinar la composicion
de una muestra y la cuantificacion de diferentes especies presentes en ella. Las
técnicas espectrofotométricas pueden identificar y cuantificar en una misma
medida. Inclusive en mezclas de multicomponentes, existe un extenso rango de

compuestos que pueden ser detectados con una alta especificidad.

En los analisis espectrofotométricos, las especies son identificadas por

frecuencias y caracteristicas de absorcion, emisibn o de dispersion. La
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cuantificacion de las especies se lleva a cabo por la intensidad de estas
caracteristicas. Generalmente se utiliza la propiedad de absorbancia para la

cuantificacion en los analisis, ya que facilita los calculos posteriores.

Cuando un haz de energia radiante incide sobre una sustancia parte de la
energia es absorbida y el resto se toma como transmitido. En realidad, cierta
parte de la energia es reflejada. Si se diera el caso de que la solucién con el
analito se encontrara en una celda, ocurriria reflexion en las interfaces aire-
pared y pared-solucion. Los instrumentos de medicién toman en cuenta este

factor y se elimina su influencia.

Para equilibrar estos efectos, en la practica se compara la potencia del
haz transmitido por una misma celda que primero contiene solamente solvente
y luego contiene la solucion con el analito. El espectrofotbmetro genera una
lectura de transmitancia porcentual cuando en la celda se reemplaza el solvente

por la muestra.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables

Es una magnitud susceptible de tomar un valor cualquiera de los
comprendidos en un conjunto numérico. Con el objetivo de determinar el
comportamiento de la separacién de un componente por membranas selectivas
a través de una membrana para microfiltracion sinterizada a partir de PET
reciclado, se lleva a cabo un analisis de las variables que se manejan en dicho

estudio.

3.1.1. Variables de control

Las variables de control deben mantenerse constantes durante el

experimento. A continuacién se listan las concernientes al presente trabajo.

Tabla VII.  Definicion variables de control preparacion de PET

Factor potencial de
disefio

Variable | Dimensional Descripcion
Constante | Variable

Preparacion de la resina de PET

Tamafio .y Tamaro
Micrometros :

1 de (um) X después de
particula H tamizar PET/sal
Proporcion | Porcentaje Proporcion

2 | "PET/sal (%) X sallPET en

polvo

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla VIIl. Definiciéon de las variables de control sinterizacién

Factor potencial de

. . disefio "
Variable Dimensional Descripcion
Constante | Variable
Sinterizacién de la membrana
Cantidad
1 Masa de Gramos (g) X mezcla
mezcla colocada en
bandeja
Tiempo de
permanencia
Tiempo de Minutos del PET en el
3 AL : X
sinterizacion (min) horno a la
temperatura
sinterizacion.
T ‘ Temperatura
4 empdega ura 1 Grados X de horno para
L Celcius (°C) sinterizacion
sinterizacion
del PET.
Fuente: elaboracion propia.
Tabla IX. Definicion de las variables de control de operacion

Factor potencial de
disefo

Variable Dimensional Descripcion

Constante | Variable

Variables de operacion
Radio de | Micrometros Radio promedio de los
1 oro (um) X poros de la membrana
P sinterizada a partir de PET
Cantidad de soluto en
Concentracion | Partes por determinado volumen al
2 - . X L P
inicial millon (ppm) inicio de la practica
experimental.

Fuente: elaboracion propia.
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3.1.2. Variables independientes

Son todos los factores manipulados por el investigador que producen uno

0 mas resultados, por lo que también son llamadas variables manipuladas.

Tabla X. Definicién operacional de variables independientes

Descripcion

No. Nombre _Varlaple
dimensional

1 Concentracién Partes por Cantidad de soluto en determinado volumen
inicial millén (ppm) al inicio de la practica experimental.
> Porcentaje de % Porcentaje de abertura de la valvula que
valvula permite el paso de la solucién a analizar.
3 VeIocm!ad de Metros por Se utiliza para describir el flujo de los fluidos.
flujo segundo (m/s)
Caudal Metro cubico
4 e por segundo Cantidad del fluido por unidad de tiempo.
volumétrico 3
(m°/s)
Fuente: elaboracion propia.
3.1.3. Variables dependientes

Aquellas que son influenciadas por las variables independientes. En el

presente trabajo se listan tres variables dependientes.

Tabla XI. Definicion operacional de las variables dependientes
\[o} Nombre _Varla_ble Descripcion
dimensional
1 Retencién Adimensional | Cantidad de soluto retenida por la membrana.
> Porcentaje' ple Porcentaje (%) Proporcion entrg el f|UJO€n el permeado y
recuperacion alimentacion.
. Partes por Cantidad de soluto en determinado volumen
3 Concentracion 0 y
millén (ppm) en el transcurso de la separacion.

Fuente: elaboracion propia.
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3.2. Delimitacion de campo de estudio

Es imprescindible delimitar el campo de estudio de un trabajo de
investigacion a fin de no correr el riesgo de tomar datos innecesarios. Con este
propasito se definieron los limites para la presente investigacion. El proceso de

la separacion por medio de membranas lo conforman varios factores.

3.2.1. Campo de estudio

El campo de estudio que conforma la presente investigacion son los

procesos de separacion por medio de membranas selectivas.

3.2.2. Material de estudio

Disefio de un modulo para membrana de PET para microfiltracion que sea
adaptable a la estacion de analisis del Laboratorio de Operaciones Unitarias.
Asimismo, que permita el analisis de flujo a través de esta y de la separacién de

los componentes de una solucion problema.

3.2.3. Procesos que conforman la investigacion

o Preparacion de la resina de PET: incluye molienda y analisis
granulométrico por tamizaje.

o Pruebas preliminares de sinterizacion de membranas de PET reciclado
para microfiltracion.

o Elaboracion de un juego de membranas por el proceso de sinterizacion
PET.
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o Disefio del modulo de membrana para microfiltracion a partir de PET, el
cual debe ser adaptable a la estacion de analisis para procesos de
separacion de componentes por medio de membranas selectivas.

o Andlisis de flujo a través de membrana para microfiltracion de PET
reciclado, y de la separacion de los componentes de una solucion

problema por medio de esta.

3.2.4. Seleccién de tamafio y muestra

Para que el médulo de marco y plato fuera adaptable a la estacion
experimental se seleccioné una carcasa de PVC de 3 pulgadas de didmetro.
Este permite el soporte de una membrana para microfiltracion de material PET

reciclado de la misma medida de diametro.

El juego de membranas de PET reciclado para microfiltracion consta de
nueve membranas, debido al limitante del proceso de preparacion previa del

material, el cual tiene muy bajo rendimiento.

Se utiliz6 una membrana por cada tratamiento. Un tratamiento consiste en
una variacion de la concentracién de alimentacién al médulo y una abertura de
la valvula de globo. Se variaron tres veces la concentracion de alimentacion y
por cada una de estas tres veces la abertura de la valvula de globo. Esto da

como resultado nueve tratamientos.

3.2.5. Unidad de analisis y observacion

En la fase experimental la unidad de analisis y observacion corresponde
a la concentracion del analito y el caudal del sistema. Se escogioé sulfato ferroso

heptahidratado (FeSO,4) como analito.
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Debido a que el tamafio particula del sulfato ferroso no esta en el rango
de la microfiltracion se utilizd sulfato de aluminio (Al,(SO4)3) como coagulante.
Este permite que las particulas coloidales del sulfato ferroso se aglomeren y

forme floculos. En la cuantificacion se utilizd un método de analisis rapido.
3.2.6. Material que conforma la membrana selectiva
El material con el cual se prepararon las membranas para microfiltracion
es PET reciclado. Este es todo aquel que no cumple con las especificaciones
de tamafio de particula para la fabricacion de pellets de PET reciclado. Siendo
asi el residuo de dicho proceso.

3.2.7. Material que conforma el médulo propuesto

Carcasa de PVC, partes de acero inoxidable y material poroso de

poliureatano. Estos dos ultimos le brindan soporte mecanico a la membrana.

3.2.8. Material de control de la investigacién

Son las variables de presiones, tiempos y concentracién. Estas son

controladas en el transcurso de la investigacion.

3.3. Recursos humanos disponibles

o Investigador

Karen Lucrecia Hurtarte Pineda

Correo electronico: karen.hurtarte@gmail.com
Universidad de San Carlos de Guatemala
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o Asesor de investigacion

Ramoén Benjamin Piedrasanta Batz
Correo electronico: benjapiedra@yahoo.com
Colegiado num. 715

o Coasesor de investigacion

Ing. Renato Giovanni Ponciano Sandoval
Correo electronico: ig7membranas@gmail.com
Colegiado num. 826

3.4. Recurso material disponible

Son todos los materiales o medios tanto fisicos y concretos que

permitieron alcanzar los objetivos de la investigacion.

3.4.1. Recursos fisicos disponibles

El estudio se realizé en la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San
Carlos de Guatemala. Para la preparacion de la membrana de microfiltracion se
utilizé6 PET reciclado en presentacion de triturados finos. La procedencia del
material es el desecho del proceso de producciéon de pellets de PET reciclado.
Estos polvos finos proporcionan un método practico para generar grandes
longitudes de producto a partir de una material que no puede ser extruido en
fusion. Aun asi, fue necesario utilizar un molino para pulverizar el polimero para
fomentar la reduccién del tamafio de particula. Luego se tamizd para

homogenizar el tamafio de particula de resina. Se utilizé6 un tamiz de 100 um.
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La reduccion del tamafio de particula se llevd a cabo en la seccion de
Tecnologia de la Madera del Centro de Investigaciones de Ingenieria (ClI),
haciendo uso de un molino de martillos. Debido a que el PET en esta
presentacion contiene humedad, fue necesario someter el PET a un proceso de
secado en un horno de bandejas con conveccion. El proceso de secado y el
andlisis de particulas se llevo a cabo en el Laboratorio de Extractos Vegetales
(LIEXVE), el que, también es parte del CII.

Para la parte de sinterizacion se utilizd el horno con conveccion
adiabética del laboratorio de Tecnologia de la Madera trabajando a la
temperatura y tiempo ya estipulado (apéndice 1). Para determinar dichas

condiciones se realizaron diez pruebas preliminares.

El disefio del mdédulo para la membrana de PET reciclado para
microfiltracion constd de una carcasa de material PVC. Adentro de esta se
encuentran componentes de PVC, una rejilla de acero inoxidable y material
poroso de poliuretano. Ademas de adaptadores para colocarlo en la estacion
experimental de separacibn por medio de membranas selectivas. La
construccion del modulo se realizo en el Laboratorio de Operaciones Unitarias

de la Facultad de Ingenieria, Usac.

El analisis del flujo y de la retencion por medio de dicha membrana se
realiz6 utilizando el modulo propuesto y componentes de la estacion
experimental, por ejemplo: la bomba centrifuga que proporciona la presién
necesaria para que se realice el proceso de separacion, los mandémetros que
proporcionan la lectura de la presion en el sistema y la presion transmembrana,
entre otros. Este equipo se encuentra en el Laboratorio de Operaciones

Unitarias de la Facultad de Ingenieria, Usac.
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3.4.2. Recursos materiales disponibles

Son todos los equipos, materiales, materia prima y cualquier otro bien que
permiti6 conseguir el objetivo de la presente investigacion. Para listarlos se
dividieron en dos grupos. En el grupo de materia prima se tomaran en cuenta

todos los reactivos utilizados.

3.4.2.1. Materia prima
o Tereftalato de polietileno (PET) reciclado
o Cloruro de sodio (NacCl) tipo reactivo

o Sulfato ferroso (FeSO,)
o Sulfato de aluminio (Alx(SO4)3)
o Reactivo HI 93721-0 Iron High Range Reagent

3.4.2.2. Materiales y equipo
o Guantes
o Mascarilla
o Bata de laboratorio
o Tijeras
. Balanza analitica
o Recipientes plasticos
o Secador de bandejas
o Bandejas de acero inoxidable
o Molino
o Set de tamices de diferentes mesh
o Mortero de laboratorio
o Iman
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3.5.

investigacion es necesario determinar el tipo de variables a tratar. Por lo tanto, a

Bolsas con cierre dentado

Horno adiabatico

Cronometro

Molde de sinterizacion de la membrana
Papel encerado

Espatula

Trapo de tela

Regla

Beaker

Erlenmeyer

Pipetas

Pizeta

Checker HI 721 HANNA instruments®.

Técnica cualitativa o cuantitativa

Para elegir el método adecuado a seguir en el desarrollo de la presente

continuacion se realiza un andlisis.

microfiltracion, a partir de PET reciclado, se llevd a cabo un analisis
experimental. Por medio del analisis experimental se cuantificd los efectos de la
modificacion de parametros operacionales en el funcionamiento de las
membranas para microfiltracion de material PET reciclado. Con los datos
obtenidos se generaron curvas de operacion, cuantificaron las caracteristicas
de la membrana, como la retencion del analito por la membrana. Segun las

variables que se van a manejar en este caso, la técnica a utilizar es cuantitativa.

Haciendo uso del modulo propuesto que contiene la membrana para
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Tabla XII. Instrumentos en técnica cuantitativa

Cuantitativa

Técnica cuantitativa Instrumento / método . .
Continua Discreta
Tamafo de particula PET Tamizador 100 X
Tamafo de particula sal Tamizador 100

Masa de PET tamizado Balanza analitica X
Masa de sal tamizada Balanza analitica X
Temperatura sinterizacion Termometro del horno X
Tiempo de sinterizacion Crondémetro X
Presién transmembrana Manometros X
Concentracion de analito Hanna Checker HI 721 X
Tiempo variacion de volumen Cronémetro X
Variacion del volumen Cambio escala tanque X

Fuente: elaboracion propia.

3.6. Proceso de preparacion previa de PET al método de sinterizacién

El método de preparacion de las membranas para microfiltracion de
sinterizacién requiere un tamafio de particula de 150 mm. Por lo cual, la
preparacion del polimero consistio en llevarlo al tamafio de particula por medio

de varios procesos fisicos.

3.6.1. Descripcién de los procesos fisicos

El tereftalato de polietieno es un material altamente utilizado en la
industria para la fabricaciéon de empaques de alimentos y textiles, por lo que su
reciclaje y reutilizacion es viable. En el primer proceso de reciclaje del PET para

la produccién de pellets, las botellas son recolectadas, lavadas y trituradas.

El material utilizado para la fabricacion de las membranas para

microfiltracion a partir de PET en el presente trabajo de investigacién es todo
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aquel que no cumple con las especificaciones de tamafio de particula para la
fabricacion de pellets. Se aproveché dicho material, ya que este posee
pequefios tamafos de particula y su precio de venta es bajo comparado con un

polimero virgen.

El primer proceso fisico realizado es el de secado. Por consiguiente, la
humedad remanente del proceso de limpieza del PET fue removida utilizando el
secador de bandejas a una temperatura de 150 °C por un tiempo de 120
minutos. La humedad resultante fue de 1,1 %. La reduccion de humedad facilita
la separacion en el tamiz en el andlisis granulométrico. Ademas, que previene el
proceso de hidrdlisis en la sinterizacidbn. En otras palabras, el proceso de
secado del PET es trascendental para llevar a cabo una sinterizacion adecuada.
A continuacion se muestra una imagen del secador de bandejas y las bandejas

de acero inoxidable utilizadas en el proceso de secado.

Figura 12. Bandejas con PET en secador

Fuente: Laboratorio de Extractos Vegetales (LIEXVE), Centro de Investigaciones de Ingenieria

(Cll), Facultad de Ingenieria, edificio T-5.
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Luego de disminuir el porcentaje de humedad en el PET se procedio a
reducir el tamafio de particula por medio de un molino de martillos con el
objetivo de obtener mayor cantidad de material con tamafio de particula de 0,15

mm.

Posteriormente se realizé un andlisis granulométrico por medio de
tamizaje para separar el material con el tamafio de particula requerida del resto.
Para ello se utilizé un juego de tamices desde un rango de mesh de 3/8 hasta
100 pm y una maquina tamizadora. El juego de tamices es colocado en la
tamizadora, la cual por medio de movimientos obliga a cernir el material. El
material que cumplié con el tamafio de particula fue pasado por un proceso de
deteccidén de metales por medio de un iman. Posteriormente fue almacenado en
bolsas con cierre dentado para evitar que el material absorba humedad del

ambiente.

Figura 13. Vista interior de molino de martillos

Fuente: Laboratorio de Tecnologia de la Madera, Centro de Investigaciones de Ingenieria (Cll),

Facultad de Ingenieria.
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Figura 14. Descarga de material de molienda

Fuente: Laboratorio de Tecnologia de la Madera, Centro de Investigaciones de Ingenieria (Cll),

Facultad de Ingenieria.

Figura 15. Tamiz utilizado en analisis granulométrico por tamizaje de
PET

Fuente: Laboratorio de Extractos Vegetales (LIEXVE), Centro de Investigaciones de Ingenieria

(Cll), Facultad de Ingenieria, edificio T-5.
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En las figuras 12, 13 y 14 se muestran imagenes de los equipos
utilizados en la reduccion de tamafio y analisis granulométrico de la preparacion
previa del material PET. EI PET contenia residuos del proceso de molienda de

la recicladora, por lo que fue de suma importancia eliminarlos con un iman.

Tabla XIll. Rendimiento de analisis granulométrico
Dato | Valor Unidad |
Cantidad total de PET tamizado 10 Kg
Cantidad de 100 pm 134 g
Rendimiento 0,134 %

Fuente: elaboracion propia.

Figura 16. Diagrama de proceso de preparacion previade PET

\/\ Inicio )
Compra de PET
reciclado

v

Remocidén de
humedad por
secador de bandejas

v

Reduccién de
tamafo de particula
por molino de
martillos

Analisis
granulomeétrico por f
tamizado

v

Recoleccién y
almacenaje de PET
que cumple con
tamafio de particula

i
(o)

150 °C por
90 minutos

\ 4

Tamarfio de
particula
0.15mm,
mesh 100

\ 4

Fuente: elaboracion propia, con programa Microsoft Visio 2010.
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3.7. Proceso de pruebas preliminares de sinterizacion

Se realizaron diez pruebas preliminares a la sinterizacion para determinar
las condiciones que producen una membrana de PET, con las propiedades
necesarias para realizar las pruebas experimentales. La descripcion se

encuentra en apéndice 1.

3.8. Sinterizacién de un juego de membranas de tereftalato de
polietileno (PET)

El material utilizado para la elaboracion de las membranas consiste de
una mezcla previamente preparada de PET y cloruro de sodio (NaCl) tipo

reactivo. Este ultimo es el agente formador de poros en la membrana.

Debido a que las condiciones de temperatura y tiempo son sumamente
importantes para poder elaborar las membranas por el método de sinterizacion,
se realizaron pruebas preliminares (apéndice 1); en las cuales se variaron las
proporciones de la cantidad de PET y NaCl, la temperatura y el tiempo de
sinterizaciébn. Las condiciones de sinterizacibn que obtuvo los mejores
resultados de sinterizacion fue a una proporcion de 7:3 (PET:NacCl) a 270 °C por

25 minutos.

El procedimiento para la preparacion de las membranas consta de varias

fases:

o Pesaje de materia prima previamente secada y tamizada: se pesaron 7 g
de PET y 3 g de NaCl por cada membrana.
o Mezcla de materia prima: se llevdé a cabo en beaker con una espatula

hasta homogenizar.
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Distribucion de la mezcla homogenizada en el molde de acero
inoxidable: este molde consistio de un aro con un diametro de tres
pulgadas y una base plana cuadrada con 4 pulgadas por lado, ambos de
acero inoxidable. Se coloc6 papel encerado para que la membrana se
pudiera retirar del molde. Ademas se utilizé un molde circular con
superficie plana de madera para compactar el material ya distribuido
adentro del aro. Este se fabricé en el Laboratorio de Tecnologia de la
Madera del Centro de Investigaciones de Ingenieria (ClI).
Precalentamiento del horno: la temperatura de precalentamiento fue de
280 °C. Se realiz6 a una temperatura mayor a la de sinterizacion, ya que
al introducir el molde con la mezcla al horno hay una disminucion de
temperatura.

Introduccion del molde al horno: se introduce el molde con el material con
sumo cuidado para evitar que este se derrame. Se inici6 a contar el
tiempo de sinterizacién cuando el horno llegé a una temperatura de 270
°C. La residencia es de 25 minutos. Pasado el tiempo de sinterizacion se
apago el horno y se esper6 a que bajara la temperatura a 100 °C con la
puerta cerrada. Luego se retir6 el molde del horno y se dejo enfriar a
temperatura ambiente. Todo esto se realizd para que la membrana no
sufra cambios bruscos de temperatura que puedan afectar su estructura.
Remocion del papel encerado: se separé el papel encerado de la
membrana utilizando la espatula.

Lavado de membrana: se procedi6 a lavar la membrana con agua para la

eliminacién de NacCl.

Es frecuente que los granulos de la mezcla de sinterizacion sean

sometidos a compresion mientras se realiza el proceso a la temperatura

determinada. A las membranas preparadas en el presente trabajo no se les

ejercio presion.
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Figura 17. Molde utilizado para la sinterizacion de cada membrana

Fuente: Laboratorio de Tecnologia de la Madera, Centro de Investigaciones de Ingenieria (Cll),

Facultad de Ingenieria.

Figura 18. Membrana resultado de la sinterizacién

Fuente: Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOPU), Facultad de Ingenieria, edificio T5.
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Figura 19. Juego de nueve membranas para microfiltracion de PET

Fuente: Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOPU), Facultad de Ingenieria, edificio T5.

En la figura 19 se muestra el conjunto completo de las membranas de PET
para microfiltracion preparadas por el meétodo de sinterizacion. Estas se

utilizaran para el analisis de flujo y separacion.

Es importante mencionar las medidas de seguridad seguidas durante la
realizacion del método de sinterizacion. En el Laboratorio de Tecnologia de la
Madera se portaron obligatoriamente gafas de seguridad y bata de laboratorio.
Ademas, al introducir y sacar el molde del horno fue necesario usar guantes
para altas temperaturas.

El PET puede ser dafino por inhalacién, ingestion o por contacto directo
con la piel. En consecuencia, cada vez que se manipulan los polvos finos de

PET reciclado es necesario utilizar mascarilla y guantes de latex.
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Figura 20. Diagrama de proceso de sinterizacion

Inicio

Pesaje de materia Precalentamiento
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adentro del horno a
100°C.

Enfriar membrana a
temperatura
ambiente.

Retirar papel
acerado de
membrana.

Lavar membrana.

Fuente: elaboracion propia, con programa Microsoft Visio 2010.
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3.9. Analisis experimental

El desarrollo del andlisis experimental es dependiente del disefio del
modulo para las membranas sinterizadas de PET reciclado puesto que sin ello
es imposible llevarlo a cabo. Asimismo, un mal disefio puede generar fugas en

el sistema.

El andlisis experimental consté de la determinacion del comportamiento de
flupo a través de la membrana, retencibn del analito seleccionado y
recuperacion. Para ello es necesario variar las condiciones de operacion en la

unidad experimental.

Se variaron tres veces la concentracion de sulfato ferroso (FeSO,) inicial
de alimentacion al médulo de la membrana. Ademas, por cada variacion de
concentracion se vario tres veces la abertura de la valvula de globo del sistema
de alimentacion. La variacion de esta tiene como consecuencia un cambio en el

caudal de ingreso al médulo.

Como resultado de la combinacion de variables se obtienen nueve
tratamientos. En cada uno de estos se utiliza una membrana para evitar el
fouling. Cada membrana de PET reciclado para microfiltracion fue sinterizada
bajo las mismas condiciones quimicas Y fisicas, por lo que no representa una
variable en el proceso de analisis. El arbol de variables se puede observar en la

figura 20.

En el desarrollo de la parte experimental se midieron la concentracion de
entrada y salida al sistema experimental de médulo de membrana PET a
diferentes caudales, para luego calcular las propiedades de la membrana. Los

caudales se determinaron midiendo el cambio de volumen en un tiempo.
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Figura21.  Arbol de variables

Membrana 1 Abertura valvula 1

Concentracion

) . Membrana 2 »Abertura valvula 2
alimentacion 1

Membrana 3 Abertura valvula 3
Membrana 4 Abertura valvula 1
, Concentracion ,
Madulo . . Membrana 5 Abertura valvula 2
alimentacion 2
Membrana 6 Abertura valvula 3
Membrana 7 Abertura valvula 1
/ Concentracion de ,
, ., Membrana 8 Abertura valvula 2
alimentacion 3
Membrana 9 Abertura valvula 3

Fuente: elaboracion propia, con programa Microsoft Visio 2010.
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La estacion experimental para membranas cuenta con una serie de
equipos, los cuales permitieron el analisis de retencion y flujo a través de la
membrana de PET reciclado para microfiltracion. Ademas se aprovecho la
ventaja que esta permite el cambio y adaptacion de cualquiera de sus partes.
En la figura 21 se puede observar el diagrama de dicha estacion. Mientras que

en la tabla XIV se listan cada una de sus partes.

Figura 22. Diagrama de estacion experimental
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Fuente: ARANA VALENZUELA, Edgar Alejandro. Instalacion de estacion experimental e
implementacién de practica de laboratorio para el curso de Separacién por Membranas

Selectivas. Guatemala: Universidad de San Carlos de Guatemala, 2013. p. 55.

65



Tabla XIV. Simbologia del diagrama de equipo

Simbologia

Abreviatura | Equipo |
T Tangue de 30 galones
VB Valvula de bola % pulgada
VG Valvula de globo ¥ pulgada
VP Vélvula de pie 2 pulgada
M Manometro de Bourdon de 0-100 psi
B Bomba centrifuga de Y2 hpy 120 V
= Mdédulo de membrana para microfiltracion
de PET
W Alimentacion de agua
E Alimentacion eléctrica
» Tuberia de agua ¥ pulgada
— . s m— ) Tuberia de agua de recirculacion Y2
pulgada
LR EE LT Cableado eléctrico de calibre 10
— Drenaje ¥ pulgada

Fuente: ARANA VALENZUELA, Edgar Alejandro. Instalacién de estacion experimental e
implementacién de practica de laboratorio para el curso de Separacién por Membranas

Selectivas. p. 56.

Para calcular la retencion y otras propiedades de la membrana es
necesario utilizar una sustancia problema de facil determinacion, por esta razén
se utilizd una solucién de sulfato ferroso heptahidratado (FeSO,). Debido a que
este no se encuentra en el rango de la microfiltracién fue necesario utilizar
sulfato de aluminio (Al2(SO4)3) como coagulante. De esta manera se obtuvo una

particula que puede ser retenida por microfiltracion.
El desarrollo del proceso de andlisis experimental se describe en la figura

22. En donde también se toman en cuenta los procedimientos adecuados para

el buen funcionamiento de los equipos.
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Figura 23.
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Fuente: elaboracion propia.
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Se us6 un equipo digital de cuantificacion rapida de hierro checker HI 721
HANNA instruments® para determinar las concentraciones. El cual se puede
observar en la figura 23. EI procedimiento de uso de este se encuentra en la
seccion de anexo 2. Ademas, las mediciones de presion en el sistema se

realizaron por medio de los manometros ya instalados en la unidad.

Figura 24. Equipo de medicion de hierro

BATCHN' H141

EXP 04/2019

Fuente: Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOPU), Facultad de Ingenieria, edificio T5.

3.10. Recoleccion de lainformacién

Todos los datos necesarios para cumplir con los objetivos provienen de
diferentes procedimientos del proceso, el cual se puede observar en el disefio

general.

La preparacion previa al sinterizado del polimero de tereftalato de
polietileno (PET) es un procedimiento simple. En este solo se requirio reducir el
tamafio de particula del PET con el objetivo de recolectar mas material y
realizar tamizajes. Sin embargo, se tamiz6 una cantidad significativa de resina

de PET, ya que se prepararén nueve membranas.

68



Se debe de tomar en cuenta que el tamafio de particula de resina de
PET, reciclado tiene que ser aproximado al tamafio de la sal a utilizar en la
mezcla para que el proceso de sinterizado se realice de manera adecuada, esto
se logro utilizando el mismo nimero de mesh. Se anoté el mesh que mejor se
ajustd y con ello se determiné el tamafio de particula del PET. El utilizado fue
de 100 micrones.

Las condiciones de temperatura y tiempo son las mas importantes en el
proceso de sinterizacion. En esta parte del procedimiento de experimentacion
no se recolectaron datos puesto que el rango en el que se encuentran la
temperatura y tiempo de sinterizacion para producir las membranas de

microfiltracion ya estan determinados.

Aun asi se realizaron pruebas preliminares para obtener la membrana
con mejores propiedades para el desarrollo del analisis experimental (apéndice
1). Los datos de dichas condiciones se registraron y se mantendran constantes
durante la parte experimental para mantener invariables las caracteristicas de la

membrana a utilizar.

En la parte del estudio experimental se ensayo el efecto de las variables
de operacion en el sistema de modulo propuesto para la membrana para
microfiltracion de PET. Se mantuvo constante las condiciones de la membrana

sinterizada y, el analito y concentracion inicial de este.

Para la determinacion de las variaciones de concentracion se opté por
utilizar un equipo checker HI 721 HANNA instruments®, ya que brinda
resultados rapidos a través de un tratamiento quimico sencillo. Asimismo, tiene

la ventaja del facil desecho del reactivo que utiliza.
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Luego de fabricar el médulo propuesto para la membrana para
microfiltracion de PET se procedi0 a realizar las pruebas variando las
condiciones de operacion. Con los datos experimentales obtenidos se procedi6
a generar las curvas de operacion y modelar matematicamente el proceso. El

modelo se cre6 por medio de la ecuacion de Darcy:
J=k*PTM

Donde:
J=flujo de permeado (m?/s)
k=coeficiente de Darcy (m>/s*Pa)

PTM=presion transmembrana (Pa)

Las ecuaciones de retencion, caudal, porcentaje de recuperacion y

rechazo; junto con la muestra de célculo se encuentra en el apéndice 1.
3.11. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion
El ensayo utilizando el mdédulo propuesto consisti6 en una serie de

pruebas con las soluciones de sulfato ferroso. Con ellas se calculd

caracteristicas del proceso de separacion por membranas selectivas como:

o Retencion
o Caudal
o Porcentaje de Recuperacion

Estos parametros se analizardon realizando mediciones de concentracion
de las soluciones problema en la entrada y la salida de la unidad experimental,

y la medicion del caudal.
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Una vez realizados los ensayos se recopilaron los datos y se procedié a
ordenarlos de una manera adecuada con la finalidad de presentarlos de forma
grafica. De esta manera, poder realizar un analisis comparativo de dichos
cambios en las condiciones del proceso al variar las condiciones de operacién

en la estacion experimental.

3.11.1. Tamafo del muestreo

Para lograr una mayor confiabilidad en los resultados del experimento, se
determind el numero de corridas adecuadas para disminuir los errores. Para
determinar el tamafio de la muestra fue necesario tomar en cuenta el costo y el
tiempo de la preparaciéon previa de la materia prima y, del uso de los

instrumentos y equipo.

En el presente estudio, primero se tom6é como variable de control la
concentracion inicial de la solucion a tratar y se varié el caudal del flujo a través
de la membrana. Las variaciones del caudal se obtuvieron al variar la abertura
de la valvula de globo. Seguidamente se analizaron otras dos concentraciones
iniciales. Como resultado, se obtuvieron 9 tratamientos, es decir combinaciones

de ensayos de concentracion inicial-abertura de valvula.

3.11.2. Tabulacidon y ordenamiento de los datos

La informacion recolectada del proceso experimental se ordend, segun
se requirid, en tablas simples o cruzadas. Todas estas contienen titulos y las
unidades en que se expresa la medicion. Se midieron los datos de
concentracion de alimentacion y permeado, caudal de alimentacién vy

permeado; y presion transmembrana.
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A continuacién se muestran las tablas utilizadas en el proceso de

preparacion del PET y en la préctica experimental del andlisis de separacién y

flujo.

Tabla XV.

Datos utilizados en la preparacién de material PTFE

NUmero de mesh

Tamafo de particula de PET (um)

Masa de polvo de PET (g)

Masa de cloruro de sodio (Q)

Tabla XVI

Fuente: elaboracion propia.

. Recoleccion de datos experimentales

Concentracion de alimentacion

Cambio

Abertura Caudal Caudal » »
. de Concentracion | Concentracion

valvula . en en ] »

presion alimentacion en permeado
globo [%] tanque 1 | tanque 2

PTM

Abertura BTM Caudal Caudal Concentracion
de valvula 11 tanquel | tanque2 en permeado
globo 1,1 ’ 1,1 1,1 1,1
Abertura BTM Caudal Caudal | Concentracion | Concentracion
de valvula 15 tanquel | tanque2 en en permeado
globo 1,2 ’ 1,2 1,2 alimentacion 1,2
Abertura BTM Caudal Caudal Concentracion
de vélvula 13 tanquel | tanque2 en permeado
globo 1,3 ’ 1,3 1,3 1,3

Fuente: elaboracion propia.
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3.11.3. Procesamiento de la informacion

Con los datos obtenidos a partir de la experimentacion, utilizando el
modulo para microfiltracion de PET, se procedié a calcular diferentes
parametros de operacion para membranas. Luego se realizaron graficas que
permitieron el andlisis del comportamiento de separacion y flujo de la

membrana mencionada.

Se calcul6: la retencion, el porcentaje de recuperacion y rechazo, vy el
flujo en el permeado. Los cuales se recolectaron y ordenaron en la siguiente
tabla propuesta. La muestra de calculo se encuentra en el apéndice 2.

Tabla XVII. Calculos realizados en la préactica

Concentracion de alimentacion

Abertura | Cambio Porcentaje | Porcentaje | Flujo en el
valvula de | Presién | Retencion |recuperacion | rechazo permeado
globo [%] PTM [%0] [%0] [m/s]
Abertura » Porcentaje de | Porcentaje | Flujo en el
] PTM Retencion y
de valvula 11 11 recuperacion rechazo permeado
globo 1,1 ’ ’ 1,1 1,1 1,1
Abertura . Porcentaje de | Porcentaje | Flujo en el
) PTM Retencion y
de valvula 15 15 recuperacion rechazo permeado
globo 1,2 ’ ’ 1,2 1,2 1,2
Abertura _ Porcentaje de | Porcentaje | Flujo en el
) PTM Retencion y
de valvula 13 13 recuperacion rechazo permeado
globo 1,3 ’ ’ 1,3 1,3 1,3

Fuente: elaboracion propia.

73




Consecutivamente se procedio a graficar las relaciones:

o Retencion versus caudal volumétrico.
o El porcentaje de recuperacion versus el caudal volumétrico.
o El caudal volumétrico versus presion transmembrana (PTM). Con el dato

de la pendiente de la grafica se obtuvo el coeficiente de permeabilidad.

3.12. Analisis estadistico

Los calculos estadisticos se realizardn una vez se hayan terminado de

registrar los datos de los analisis. Estos pertenecen a los siguientes grupos de

pruebas:

. Medidas de dispersion
o Andlisis correlacional
. Regresion

3.12.1. Medidas de dispersion

Son las utilizadas para medir la variabilidad de una serie de datos. Se
empleard la desviacion estandar para la determinacién de la dispersion en las

variables de operacion.

3.12.2.  Andlisis correlacional y regresion

El analisis correlacional parte de analizar la dispersion de los resultados
obtenidos al estudiar la relacion de correspondencia de dos variables. Este
analisis serd usado para conocer el comportamiento entre las variables de

operacion en la estacion experimental y las variables de separacion por medio
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de la membrana para microfiltracion. La correlacion entre las variables estara

dada por el coeficiente de correlacion.

La regresion sera utilizada para mostrar un modelo matematico
representativo de la distribucion de los resultados obtenidos al comparar cada
par de variables. Para fines de simplificacién, generalmente se asume una
tendencia de comportamiento lineal de los datos debido a que se esta
estudiando un proceso donde las caracteristicas deseadas del proceso deben
de ser lo mas constante posibles, sin embargo, por no conocer la tendencia real
que debieran de tener las variables se buscara la regresion de mejor ajuste. Se
presentara también el coeficiente de determinacién para mostrar el grado de

ajuste de los datos a la linea recta obtenida de la regresion lineal.
Se llegaré a obtener un modelo lineal de la siguiente forma:
Y =a+bX
Donde:
Y = valor de la variable dependiente que se desea predecir
a = ordenada en el origen

b = pendiente o inclinacién

X = variable independiente
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4. RESULTADOS

4.1. Sinterizacién de un juego de membranas de PET reciclado para
MF

Se presenta el juego de nueve membranas sinterizadas a partir de
polietileno terefltalato (PET) reciclado para microfiltracion (MF) a condiciones de

270 °C y 25 minutos.

Figura 25. Juego de membranas sinterizadas

[
£
:

Fuente: Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOPU), Facultad de Ingenieria, edificio T5.
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4.2. Disefio e instalacion de un médulo para membrana de PET

A continuacion se muestran los resultados del disefio del modulo para la

membrana a partir de PET para microfiltracion.

Figura 26. Modulo de membrana de tereftalato de polietileno

Fuente: Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOPU), Facultad de Ingenieria, edificio T5.

Figura 27. Interior de mdédulo para membrana de PET

Vista interna:

* Empaques

* Membrana PET
* Poliuretano

* Malla INOX

Fuente: Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOPU), Facultad de Ingenieria, edificio T5.
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Figura 28. Esquema vista frontal de médulo

Fuente: elaboracion propia, con programa Autodesk Inventor.

Figura 29. Esquema vista isométrica de modulo

Fuente: elaboracion propia, con programa Autodesk Inventor.
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Tabla XVIII. Listado de derecha a izquierda de partes del modulo

No. C6digo | Nombre |

1 Al Adaptador de tubo PVC de 72" ASTMD2466

2 T1 Tubo PVC de 72", 14 cm

3 C1 Codo de 45° de PVC de 12mm D2466

4 T2 Tubo de PVC de 72", 5cm

5 A2 Adaptador de PVC 1 2" - %"

6 MO PVC-U SCH40 ASTM D2466 1-'%", 3" de didmetro

7 E Empaque de hule, evita fugas de agua

8 MPET Membrana de PET reciclado para MF, @=3"

9 P Material poroso de poliuretano para soporte mecéanico, @=3"
10 | MINOX Malla de acero inoxidable para soporte mecéanico, @=3"

Fuente: elaboracion propia.
Figura 30. Mobdulo instalado en la estacion experimental

Fuente: Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOPU), Facultad de Ingenieria, edificio T5.
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4.3.

En las tablas siguientes se muestran

retencion,

porcentaje de

recuperacion y flujo tomados en

Cuantificacién del flujo, porcentaje de recuperacién y retencién

los resultados de las pruebas de

la estacion

experimental utilizando la membrana sinterizada y la solucion problema

escogida: sulfato ferroso heptahidratado (FeSO,). Se observa que todas las

membranas de PET reciclado para microfiltracion retuvieron el analito problema.

Ademas, todas estas tuvieron resultados altos de porcentaje de recuperacion.

Tabla XIX.

Resultados

Concentracion tedrica de alimentacion 2 ppm

Abertura| PTM . Porcentaje Porcentaje Flujo
valvula (Pa) Retencion recuperacion (%) | rechazo (%) | permeado (m?s)
1/8 71400,5 0,2 97,34 2,66 2,69E-03
1/4 72360,1 0,21 96,54 3,46 2,86E-03
3/8 73450,6 0,38 96,76 3,24 3,30E-03
Concentracién tedrica de alimentacion 3,5 ppm
Abertura| PTM » Porcentaje Porcentaje Flujo
valvula (Pa) Retencion recuperacion (%) | rechazo (%) | permeado (m%/s)
1/8 71360,7 0,15 98,39 1,61 2,16E-03
1/4 72230,9 0,57 97,62 2,38 2,68E-03
3/8 73370,4 0,6 92,41 7,59 3,30E-03
Concentracion tedrica de alimentacion 5 ppm
Abertura| PTM . Porcentaje Porcentaje Flujo
valvula (Pa) Retencion recuperacion (%) | rechazo (%) | permeado (m?/s)
1/8 71189,9 0,13 98,88 1,12 2,09E-03
1/4 72167,8 0,22 98,81 1,19 3,27E-03
3/8 73310,1 0,30 98,57 1,43 3,62E-03

Fuente: elaboracion propia.
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4.4. Modelo matemético del proceso de microfiltracion

A continuacion se presentan los resultados de los modelos matematicos

del proceso de microfiltracion a las concentraciones analizadas.

Figura 31. Gréafica de dispersién a2 ppm

__ 5.00E-04 -
L
® 4.00E-04 - ‘//’//0
S 3.00E-04 -
©
Q
€ 2.00E-04 -
]
Q.
S 1.00E-04 -
©
.% O-OOE+OO T T T T T 1
s 71000 71500 72000 72500 73000 73500 74000
PTM (Pa)
Fuente: elaboracion propia.
Figura 32. Gréfica de dispersion a 3,5 ppm
__ 5.00E-04 -
<
@ 4.00E-04 -
o 3.00E-04 -
®
@ 2.00E-04 -
£
S 1.00E-04 -
S 0.00E+00 : : : . .
§- 71000 71500 72000 72500 73000 73500
* PTM (Pa)

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 33. Grafica de dispersion a 5

ppm

Flujo de permeado (m3/s)

5.00E-04 -
4.50E-04 -
4.00E-04 - *
3.50E-04 -
3.00E-04 -
250E04 | @
2.00E-04 -
1.50E-04 -
1.00E-04 -
5.00E-05 -
0.00E+00 : : :

71000 71500 72000 72500 73000 73500

PTM (Pa)

Fuente: elaboracion propia.

En las graficas 31, 32 y 33 se observan rectas lineales crecientes

correspondientes a las distribuciones. A continuacion se muestra una tabla con

un resumen de

concentraciones de alimentacioén teérica.

los modelos matematicos de separacion a diferentes

Tabla XX. Modelos de saturaciéon

Cq teorica Modelo Tendencia Regresion (RZ)
(ppm)
2 Q,=4E-08PTM-0.0022 Lineal positiva 0,953
3,5 Q,=7E-08PTM-0.0046 Lineal positiva 0,9991
5 Q,=9E-08PTM-0.0058 Lineal positiva 0,8838

Fuente: elaboracion propia.
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4.5. Curvas de operacion de membrana de PET reciclado para MF

En las siguientes graficas se exponen las curvas de operacion para la

membrana de PET reciclado.

Figura 34. Curva de retencion a concentracion tedrica de 2 ppm

0.40
0.35
0.30
0.25
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0.15
0.10
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0.00
3.00E-04 3.20E-04 3.40E-04 3.60E-04 3.80E-04 4.00E-04 4.20E-04

Caudal (m3/s)

Retencion

Fuente: elaboracion propia.

Figura 35. Curva de retencion a concentracion teérica de 3,5 ppm
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4

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 36. Curva de retencion a concentracion teéricade 5 ppm
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Fuente: elaboracion propia.

Figura 37. Curva de recuperacion a concentracién teérica 2 ppm
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 38. Curva de recuperacion a concentracion teérica 3,5 ppm
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Fuente: elaboracion propia.

Figura 39. Curva de recuperacion a concentracion teérica 5 ppm
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 40.

Comparacion de curvas de operacion 1
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Figura 41.

Fuente: elaboracion propia.

Comparacion de curvas de operacion 2
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Fuente: elaboracion propia.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

Se elaboré un juego de nueve membranas por el método de sinterizacion
a partir de polietileno terefltalato (PET) reciclado para microfiltracion (MF), a
condiciones de 270 °C, 25 minutos y proporciones de materia 7:3 (PET:NacCl).
Estas condiciones de sinterizacion fueron las que proporcionaron los mejores
resultados segun las pruebas preliminares (apéndice 1). Cada una de las
membranas tiene las dimensiones necesarias para que se ajuste al modulo

disefiado y de esta manera realizar las pruebas experimentales.

La estacion experimental para membranas ubicada en el Laboratorio de
Operaciones Unitarias de la Escuela de Ingenieria Quimica, Usac esta
construida con un conjunto de equipos que permiten la realizacion de las
pruebas (seccién 3.9). Para que el modulo fuera adaptable a esta, se eligio
como material para su fabricacion PVC, ya que tiene la ventaja de que existen
en el mercado variedad de equipo, en tamafio y forma, es de facil adquisicion y

bajo costo.

El modulo para la membrana de tereftalato de polietilieno consta de
adaptadores para tuberia de PVC, codos de 45°, un tubo de PVC de % pulgada
de 60° para alimentacion, un modulo de marco y plato de forma cilindrica de 3
pulgadas de diametro, y un tubo de PVC de % pulgada de 60° para el
permeado. En la parte interior se dispone de empaques que impiden que haya
fugas de la solucién a separar. También una rejilla de acero inoxidable y
material poroso de poliuretano, lo cual le brinda soporte mecéanico a la

membrana. La parte interna se puede observar en la figura 24.
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Los empaques internos y la estructura del modulo permiten que el flujo de
la solucion a analizar pase exclusivamente a través del &rea de la membrana. .
Asimismo, se afiadio cinta de teflon en la parte enroscable para evitar fugas de
la alimentacion. La tapadera enroscable representa una ventaja del médulo, ya
que permite cambiar facilmente la membrana de PET para microfiltracién. El
maodulo instalado en la estacion experimental se puede observar en la figura 29.

Los resultados de las pruebas experimentales muestran que todas las
membranas de PET reciclado para microfiltracion retienen sulfato ferroso
(FeSO,). Ademas, independientemente de la concentracion inicial, se muestra
gue a mayor caudal aumenta la retencion. Las condiciones de 3,5 ppm de
concentracion de alimentacion y 3/8 de abertura de valvula, obtuvieron el
mayor resultado de retencién, siendo 0,6. Esto quiere decir que la membrana
retiene hasta el 60 % de la concentracion inicial de sulfato ferroso.

El porcentaje de recuperacién es una medida de la conversion del caudal
de aportaciébn que llega a las membranas al caudal de permeado. Las
membranas de PET reciclado para microfiltracibn muestran un porcentaje de
recuperacion arriba del 90 %. ElI mayor valor es de 98,88 %, a las condiciones
de 5 ppm de concentracion de alimentacion y 1/8 de abertura de valvula.
También se observa que la retencion es inversamente proporcional al

porcentaje de retencion.

Los resultados de flujo de permeado para todos los tratamientos se
encuentran en un rango de 2,09E-03 a 3,62E-03 m®/s. Se observa que el flujo
de permeado aumenta mientras aumenta el porcentaje de abertura de la valvula

de globo.
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Asimismo, que mientras aumenta la concentracion inicial de sulfato ferroso
disminuye el flujo en el permeado. Lo cual puede suceder por un proceso de

fouling.

El modelo matemético del proceso de microfiltracion para las membranas
de PET reciclado, flujo de permeado versus presion transmembrana, muestra
una tendencia lineal positiva sin importar la concentracion inicial de sulfato
ferroso (FeSQO,).
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CONCLUSIONES

Se prepard un juego de membranas de tereftalato de polietileno (PET)
reciclado para microfiltracion por el método de sinterizacion a

condiciones de 270 °C, 25 minutos y proporcion 7:3 (PET:NaCl)

Se disefi6 e instal6 un médulo adaptable a una membrana de tereftalato

de polietileno (PET) para microfiltracion.

Todas las membranas de PET reciclado para microfiltracion retienen el
analito de sulfato ferroso. El dato mayor de retenciéon fue a las
condiciones de 3,5 ppm de concentracion de alimentacion y abertura de

valvula de 3/8, siendo 0,6.

El mayor porcentaje de recuperacion de todas las membranas es de
98,88, y se obtuvo a las condiciones de concentracion de alimentacién

de 5 ppm y abertura de valvula de Ya.

La retencién de las membranas de PET reciclado para microfiltracion es

inversamente proporcional al porcentaje de recuperacion de la misma.
Los modelos matematicos del proceso de microfiltracion (flujo de

permeado versus PTM) a las tres concentraciones de alimentacion (2,

3.5y 5 ppm), tienen un comportamiento lineal.
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El fluo en el permeado de la membrana de PET reciclado para
microfiltracion aumenta, conforme el caudal en las concentraciones de

alimentacion de 2, 3.5, 5 ppm de sulfato ferroso.

La retencion en la membrana de PET reciclado para microfiltracion
aumenta, conforme el caudal en las concentraciones de alimentacion de

2, 3.5, 5 ppm de sulfato ferroso.
El porcentaje de recuperacion en la membrana de PET reciclado para

microfiltracion  disminuye, conforme aumenta el caudal en las

concentraciones de alimentacion de 2, 3.5, 5 ppm de sulfato ferroso.
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RECOMENDACIONES

Emplear un tamiz mas pequefio en el analisis granulométrico de la
preparacion del material PET previo a la sinterizacion. Esto con el
objetivo que reducir el tamafio del poro de la membrana para
microfiltracion. Ademas se espera que esto mejore la formacién de

enlaces o puentes de materia en el método de sinterizacion.

Someter a un proceso de secado la sal que actla como agente
formadora de poros, puesto que esta también contiene humedad. La
humedad proveniente de la sal puede fomentar el proceso de hidrélisis
en el método de sinterizacion, lo cual repercute de forma negativa en el

método de sinterizacion.

Realizar el método de sinterizacion utilizando un molde que le pueda
someter presion a la mezcla de material PET-sal. De esta manera se

espera que se reduzca el grosor de la membrana producida.

Utilizar aluminio para la construccién del molde de sinterizacion de la

membrana de PET, ya que este tiene una mayor conductividad térmica.

Diseflar un moédulo para la membrana de PET reciclado para
microfiltracion que sea de filtracion tangencial en lugar de filtracion
directa. Por consiguiente, se espera minimizar el ensuciamiento de la

misma.
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Aumentar el &rea de filtracion en el médulo colocando una serie de
membranas para microfiltracion sinterizadas de PET reciclado. Con ello
realizar un analisis experimental con una solucién disefiada para tal

efecto; cuantificando la retencidn, el flujo y la recuperacion.
Realizar pruebas de acondicionamiento del agua por medio de un

proceso de separacion usando las membranas de PET reciclado para

microfiltracion.
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APENDICES

Apéndice 1. Pruebas preliminares de sinterizacion

Tabla Al. Condiciones pruebas preliminares de sinterizacion

Temperatura | 275 | 280 | 275 | 270 | 270 | 270 | 270 | 270 | 270 | 270
(°C)

Tiempo 20 22 30 30 10 10 10 13 25 25
(minutos)
Proporcion 1.1 1.1 11 1.1 11 11 11 11 3:2 7:3
PET:NaCl
Masa 4 4 4 4 6 8 8 10 10 10
mezcla (g)

Fuente: elaboracion propia.

Tabla A2. Observaciones pruebas preliminares de sinterizacion

Prueba | Observacion

No se lleva a cabo la sinterizacion en los extremos.

Se aumenta temperatura. Se funde el material, no existe porosidad.
Se aumenta tiempo. Se funde el material, no existe porosidad.
Se disminuye temperatura. Se funde el material, no existe porosidad.
Se aumenta masa de mezcla. Demasiados espacios libres.

Se aumenta masa de mezcla. No se realiza sinterizacién en extremos
Se funde la parte superior, no se lleva a cabo sinterizacion en inferior.
Se aumenta masa de mezcla y tiempo. No se realiza la sinterizacion
Se aumenta tiempo y cambia proporcion. Existen poros muy grandes.
Se cambia la proporcién de mezcla. Membrana con poros de tamafio
adecuado.

Blo|o|~N|o|o| s w Nk

Fuente: elaboracion propia.
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Figura Al. Prueba preliminar de sinterizacion 1

Fuente: Laboratorio de Tecnologia de la Madera, CII.

Figura A2. Prueba preliminar de sinterizacion 2

Fuente: Laboratorio de Tecnologia de la Madera, CII.
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Figura A3. Prueba preliminar de sinterizacion 3

Fuente: Laboratorio de Tecnologia de la Madera, CII.

Figura A4. Prueba preliminar de sinterizacién 4

Fuente: Laboratorio de Tecnologia de la Madera, CII.
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Figura A5. Prueba preliminar de sinterizacion 5

Fuente: Laboratorio de Tecnologia de la Madera, CII.

Figura AG6. Prueba preliminar de sinterizacion 6

Fuente: Laboratorio de Tecnologia de la Madera, CII.
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Figura A7. Prueba preliminar de sinterizacion 7

Fuente: Laboratorio de Tecnologia de la Madera, CII.

Figura A8. Prueba preliminar de sinterizacion 8

Fuente: Laboratorio de Tecnologia de la Madera, CII.
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Figura A9. Prueba preliminar de sinterizacion 9

Fuente: Laboratorio de Tecnologia de la Madera, CII.

Figura A10. Prueba preliminar de sinterizaciéon 10

Fuente: Laboratorio de Tecnologia de la Madera, CII.
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Apéndice 2. Muestra de céalculo

Ecuacion 1. Caudal volumétrico

Donde

Q: caudal volumétrico (m®/s)
V: volumen de liquido (m®)

t: tiempo (s)

Ejemplo: célculo del caudal de alimentacion a 2 ppm y 1/8 de abertura.

._V_7,57E—03m3_333E 04
0=t~ "2375s =% m*/s

Nota: de la misma manera se calculd el resto de caudales, véase tablas A5-A7.

Ecuacion 2. Area superficial de membrana

A, = Try,?

Donde

A,,: area membrana (m?)

ry,. radio de membrana (m)

Ejemplo: célculo del area de la membrana.
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A, = 1(0,0381)% = 0,1197m?
Nota: se utilizd el mismo calculo para todas las membranas.
Ecuacion 3. Velocidad de flujo
v=—

A
Donde

v: velocidad de flujo (m/s)

Q: caudal volumétrico (m®/s)

A: area (m?)

Ejemplo: célculo de la velocidad de flujo a 2 ppm y 1/8 de abertura.

~Q 333E-04m’/s > 68E — 3
VEAT T 01197m2 m/s

Nota: de la misma manera se calcularon los demas datos, véase tabla XIX.

Ecuacion 4. Presion transmembrana

P, + P

PTM =
2

Donde

PTM: presion transmembrana
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P,: presion de alimentacion
P,: presion de permeado

P; :presion de salida

Ejemplo: célculo del caudal de alimentacion a 2 ppm y 1/8 de abertura.

P, + P _ 37,000 + 34400,5

PTM =
2 2

= 71400,5

Nota: de la misma manera se calcularon las demas PTM, véase tabla XIX.

Ecuacion 5. Retencion

_ [Fe]ra - [Fe]p
R T el

Donde
R;: retencién

[Fe].,: concentracion alimentacion (ppm)

[Fe],: concentracion en el permeado (ppm)

Ejemplo: célculo de la retencién a 2 ppm y 1/8 de abertura.

. [Fe]., — [Fe], 1,85—1,48 02
" [Fel,, 18

Nota: de la misma manera se calcularon los demas datos de retencion, véase
tabla XIX.
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Ecuacion 6. Porcentaje de recuperacion

Qa

l:)recuperacic’)n = Q_ x 100
p

Donde

Precuperacisn: POrcentaje de recuperacion

Q,: caudal de alimentacion

Qp: caudal de permeado

Ejemplo: célculo de la recuperacion a 2 ppm y 1/8 de abertura.

Qa 3,31E — 04
l:)recuperaci()n = Q_p x 100 = m X 100 = 97,34%

Nota: de la misma manera se calcularon los demas datos de presion

transmembrana, véase tabla XIX.
Ecuacion 7. Porcentaje de rechazo

Prechazo = M x 100

Qa

Donde

Prechazo: POrcentaje de rechazo
Q,: caudal de alimentacion

Qp: caudal de permeado

110



Ejemplo: célculo del rechazo a 2 ppm y 1/8 de abertura.

Qi — Qp 3,31E — 04 — 3,22E — 04
Prechazo = Q— x 100 = 3 31E — 04 X 100 = 2,66%
a )

Nota: de la misma manera se calcularon los demas datos de porcentaje de
rechazo, véase tabla XIX.

Ecuacion 8. Media aritmética

Donde

X: valor promedio de las mediciones
x;. valor de cada una de las mediciones

n: ndmero de mediciones

Ejemplo: calculo de la media aritmética de la concentracion de hierro en el
permeado, se realiz6 con el programa de hoja de calculo Microsoft Excel de
Microsoft Office 2010.

_ (1,47 ppm + 1,48 ppm + 1,49 ppm
X =

=1,48
: )- s

Nota: de la misma manera se calcularon los demas datos de media aritmética,

véase datos calculados.
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Ecuacion 9. Desviacién estandar

o[BG %)
N n

Donde

X: valor promedio de las mediciones
x;. valor de cada una de las mediciones
n: nimero de mediciones

s?: desviacion estandar

Ejemplo: célculo de la desviacion estandar de la concentracion de hierro en el
permeado, este se realizé con el programa de hoja de célculo Microsoft Excel
de Microsoft Office 2010.

ppm

, j I(1,47 —1,48)2 + (1,48 — 1,48)2 + (1,49 — 1,48)2
S =
3

s? = 0,01 ppm

Nota: de la misma manera se calcularon los deméas datos de desviacion

estandar, véase datos calculados.

Ecuacién 10.Ecuacion de Darcy

PTM
1 * Rpot

] =P *PTM =
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Donde

J: flujo de permeado (m®/s)
P:coeficiente de permeabilidad
PTM: presion transmembrana
u:viscosidad

R.ot: resistencia total de la membrana
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Tabla A3.

Apéndice 3.

Datos calculados

Concentraciones de hierro en el permeado

Concentracién tedrica de alimentacion 2ppm

1/8 de abertura

1/4 de abertura

3/8 de abertura

Corrida [Fe], (ppm) Corrida [Fe], (ppm) Corrida [Fe], (ppm)
1 1,47 1 15 1 1,19
2 1,48 2 1,44 2 1,1
3 1,49 3 1,42 3 1,15
Promedio 1,48 Promedio 1,45 Promedio 1,15
Desviacion 0,01 Desviacion 0,04 Desviacion 0,05
Concentracién teérica de alimentaciéon 3.5 ppm

1/8 de abertura

1/4 de abertura

3/8 de abertura

Corrida [Fe], (ppm) Corrida [Fel, (ppm) Corrida [Fe], (ppm)
1 2,92 1 1,36 1 1,39
2 2,96 2 1,56 2 1,4
3 2,93 3 1,51 3 1,38
Promedio 2,94 Promedio 1,48 Promedio 1,39
Desviacion 0,02 Desviacion 0,10 Desviacion 0,01
Concentracion tedrica de alimentacion 5ppm

1/8 de abertura

1/4 de abertura

3/8 de abertura

Corrida [Fel, (ppm) Corrida [Fel, (ppm) Corrida [Fel, (ppm)
1 42 1 3,87 1 3,39
2 4,25 2 3,9 2 3,37
3 4,28 3 3,6 3 3,38
Promedio 4,24 Promedio 3,79 Promedio 3,38
Desviacion 0,04 Desviacion 0,17 Desviacién 0,01

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla A4.

Caudales de alimentacion

Concentracion tedrica de alimentacion 2 ppm

\Y 1/8 de abertura 1/4 de abertura 3/8 de abertura
Corrida (m?) t Q. t Q. t Q.
(s) (m®/s) (s) (m®/s) (s) (m®/s)
1 22,7 3,33E-04 21,4 3,54E-04 18,7 4,05E-04
2 757E-03| 22,8 |3,32E-04| 21,6 |3,50E-04 18,4 4,11E-04
3 23,1 3,28E-04 21,1 3,59E-04 18,6 4,07E-04
Promedio 22,87 |3,31E-04| 21,37 |3,54E-04| 18,57 |4,08E-04
Desviacién 2,08E-01 | 3,00E-06 | 2,52E-01 | 4,18E-06 | 1,53E-01 | 3,36E-06
Concentracién tedrica de alimentaciéon 3.5 ppm
\Y 1/8 de abertura 1/4 de abertura 3/8 de abertura
Corrida (m°) t Q. T Q. T Q.
(s) (m°/s) (s) (m°/s) (s) (m°/s)
1 28,7 2,64E-04 22,9 3,31E-04 17,6 4,30E-04
2 7,57E-03 29,0 2,61E-04 23,1 3,28E-04 17,5 4,33E-04
3 28,8 2,63E-04 23,1 3,28E-04 18,1 4,18E-04
Promedio 28,83 |[2,63E-04| 23,03 |[3,29E-04| 17,73 |4,27E-04
Desviacion 1,53E-01|1,39E-06 | 1,15E-01 | 1,65E-06 | 3,21E-01 | 7,6 7E-06
Concentracion tedrica de alimentacion 5 ppm
\Y 1/8 de abertura 1/4 de abertura 3/8 de abertura
Corrida (m?) t Q. t Q. t Q.
(s) (m°/s) (s) (m°/s) (s) (m°s)
1 29,5 2,51E-04 19,3 3,92E-04 17,1 4,43E-04
2 7,57E-03 29,9 2,53E-04| 18,87 |4,01E-04 17,0 4,45E-04
3 29,6 |2,56E-04 19,1 |3,96E-04 17,5 4,33E-04
Promedio 29,67 |2,53E-04| 19,09 |3,97E-04| 17,20 |4,40E-04
Desviacion 2,08E-01 | 2,37E-06 | 2,15E-01 | 4,47E-06 | 2.,65E-01 | 6,72E-06

Fuente: elaboracion propia.

115




Tabla A5.

Caudales en el permeado

Concentracion teorica de alimentacion 2 ppm

\% 1/8 de abertura 1/4 de abertura 3/8 de abertura
Corrida (m?) t Q, t Qp t Qp
(s) (ms) ©) (m°s) (s) (m°s)
1 23,94 | 3,16E-04 22 3,44E-04 19,9 3,80E-04
2 7,57E-03| 22,95 |3,30E-04| 21,9 |3,46E-04 18,7 |4,05E-04
3 23,6 |3,21E-04| 22,5 |3,36E-04 19 3,98E-04
Promedio 23,50 |3,22E-04| 22,13 |[3,42E-04| 19,20 |3,95E-04
Desviacion 5,03E-01 | 6,94E-06 | 3,21E-01 | 4,93E-06 | 6,24E-01 | 1,27E-05
Concentracién teérica de alimentaciéon 3.5 ppm
\Y, 1/8 de abertura 1/4 de abertura 3/8 de abertura
Corrida (m®) t Q t Qp t Q
(s) (m°/s) (s) (m°/s) (s) (m°s)
1 29,42 |257E-04| 23,95 |3,16E-04 18,1 4,18E-04
2 7,57E-03 29,0 2,61E-04| 23,75 |3,19E-04 17,9 4,23E-04
3 29,5 2,57E-04 23,1 3,28E-04 18,4 4,11E-04
Promedio 29,31 |2,58E-04| 23,60 |3,21E-04| 18,13 |4,18E-04
Desviacion 2,69E-01 | 2,38E-06 | 4,44E-01 | 6,09E-06 | 2,52E-01 | 5,78E-06
Concentracion teodrica de alimentacion 5 ppm
\Y 1/8 de abertura 1/4 de abertura 3/8 de abertura
Corrida (m?) t Q, t Q, t Q
(s) (m°s) (s) (m°/s) (s) (m°/s)
1 30 2,52E-04 19,6 3,86E-04 17,9 4,23E-04
2 7,57E-03 31 2,44E-04 | 18,87 |4,01E-04 16,8 4 51E-04
3 29,7 2,55E-04 19,5 3,88E-04| 17,68 |4,28E-04
Promedio 30,23 |2,50E-04| 19,32 |[3,92E-04| 17,46 |4,34E-04
Desviacion 6,81E-01 | 5,58E-06 | 3,96E-01 | 8,12E-06 | 5,82E-01 | 1,47E-05

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla A6.

Concentraciones de hierro en el permeado

Concentracion tedrica de alimentacion 2 ppm

Abertura Qa Qp (Fel.. ( ) [Fel, ( )
e m e m
valvula | (m¥%s) | (m%s) ra (PP » (PP
1/8 3,31E-04 | 3,22E-04 1,48
1/4 3,54E-04 | 3,42E-04 1,85 1,45
3/8 4,08E-04 | 3,95E-04 1,15
Concentracion tedrica de alimentacion 3.5 ppm
Abertura Q. Qp
Fe m Fe m
Vélvula (mS/S) (m3/S) [ ]ra (pp ) [ ]p (pp )
1/8 2,63E-04 | 2,58E-04 2,94
1/4 3,29E-04 | 3,21E-04 3,44 1,48
3/8 4,27E-04 | 3,95E-04 1,39
Concentracion tedrica de alimentacion 5 ppm
Abertura Q. Qp
Fe m Fe m
Vélvula (m3/s) (m3/s) [ ]ra (pp ) [ ]p (pp )
1/8 2,53E-04 | 2,50E-04 4,24
1/4 3,97E-04 | 3,92E-04 4,86 3,79
3/8 4,40E-04 | 4,34E-04 3,38
Fuente: elaboracion propia.
Tabla A7. Concentracién real de alimentacion

Concentraciones de alimentacion

Concentracion tedrica Concentracion tedrica | Concentracion teérica
2 ppm 3.5 ppm 5ppm
Corrida [Felr Corrida [Felra Corrida [Felra

(ppm) (ppm) (Ppm)

1 1,89 1 3,4 1 4.9

2 1,83 2 3,43 2 4,79

3 1,82 3 3,49 3 4,88
Promedio 1,85 Promedio 3,44 Promedio 4,86
Desviacion 0,04 Desviacion 0,05 Desviacion 0,06

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 4. Tabla de requisitos académicos

Tabla A8.

Requisitos académicos

Area

Cursos

Temas

Quimica

Quimica 4
Quimica Orgénica 2
Quimica Ambiental

Estados de
agregacion de la
materia
Temperatura de
fusion
Polimeros

Fisicoquimica

Laboratorio de
Fisicoquimica 1

Préactica de 6smosis

Operaciones
unitarias

Flujo de Fluidos
Transferencia de
Calor

Reduccién de
tamafo de particula
Calentamiento

[ ]

Transferencia de e Difusién
Masa e Diagramas de flujo
Laboratorio de e Membranas
Ingenieria Quimica 1 e Permeabilidad y
Separacion por selectividad
medio de e Preparacion de
membranas membranas
selectivas

Ciencias basicas Estadistica e Analisis correlacional

Medidas de
dispersion
Regresion lineal

Especializaciéon

Ciencia de los
Materiales
Disefio de Equipo

Polimeros
Sinterizacion
Costo de equipos

Fuente: elaboracion propia.
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Personal

Investigador

Karen
Hurtarte

Asesor

Renato
Ponciano

Apéndice 5. Diagrama de Ishikawa

Equipos

B —

Tamizadora

Figura A11.

Ishikawa

Materiales

Estacion
experimental

horno

Solucién
problema

espectrofoto
metro sal
NaCl

Polimero

PET

Variaciéon

condiciones de

proceso

Proceso

»,

Preparacion
membrana

Sinterizacién

Tamafio poro

Distribucién

poros »

Descripcion

iisica membrana

Prueba de resistencia
mecanica

Pruebas
fisicas

Fuente: elaboracion propia.
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ANEXOS

Anexo 1. Hoja de seguridad PET
Identificacion de la sustancia
o Aplicaciones: empaque Yy otros.
Polimero poliéster tipo industrial: para hilos de alta tenacidad.

Polimero de poliéster: para aplicaciones textiles (filamento y fibras)

o Composicion

Polietileno tereftalato

Identificacién de peligros

En caso de sobreexposicon, puede ser dafiino por inhalacién, ingestion o

por contacto directo con la piel. Puede causar irritacion en los ojos y en la piel.

Primeros auxilios

o Por inhalacién: respire aire fresco.
o Por contacto con la piel: lave con abundante agua.
o Por contacto con los ojos: inmediatamente enjuague los 0jos con

abundante agua al menos durante 15 minutos. Consulte con un médico.

o Por ingestién: no es toéxico. Lave la boca con agua. Consulte con un
médico.
o Por contacto con polimero fundido: si hay quemaduras, enfrie el material

fundido adherido a la piel tan rapido como sea posible con agua fria y

acuda a un doctor para remover el polimero adherido.
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Medidas de lucha contra incendio

o Medio de extincion adecuados: agua, polvo quimico seco o COs,.

o Especial exposicion al peligro: use equipos de aire autocontenido para
proteger de inhalacion de humo mientras apaga el incendio.

o Medidas a tomar en caso de vertido accidental: usar respirador para
vapores organicos, gafas tipo goggles, botas y guantes de caucho para

trabajo pesado

Barrer y recoger el granulo en bolsas, evitando que se levante polvo.

Ventilar el &rea y lavar el sitio después de que se ha recogido.

Fuente: Enka de Colombia S. A. Hoja de seguridad. Resina de Poliéster.
http://www.enka.com.co/enka/index.php/es/content/download/161/1924/file/HOJA+DE+SEGURI
DAD+Resina+PES.pdf. Consulta: mayo de 2015.

Anexo 2. Checker HI 721 HANNA instruments®

Especificaciones técnicas

El checker HI 721 HANNA instruments®, es un instrumento de medicion
de analisis rapido. Esto permitié durante el trabajo de investigacién, agilizar los
resultados y evitar la necesidad de analisis extensos para realizar las

mediciones de concentracion.

Ademas, es un instrumento de medicion especifico para la determinacion

de hierro total en muestras de agua.
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Caracteristicas

El checker HI 721 HANNA instruments® cuenta con caracteristicas fisicas y

estructurales que determinan su manejo y operacion.

Figura B1. Checker HI 721 HANNA instruments®

Fuente: HANNA instruments®. Manual de producto checker HI 721 HANNA instruments®.
http://www.hannainst.com.gt/informacion-y-descargas/item/ficha-tecnica-hi-721-checker-de-

hierro. Consulta: mayo de 2015.

Figura B2. Datos checker HI 721 HANNA instruments®

SPECIFICATIONS HI721 (Iron)

Range 0.00 to 5.00 ppm (mg/L)

Resolution 0.01 ppm (mg/)

Accuracy @ 25°C/77°F +0.04 ppm £29 of reading

Light Source LED 525 nm

Light Detector silicon photocell

Erwvironment 0 to S50°C (32 to 1229F): RH max 95% non-condensing
Battery Type (1) 15V AAA

Auto-off after three minutes of non-use and ten seconds after reading
Dimensions BL5x 61x375mm (32x2.4x15")

Weight 649(22502)

Method ion of the EPA Ph line method 315 B, for natural and treated waters.

Fuente: HANNA instruments®. Manual de producto checker HI 721 HANNA instruments®.
http://www.hannainst.com.gt/informacion-y-descargas/item/ficha-tecnica-hi-721-checker-de-

hierro. Consulta: mayo de 2015.

123



Manual de uso

El checker HI 721 HANNA instruments®, como un instrumento de

medicion, cuenta con un manual de usuario describe el siguiente procedimiento:

Materiales

El método de analisis empleado por checker HI 721 HANNA instruments®,
requiere de los siguientes materiales. Estos materiales estan incluidos con el

equipo.

. Medidor de hierro total checker HI 721 HANNA instruments®.
o Celdas de cristal HI 731321 (incluido con el checker).

o Pafo de limpieza HI 731318 (incluido con el checker).

Reactivos y soluciones

El método de analisis empleado por checker HI 721 HANNA instruments®,
requiere de los siguientes reactivos y soluciones. Estos reactivos estan

incluidos con el equipo. Al agotarse pueden ser adquiridos por separado.

o Agua destilada.

o Kit de reactivos para medidor de hierro total checker HI 721-25.

Procedimiento

El método de analisis empleado por checker HI 721 HANNA instruments®,
se basa en el método espectrofotométrico de la fenantrolina, El procedimiento

incluye una autocalibracion que permite el andlisis de muestras con turbidez.
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Llene ambas cubetas con la solucién a analizar.

2. Agregue a una de las cubetas el reactivo contenido en el sobre Hl
721.

3. La cubeta sin reactivo y a la que se le ha agregado el reactivo
corresponden a las soluciones C1 y C2 respectivamente.

4. Oprima y suelte el interruptor. El instrumento solicitara la solucion
C1.

5. Coloque la solucion C1 en el checker: secando la cubeta con el
pafio de limpieza.

6. Oprima y suelte el interruptor. El instrumento iniciaré la calibracion,
al finalizar solicitara la solucion C2.

7. Seque y coloque la cubeta con la solucion C2 en el checker.
Oprima el interruptor hasta que la cuenta regresiva inicie.

9. Al finalizar la cuenta regresiva, el aparato mostrara el resultado de
la medicion. Anote el resultado.

10.El resultado aparece en la pantalla por 10 segundos, luego de este
tiempo el aparato se reiniciara y estard listo para la proxima
medicion.

11.Limpie las cubetas con agua destilada y continde con la proxima

medicion.

Fuente: HANNA instruments®. Manual de producto checker HI 721 HANNA instruments®.
http://www.hannainst.com.gt/informacion-y-descargas/item/ficha-tecnica-hi-721-checker-de-

hierro. Consulta: mayo de 2015.
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