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Resumen

Titulo: Implementacion de un mddulo para membranas cerdmicas tubular monocanal en el
equipo de ultrafiltracion del Laboratorio de procesos de la Escuela de Ingenieria Quimica de la
Universidad Industrial de Santander™.

Autor: Claudia Lorena Barrera Angarita, Javier Enrique Rodriguez Montes'.

Palabras Clave: ultrafiltracion, membrana polimérica, membrana ceramica, resistencia de la
membrana, resistencia por ensuciamiento, permeado.

Descripcion:

En el Laboratorio de Procesos de la Escuela de Ingenieria Quimica de la
Universidad Industrial de Santander se cuenta con un piloto de Ultrafiltracion de
Alimentos usado en la asignatura de Laboratorio de Procesos Il. Este equipo opera
usando un modulo de membranas poliméricas, el cual presentaba limitaciones como:
susceptibilidad a fugas a presiones altas, incapacidad de trabajar a temperaturas
superiores a 45°C debido a su material y rupturas frecuentes de membranas. Para eliminar
dichas limitaciones se propuso implementar un nuevo modulo de membranas cerdmicas
tubulares que permitan el andlisis de nuevas variables como temperatura y umbral de
corte. Inicialmente se realizaron pruebas diagndsticas con el mddulo de membrana
polimérica, con el fin de analizar las variables influyentes en la operacion de filtracion
(permeabilidad al agua, presion transmembrana, temperatura y concentracion del
retenido) y su efecto sobre el volumen de flujo de permeado obtenido. Se observa que lo
que se recolecta durante la practica es muy poco (8 mL /min) lo que dificulta la toma de
muestras y pone en duda la efectividad de la operacién.

Con el fin de aumentar los rangos de las variables de operacién a evaluar y
obtener un mayor volumen de permeado se disefi6 un nuevo médulo para membranas
ceramicas en acero inoxidable que contiene tres membranas en su interior y un sistema de
calentamiento. Se puso a prueba con las précticas realizadas anteriormente obteniendo
una cantidad de flujo de permeado mayor (150 mL /min) y una remocion de sélidos no
solubles mayor al 99% evidenciado en su turbidez.

Con las nuevas especificaciones del equipo se cred un manual de operaciones en
donde se describen los procedimientos para el correcto uso del piloto ademas del
protocolo limpieza, siendo la guia para desarrollar futuras practicas.

™ Trabajo de grado.

T Facultad d Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director Carlos Omar Parra Escudero,
Ingeniero Quimico, MSc. Co-director Carlos Jestis Muvdi Nova, Ingeniero Quimico, PhD.
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Abstract

Title: Implementation of a module for tubular monochannel ceramic membranes in the
ultrafiltration pilot of Laboratory of process in the Chemical Ingieniering School of Universidad
Industrial de Santander®*,

Author: Claudia Lorena Barrera Angarita, Javier Enrique Rodriguez Montes®

Key Words: Ultrafiltration, polimeric membrane, ceramic membrane, resistance to membrane,
resisance to fouling, permeate.

Description:

In the Laboratory of process in the Chemical Ingienering School of of Universidad
Industrial de Santander have a pilot of ultrafiltration for food used in the subject Laboratorio de
Procesos Il. This pilot works with a module of polimerical membranes, which presented the
following limitations: the module is sensitive to leaks operating in high pressures, material
weakness operating in temperatures greater than 45°C and frequent membrane ruptures. To solve
this limitations we propose install a new module for tubular ceramic membranes to allow the
analysis of new variables like temperature and cut-off threshold.

First, diagnostical tests were realized with the module of polimerical membranes, with
the propose of analyze the meaningfull variables in the operation (water permeability,
transmembrane pressure, temperatura and concentration of retentate) and their effect on the
permeate flux. The permeate flux obtained in a test is low (8 mL/min) getting hard the sampling
and put on doubt the yield of the operation.

A new module for ceramic membranes was made to increase the variables operation
range and getting more permeate flux, the module was designed in stainless Steel for three
ceramic membranes, a warming system was made too. The new module was tested with the same
variables previusly analyzed, the permeate flux was mayor (150mL/min) and the remotion of no-
soluble solids was greater than 99% evidenced in its haze.

A new operative manual was created with the new specifications of the pilot and a new
protocol of cleaness, being the guide to develop future test.

¥ Degree work
8 Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Advisor Carlos Omar Parra Escudero,
Chemical Engineer, MSc. Co-advisor Carlos Jesis Muvdi Nova, Chemical Engineer, PhD
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Introduccion

El Laboratorio de Procesos de la Escuela de Ingenieria Quimica de la Universidad
Industrial de Santander (UIS) cuenta con un piloto usado para la filtracion de alimentos, siendo
esta una operacion unitaria de separacion que busca reducir la concentracion de solidos
suspendidos o separar emulsiones de un fluido que pueden contener desde macromoléculas hasta
solidos granulares. En la practica de laboratorio se trata leche en polvo(descremada) disuelta en
agua y se mide la concentracion de solidos disueltos en °Brix (g Azlcar/100 g Solucién) del
permeado sin tener en cuenta los lipidos y proteinas que la componen, como tampoco la turbidez

como parametros de seguimiento.

Para llevar a cabo la operacién de filtracion se usa un medio s6lido poroso 0 membrana
gue actia como barrera, caracterizada por un umbral de corte, el cual informa sobre la retencion
de las particulas de mayor tamafio a este (Ayala etal.,, 2006; Hernandez etal., 1999). La
membrana debe estar sometida a una fuerza impulsora (diferencia de presion) que permita el
paso de un flujo a través de ella llamado permeado, el fluido que no atraviesa la membrana lleva
una mayor concentracion de sélidos que la inicial es llamado retenido (Benito et al., 2004).
Debido al continuo uso de la membrana se llega a un punto en el que sus poros se saturan
impidiendo la filtracion efectiva del fluido, este fendmeno se conoce como colmatacién (Vargas,

2004).

El tipo de membranas usadas en el equipo (planas poliméricas) generan restricciones de
operacion, puesto que estas no permiten trabajar con presiones superiores a 3 bar y temperaturas

superiores a 45°C, aumentando la probabilidad de ruptura. Ademas, el equipo no cuenta con un
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sistema de calentamiento que permita modificar la temperatura, pudiendo disminuir la viscosidad

de la sustancia a tratar, facilitando su fluidez a través de la membrana.

Debido a estas limitaciones, los resultados obtenidos no reflejan un cambio en el fluido
antes y después de la operacion en la medicion de solidos disueltos, lo que dificulta el
acoplamiento entre la teoria y la practica. También se contempla el alto costo de las membranas
poliméricas (13°000.000 COP por 20 membranas) (Pignat, s/f) y su poca vida util de maximo 3
practicas. EI permeado obtenido de este proceso es solo el 1% del volumen inicial (10 L) durante
todo el desarrollo de la practica (2,5 h), sin tener en cuenta el tiempo necesario para la

estabilizacion y posterior limpieza del sistema.

El principal objetivo al realizar esta practica es dar a conocer a los estudiantes la
operacion de filtracion aplicada en la industria. Este proyecto se enfoca en la adecuacion del
piloto de filtracion a un nuevo tipo de membranas, con el fin de obtener mayores volimenes de
filtrado y un mejor seguimiento de los solidos disueltos en el permeado durante el tiempo de
desarrollo de la practica. Las membranas seleccionadas son ceramicas tubulares (Férez, 2004),
las cuales presentan algunas ventajas si se comparan con las membranas planas poliméricas,
entre ellas: una selectividad elevada; bajo costo de mantenimiento; alta resistencia a acidos,
bases y a la temperatura (500°C); mayores valores de presiones de trabajo (20 bar) y resistencia

al ensuciamiento y ataque microbiano (Nieto Lopez, 2015).
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1. Objetivos

1.1 Objetivo General

Implementar un modulo de membrana ceramica tubular mono canal al equipo de
ultrafiltracion, que permita ampliar las condiciones de operacién y el nimero de variables a
analizar en el Laboratorio de Filtracidbn con membranas de la asignatura de Laboratorio de

Procesos I1.

1.2 Objetivos Especificos
Realizar un diagndstico técnico sobre el funcionamiento y las variables de operacion del

piloto usando el médulo de membranas poliméricas.

Disefiar el médulo de membranas ceramicas tubulares mono canal teniendo en cuenta
criterios técnicos y de operacion en aplicaciones académicas, adaptando la estructura del piloto al

nuevo moédulo.

Construir un manual de operacién y practicas del piloto de ultrafiltracion con los nuevos

maodulos de membranas ceramicas del laboratorio de procesos.
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2. Cuerpo del Trabajo

2.1 Marco Referencial

Para el desarrollo del proyecto es necesario conocer las bases tedricas que rigen la
operacion de filtracién, como lo son:
2.1.1 Membranas.

La membrana es la barrera fisica que permite la filtracién, en funcién de su umbral de
corte, los procesos de filtracion con membranas se categorizan en microfiltraciéon (0,1-10 um) y
ultrafiltracién (0,001-0,1 um) (Guizard, 1999). Constan de dos partes: area activa o selectiva, la
cual es la que esta en contacto con el fluido y separa las sustancias por diferencia de tamafo; y
un soporte que da estabilidad y forma el area activa. Estas se hacen de diferentes materiales y
configuraciones en funcion de las sustancias a filtrar, rangos de operacion de temperatura,
presion y concentracion (Benito et al., 2004; Meabe & Sempere, 2013; Palacio Martinez, 1998).

2.1.1.1 Materiales. Entre los mas comunes son las membranas organicas y ceramicas:
Las membranas organicas son elaboradas a partir de polimeros de celulosa o su combinacion con
materiales sintéticos, son ampliamente usadas en la industria ya que su costo es relativamente
bajo y su rango de tamafio es bastante amplio, poseen capacidades hidrofilicas o hidr6fobas. El
mayor inconveniente de éstas es su bajo rango de operacion de temperatura, presién y pH
ademas de ser sensibles a ataques microbioldgicos (Hernandez et al., 1999).

Las membranas cerdmicas son elaboradas a base de alumina o carbono,

principalmente se caracterizan por la capacidad de operar en rangos altos de presion,

temperatura, pH, ademas de no tener inconvenientes con sustancias o ataques microbianos. Por
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lo tanto, su implementacion tiene un costo relativamente alto que es compensado con su
durabilidad (Vargas, 2004).

Actualmente, existen variaciones en la composicion, en donde se acoplan partes de las
membranas siendo la parte activa organica y el soporte cerdmico; teniendo asi las mejores
caracteristicas de ambos materiales, mejorando asi la operacion de filtracion.

2.1.1.2 Configuraciones. Para las diferentes aplicaciones industriales, las membranas se
disponen en maddulos los cuales les dan diferentes configuraciones (Férez, 2004):

e Plana: las membranas se fabrican en laminas las cuales pueden ser dispuestas
individualmente o empaquetadas en cartuchos. Entre sus ventajas estan su fécil limpieza
y mantenimiento, su desventaja es que no pueden operar a presiones muy altas.

e Tubular: membranas en disposicion cilindrica en donde la capa selectiva se encuentra
generalmente en el diametro interno. Permite trabajar a altas presiones con bajo consumo
energético, ademas de trabajar sustancias con una alta carga de solidos.

e Fibra hueca: membranas que poseen microtubos porosos con pequefios canales, posee un
area activa mayor en comparacioén con las anteriores y permite separaciones bastante
efectivas, pero a un costo energético mas alto, ademas de complicaciones en su limpieza.

2.1.2 Turbidez

La turbidez es el nivel de transparencia que tiene un liquido cuando pasa luz a través del
mismo, un alto nivel de turbidez refleja una alta concentracion de particulas suspendidas en el
fluido, tales como lipidos, algas, colorantes, microorganismos, sélidos y demas sustancias en
emulsion o floculadas. La turbidez se mide en NTU (Unidades Nefelométricas de Turbidez) las
cuales, en funcién de la(s) sustancia(s), representa un valor de concentracién (Rodriguez &

Galvin, 1999).
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2.1.3 Modelo matematico

Al operar un sistema de filtracibn con membranas, se debe tener en cuenta los
mecanismos de retencion de moléculas por la membrana, dichos mecanismos se dividen en 2:
por transporte (que dependen de la difusion y de fuerzas hidrodindmicas); e interacciones
quimicas (que dependen de fuerzas de atraccion moleculares) (Vargas, 2004).

Ambos mecanismos pueden presentarse simultdneamente en la operacion, al reconocer
cual predomina en la relacion membrana-fluido a filtrar, es posible identificar los fenémenos de
ensuciamiento de membranas, los cuales reducen la cantidad de flux de permeado obtenido
denominandose resistencias.

Las resistencias que se presentan durante la operacién son: por la membrana, por capa de
torta, polarizacion por concentracion, por gel, por blogqueo de poro y por adsorcion. La
resistencia de la membrana (Rm) es un valor constante independientemente de las sustancias a
filtrar y se determina mediante una prueba con agua destilada (Hernandez Navarro, 2015).

Las resistencias generadas por el mecanismo de transporte son: capa de torta (Rc)
formada cerca del area activa de la membrana sin depositarse en ella, al incrementar la
concentracion de la torta hasta alcanzar la solubilidad maxima se genera la polarizacion por
concentracion (Rp) y al exceder la solubilidad se depositan particulas en la superficie de la
membrana creando la resistencia por gel (Rq) (Garcia, 2009).

Las resistencias generadas por el mecanismo quimico son: por blogueo de poro (Rp) y por
adsorcion (Rad) estas se presentan por la atraccion entre las moléculas de la membrana y las de la
sustancia retenida en diferentes ubicaciones (en la superficie o en el interior respectivamente).

Debido a la dificultad para medir la influencia de cada una de estas resistencias, se

compilan en una Unica resistencia denominada resistencia por ensuciamiento (Rf). El término de
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resistencia total (Rt) asocia todos los factores que reducen el flujo de permeado, se determina

usando el modelo de resistencias en serie (Romero Gonzélez, 2010):
Rr =R,, + R, 1)

donde:
Rm: Resistencia de la membrana nueva o limpia.
Rr. Resistencia por ensuciamiento.
El modelo matematico que permite predecir la cantidad de flux de permeado obtenido en
funcion del modelo de resistencias en serie, desde una perspectiva macroscopica, es la ley de

Darcy (Hernandez Navarro, 2015):

_APTM @)
a u* Ry

donde:

J: Flux de permeado [m3(volumen permeado) /m2(area superficial membrana) *s]
APTM: Presion transmembrana [Pa]

u: Viscosidad del fluido [Pa*s]

Rt: Resistencia hidrodindmica total [1/m]

Aunque existen modelos matematicos mas robustos a la hora de predecir el
comportamiento de un modulo de filtracion como lo es el modelo de Teoria de la Pelicula (Ortiz
Jerez et al., 2008), ya que se requieren mas pruebas para obtener los datos necesarios para ajustar
este modelo, usamos el modelo de la ley de Darcy.

La presion transmembrana se ve afectada por la caida de presion del fluido, cuando

interact(a con la membrana, lo que se puede determinar con la siguiente ecuacion.
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P, + P (3)

APTM=-—‘"2_0p
2 o

donde:
APTM: Presion transmembrana [Pa]
Pi: Presion de entrada del fluido [Pa]
Ps: Presion de salida del fluido [Pa]
Pp: Presion del permeado [Pa]
2.1.4 Descripcién del Piloto
En la Figura 1 se encuentra el equipo piloto de filtracién académico usado para tratar una
solucién de agua-leche en polvo para la asignatura de Laboratorio de Procesos Il ubicado en la
escuela de Ingenieria Quimica de la Universidad Industrial de Santander, el cual cuenta con las

siguientes partes:
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Figura 1.

Piloto de ultrafiltracion con médulo de membranas poliméricas.

Nota 1. Se presentan las partes del piloto de ultrafiltracion

1. Tanques de alimentacién: con un volumen de 60, 40 y 20 L, respectivamente.

2. Vélvulas: se encuentran dispuestas en el descargue de los tanques, alimentacion
del agua, apertura de la recirculacion, todas identificadas de color azul para manipulacién del
sistema, y rojo para entradas o salidas de fluido del sistema.

3. Medidor de caudal: actla con accion de una valvula que controla y restringe el
paso de fluido a la membrana.

4. Manometro: usado para medir la presién a la entrada y a la salida de la membrana.

5. Bomba centrifuga: usada para elevar la presion de fluido, se puede regular su

potencia variando la frecuencia con el uso de su panel de control.
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6. Modulo de membranas: estructura que contienen las membranas, cada maédulo
consta de las siguientes partes:

. Soporte: cuerpo del médulo el cual contiene las membranas, asi como un arreglo
que permite el contacto con el fluido.

. Membrana: medio filtrante, en el cual, mediante exclusion por tamafio, se retienen
los solidos presentes en la corriente de alimentacion. Se cuenta con un sistema disefiado para el
acoplamiento de dos membranas planas poliméricas (Ortiz Jerez et al., 2008).

2.2 Método

Con el uso del equipo descrito en la Figura 1, el proyecto se desarrollo en tres fases:
diagnostico del piloto de ultrafiltracion con un andlisis de las variables relevantes en el proceso,
disefio de un nuevo mddulo para membranas ceramicas, e implementacion de una nueva practica

en funcion de los cambios realizados. Estas fases se ven resumidas en la Figura 2.
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Figura 2.

Cuadro metodologico.

— e — —— — — — —

Solucion
(Agua-Leche). Verificacion de los limites
de operacién del médulo

de membranas

|
- . |
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(diametro 1 cmy longitud Fase 2. Disefio y acople del modulo Materiales.
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Disefio de experimentos.
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Umbral de corte [15 -100 nm] asignatura.
Prueba con:
Variables de Entrada. Agua,
Solucién.

Variables de Salida.

Sustancias a tratar.
Fases.

Nota 2. Las fases necesarias para la realizacion del proyecto con las variables analizadas y los resultados

obtenidos de cada una de ellas.

2.2.1 Fase 1. Analisis del médulo de membranas planas poliméricas.

Se realizaron pruebas de presion, temperatura y concentracion de la solucion, con el fin
de determinar como manipular dichas variables en el equipo, conociendo asi su correcto
funcionamiento y uso de los diferentes componentes del piloto. Las pruebas se desarrollaron
siguiendo las recomendaciones del personal del Laboratorio de Procesos, usando leche en polvo
disuelta en agua como solucion de alimentacién y recolectando el permeado con dos probetas de

50 mL. Para esto se realizaron las siguientes pruebas:
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. Permeabilidad al agua: se determind el comportamiento de la membrana, su
capacidad de ensuciamiento y el flujo de permeado (Gonz etal., 2017; Hernandez Navarro,
2015). Se us6 agua destilada y se le hizo seguimiento a la permeabilidad, ajustando la presion de
entrada al médulo en 1; 1.5; 2 y 3 bar, tomando cada 10 min el volumen de permeado y
cambiando cada 30 min la presion.

. Concentracion: se realizaron pruebas con diversas soluciones preparadas con
leche en polvo, midiendo el volumen de permeado, con las concentraciones de 10, 20 y 30 g/L
para 10 L de solucién, fijando una presion a 1 bar para las pruebas. Se desmontaron las
membranas del modulo para su limpieza usando agua destilada, donde se retiran los solidos
retenidos en ellas antes de aumentar la concentracién de la solucion (Zulewska et al., 2009). Se
dejo estabilizar el sistema en cada ensayo durante 20 min antes de tomar las muestras.

. Presion: se registro el volumen de permeado obtenido en funcion del aumento de
presion, se oper6 a 1; 1.5; 2 y 3 bar. Se realizaron las pruebas con una solucién de 20 g/L en un
volumen de 10 L de agua, tomando cada 10 min el volumen de permeado y cambiando cada 30
min la presion transmembrana.

2.2.2 Fase 2. Disefio y acople del médulo de membranas ceramicas.

Con base en los resultados de la Fase 1, se realizd el disefio tedrico, para la
implementacién y acople del nuevo médulo al equipo actual, incluyendo diametro, longitud y
umbral de corte de la membrana en funcién de las sustancias a tratar (Cifuentes et al., 2017).
Para la limpieza, el arreglo del nuevo médulo permitira realizar lavado por rebose eliminando
restos de permeado y solucién de limpieza cuyas particulas y pH puedan afectar posteriores
mediciones y generen dafios en el piloto y en las membranas (Hernandez Navarro, 2015; Kaseno

& Kokugan, 1997).
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Se efectud el disefio de dos formas, la primera se realiz6 en papel, tomando las vistas
superior y lateral como puntos de guia para optimizar las dimensiones adecuadas del modulo.
Luego de tener el concepto definido, se digitalizd el disefio usando el Software SolidWorks
2019; requerido por el proveedor seleccionado para la elaboracion de las piezas. Es necesario
mencionar que los recursos para la elaboracion de las piezas fueron asegurados con recursos de
la Escuela de Ingenieria Quimica.

Por la longitud en la que se adquieren las membranas del mercado, fue necesario realizar
el corte y lijado en sus extremos, las caracteristicas que presentan las membranas son: Longitud
de 1m, umbral de corte de 15 y 100 nm, didmetro externo de 1cm y diametro interno de 0,7 cm
(Z1BO DONGQIANG CERAMIC FILTER CO., s/f).

2.2.3 Fase 3. Implementacidn de nuevas practicas.

Con el nuevo mddulo ensamblado al equipo, se realizaron pruebas de permeabilidad,
presion, concentracion y temperatura, en donde se verifico la correcta instalacion y las posibles
practicas que se puedan implementar, evaluando si los efectos de las variables seleccionadas

influencian la cantidad de flujo de permeado obtenido.

Con el fin de determinar la eficiencia de la operacion para clarificar bebidas es necesario
medirse en unidades que reflejen este cambio, los °Brix denotan un cambio en la concentracién
de solidos disueltos, su reduccidn no es significativa ya que el umbral de corte de las membranas
usadas no retiene carbohidratos, para la clarificacion de la leche es necesario reducir su
contenido de grasas y proteinas, sustancias no solubles que los °Brix no cuantifican, por lo tanto,

se opta por medir la turbidez (Rodriguez & Galvin, 1999).
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Se realiz6 un manual operativo para el nuevo sistema, en el cual se incluiran los modelos
de précticas que se puedan llegar a realizar, protocolos de uso y limpieza, y una guia de toma de
datos para los estudiantes.

2.3 Resultados y discusion

Los resultados se presentan de acuerdo con la fase en que fueron obtenidos.
2.3.1 Fase 1: Analisis del médulo de membranas planas poliméricas.

Durante la ejecucion de las pruebas diagndsticas, se analizo la permeabilidad al agua de
la membrana plana polimérica, ademas, del efecto de la presion transmembrana, concentracion y
potencia de la bomba, sobre la cantidad de flujo de permeado obtenido al filtrar la solucion agua-
leche.

Se pudo determinar la permeabilidad al agua de la membrana polimérica utilizada, el
resultado obtenido es el valor maximo de flujo de permeado posible usando estas membranas

bajo condiciones de presion y viscosidad especificas (Gonz et al., 2017).
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Figura 3.
Permeabilidad del agua destilada de la membrana polimérica.

6E-05 1

5E05 4 y = 1,934E-10x- 1,012E-05
R? =9,899E-01

4E-05 A
3E-05 4

2E-05 4

Flux [m3/m?*s]

1E-05 A

OE+00 T T 1
OE+00 1E+05 2E+05 3E+05

APTM [Pa]

Nota 3. En la figura se observa la relacion del flux de permeado con respecto al cambio de presion transmembrana

hallado con la Ecuacién 3.

Se toma la pendiente de la grafica anterior, ajustandose el valor a la ley de Darcy usando
la Ecuacidn 2, determinandose la resistencia de la membrana usando la viscosidad del agua a una

temperatura de 26°C, obteniendo el siguiente resultado: Rm= 6,869*10'2 m™,

Usando la Ecuacion 1 y la resistencia de la membrana calculada se pudo determinar la

evolucion de la resistencia por ensuciamiento al operar con la solucion agua-leche.
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Figura 4.

Evolucidn de la resistencia por ensuciamiento de la membrana polimérica con respecto al

aumento de la concentracion alimentada.
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Nota 4. Se observa la tendencia entre el aumento de la concentracién de la alimentacion con el cambio de la

resistencia por ensuciamiento.

Al aumentar la concentracion de alimentacion al sistema, la resistencia generada por la
suciedad aumenta, en consecuencia, el flujo permeado disminuye puesto que al ser un flujo

tangencial el concentrado se acumula en la superficie (Martin et al., 2011).

Otra variable influyente en la operacion de filtracion es la presion transmembrana. En la
Figura 5, se observa la relacion entre el cambio en APTM con la resistencia por ensuciamiento

junto con el flux de permeado tratando una solucién agua-leche con concentracion de 20 g/L.
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Figura 5.

Efecto de la presion sobre la resistencia por ensuciamiento y el flux de permeado en la

membrana polimérica.
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Nota 5. se observa la relacion entre el cambio de APTM con la resistencia por ensuciamiento junto con el flux de

permeado tratando una solucién agua-leche con concentracion de 20 g/L

Con un aumento en la presion transmembrana, se genera un aumento en el flux de
permeado, debido a que mayor cantidad de solucion es forzada a entrar en contacto con la
membrana, asi mismo, una mayor cantidad de sélidos es retenida lo que aumenta la resistencia
por ensuciamiento (Ayala et al., 2006; Benito et al., 2004; Jests & Dominguez, 2014).

Con base en los resultados obtenidos de las anteriores pruebas, se encuentran las
limitaciones de operacion que se deben tener en cuenta para el disefio del mddulo de membranas
ceramicas. El médulo actual fue disefiado para usar membranas planas poliméricas, para usar un
nuevo tipo de membrana es necesario disefiar un nuevo modulo que opere en el rango de

operacion evaluado anteriormente (presion, temperatura, concentracion, potencia). Estos datos se
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determinan en funcion de las condiciones presentes en el manual del equipo, incluyendo las
propiedades de los materiales y la experiencia de los técnicos y operadores del equipo, con el fin
de no comprometer la integridad del piloto, membranas y la operacion. En la Tabla 1 se resume
las variables, rangos y limitaciones de operacion.

Tabla 1.

Limitaciones del equipo.

Variable Rango de Operacién Limitacién

Temperatura (26-60) °C Fluido de enfriamiento

Operacion de la bomba

Presion (0-3) bar Mdédulo de membranas
Flujo (0-1000) L/h Bomba
Membrana
Concentracion (Leche) (0-30) g/L Membrana
Sustancias Leche en polvo Membrana

Nota. Resumen de las limitaciones operacionales del piloto con el médulo de membranas poliméricas.

El equipo cuenta con un intercambiador de calor en donde el fluido de enfriamiento es
agua de la linea de acueducto de la ciudad, la cual esta a temperatura ambiente 26°C, si se desea
bajar ain mas la temperatura de la solucion a tratar se debe considerar otro sistema de
enfriamiento. En cuanto al aumento de temperatura, el equipo no cuenta con un sistema para
calentar el fluido, si se desea hacer se debe precalentar antes de ingresar al sistema, el
intercambiador de calor cuenta con un termopar que permite hacer seguimiento de la temperatura

del sistema.
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El médulo de membranas planas poliméricas requiere de su apertura para la limpieza del
equipo luego de cada préctica, por lo tanto, su cierre no siempre se hace de la forma adecuada,
dejando espacios por los cuales, al aumentar la presion se generan fugas. Los técnicos y
operadores del equipo limitan la presion de entrada a 3 bar para proteger los empaques internos
del modulo.

Las membranas planas poliméricas usadas en el equipo tienen un umbral de corte de 0,05
micrémetros (um) lo que posibilita la retencion de proteinas (caseina) (Carmen Gastalver, 2015;
Zulewska et al., 2009). Al ser un material filtrante, este tiende a colmatarse por el sélido
retenido, para evitar que se sature los técnicos y operadores del equipo recomiendan no usar una
concentracion superior a 30 g/L. El piloto de ultrafiltracion se puede usar para filtrar otro tipo de
soluciones, pero como practicas académicas no se ha realizado.

Ademas de la leche, las sustancias mayormente tratadas en la industria alimentaria son
los jugos de frutas, los umbrales de corte para clarificar estas bebidas son 0,1 y 0,3 um, la
mayoria tratados a temperatura ambiente y presiones entre 0,93 y 7 bar.

Las condiciones de pH y la cantidad de sélidos disueltos se mantienen iguales después
del tratamiento, mostrando que la microfiltracion es un método confiable para la clarificacion y
concentracion de bebidas, aunque las condiciones de operacion varian dependiendo de la
interaccion entre la solucion y la membrana. El tratamiento de este tipo de sustancias es
relativamente rapido, ya que como en el caso del jugo de naranja son necesarios 30 min de

tratamiento (Nandi et al., 2012).
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Tabla 2.

Bebidas tratadas con membranas ceramicas y condiciones de operacion.

Sustancia Umbral Presién Volumen  Tiempo Concentracion Referencia
de corte transmembrana filtrado de de solidos
(um) (bar) (L) operacién solubles (g/L)
(min)
Jugo de 0,288 1,38 0,3 30 118 (Nandi et al.,
naranja 2012)
Jugo de 0,2 (1,36- 1,04- 2,76) 5 - 74 (Chhaya et al.,
sandia 2008)
Jugo de 0,22- 0,285 4,14 0,3 120 171 (Mirsaeedghazi
granada etal., 2012)
Cerveza 0,5 (0,4-0,8-1,2) 56 60 115 (Vargaetal.,
2019)
Extracto de (0,05-0,1- (2- 4- 6) - 150 40 (Reis et al.,
Stevia 0,2) 2009)
Jugo de 20 1,02 0,2 30 70 (Yusof &
guandbana Ibrahim, 1994)

Nota. Bebidas clarificadas usando membranas cerdmicas operando a condiciones que se pueden replicar en el

Laboratorio de procesos.

Con base en las bebidas analizadas en la Tabla 2 y teniendo en cuenta el fin pedagdgico
del proyecto, se presentan opciones para clarificar zumos y concentrados comerciales ya sean en
polvo o preparados. Se debe tener en cuenta si en su composicion presentan espesantes como
goma de xantana que puedan causar colmatacion irreversible de las membranas, debido a que
estas sustancias aumentan la viscosidad generando una pelicula que recubre el area selectiva de
la membrana.

2.3.2 Fase 2. Disefio y acople del médulo de membranas ceramicas.
Con base en sistemas previamente disefiados que ocupan membranas ceramicas

tubulares, se opta por disefiar un médulo de membranas con orientacion horizontal.
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Figura 6.

Diserio de las boquillas y el cuerpo del modulo de membranas ceramicas en vista aérea lateral

Nota 6. Se muestran las partes del médulo; boquilla de entrada o salida y el cuerpo del mddulo.

. Boquillas: Como se observa en la Figura 6 A, las boquillas tienen forma de cono
truncado con didmetros de 2 y 5 pulgadas, respectivamente, el extremo de 2 pulgadas va
conectado a los mandmetros del equipo y en el extremo de 5 pulgadas se deja una hendidura para
ubicar un empaque que garantice un cierre hermético de todo el sistema.

. Cuerpo: Este cuenta con la misma hendidura de la boquilla para el empaque,
ademas en esta area se usa un agarre tipo “clap” que mantiene las boquillas y el cuerpo unidos.
En la Figura 6 B, se observa el extremo del cuerpo cuenta con tres espacios para soportar las
membranas cerdmicas de didmetro de 1 cm y una longitud de 40 cm, cada espacio cuenta con un
tornillo que sujeta y fija la membrana dejando un orificio para el paso del fluido.

En el cuerpo se dispone del espacio para recolectar el permeado obtenido de la operacion,
el cual es recuperado por una valvula de % pulgada situada cerca de la boquilla de salida,

también cuenta con otra valvula cerca de la boquilla de entrada para realizar mantenimiento.
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Los mddulos elaborados junto con la instrumentacion adecuada para el acople al equipo
de ultrafiltracion se observan a continuacion.

Figura 7.

Madédulo de membranas ceramicas con instrumentacion.

Nota 7. El modulo de membranas ceramicas con cuatro manometros y valvulas para el seguimiento independiente

de ellos.

A cada modulo se le instalaron mandmetros a la entrada y salida del fluido; con el fin de
registrar la caida de presion de cada sistema membranario, de la misma manera se ubican las
valvulas, para aislar los mddulos permitiendo su uso individual. Para evitar el dafio en las
membranas por sales y minerales que puedan estar presentes en el agua potable (utilizada durante
la limpieza y previo al lavado con solucion de NaOH) generando colmatacion irreversible, se
hizo necesario instalar una derivacion, para permitir el paso del fluido sin la intervencion de las
membranas, lo que es idoneo para la limpieza del equipo. Los cambios antes mencionados se

muestran en la Figura 8.
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Figura 8.

Piloto de ultrafiltracion con un modulo de membranas ceramicas.

Nota 8. Se instala al piloto los modulos de membranas cerdmicas previamente disefiados con la inclusién de las
derivaciones.

2.3.3 Fase 3. Implementacién de nuevas practicas.
Para asegurar la funcionalidad del sistema y garantizar su uso para practicas pedagdgicas,

se realizaron pruebas utilizando agua destilada.
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Figura 9.

Permeabilidad al agua destilada para las membranas ceramicas de 15y 100 nm.
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Nota 9. Se aprecia la permeabilidad al agua en funcion de la presién transmembrana para la membrana de 15 nm

(Mem 15nm) y la membrana de 100 nm (Mem 100nm).

Haciendo uso de la Ecuacién 3, ajustando el valor de la pendiente a la ley de Darcy, se
determind la resistencia para cada umbral de corte de las membranas, obteniendo como
resultado: Rmi15=1,976*10"> m™ y Rm100=2,162*10'? m™.

En comparacion con los resultados obtenidos con la membrana polimérica, se observa
que las membranas ceramicas permean mayor cantidad de agua, en un rango entre 4-5 veces
mayor y una disminucién de la resistencia de la membrana poco més de 3 veces, debido al
cambio de umbral de corte, al material de las membranas y a la geometria del mddulo
membranario. Por el constante uso de las membranas esta permeabilidad va a cambiar con el
tiempo (Zapata Montoya, 2006).

Otra de las variables evaluadas fue la presion transmembrana (APTM). Se observa que no

hay diferencia en el flux de permeado operando a presiones de 1y 2 bar por lo que se asume que
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se llego al flujo limite de permeado, lo que significa que al aumenta la presién transmembrana la
cantidad de permeado no varia (Hernandez Navarro, 2015). Para la implementacion de esta
practica se ajustaron los valores de presion transmembrana para observar de manera mas
evidente su efecto sobre el flux de permeado.

Figura 10.

Cambio de flux de permeado en funcion de la presién transmembrana usando membranas

ceramicas y una solucion agua-leche a 10 g/L.
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Nota 10. se observa la tendencia del flux de permeado al aumentar la presién transmembrana, se realizaron dos

ensayos para cada membrana, mostrados en la Figuracomo 1y 2.

Igualmente, se midié la resistencia generada por el ensuciamiento al operar las
membranas cerdmicas, usando la ecuacion 1 y el valor de la resistencia de la membrana

previamente calculada en la prueba de permeabilidad. Los resultados se muestran en la Tabla 3.
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Tabla 3.

Resistencia por ensuciamiento de las membranas ceramicas para la prueba de presion.

Prueba 1 Prueba 2
Membrana 1 bar 2 bar 1 bar 2 bar
15 nm 9,39E+12 1,65E+13 1,37E+13 3,49E+13
100 nm 7,24E+12 1,535E+13 1,31E+13 2,88E+13

Valores de la resistencia por ensuciamiento en funcion del incremento de la presion transmembrana usando la

ecuacion 1.

Los valores obtenidos al operar el piloto con membranas poliméricas no se comparan con
los obtenidos con las membranas ceramicas ya que tienen umbrales de corte diferente.

Otra variable incluida para las practicas en el laboratorio es la temperatura. En la Figura
11, se observa la variacion en el flux de permeado a medida que disminuye la temperatura de la

solucion agua-leche con concentracion de 10 g/L en el tiempo.
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Figura 11.

Influencia del cambio de temperatura del flujo de alimentacion sobre el flux de permeado
usando membranas ceramicas, una solucion agua-leche de 10 g/L y presion transmembrana de 1

bar.
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Nota 11. Se observa que a medida que disminuye la temperatura disminuye el flux, debido al aumento de la

viscosidad de la solucion.

Se precalent6 la solucion antes de ingresarse al piloto a 50°C, al transcurrir el tiempo de
operacion la solucién disminuira la temperatura aumentando la viscosidad del fluido impidiendo
su paso a través de las membranas, también aumenta la viscosidad de la capa de torta generada
cerca al area activa de la membrana por su mayor contenido de solidos en comparacion con la
alimentacion inicial (Hernandez Navarro, 2015). En un tiempo de 30 min se puede apreciar un
efecto notorio en la obtencion del flux de permeado para ser analizado durante la practica en el
laboratorio. En la Tabla 4, se observa la influencia de la temperatura del flujo de alimentacion

sobre la resistencia por ensuciamiento.
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Tabla 4.

Resistencia por ensuciamiento de las membranas ceramicas para la prueba de temperatura.

Prueba 1 Prueba 2
Membrana Tmax =45,9°C Tmin=239,5°C Tmax =44,8°C Tmin =36,7°C
15 nm 8,16E+12 9,85E+12 1,75E+13 2,00E+13
100 nm 6,60E+12 7,37E+12 1,22E+13 1,61E+13

Se observa una mayor resistencia por ensuciamiento a una menor temperatura por aumento en la viscosidad de la

solucién y disminucién en la solubilidad.

También se evalud el efecto del cambio de la concentracion, para aumentarla en el
tiempo se recolecto el flujo de permeado obtenido separandolo del flujo de alimentacién.

Figura 12.

Efecto del cambio en la concentracion del flujo de alimentacion sobre el flux de permeado
usando membranas ceramicas a presion transmembrana de 1 bar con una solucion inicial agua-

leche de 10 g/L.
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Nota 12. Se observa el efecto del cambio de la concentracion en el retenido sobre el flux de permeado en el tiempo.

Se observa una mejor tendencia para la prueba 2, disminuyendo el flux en el tiempo.
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De esta figura se observa como al aumentar el tiempo disminuye el flux de permeado. Al
paso del tiempo la retencién de solidos aumenta la concentracion del flujo de retenido, lo que
también aumenta la concentracion de solidos disueltos en la capa de torta cerca a la membrana
incrementado la tasa de ensuciamiento lo que conlleva a la reduccion del flux de permeado
(Jests & Dominguez, 2014).

Figura 13.

Resistencia por ensuciamiento de las membranas ceramicas para la prueba de concentracion

usando una solucién inicial agua-leche de 10 g/L y presion transmembrana de 1 bar.

3,0E+13 -
Mem 15nm (1)
2,5E+13 A+ Mem 100nm (1)
Mem 15nm (2)
2,06+13
. Mem 100nm (2)
= 1,5E+13 -
o
1,0E+413
5,06+12
0,0E+00 r r r r )
0 10 20 30 40 50

Tiempo [min]

Nota 13. se puede apreciar la evolucién de la resistencia por ensuciamiento durante el tiempo de operacion al

concentrar la solucién retenida.

Para cada muestra de permeado obtenido en todas las pruebas se midio su turbidez con el
fin de evidenciar la efectividad de la clarificacién de leche, teniendo en cuenta solo la retencion

de solidos no disueltos (proteinas, grasas, vitaminas A y D y calcio) (Carmen Gastalver, 2015).
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Tabla 5.

Rangos de turbidez encontrados en el permeado para las membranas ceramicas utilizadas en las

pruebas realizadas.

Turbidez Turbidez de Permeado por Prueba [NTU]
inicial [NTU]
1902 De presion De temperatura De concentracion
Membrana 1 2 1 2 1 2
15 nm 447 - 162 32,2-547 108-49,8 235-1155 324-227 50,9-24,8
100nm 37,3-6,5 13,7-19 136-989 943-472 185-20,3 17,4-10,1

Se presentan los rangos de turbidez obtenidos durante la realizacion de las pruebas.

Con los datos obtenidos en la Tabla 5, se calcula el porcentaje de retencidn, pasando de
un minimo rango de [97,4%-76,5%] para la membrana de 15nm y [99,7%-90,3%] para la
membrana de 100nm durante las primeras pruebas; hasta un mejor rango de [99,7%-97,3%] vy
[99,9%-99,1%], respectivamente.

Para el uso de los modulos, se requiere la implementacion de un nuevo protocolo de
limpieza, en donde se usa una solucion 1N de NaOH precalentada a 70°C en 12 litros de agua
destilada, se ingresa al sistema en donde se adicionan 250 ml NaClO comercial al 5,25% en
volumen (Garcia, 2009). Después de la utilizacién de la solucion de limpieza estd se neutraliza
con acido citrico para poder depositarla en el desague.

2.3.4 Construccién del Manual de Operacion

Con los analisis de los resultados obtenidos se redacté el Manual de operaciéon vy

practicas, se tuvo en cuenta los siguientes parametros resultado de los ensayos realizados en los

nuevos médulos:
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. El nuevo protocolo de limpieza se ajustd, para mantener las propiedades fisicas de
las membranas evitando la colmatacidn, evidenciado en el porcentaje de retencion de sélidos no
disueltos, el cual es mayor al 99%.

. Todas las variables mostraron tener un efecto notorio sobre el flujo de permeado
en los rangos definidos para cada una de ellas. Para la prueba de presion se ajustd su rango de
operacion para lograr una tendencia que facilite a los estudiantes la apreciacion del fendbmeno.

. Se logré la implementacion de una préactica en donde la variable a estudiar sea el
efecto de temperatura sobre el flux de permeado, para esto se construyd un sistema de control de
temperatura; haciendo uso de una resistencia eléctrica, no fue posible la instalacion dentro del
piloto por lo que se recomienda la supervision de un profesor o técnico para su uso.

Se anexa el manual de practicas de ultrafiltracion para el Laboratorio de Procesos de la
Escuela de Ingenieria Quimica de la Universidad Industrial de Santander como un documento

adicional y puede visualizarlos en la base de datos de la biblioteca UIS.
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3. Conclusiones

Se realizd el diagnostico del equipo usando el médulo de membranas poliméricas,
hallando las restricciones de operacion para las variables de presion (<3 bar), temperatura
(45°C), concentracion (<30 g/L para leche reconstituida). La medicion de los °Brix para
evidenciar la eficiencia de la operacion no presenta diferencia entre la alimentacion y el
permeado, ya que estos muestran la concentracion de sélidos solubles que no son retenidos por el
umbral de corte. Por el tipo de membranas utilizadas (poliméricas) se evidencié rompimiento en

promedio de 3 a 4 usos.

Se disefiaron dos mddulos de membranas ceramicas de disposicion horizontal, que
soportan 3 membranas de 1 cm de diametro y 40 cm de longitud, con umbrales de corte de 15y
100 nm. En el acople al piloto fue necesario la modificacién de las entradas y salidas de flujo con
mandmetros y valvulas en cada modulo logrando su funcionamiento y seguimiento
independiente. Para la limpieza se adiciond una derivacion que evita el contacto entre las sales

del agua potable con las membranas, las cuales generan colmatacién irreversible por su afinidad.

Se elaboré un manual, en el cual estan los conceptos basicos de la operacion, descripcion
detallada del equipo, protocolo de limpieza (con un video de cémo hacer el lavado correcto del
equipo). Para las préacticas de laboratorio se analiza la influencia sobre el flujo de permeado vy la
resistencia por ensuciamiento, debido a la variacion de la presiéon transmembrana (0,5 - 2 bar),

temperatura (< 70°C) y concentracién (>10g/L) del flujo de alimentacion, midiendo el avance de
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la operacion de filtracion en base a la retencion de solidos no disueltos con analisis de

turbidimetria.
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4. Recomendaciones

Para la inclusion del Control de temperatura en el piloto de ultrafiltracion es necesario
cambiar la resistencia larga, por una plana que se ajuste al fondo del Tanque de Alimentacion
BACL, ademas de proteger las conexiones de la resistencia para evitar que entren en contacto
con el fluido, también se requiere de una conexion eléctrica mas cercana al piloto para la caja de
seguridad.

Incluir la filtraciébn de méas bebidas que sean afines a las membranas poliméricas y
ceramicas, si son de procedencia comercial, tener en cuenta si en su composicion contienen
espesantes.

Analizar el contenido de materia seca presente en el flujo de permeado para determinar la

cantidad de sélidos que dejan pasar las membranas.
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