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Resumen

En este trabajo se ha realizado un estudio bibliografico sobre el estado del arte actual de una tecnologia de
membranas, la electrodialisis, tanto convencional como con membranas bipolares.

Se ha realizado el disefio y montaje de una instalacion convencional de electrodialisis de laboratorio, asi como
los protocolos de puesta en marcha, operacién y apagado.

Se han realizado ensayos para verificar el correcto funcionamiento del sistema, comprobando el efecto de las
variables del proceso (concentracion de sales en la alimentacion, la corriente aplicada, y el numero de
membranas). Para comparar los resultados con los definidos en la referencia consultada, se han empleado como
alimentacion soluciones de NaCl.

Ademas de las variables de operacion, se ha medido la evolucion con el tiempo de la conductividad y el volumen
de liquido contenido en los distintos circuitos, la intensidad de corriente y la diferencia de potencial eléctrico y,
como consecuencia, el gasto energético necesario para llevar a cabo la separacion.






Abstract

In this work, a bibliographic study has been carried out on the current state of the art of a membrane technology,
electrodialysis, both conventional and with bipolar membranes.

The design and assembly of a conventional laboratory electrodialysis installation has been made, as well as the
start-up, operation, and shutdown protocols.

Experiments have been performed to verify the correct operation of the system, checking the effect of the process
variables (salt concentration in the feed, the current applied, and the number of membranes). To compare the
results with those defined in the bibliography, NaCl solutions have been used as feed.

In addition to the operating variables, the evolution of the following variables has been measured over time: the
conductivity and the volume of liquid contained in the diferent circuits, the intensity of the current and the
electrical potential, and, consequently, the energy consumption necessary to carry out the separation.
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Notacion

ED Electrodialisis

EDBM Electrodialisis con membranas bipolares (electrodialysis with bipolar membrane)
A Membranas de intercambio aniénico (membranas anionicas)
K,C Membranas de intercambio catidnico (membranas cationicas)
BM Membrana bipolar (bipolar membrane)

TDS Sélidos totales disueltos (total dissolved solids) (mg/L)

RO Osmosis inversa (Reverse 0smosis)

NF Nanofiltracion

UF Ultrafiltracion

MF Microfiltracion

EDR Electrodiélisis inversa (Electrodialysis reversal)

EDI Electrodesionizacion

CEL Capa de intercambio catiénico (Cation-exchange layer)

AEL Capa de intercambio anidnico (Anion-exchange layer)

IL Union bipolar o capa interfase (Interfacial layer)

P Potencia eléctrica (W)

\% Tension eléctrica (V)

I Intensidad eléctrica (A)

Eat Energia consumida en un periodo de tiempo (kJ)

Pm Potencia media en un periodo de tiempo (kW)

At Periodo de tiempo (s)

Eacum Energia acumulada (kJ)

dr Tasa de desmineralizacion

KiD Conductividad de la corriente diluida en el instante inicial (mS/cm)
KtD Conductividad de la corriente diluida en el instante t (mS/cm)
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1 INTRODUCCION

1.1 Objeto del trabajo

En este trabajo se va a emplear un sistema de electrodialisis discontinuo (tipo batch). Se pretende montar un
sistema basico para hacer una puesta en marcha, a modo de primer paso en la investigacion sobre la
electrodialisis (ED). Este disefio podra modificarse para adecuarse a otros sistemas mas avanzados de ED, siendo
especialmente prometedor la ED con membranas bipolares (EDBM), en la que a partir de una solucién salina
puede obtenerse una corriente de agua baja en sales y dos corrientes de subproductos: una base y un acido.

1.2 Electrodialisis

La electrodialisis (ED) es un proceso electroguimico de separacion en el que se transfieren iones a través de
membranas aplicando una corriente eléctrica continua. Cuando se aplica esta corriente en una solucion salina,
ocurre lo siguiente de forma simultanea (Figura 1) [1]:

e Los cationes son atraidos por el catodo (electrodo negativo), y los aniones, por el &nodo (electrodo
positivo).

e Moléculas de agua se disocian en el catodo para producir hidroxilos (OH") e hidrégeno gaseoso (Hz),
mientras que en el anodo se disocian para producir protones (H*), electrones (") y oxigeno gaseoso
(O2).

e Es posible que se forme cloro gas (Cl) en el anodo.

Cathode (-) O~— (+) Anode
( ol
——>

Figura 1. Movimiento de iones en una disolucion cuando se aplica corriente eléctrica continua [1]

Si se afiaden membranas que controlen el movimiento de los iones dentro de la disolucion, se podrén formar
compartimentos en los que se concentraran los iones y otros donde serén diluidos, obteniendo asi una corriente
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baja en sales (corriente diluida) y otra con mayor concentracion de sales (corriente concentrada). Esta es la base
sobre la que se sustenta el proceso de electrodidlisis.

Actualmente se utiliza, entre otras aplicaciones (que se veran mas adelante), para desmineralizar aguas salobres
con concentraciones de TDS (sélidos totales disueltos) comprendidas entre el agua potable y el agua de mar
(entre 500 y 30000 mg/L TDS). La ED es competitiva con la dsmosis inversa (RO) para tratar este tipo de aguas,
aunque es importante destacar que la ED no es adecuada para la eliminacion de microorganismos, al contrario
que la RO, la nanofiltracion (NF), la ultrafiltracion (UF) o la microfiltracion (MF) [1]. Ademas, se puede
minimizar el agua de rechazo de otros procesos, producir agua ultrapura, concentrar soluciones diluidas, separar
electrolitos de los que no lo son o producir acidos y bases a partir de sales [2]. También tiene multitud de
aplicaciones en la industria alimentaria [3].

La electrodidlisis inversa (EDR) consiste en invertir la corriente eléctrica después de cierto intervalo de tiempo,
con el objetivo de prevenir incrustaciones en las membranas.

1.21 Breve historia de la electrodialisis

Los comienzos de la ED se remontan a 1890, cuando lo propusieron Maigrot y Sabates [4] para desmineralizar
jarabe de azUcar. En su prototipo, los marcos eran de madera, los electrodos de carbono y las membranas con
papel de permanganato. La corriente continua la suministraban con una dinamo.

El primer articulo sobre ED que apareci6 en una revista cientifica fue publicado en 1903 por Morse y Pierce [5],
mientras se iban revelando nuevas ideas, como la de los bidlogos Loeb y Beutner [6], que descubrieron la
permeabilidad selectiva de la piel de manzana a los cationes.

Los primeros equipos de ED con 3 compartimentos se usaron en los trabajos de Pauli [7], en el que introducia
una alimentacion a separar en el compartimento central y los cationes iban hacia el compartimento del catodo y
los aniones hacia el del anodo. Sin embargo, s6lo usaban un tipo de membrana en ese momento. EI primer
prototipo de ED con 3 compartimentos (la desalacién ocurre en el compartimento central) utilizando membranas
de intercambio catidnico y anionico fue presentado por Manegold y Kalauch [8].

Con el trabajo de Meyer y Strauss [9] se lleg6 a un hito importante, ya que presentaron las propiedades de
alternar membranas cationicas y anionicas. En él, alternaban membranas de estos dos tipos creando varios
compartimentos de diluido y varios de concentrado, segun se ve en la Figura 2. De esta forma se conseguia evitar
que los productos entraran en las camaras de los electrodos y reaccionaran con ellos, teniendo el mismo gasto
energético que en el prototipo de 3 cAmaras. Como consecuencia, se crearon prototipos alternando membranas
catidnicas y anidnicas hasta tener cientos de compartimentos.

El uso de la tecnologia de ED para el tratamiento de aguas salobres se empezé a utilizar industrialmente en los
afos 50, usandose de manera satisfactoria para aguas municipales o de procesos durante 40 afios. El avance de
la tecnologia fue rapido desde su origen debido a la mejora en las propiedades de las membranas, de los
materiales de construccion, del proceso en si o la aparicion de la EDR. La capacidad de tratamiento de aguas
mundial mediante ED y EDR aument6 de 7,5 ML/d en 1955 a més de 750 ML/d en 1992 [1].

Las plantas de ED y EDR pueden disefiarse para eliminar entre el 50 y el 99% de los TDS y contaminantes del
agua alimentada, si tiene entre 100 y 12000 mg/L de TDS, pudiendo obtener un agua producto con una
concentracion de TDS inferior a 10 mg/L [1].

1.2.2 Membranas de electrodialisis

Los dos tipos de membranas utilizadas en los procesos de ED son las membranas de intercambio ani6nico y las
de intercambio catiénico (membranas anionicas y membranas catidnicas). Son conductoras de la electricidad e
impermeables al agua. Las membranas anionicas solo permiten el paso de los iones negativos y las membranas
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cationicas, a los positivos.

En la Figura 2 se observa el comportamiento de los iones en un sistema de ED. En “a” se tiene el sistema antes
de aplicar la corriente eléctrica, y en “b” después de aplicarla. Se disponen alternativamente membranas
anidnicas (A) y catidnicas (K), siendo los puntos negros aniones y los puntos blancos cationes.

Tl e
: e}
i
@] [ ]

Figura 2. Comportamiento de los iones en un sistema de ED [9]

Las membranas de intercambio i6nico utilizadas en ED son planas, con una superficie suave (similares en
apariencia a una hoja de plastico), impermeables al agua y estan reforzadas con fibras sintéticas. Las
caracteristicas que deben tener son las siguientes [1]:

o Baja resistencia eléctrica

e Insolubles en soluciones acuosas

e Construccion semirrigida para facilidad de manejo

e Resistencia a cambios de pH entre 2y 9

e  Ser capaces de trabajar de forma continua a temperaturas superiores a 46°C

e Resistencia al hinchamiento osmético (expansiones de volumen por el paso de agua a través de las
membranas) en soluciones entre 220 mg/L y 60000 mg/L de sal

e Elevada esperanza de vida (una media de 10 afios para las anidnicas y 15 para las catidnicas)

e Resistencia al ensuciamiento

e Impermeabilidad al agua bajo presién

o Disponibilidad en diferentes tamarfios y configuraciones

Existen variedades de estas membranas basicas que son selectivas a iones monovalentes o divalentes, 0 a algunos
iones concretos. Para aplicaciones a mayor escala, se forman paquetes (stack) de membranas con cientos de
éstas, que conforman el corazén del proceso de ED [1].

El stack es el conjunto de membranas dispuesto para realizar la operacion de separacion. Los espacios entre las
membranas son las calles por las que fluyen los liquidos que intervienen en el proceso. Estas calles se crean y
estabilizan introduciendo espaciadores (normalmente de polietileno), que hacen de guia para el paso de los
liquidos. La estructura interna tipica de estos espaciadores consta de deflectores del mismo material que obligan
al fluido a hacer un movimiento de zigzag, lo que incrementa la turbulencia de la corriente y ayuda a la
transferencia de iones a través de las membranas y a evitar incrustaciones o formacion de peliculas [1]. Esta
estructura puede observarse en la siguiente figura:
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Figura 3. Estructura interna de los espaciadores y trayectoria de los fluidos como consecuencia de los
deflectores [1]

Los pares de celdas forman la estructura principal de un stack de membranas. Un par de celdas consiste en lo
siguiente:

e Membrana aniénica

e Espaciador de corriente concentrada
e Membrana cationica

e Espaciador de corriente diluida

Para formar el stack se repite esta estructura las veces que sean necesarias para llevar a cabo la separacion
deseada. A modo de ejemplo, una planta que obtiene 189 m3/d de agua desmineralizada necesita entre 450 y
500 pares de celdas (dependera también de la calidad del agua de alimentacion) [1]

1.2.3 Esquema de un sistema de ED

A continuacion, se muestra un diagrama de un sistema de ED en el que se introduce una solucion de NaCl:
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Figura 4. Diagrama de un médulo de ED [1]

Cuando se cierre el circuito eléctrico y la corriente atraviese la solucion acuosa, los cationes se veran atraidos
por el catodo, mientras que los aniones migraran a su vez hacia el anodo. En el esquema de la Figura 4, se tiene
una sucesion de membranas cationicas (C) y anidnicas (A). Las membranas cationicas permiten el paso de los
cationes, mientras que las anionicas son permeables a los aniones. En los compartimentos 1y 6 estan contenidos
los electrodos, y es donde se produce la oxidacion y la reduccion. En el compartimento 2, los iones Na* se
desplazan hacia el compartimento 1, atravesando la membrana cationica, mientras los iones CI- hacen lo propio
hacia el compartimento 3 a través de la membrana anionica. En el compartimento 3, los cationes Na* se
desplazarian hacia el compartimento 2, pero encuentran en su camino una membrana aniénica, que no permite
el paso de cationes, por lo que quedan retenidos en el mismo compartimento. De igual manera, los aniones CI-
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se desplazarian hacia el compartimento 4, pero no pueden atravesar la membrana cationica que divide ambos
compartimentos. EI comportamiento en los compartimentos 4 y 5 es similar al que tiene lugar en los nimeros 2
y 3, respectivamente. Todo este mecanismo tiene como consecuencia una disminucion de iones en los
compartimentos 2 y 4, y una concentracién de iones en 3y 5, por lo que se obtendrian dos corrientes principales,
una diluida y otra concentrada. Esta combinacién de membranas catiénicas y anionicas puede repetirse para
formar conjuntos de cientos de membranas y compartimentos.

1.24 Electrodialisis inversa

Los sistemas de electrodialisis inversa (EDR) se desarrollaron en la década de los 60 del pasado siglo,
incorporando a la ED tradicional la capacidad de invertir la polaridad de los electrodos, con el abjetivo de reducir
incrustaciones y ensuciamiento en las membranas. En estos sistemas la polaridad de los electrodos se invierte
varias veces por hora, disponiendo de valvulas automaticas que modifican el paso de los fluidos por los canales
del médulo de membranas para adaptarse a ese cambio de polaridad (cuando se invierte la polaridad, los canales
gue eran de corriente diluida se convierten en canales de corriente concentrada y viceversa) [1].

Cuando se invierte la polaridad, también cambian las reacciones que ocurren en los electrodos. En el electrodo
negativo se produce H; y OH-, siendo este Gltimo responsable de elevar el pH del agua, pudiendo causar
precipitaciones de carbonato célcico (CaCOs). En el electrodo positivo se produce O, H* y cloruros. Los H*
reducen el pH, por lo que si se cambia la polaridad de los electrodos se acidificara el agua donde antes se
producian precipitaciones de CaCOs, haciendo que se vuelvan a disolver e inhibiendo asi las incrustaciones [1].

Debido a la naturaleza corrosiva de los cloruros formados en el compartimento del &nodo, los electrodos se
construyen de un metal inerte (usualmente bafiados en platino).

Las ventajas que aporta un sistema de EDR son los siguientes [1]:

e  Se desprenden las peliculas de polarizacion

o Sedisuelven las incrustaciones de precipitados antes de que puedan causar dafio

o Se reduce la formacidn de peliculas en las superficies de las membranas

¢  Se reducen problemas asociados al uso de productos quimicos

o Se limpian los electrodos con &cido automaticamente mientras operan como anodo

1.2.5 Aplicaciones generales de la electrodialisis

La aplicacién principal de la electrodialisis sigue siendo la desalacion. Es una aplicacion bien conocida y
aplicable actualmente [10].

En los sistemas de ED y EDR las membranas son sélo impermeables al agua y a particulas con una caracteristica
en concreto (carga positiva 0 carga negativa), por lo que no son una barrera para eliminar bacterias o
contaminantes organicos sin carga. Por el contrario, los sistemas de RO, NF, UF y MF si pueden aplicarse en
estos casos (incluso con virus) ya que se basan en el tamafio de las particulas para la separacion. La RO puede
aplicarse junto a laED o la EDR para eliminar esos contaminantes y obtener mejores resultados en conjunto [1].

Con ED y EDR se puede obtener un agua producto que cumpla la normativa en cuanto a contenido de TDS para
el consumo. Plantas industriales pueden tratar aguas salobres de forma fiable y econémicamente competitivas
reduciendo el contenido de TDS por debajo de 500 mg/L [1].

Otra aplicacion de esta tecnologia consiste en el control de algunos compuestos inorganicos o contaminantes
i6nicos. La lista que aparece a continuacion son algunos de los compuestos que se pueden eliminar o reducir con
EDyEDR[1]:

e Cromo
e Sodio
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e Mercurio

e Cloruros

e Cobre

e Sulfatos

e Uranio

e  Fluoruros

e Nitratos y nitritos
e Hierro

e Selenio

e Dureza (calcio y magnesio)
e Bario

e Bicarbonatos

e Cadmio

e Estroncio

Algunas aplicaciones emergentes de la ED son su uso con alimentaciones de aguas alternativas, fraccionamiento
ionico y el uso de membranas bipolares en un amplio rango de procesos de conversion [10].

Un ejemplo tipico de alimentacion de agua alternativa es la corriente rechazo de una planta desaladora de RO,
en el que la tecnologia de ED se utiliza para evitar dafiar ecosistemas marinos [11]. De forma similar, también
se puede aplicar para reducir el volumen de la descarga concentrada en sales del rechazo de una RO de un agua
residual [12]. La ED se ha mostrado como una tecnologia viable, pero las incrustaciones pueden ser un problema
debido al aumento en la concentracion de carbonatos después del tratamiento de aguas residuales. También han
sido consideradas las aplicaciones en el tratamiento de aguas residuales industriales [13], determinando que la
electrodidlisis es factible para la separacién de iones monovalentes y divalentes.

El fraccionamiento usando ED tiene a los aminoacidos como su aplicacién principal. Los aminoacidos pueden
ser transportados selectivamente a través de un sistema de doble membrana compuesto por una membrana de
intercambio cati6nico y otra de intercambio anionico [14]. La ED con membranas comerciales ha sido aplicada
para el aislamiento de los aminoacidos esenciales L-lisina y L-arginina [15]. Esta aplicacion tiene incluso mas
potencial en combinacién con membranas de ultrafiltracion, demostrado en algunos procesos como la separacion
de hidrolizado de la proteina de soja pepsina-pancreatina [16] y para recuperar y concentrar la fraccion
antibacteriana del hidrolizado derivado del cangrejo azul de las nieves, que es el resultado de un péptido con una
masa alrededor de 800 u [17]. La clave de la combinacion de electrodialisis con membranas de ultrafiltracién
radica en la posibilidad de separar conjuntamente por tamafio y por carga, lo que permite la separacion de
compuestos organicos con carga, tipicamente relacionados a los péptidos [10].

Sin embargo, la eliminacion selectiva de otros iones también es interesante. Un ejemplo es el uso de membranas
selectivas a iones monovalentes para la eliminacion de arsénico y otros iones monovalentes del concentrado de
una RO de agua salobre [18]. En general, el transporte de iones monovalentes y divalentes es diferente debido a
efectos estéricos y diferentes interacciones de las cargas. Por ejemplo, una tasa de eliminacion superior al 70%
de iones monovalentes puede corresponderse con una tasa de eliminacion por debajo del 50% para iones
divalentes [13], lo que puede explotarse y optimizarse para, por ejemplo, la eliminacion de nutrientes de aguas
residuales.

La electrodesionizacion (EDI) es un proceso hibrido que combina la electrodidlisis con el intercambio ionico
(resinas). El sistema es similar a uno de ED estandar, en el que se introducen resinas de intercambio ionico en el
camino de la corriente diluida, por lo que esta corriente perdera lo iones que atraviesen las membranas por efecto
de la corriente eléctrica, pero ademas la resina actuara como conductor de la electricidad, lo que limitara el efecto
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de la polarizacion de la concentracion (perfil de concentraciones en una fina pelicula alrededor de las
membranas) e impedira que la resistencia eléctrica en la celda aumente cuando la concentracion de sales en la
corriente diluida sea muy baja. En la interfase de intercambio catidnico y anionico se produce la disociacion del
agua, lo que genera H* y OH" que regeneran las resinas in situ, manteniendo durante todo el tiempo las resinas
en un estado alto de regeneracion. De esta forma también se evita la necesidad de tener que utilizar compuestos
quimicos para la regeneracién de las resinas, disminuyendo costes e impacto ambiental. Su utilizacion mas
destacada es en la produccion de agua ultrapura, pero tiene otras muchas aplicaciones tanto en uso comercial
como en desarrollo, por ejemplo la desalacion, el ablandamiento de aguas, tratamiento de residuos radiactivos,
eliminacién de amoniaco, o la eliminacion de metales (cromo, cobre, cadmio, niquel, cobalto, arsénico y otros)
[19] [20].

El uso de membranas bipolares ha sido considerado en muchos estudios, y es una linea muy importante en la
investigacion actual de la electrodialisis. En el siguiente apartado de este trabajo se realiza un estudio mas amplio
sobre esta tecnologia.

1.3 Electrodialisis con membranas bipolares

La electrodialisis con membranas bipolares (EDBM) es una variacion de la ED estandar en la que se combinan
membranas de intercambio i6nico simples con membranas bipolares, que tienen una capa de intercambio
cationico a un lado y una capa de intercambio anidnico al otro (estas membranas se ven con mas detalle en un
apartado posterior). Estas membranas bipolares tienen la capacidad de disociar el agua cuando se les aplica una
carga, por lo que producen protones y grupos hidroxilos. Esto hace que se puedan producir &cidos y bases a
partir de sales. Una estructura tipica de un sistema de EDBM se muestra en la siguiente figura:

H2804 NaOH
BM * A + C +BM
+
H OH
@ - e
Na"
1. ©
- g50F

oy

Agua Na-S0. Agua

Figura 5. Esquema de un sistema de EDBM

Donde BM son las membranas bipolares, A es una membrana anidnica y C una membrana cationica. Cuando
se aplica una corriente eléctrica se inicia el movimiento de los iones, diluyendo su contenido en la corriente
central. En el compartimento de la izquierda, los protones liberados en la membrana bipolar se asocian con los
iones negativos que atraviesan la membrana anidnica, ya que los protones no pueden atravesarla por su carga
positiva. En el compartimento de la derecha, los grupos hidroxilos liberados en la BM su asocian con los cationes
que atraviesan la membrana cationica, ya que los hidroxilos no pueden atravesar la membrana cationica al tener
carga negativa. Todo esto da como resultado una dilucion de la corriente central, la formacién de un acido en el
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compartimento de la izquierda y de una base en el compartimento de la derecha. Este esquema puede ser
modificado dependiendo de la aplicacion que se desee.

1.3.1  Breve historia de la electrodialisis con membranas bipolares

La primera observacion del fendmeno de disociacion del agua en membranas se produjo en 1914, cuando Bethe
y Toropoff [21] [22] observaron la variacion de H" y OH" en la interfase membrana-solucién mientras estudiaban
el intercambio iénico en membranas naturales. Esta observacion fue confirmada en 1956 por Kressman y Tye
[23]. En 1954, Sollner menciond la posibilidad de membranas a capas [24], siendo dos afios més tarde cuando
Frilette publicd un articulo experimental en el que utilizaba membranas con dos lados, uno catiénico y otro
anionico, lo que consiguié presionando mecanicamente una membrana de intercambio anionico y otra de
intercambio catiénico [25], y la nombré membrana bipolar. En este estudio descubrié la mayoria de los
fundamentos de las membranas bipolares.

La primera vez que se fabricé una membrana bipolar completa como una sola unidad (de la que se tiene
constancia) fue en la patente publicada en 1966 por Korosy y Shorr [26], siendo en la década de los 70 cuando
Allied Chemicals [27] [28] hizo un desarrollo comercial de las mismas. Estas membranas fueron utilizadas
comercialmente por una divisién de la empresa para realizar un proceso de regeneracion acido-base en
Pensilvania, EE. UU. [29], que siguieron investigando en otras aplicaciones para sus membranas. En los
siguientes afios el desarrollo de las membranas se dispard, y los estudios y aplicaciones acerca de ellas se fueron
haciendo cada vez mas comunes [30].

1.3.2 Membranas bipolares

Las membranas bipolares (BM) son membranas poliméricas compuestas por 2 capas, una cargada
negativamente, y por lo tanto, permite el intercambio catiénico (CEL) y otra cargada positivamente, que por el
contrario, permite el intercambio aniénico (AEL). La unidn entre ambas capas se denomina unién bipolar o capa
interfase (IL). Al contrario de lo que ocurre con las membranas estandar de ED, estas membranas bipolares no
estan creadas para que haya transporte de iones a través de ellas; en cambio, su cometido es disociar (gracias a
la corriente eléctrica) las moléculas de agua en protones y grupos hidroxilos en la union bipolar. Esta disociacion
que ocurre en el interior de la membrana no produce la formacién de gases, al contrario que en los electrodos
durante la electrdlisis. Cuando una corriente se aplica a través de una membrana bipolar, no hay iones en las
soluciones alrededor de la membrana que puedan atravesar las dos capas de ésta, asi que los protones y los
grupos hidroxilos generados en la unién bipolar son los encargados de transportar la corriente. Los H* y los OH
liberados en el interior de la membrana pueden atravesar las dos capas por separado, dando caracter acido a un
lado de la membrana y bésico al otro lado [30]. Por tanto, se producen un acido y una base a ambos lados
opuestos de la membrana, creando asi un gradiente de pH a través de ella.

Si la CEL se encuentra cara a cara con el catodo, se denomina polarizacién inversa, mientras que si la CEL se
encuentra en el lado del &nodo se denomina polarizacion directa. Trabajando en condiciones de polarizacion
directa, los protones y los hidroxilos migran de las soluciones hacia el interior de la membrana, recombinandose
para formar agua en la union bipolar, que puede salir de la membrana por ambas caras. Este proceso conlleva
una neutralizacion &cido-base [30]. En la siguiente figura se puede observar un esquema del funcionamiento de
las membranas bipolares en polarizacion inversa (a) y en polarizacion directa (b):
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Figura 6. Funcionamiento de membranas bipolares: (a) polarizacion inversa, (b) [30]

Los materiales cominmente utilizados para la CEL contienen grupos acidos sulfonicos, soportados en
poliestirenos reticulados. Para la AEL, grupos amonios en una matriz de poliestireno. Para obtener membranas
con alta capacidad de generacion de protones e hidroxilos, debe contener grupos idnicos fuertes como los
mencionados en las capas. También pueden afiadirse en la unién bipolar catalizadores para la reaccion de
disociacién del agua, tanto organicos como inorganicos. Los mas usados incluyen 6xidos, hidroxidos y sales de
metales [30].

1.3.3 Aplicaciones de la EDBM

El uso de las membranas bipolares es un tema ampliamente estudiado en los dltimos afios. Una de las
aplicaciones mas interesantes consiste en usar como alimentacion al proceso la corriente concentrada (rechazo)
de una planta desaladora de agua de mar. Con esta alimentacion se puede obtener una mezcla de &cido
clorhidrico y écido sulfarico en un compartimento e hidréxido sodico en el otro. Una concentracion de 1 mol/L
puede obtenerse en condiciones realistas, con buenas previsiones para la operacion a largo plazo [31]. Algo
similar ocurre con ciertas corrientes de aguas industriales salinas, mayormente compuestas por NaCl y KCI, a
partir de las que se pueden obtener corrientes de &cido y base de alrededor de 2 mol/L [32]. También se ha
reportado el uso de esta tecnologia para la produccion de amoniaco [33] y de su recuperacion de aguas residuales
[34], asi como aplicaciones en la captura de CO, y SO en gases de combustion, de la atmdsfera y del agua [35]
[36] [37] [38]. Ademas, hay numerosas aplicaciones en el campo de la biotecnologia y de la industria alimentaria
[30], o en la separacién de litio y cobalto para el posible reciclaje de baterias de ion-litio [39]. Muchas mas
aplicaciones han sido reportadas, ya que la EDBM tiene un gran potencial debido a su versatilidad.
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2 OBJETIVOS Y ALCANCE

El objetivo principal del presente trabajo es el montaje y puesta en marcha de una instalacion de laboratorio de
electrodidlisi, asi como la elaboracidn de los manuales de puesta en marcha, operacién y apagado del sistema.
También se ha realizado una explicacion completa sobre el montaje y desmontaje de la planta (para limpieza,
sustitucion de equipos...).

Debido a que es una tecnologia emergente, se ha realizado un estudio del estado del arte de la misma, dando un
primer paso hacia futuros proyectos, y dotando al grupo de un sistema de electrodidlisis en funcionamiento, que
permitira realizar proyectos de investigacion empleando esta tecnologia.

Se analizaran los resultados obtenidos en los distintos ensayos, para comprobar la sensibilidad a las condiciones
de operacidn, e incluso en el propio sistema, cambiando el nimero de membranas instaladas en el médulo.

11
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3 MATERIALES Y METODOS

3.1 Introduccion

En este apartado se describe la instalacion, los circuitos, los instrumentos y los equipos auxiliares con los que se
han llevado a cabo las medidas.

Ademas, se explican los métodos empleados para determinar las propiedades y evaluar los resultados.

También se aborda el montaje y desmontaje del sistema y se establecen los protocolos de puesta en marcha,
operacion y apagado del sistema.

3.2 Instalacion

La planta de electrodidlisis (Figura 7) consta de 3 circuitos de fluidos: que se han denominado solucion
concentrada (lineas en color rojo), electrolito (lineas en color amarillo) y solucién diluida (lineas en color verde).
Cada uno de los circuitos consta de un depdésito y una bomba centrifuga. Cada dep6sito dispone de una valvula
en su parte inferior para poder tomar muestras o facilitar su vaciado.

Concentrado == Diluido

Figura 7. Esquema de la instalacion de electrodialisis

La solucion concentrada y la solucion diluida se distribuyen a lo ancho del modulo de membranas en la parte
inferior, y lo atraviesan fluyendo en isocorriente hacia la parte superior, separados entre ellos por las membranas
de intercambio idnico. Cuando llegan a la parte superior, los fluidos son recogidos de todas las calles hacia el

13
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lado contrario por el que entraron. La distribucion de las corrientes diluida y concentrada en sus correspondientes
calles, ademaés de conseguir que no se mezclen en la parte inferior y superior del mddulo se consigue mediante
el uso de los espaciadores, que se explican en detalle en el apartado correspondiente al médulo de membranas.
El paso del electrolito a través del modulo es distinto, ya que entra directamente a la cdmara de uno de los
electrodos (se puede elegir cual segin el montaje, en este caso el catodo), y de éste pasa a través de un tubo
externo a la cdmara del electrodo restante. En la siguiente figura se muestra en detalle cual es el recorrido de
cada una de las corrientes dentro del médulo de membranas. En esta figura, las flechas continuas representan el
paso de los fluidos de forma externa al moédulo, mientras que las discontinuas representan los flujos internos del
maodulo (los colores utilizados son los mismos que en la figura anterior):
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Figura 8. Detalle del médulo de membranas y el flujo de las corrientes a través de él

El sistema se completa con una fuente de alimentacién de corriente continua, que sera responsable de aplicar la
fuerza impulsora para realizar la separacion mediante electrodialisis.

En la Figura 9 se puede observar el sistema utilizado en el presente trabajo:
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Figura 9. Instalacién de electrodialisis utilizada para los ensayos

Como solucion diluida y concentrada se utilizan soluciones de NaCl (por ser un compuesto barato, no peligroso,
facil de manejar y bien conocido), mientras que como electrolito se utilizard una solucién de Na;SO4
(recomendada por el fabricante para una correcta limpieza y baja corrosion de los electrodos).

Los principales componentes del sistema son:
e Modulo de membranas
e Fuente de alimentacion
e Bombas centrifugas
e Depositos de los circuitos

También se emplea un conductimetro para medir la conductividad de los fluidos, una balanza digital para pesar
las cantidades necesarias de los reactivos, asi como material de laboratorio (vasos de precipitado, matraces
aforados, frascos lavadores, embudos...).

3.21 Maddulo de membranas

El modulo de membranas es una unidad ED 64004 de la empresa PCCell, para el que la propia empresa
suministra membranas, y permite multiples modos de operacion con pequefias modificaciones en las conexiones
externasy en la estructura del paquete de membranas. La estructura interna del médulo se muestra en la siguiente
figura:
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Figura 10. Configuracion interna del médulo de membranas ED 64004 de PCCell [Manual PCCell]

La distribucion de los liquidos de los diferentes circuitos a través del modulo se realiza mediante los separadores
que suministra la empresa y su orientacion, teniendo 4 posibles orientaciones y, por tanto, 4 posibles circuitos.
Esta orientacion determina si el fluido se distribuye por el separador (si encuentra la parte libre) o si lo pasa hacia
el siguiente separador (si encuentra el punto de contacto con el separador rodeado de material hidr6fobo). Para
ilustrar esto se tiene la Figura 11, en la que se muestra el detalle del movimiento de los fluidos en los separadores.
Los fluidos de la corriente concentrada y la corriente diluida se distribuyen por el ancho del mddulo en varios
conductos separados, alternando uno de cada corriente (flechas a la izquierda de los separadores, las flechas
rojas son corriente concentrada y las flechas verdes corriente diluida). De esta forma, llegan a los separadores
de forma perpendicular a ellos. En el caso A, los conductos de la corriente diluida se encuentran directamente
con el mallado del separador, por lo que tienen el camino libre y se distribuyen a lo largo de éste, saliendo por
el lado contrario. Sin embargo, los conductos de la corriente concentrada encuentran su paso hacia el separador
impedido al estar el punto de contacto con éste rodeado de material hidr6fobo, por lo que seguira su camino
hacia el siguiente separador (B), que estarad convenientemente rotado para que en este caso si permita la
distribucion de la corriente concentrada pero no la de corriente diluida. Alternando estas dos orientaciones se
consiguen crear los caminos para las corrientes diluida y concentrada entre las membranas. Al separador que
permite la distribucion de la corriente diluida se le llama separador de diluido, mientras que al separador que
permite la distribucioon de la corriente concentrada se le llama separador de concentrado.
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A B

Figura 11. Detalle de los separadores y comportamiento de los fluidos. A: separador de diluido. B: Separador
de concentrado

En cuanto a las membranas, tienen un area efectiva de 64 cm? (8 cm x 8 cm). En este trabajo se van a utilizar 3
tipos de membranas: anidnicas (PC SA), catidnicas (PC SK) y cationicas finales (PC MTE), que se disponen en
los extremos del paquete junto a los electrodos. Las caracteristicas de estas membranas pueden consultarse en el
ANEXO I.

3.2.2 Fuente de alimentacion

Para la alimnetacién eléctrica se utiliza una fuente de la marca elc, modelo AL 924A, que puede regular la
tension entre 0-30 V o la intensidad de corriente entre 0-10 A. Esta fuente se conecta a ambos electrodos para
proporcionar la corriente eléctrica necesaria para llevar a cabo el proceso de electrodialisis. Su hoja de datos se
encuentra en el ANEXO I.

3.2.3 Bombas

Para la impulsion de los liquidos de cada uno de los 3 circuitos se dispone de 3 bombas centrifugas de la marca
ITS-BETZEL, modelo NDP 25/4. Cada una de ellas es capaz de proporcionar un caudal maximo de 25 L/min,
y un consumo maximo de 150 W. Para regular el caudal se utilizan unas valvulas de tipo pinza que estrangulan
los tubos flexibles a la salida de las bombas, pudiendo observarse la medida de caudal en unos rotametros
instalados justo en la salida de las bombas. Se pueden consultar sus especificaciones técnicas en el ANEXO 1.

3.24 Depdsitos de los circuitos

Cada circuito tiene su depdsito propio para contener el liquido. Tienen forma de probeta graduada, con una
capacidad de 2 L. Se colocan directamente sobre un soporte desde el cual la salida del depdsito se divide hacia
la bomba y hacia la valvula para toma de muestras y vaciado.

3.25 Equipos y material auxiliar

Se ha empleado una balanza para medir las cantidades de NaCl y Na>SO4 necesarias para preparar las soluciones
de alimentacion al sistema. Se puede consultar su hoja de datos en el ANEXO I.

Para medir la conductividad de las soluciones durante la realizacion de los ensayos se dispone de un
conductimetro portatil, modelo LF 340i de la marca WTW. En el ANEXO | se encuentra su hoja de datos.
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Ademés, se ha utilizado material de laboratorio para la preparacion y el manejo de las soluciones, tales como
matraces aforados, vasos de precipitado, embudos, frascos lavadores o cucharillas.

3.3 Metodologia experimental

3.3.1 Diseiio, montaje y desmontaje

3.3.11 Disefio

Como ya se ha dicho, el médulo de membranas con el que se han realizado los ensayos es un modelo comercial
de laempresa PCCell, que incluye todos los elementos ya descritos. Con el médulo ED 64004 se pueden montar
sistemas de pares de celdas (los usados para el presente trabajo), pero también celdas triples para trabajar con
membranas bipolares. En la siguiente figura se muestra el esquema para 5 pares de celdas:

I Concentrate

io 1+ Funstiansl ssbim S an B0 Shasl Calbe avm comammimd 2o —_o __t1_ 1 nan

Figura 12. Esquema de una configuracién de pares de celdas [Manual PCCell]

Para los primeros ensayos se ha utilizado la configuracién de membranas lo méas simple posible.

Por este orden: separador (espaciador) final, membrana cationica final, separador, membrana anidnica,
separador, membrana cationica final y separador final.

Para los 2 dltimos ensayos se ha montado una configuracion con 10 pares de celdas, para lo cual a la
configuracion anterior se afiade una sucesion de membranas cationicas y anionicas, siempre empezando y
acabando el paquete con membranas cationicas finales. En total se tienen 2 membranas catidnicas finales, 10
membranas anidnicas y 9 membranas cationicas.

3.3.1.2  Manipulacién de las membranas

Las membranas deben ser manipuladas con extremo cuidado. No deben doblarse ni estirarse, ya que podrian
producirse microgrietas, fugas u otros dafios no apreciables a simple vista.

Las membranas deben permanecer siempre humectadas, no deben secarse. Se puede usar para ello agua destilada
0 una solucion de NaCl, evitando usar agua del grifo. Para almacenarlas, la mejor opcion es usar bolsas de
plastico estancas. Para su transporte o almacenamiento deben estar en paquetes planos o enrolladas en un cilindro
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con suficiente didmetro evitando una curvatura muy pronunciada.

Para su almacenamiento a largo plazo se recomienda usar una solucion de NaCl, por ejemplo del 5%, para evitar
algun tipo de bioensuciamiento. Se debe evitar que pueda congelarse o que reciba directamente luz solar. La
temperature de almacenamiento recomendada es entre 10-30°C.

La temperatura de operacion debe estar por debajo de 40°C. Si es necesario, hay que refrigerar los fluidos para
que esto se cumpla.

Se deben evitar aceites, tensoactivos y particulas en suspension, por lo que serd necesario un pretratamiento si
se espera que aparezcan (para las particulas un filtro <5 um sera suficiente).

Hay que evitar diferencias de presiones en ambas caras de las membranas, por lo que habréa que operar todos los
circuitos simultdneamente.

Si es necesaria una limpieza mecénica, se debe realizar con un pafio suave o una esponja y abundante agua.

3.3.1.3 Montaje

Procedimiento general para montar una celda estandar de 2 camaras:

-Poner los 4 tornillos en el marco de acero inoxidable y la cdmara del &nodo, y ponerlos en la mesa con los
tornillos hacia abajo.

-Poner un espaciador final sobre la cdmara del anodo.

-Preparar las membranas y espaciadores en la secuencia: membrana de intercambio cationico, espaciador de
diluido, membrana de intercambio aniénico y espaciador de concentrado. Respetar la orientacion de los
espaciadores para que cumplan con las entradas y salidas de diluido y concentrado.

-Apilar membranas y espaciadores uno tras otro en la secuencia descrita, el nimero de veces deseado
(dependiendo de cuantas celdas quieran instalarse) (Figura 13).

-Completar con una membrana de intercambio cationico, un espaciador final (Figura 14) y cerrar afiadiendo la
camara del catodo (Figura 15) y el marco metalico.

-Finalmente atornillar la celda a mano sin aplicar demasiada fuerza.

-Proceder con la prueba de fugas en todos los circuitos.
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Figura 13. Conjunto completo de membranas y espaciadores sobre el &nodo.

Figura 14. Separador final sobre conjunto de membranas
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Figura 15. Céatodo del mddulo de ED

Cabe destacar que las membranas finales del montaje (las que estan mas cercanas al &nodo Y al catodo) deben
ser membranas desarrolladas para ese cometido (con mejores propiedades mecanicas), a las que el fabricante
Ilama membranas finales. En el caso de este trabajo se dispone de 2 membranas finales cationicas, que han sido
utilizadas para todos los ensayos.

Los espaciadores (0 separadores) de PCCell para las celdas de ED pueden ser colocados de diferentes formas.
Los espaciadores del médulo ED 64004 se muestran en la Figura 16 (donde se ven los distintos puntos de entrada
y salida sefialados con una flecha). Cada uno de los 4 espaciadores de la figura representa una de las 4 posibles
orientaciones para tener circuitos independientes en la celda. Una ED de 2 cdmaras solo necesita 2 de las 4
posibles ordenaciones.

Figura 16. Espaciadores de PCCell [Manual PCCell]
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La configuracion inicial para una ED con membranas bipolares (celda de 3 cdmaras) tiene 3 tipos de membranas
distintas, asi como 3 orientaciones distintas de los espaciadores. Los tipos de membranas son catidnica, anionica
y bipolares. Las membranas que estén tras los electrodos deben ser membranas finales, con mejores propiedades
mecanicas. En la siguiente figura se muestra un esquema de la configuracion, que no se va a utilizar en este
trabajo (K es membrana cationica, A membrana aniénica y BM membrana bipolar):

Figura 17. Esquema de una configuracion de celda de 3 cdmaras (con membranas bipolares) [Manual PCCell]

El fabricante recomienda que se proteja la zona circundante al sistema por posibles fugas debidas a fallos en el
maddulo de membranas, por ejemplo, la rotura de un espaciador. Para ello se deposita el mddulo encima de una
bandeja que recogeré cualquier vertido accidental, y también servira para observar facilmente si hay alguna fuga.

Este sistema esta pensado para operar con 10 pares de celdas de membranas, aunque se pueden montar menos.
Poner mas membranas podria dificultar el cierre y sellado del médulo, pudiendo producirse fugas de fluidos. En
el caso de montar menos membranas, hay que tener en cuenta que se reducira el area de paso de fluidos, lo que
hara que la pérdida de carga a través del médulo sea mayor, bajando asi por tanto el caudal maximo que pueden
suministrar las bombas. Esto no ocurre con el circuito de electrolito, ya que el rea de paso a través del médulo
de éste es independiente del nimero de membranas.

3.3.1.4 Desmontaje

El procedimiento general para desmontar el médulo de ED es el siguiente:

-Descargar la celda para eliminar todos los restos de liquidos, siguiendo el procedimiento descrito en el apartado
“Apagado del sistema”

-Desconectar todos los tubos y cables de la celda.

-Poner la celda con una de las cAmaras de los electrodos hacia abajo en la mesa y quitar los tornillos.
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-Quitar el marco metalico azul.
-Quitar la camara del electrodo, membranas y espaciadores uno tras otro.

-Mantener las membranas humedas. Algunos tipos de membranas tienen que ser almacenadas en una solucion
de NaCl saturada para prevenir su deterioro, sobre todo si se trata de un almacenamiento largo.

-Los espaciadores y las camaras de los electrodos deben ser lavados con agua.

El protocolo de almacenamiento de la celda de ED para largos periodos de tiempo es el siguiente:
-Enjuagar todos los circuitos a fondo con agua

-Separar la celda de ED de los circuitos hidraulicos, pero no retirar las membranas

-Rellena la celda (todos los circuitos) con una solucion de sal en agua (15% NacCl)

-Cerrar todos los puertos de entradas y salidas de la celda con tapones ajustados

-Empaquetar el sistema con laminas de polietileno

-No almacenar donde pueda recibir luz solar ni en contacto con algun sistema de calefaccion (para evitar que se
formen areas secas en la celda)

-Almacenar de forma que se asegure gue no pueda congelarse

-Cuando se vaya a volver a utilizar la celda, limpiar a fondo con agua las camaras de electrolito, si no se podrian
producir compuestos tdxicos de cloro en el siguiente uso

La limpieza de las membranas normalmente depende de la naturaleza del material tratado. Interviene el tipo de
alimentacion, que tipo de compuesto se espera que haya quedado ensuciando y como podria eliminarse. La vida
atil de las membranas también depende de la aplicacion. Algunos ejemplos de soluciones para la limpieza
podrian ser HCI al 10% o NaOH al 4%.

En caso de aparicion de bacterias, hongos o moho, el sistema puede ser limpiado con una solucién de HNOs al
12%, que puede disolver la mayoria de los compuestos organicos y no afecta a las membranas. Un enjuagado
posterior con una solucién de Na,SOs; puede ser también una opcion. Sin embargo, el desmontaje completo del
sistema con limpieza mecanica puede ser la mejor opcion. En este caso, los espaciadores, tubos y bombas pueden
ser limpiados con lejia, mientras que las membranas generalmente no deben ser limpiadas con productos
oxidantes.

3.3.2 Preparacion de las distintas soluciones

Se necesita una disolucion para cada uno de los 3 tipos de soluciones que intervienen en el proceso. Para el
circuito del electrolito se ha utilizado en todos los ensayos 1 L de una disolucion 0,25 M de Na;SOs, siguiendo
la recomendacion del fabricante para una adecuada limpieza y baja corrosién de los electrodos. Para los circuitos
de diluido y concentrado se han preparado disoluciones de NaCl, cuya concentracion inicial se ajusta en cada
ensayo, pero manteniendo la misma concentracion para ambos circuitos. Por lo tanto, se ha preparado para cada
ensayo 2 L de disolucion de NaCl con la concentracion correspondiente que se dividird en dos partes iguales
para ambos circuitos.

Para preparar estas disoluciones, se pesa la cantidad adecuada de cada sal en la balanza, y se disuelve con agua
destilada en un matraz aforado de la capacidad correspondiente, enrasando finalmente con agua destilada hasta
el volumen exacto.
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3.3.3 Puesta en marcha, operacion y apagado del Sistema

3.3.3.1  Puesta en marcha

En primer lugar, se debe iniciar el flujo de los fluidos. Se debe evitar que haya diferencia de presion en las
membranas. Se recomienda un encendido suave de las bombas, es decir, encendiéndolas con las valvulas (que
estrangulan los tubos) de la impulsion cerradas e irlas abriendo poco a poco en todos los circuitos por igual.
Cuando los electrolitos fluyan correctamente, se debe comprobar visualmente que no haya fugas.

Antes de aplicar corriente eléctrica se deben ajustar los valores maximos de intensidad de corriente y voltaje en
la fuente de alimentacion. Se recomienda hacer una toma de datos inicial antes de conectar la corriente eléctrica
(los datos a recoger son los expuestos en el apartado de operacion, excepto los datos eléctricos, que deberan
recogerse en cuanto se inicie la prueba). Se puede conectar la corriente una vez no haya burbujas de aire en todo
el sistema y se observe un flujo liquido libre de burbujas en los tubos.

Para encender la fuente de alimentacion, basta con accionar el interruptor de corriente. El voltaje y la intensidad
se ajustan con los controles de cada seccidn. Si se quiere trabajar a voltaje constante, habra que poner al maximo
el control de la intensidad, para luego ajustar el voltaje.

Para trabajar a intensidad constante, lo contrario: subir al maximo el control de voltaje y regular con el de
intensidad. En la seccién de voltaje se dispone de un segundo control para un ajuste fino, mientras que en la
seccion de la intensidad se dispone de un selector de escala.

3.3.3.2 Operacion

Una vez puesta en marcha la planta, en una operacion normal la Unica actuacién es la toma de datos. Para ello,
se deben tener hojas de recogida de datos sobre las cuales apuntar manualmente los datos de interés (en el
ANEXO 1 se incluyen el modelo de la utilizada en este trabajo), que son:

1. Voltaje e intensidad puntual aplicadas
2. Volumenes de liquidos en los depositos de todos los circuitos
3. Conductividad de los liquidos de todos los circuitos

Para los datos eléctricos, basta con observar el display de la fuente de alimentacion (Figura 18).
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Figura 18. Vista frontal de la fuente de alimentacion

Para analizar los volimenes de solucion contenida en cada circuito, los depdsitos disponen de escala graduada.

En el caso de las conductividades, se recoge una muestra suficiente de liquido para sumergir la sonda del
conductimetro en un vaso de precipitado de vidrio. La toma de muestra se realiza con las valvulas que se
encuentran en la parte inferior de los depodsitos. Para medir la conductividad, basta con encender el
conductimetro, seleccionar el tipo de medida y las unidades, y sumergir la sonda en el liquido a medir, dejandola
hasta que el valor que aparece en pantalla se estabilice. Para proteger la sonda, hay que seguir un estricto
protocolo de limpieza después de cada medicion: primero, hay que lavar la sonda con abundante agua, Secar la
sonda, lavarla a continuacién con agua destilada, y volver a secarla. Para finalizar, se devuelve el liquido de cada
muestra a su respectivo depdsito por la parte superior de éste, que esta abierta.

Hay que comprobar visualmente que no se produzcan fugas en los circuitos ni en el moédulo de membranas a lo
largo del ensayo, asi como que los caudales son los adecuados (observar los rotdmetros).

3.3.3.3 Apagado del sistema

Para parar el proceso de ED, primero hay que parar la corriente eléctrica, y después las bombas.
Para la limpieza de los circuitos entre pruebas, se realiza el siguiente procedimiento:

-Vaciar completamente los depdsitos. Para ello se usan las valvulas que se encuentran en la base de cada uno de
ellos. Para que se vacie el resto del circuito es necesario abrirlo a la atmésfera en un punto intermedio. Se
recomienda abrir en las entradas a la celda.

-Vaciar el modulo usando para ello las conexiones abiertas en el paso anterior

-Volver a conectar los circuitos y pasar agua destilada por ellos durante unos minutos usando las bombas
-Realizar de nuevo los dos primeros pasos para eliminar completamente el agua del sistema.

-Si se desea una limpieza mas estricta, repetir lavados con agua destilada

Cuando la celda no esté en uso, puede quedarse llena de las soluciones del proceso, dependiendo de la
agresividad de estas soluciones. Puede limpiarse pasando agua a través del sistema, vaciando previamente todos
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los circuitos de fluidos.

3.4 Métodos de calculo
Para obtener la potencia eléctrica en cada instante basta con calcular el producto entre la tension y la intensidad:
P=V-I [Ec. 1]

Donde P es la potencia (en W), V es la tension eléctrica (en V) e | es la intensidad eléctrica (en A).

Teniendo en cuenta que la potencia va cambiando con el tiempo y que solo se dispone de medidas puntuales, es
necesario hacer una estimacion. Para ello se utiliza una potencia media para cada periodo, haciendo una media
aritmética entre las potencias inicial y final de ese periodo. Para calcular la energia que consume la fuente de
alimentacion en cada periodo de tiempo hay que multiplicar la potencia eléctrica por el tiempo que esta
funcionando a esa potencia.

Ey, = P, - At [Ec. 2]

Donde Ex: es la energia consumida en un periodo de tiempo (en kJ), Pr la potencia media en el periodo de tiempo
(en kW) y At es dicho periodo de tiempo (en segundos).

Para la energia acumulada (la energia necesaria desde el principio del ensayo hasta ese momento, en kJ) durante
todo el ensayo es suficiente con sumar las energias de todos los periodos.

Eqcum = Z Epe [Ec. 3]

Se va a calcular la tasa de desmineralizacién (dr) como medida de la reduccion de sales en la corriente diluida,
expresado como porcentaje de reduccion de la conductividad sobre el maximo posible [40]:

Kip—K
dr(%) = <%) -100 [Ec. 4]
i,D

Donde «ip es la conductividad de la corriente diluida en el instante inicial y «p es la conductividad de la corriente
diluida en el instante t, ambas en mS/cm.



4 RESULTADOS

4.1 Introduccién
Se han realizado ensayos variando la corriente eléctrica aplicada, la concentracién inicial de NaCl en el diluido

y concentrado y el nimero de membranas motadas en el médulo. La disolucién electrolito es en todos los casos
0,25 M de Na;SO.. A continuacion se muestra una tabla resumen con las condiciones iniciales de los ensayos:

Tabla 1. Condiciones iniciales de los ensayos realizados

Ensayo Diluido Concentrado Electrolito Pares de calles Condicion eléctrica

1 0,5M NaCl 0,5M NaCl 0,25 M NazSO4 1 I=cte=6 A

2 0,5M NaCl 0,5M NaCl 0,25 M NazSO4 1 I=cte=2,9 A

3 0,5M NaCl 0,5M NaCl 0,25 M NazSO4 1 V=cte=13,4 V

4 0,5 M NaCl 0,5 M NaCl 0,25 M NazSO4 1 V=cte=75V

5 1 M NaCl 1 M NaCl 0,25 M NazSO4 1 V=cte=10,7 V

6 0,5 M NaCl 0,5 M NaCl 0,25 M NazSO4 10 I=cte=6 A

7 0,5M NaCl 0,5M NaCl 0,25 M NazSO4 10 V=cte=24,5V

El voltaje inicial seleccionado para las pruebas a tension constante se ha determinado como aquel que
proporciona una intensidad inicial igual a la de otro ensayo realizado a intensidad constante. Por ejemplo, en el
ensayo 3, el voltaje constante de 13,4 V es el que se traducia en una intensidad inicial de 6 A, la misma del
ensayo 1. El ensayo 4 se corresponde de igual forma con el ensayo 2, y el ensayo 7 con el nimero 6. El ensayo
5 aplica el voltaje necesario para una intensidad inicial de 6 A, pero con unas concentraciones de NaCl iniciales
del daoble que las de los ensayos 1y 2. Estos rangos de las variables se han seleccionado para reproducir ensayos
explicados en los manuales del equipo de PCCell.

Los datos que se recogeran a lo largo de los ensayos, como se ha explicado anteriormente, seran las
conductividades de los 3 circuitos, los volimenes de liquido en los depdsitos y el voltaje y la intensidad aplicados
al médulo de membranas.

En los primeros 5 ensayos solo se tiene un par de celdas de membranas, lo cual introduce gran pérdida de carga
en los circuitos de diluido y concentrado (como se explico en el apartado de montaje), pudiendo obtenerse un
caudal maximo algo menor de 10 L/h. Esto no afecta al circuito de electrolito, cuyo caudal puede regularse
estrangulando el tubo de salida de la bomba.

En los 2 ultimos ensayos, al tener mas membranas la pérdida de carga en el médulo es mucho menor, por lo que
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es posible ajustar los caudales de las corrientes estrangulando el tubo de salida de las bombas. Tanto en este
ensayo como en el siguiente se ajustan a 50 L/h en los circuitos de diluido y concentrado.

4.2 Prueba1

Las condiciones iniciales de este ensayo se muestran en la siguiente tabla:

Tabla 2. Condiciones iniciales del ensayo 1

Ensayo Diluido Concentrado Electrolito Pares de calles Condicion eléctrica

1 0,5M NaCl 0,5M NaCl 0,25 M NazSO4 1 I=cte=6 A

En este ensayo se registrd la conductividad del electrolito al inicio y al final de la prueba. En la siguiente tabla
aparecen los datos recogidos durante el ensayo:

Tabla 3. Recogida de datos del ensayo 1

Conductividad (mS/cm)
Tiempo (min) Diluido Concentrado Electrolito V (V) 1(A)
0 41,1 41,1 32,0 - 6,0
20 33,8 51,4 - 11,4 6,0
30 26,0 57,8 - 12,3 6,0
45 16,7 65,6 - 16,3 6,0
60 8,3 69,8 36,5 28,2 6,0

A lo largo de la prueba se vio una tendencia acorde con los resultados mostrados en los manuales del equipo en
cuanto a las conductividades de las corrientes de diluido y concentrado (Figura 19). La duracién del ensayo se
determind hasta el momento en el que la tension eléctrica alcanz6 el maximo permitido por la fuente de
alimentacion (30 V), lo que hizo que la intensidad empezara a disminuir (Figura 20). Esto ocurre debido a que
la corriente diluida cada vez tiene menos sales, lo que implica una mayor resistencia a la corriente eléctrica. Al
ocurrir esto y no poder aumentar mas la tension (porque la fuente no lo permite), la intensidad disminuye. En la
Figura 21 se muestra la potencia y la energia acumulada consumida a lo largo del ensayo. Al igual que lo
explicado para la anterior figura, al tener una corriente cada vez mas libre de sales (diluido), mantener la
intensidad eléctrica constante produce un aumento en la tension, lo que a su vez se traduce en la subida de la
potencia necesaria.

El incremento de la conductividad en la corriente del electrolito se produce por una disminucion del agua
presente en la misma, debido a la electrolisis que se produce debido a la aplicacion de la corriente eléctrica.

La energia empleada en cada incremento de tiempo se ha estimado como la necesaria para mantener durante
todo ese tiempo la potencia media entre los extremos. Es decir, por ejemplo, para el periodo entre los minutos
20y 30, se ha estimado que la potencia media del periodo es la media aritmética de la potencia en t=20 y t=30.
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Figura 21. Potencia y energia acumulada a lo largo del ensayo 1

En la siguiente figura puede observarse la tasa de desmineralizacion a lo largo del ensayo, y su tendencia aun
positiva al final del ensayo, por lo que se intuye que el crecimiento habria continuado de haberse alargado el
ensayo en el tiempo.
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Figura 22. Tasa de desmineralizacion a lo largo del ensayo 1



Instalacion y puesta en marcha de una unidad de laboratorio de electrodialisis 31

4.3 Prueba?2

En la siguiente tabla se muestran las condiciones iniciales de la prueba:

Tabla 4. Condiciones iniciales del ensayo 2

Ensayo Diluido Concentrado Electrolito Pares de calles Condicion eléctrica

2 0,5 M NaCl 0,5 M NaCl 0,25 M NazSO4 1 I=cte=2,9 A

Para este ensayo ya se recogieron todos los datos mencionados. Al igual que en el caso anterior, el final de la
prueba se establecié cuando la intensidad de la corriente eléctrica empez6 a disminuir debido a que la tension
alcanz6 el maximo permitido por la fuente de alimentacion.

Tabla 5. Recogida de datos del ensayo 2

Conductividad (mS/cm)
Tiempo (min) Diluido Concentrado Electrolito V) 1A Vvd(mL) Vc(mL) Ve (mL)

0 448 448 31,7 82 29 990 1000 990
10 39,5 46,3 319 8.2 29 980 1010 990
20 36,7 49,5 324 81 29 970 1020 1000
30 338 52,2 32,7 7,7 29 970 1020 1000
40 31 55,2 334 7,6 29 960 1030 1000
50 28,3 57,9 33,5 74 29 950 1030 1000
60 254 60,8 339 74 29 950 1030 1000
70 22,2 63,3 34,3 75 29 940 1040 1000
80 19,3 65,8 34,6 75 29 930 1050 1000
90 15,8 68,4 35 78 29 920 1050 1000
100 12,6 71,0 353 87 29 920 1060 1000
110 9,2 73,1 35,7 12,1 29 910 1070 990
120 57 748 358 19,5 29 900 1070 990
130 34 75,5 35,8 26,2 29 890 1080 990
140 19 75,9 349 30,9 19 880 1080 990

Nuevamente, los datos recogidos en las conductividades tienen la forma prevista. Los volimenes de las
corrientes se comportan de la misma forma, también imitando a las que se muestran en los ejemplos del
fabricante (Figura 23).

En este caso, la tension se mantiene e incluso disminuye un poco durante buena parte del ensayo (Figura 24),
para aumentar rapidamente en la parte final (lo mismo ocurre por tanto con la potencia, como se observa en la
Figura 25).
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Figura 25. Potencia y energia acumulada a lo largo del ensayo 2

En este ensayo se llego a valores superiores al 95% de tasa de desmineralizacién, con un crecimiento bastante
lineal hasta su parte final, en la que se empieza a ver que disminuye la velocidad de transferencia de iones, como
puede observarse en la siguiente figura:
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Figura 26. Tasa de desmineralizacién a lo largo del ensayo 2
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4.4 Prueba3

Las condiciones iniciales de este tercer ensayo se muestran en la siguiente tabla:

Tabla 6. Condiciones iniciales del ensayo 3

Ensayo Diluido Concentrado Electrolito Pares de calles Condicion eléctrica

3 0,5 M NaCl 0,5M NaCl 0,25 M NazSO4 1 V=cte=13,4 V

De nuevo se recogen todos los datos mencionados para este ensayo. El final de esta prueba viene determinado
por una reduccion considerable de la corriente eléctrica, que tiene como consecuencia una gran disminucion de
la capacidad de retirar sales de la corriente diluida.

Tabla 7. Recogida de datos del ensayo 3

Conductividad (mS/cm)
Tiempo (min) Diluido Concentrado Electrolito V) I(A) Wvd(mL) Vc(mL) Ve(mL)

0 42,1 45,6 32,2 13,4 6 980 1020 1000
10 36,3 51,4 331 13,4 6,8 970 1020 1000
20 30,1 57,7 339 13,4 71 960 1040 1000
30 234 63,6 345 13,4 6,5 940 1050 1000
40 17,1 68,7 35,2 13,4 55 920 1060 1000
50 11,6 72,3 35,7 13,4 4 920 1070 1000
60 7,7 744 358 13,4 28 910 1080 1000
70 4,6 76,4 36,1 13,4 18 900 1080 990
80 28 772 36,3 13,4 11 890 1090 990
90 18 77,9 36,2 13,3 0,7 880 1090 980
100 1,0 784 36,2 13,3 04 880 1090 980
110 0,7 78,4 36,3 13,3 0,3 880 1090 980

Las conductividades y los volumenes de las soluciones acttan de la forma prevista (Figura 27).

En este caso, se ha mantenido constante la tension eléctrica en lugar de la intensidad. Al inicio del ensayo se
produjo un aumento de aproximadamente un 18% en la corriente eléctrica, para luego disminuir hasta el final
del ensayo, en el que la corriente llega a valores muy bajos debido a la reduccién significativa de la conductividad
en la corriente diluida (Figura 28).

La energia necesaria en el tramo final del ensayo se reduce, haciendo que la curva de la energia acumulada se
torne casi horizontal (Figura 29), debido a la reduccion de la corriente eléctrica. La potencia eléctrica sigue una
curva similar a la trazada por la intensidad.
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Figura 29. Potencia y energia acumulada a lo largo del ensayo 3

Respecto a la tasa de desmineralizacidn, en esta prueba se supera el valor del 98% en los instantes finales (Figura
30), en los que el crecimiento, como es l6gico, comienza a hacerse mucho mas lento.
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Figura 30. Tasa de desmineralizacion a lo largo del ensayo 3
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4.5 Prueba4

A continuacion, se adjunta una tabla con las condiciones iniciales del ensayo:

Tabla 8. Condiciones iniciales del ensayo 4

Ensayo Diluido Concentrado Electrolito Pares de calles Condicion eléctrica

4 0,5 M NaCl 0,5 M NaCl 0,25 M NazSO4 1 V=cte=7,5V

Se recogen todos los datos ya mencionados en los ensayos anteriores. El final de esta prueba también viene
determinado por una reduccion considerable de la corriente eléctrica, que tiene como consecuencia una gran
disminucion de la capacidad de retirar sales de la corriente diluida.

En este caso, después de una hora de ensayo, se toman medidas cada 15 minutos en lugar de cada 10.

Tabla 9. Recogida de datos del ensayo 4

Conductividad (mS/cm)

Tiempo (Min) Diluido Concentrado Electrolito V) 1A vd(mL) Vc(mL) Ve(mL)
0 42,3 452 325 75 3 940 960 920
10 40,6 49,1 334 75 31 930 970 920
20 37,6 52,5 339 75 32 920 980 920
30 34,7 56,3 34,3 7,5 3,3 920 980 920
40 31,6 58,9 348 75 33 910 990 920
50 28,1 61,8 35,1 7,5 3,3 900 1000 920
60 24,6 64,9 355 75 32 890 1010 920
75 19,5 69,0 36,0 7,5 31 880 1010 920
90 14,3 72,8 36,2 75 28 870 1020 920

105 9,8 75,4 36,6 7,5 2,2 860 1020 920
120 6,0 778 36,9 75 15 850 1030 920
135 3,6 78,8 37,1 7,5 0,9 840 1040 920
150 19 79,8 371 75 05 840 1040 920
175 1,0 80,3 37,2 7,5 0,3 830 1040 910

Nuevamente, el comportamiento de las conductividades y los volimenes de las corrientes de diluido y
concentrado es el esperado (Figura 31).
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Figura 31. Conductividades y volumenes de las corrientes de diluido y concentrado del ensayo 4

En este ensayo, al igual que en el anterior, se mantiene constante la diferencia de potencial eléctrico, y se produce
una subida inicial de la intensidad eléctrica, para luego reducirse hasta el final (Figura 32). Sin embargo, el
aumento de corriente inicial es del 10%, un valor inferior al visto anteriormente.

La energia necesaria tiene un comportamiento similar al visto en el ensayo 3, con un aplanamiento de la curva
de la energia acumulada en el tramo final del ensayo (Figura 33), debido a la reduccién de la intensidad.
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Figura 33. Potencia y energia acumulada a lo largo del ensayo 4

En este caso, se consigue también una tasa de desmineralizacion elevada, superior al 97%, con un
comportamiento bastante parecido al del ensayo anterior, aunque de forma més lenta debido al menor diferencia
de potencial eléctrico aplicado (Figura 34).
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Figura 34. Tasa de desmineralizacién a lo largo del ensayo 4

4.6 Pruebab

Para este ensayo, se decide trabajar a tension eléctrica constante, con un valor igual al necesario para que la
corriente inicial del ensayo sea de 6 A. También se aumenta al doble (1 M) la concentracion inicial de NaCl en
los circuitos de diluido y concentrado respecto a los ensayos anteriores. Esta concentracion de sales podria ser
similar a la que tendria una corriente de rechazo de una planta desaladora de agua por ésmosis inversa. Se sigue
trabajando con solo un par de calles de membranas.

Por lo tanto, se tiene un ensayo en condiciones similares al nimero 3 pero con mayor concentracion de sales.
Por esto, el voltaje necesario para obtener 6 A de corriente es menor, debido a la mayor conductividad de los
circuitos del sistema. En la siguiente tabla aparecen las condiciones iniciales de este ensayo:

Tabla 10. Condiciones iniciales del ensayo 5

Ensayo Diluido Concentrado Electrolito Pares de calles Condicion eléctrica

5 1 M NaCl 1 M NaCl 0,25 M NazSOs 1 V=cte=10,7 V

Al igual que en ensayos anteriores, el final de esta prueba viene determinado por la disminucion de
conductividad en la corriente diluida, que provoca una caida de la corriente eléctricay, por tanto, de la separacion
de sales. De nuevo se obtiene todos los datos especificados en los apartados anteriores, cada 15 minutos, que se
encuentran recogidos en la siguiente tabla:
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Tabla 11. Recogida de datos del ensayo 5

Conductividad (mS/cm)

Tiempo (min) Diluido Concentrado Electrolito V) I1(A) Vvd(@mL) Ve (mL) Ve (mL)
0 77,2 83,7 33,0 10,7 6,0 940 970 950
15 73,0 89,8 34,5 10,7 6,6 920 980 950
30 64,7 97,8 359 10,7 7,0 900 1000 950
45 57,1 104,7 36,9 10,7 7,2 870 1020 950
60 47,3 1113 37,8 10,7 71 850 1050 950
75 37,7 117,0 38,8 10,7 6,8 830 1070 950
90 27,2 122,0 39,6 10,7 58 800 1090 950

105 18,3 1252 39,7 10,7 42 790 1100 940
120 10,8 127,0 40,5 10,7 2,7 780 1120 930
135 6,5 129,2 40,7 10,7 1,6 760 1120 930
150 35 129,8 40,6 10,7 0,9 740 1130 930
165 19 129,8 40,6 10,7 05 740 1140 920
180 1,0 130,0 40,6 10,7 0,3 740 1140 920

La tendencia de las curvas de la conductividad y volumen de los circuitos de diluido y concentrado (Figura 35)
son similares a las vistas en los ensayos anteriores, aungue necesitando unos tiempos mayores que otros ensayos
de las mismas caracteristicas eléctricas, lo que era esperado debido a la mayor concentracién de sales, y por
tanto, una necesidad de separacién mayor.
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Figura 35. Conductividades y volimenes de las corrientes de diluido y concentrado del ensayo 5

La curva de la corriente eléctrica también sigue la misma forma que en ensayos anteriores, como puede verse
en la Figura 36, con una subida inicial para luego tener una bajada pronunciada en cuanto el circuito de diluido
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empieza a disminuir su conductividad.
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Figura 36. Intensidad y tension eléctrica a lo largo del ensayo 5
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Figura 37. Potencia y energia acumulada a lo largo del ensayo 5

La potencia eléctrica, al tener el ensayo tension eléctrica constante, sigue la forma de la intensidad (Figura 37).
La energia necesaria para llevar a cabo esta separacion es obviamente mayor que en ensayos anteriores, por la
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mayor cantidad de sales en la corriente inicial. También se observa la disminucion de la pendiente de la curva
en el tramo final debido a la bajada de la intensidad, y por tanto, de la potencia eléctrica.

La tasa de desmineralizacion supera el 98% al final del ensayo, aun teniendo unas concentraciones iniciales méas
elevadas. En la siguiente figura puede apreciarse su desarrollo a lo largo de la prueba:
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Figura 38. Tasa de desmineralizacién a lo largo del ensayo 5

4.7 Prueba6

En este ensayo se vuelve a utilizar como alimentacion para los circuitos de diluido y concentrado una solucién
0,5 M de NaCl, al igual que en los 4 primeros ensayos. Se trabaja a corriente eléctrica constante de 6 A. En este
caso se han montado un grupo de 10 pares de celdas de membranas, es decir, que dentro del conjunto de
membranas se forman 10 calles para el circuito de diluido y otras 10 calles para el de concentrado.

Las condiciones iniciales del ensayo se encuentran resumidas en la siguiente tabla:

Tabla 12. Condiciones iniciales del ensayo 6

Ensayo Diluido Concentrado Electrolito Pares de calles Condicion eléctrica

6 0,5M NaCl 0,5M NaCl 0,25 M NazSOs 10 I=cte=6 A

El final de la prueba viene determinado por la reduccion de la corriente eléctrica debido, como en ensayos
anteriores, a la reduccién de la conductividad en el circuito de diluido. En este caso, al mantener constante la
corriente con la fuente de alimentacidn, la tension ha aumentado hasta el maximo permitido por la fuente (30,9
V), valor en el que se mantiene hasta el final del ensayo, pasando a disminuir la corriente. Los datos de la prueba
se encuentran en la siguiente tabla, habiéndose recogido éstos cada 10 minutos:
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Tabla 13. Recogida de datos del ensayo 6

Conductividad (mS/cm)
Tiempo (min) Diluido Concentrado Electrolito V) 1A Vvd@mL) Vc(mL) Ve (mL)
0 42,2 42,2 317 25,2 6,0 920 920 900
10 25,0 58,6 32,6 211 6,0 880 970 900
20 6,2 69,9 32,9 30,9 6,0 840 1020 900
30 0,4 72,1 32,9 30,9 0,5 810 1030 900
40 0,1 724 33,0 30,9 0,3 800 1040 900
50 0,1 724 331 30,9 0,3 790 1050 890

Las curvas de conductividades y volimenes de los circuitos de diluido y concentrado presentan la misma forma
gue en los ensayos anteriores, aunque los tiempos son significativamente menores (Figura 39), debido a un
mayor caudal de liquidos atravesando el mddulo de membranas.

En la Figura 40 puede apreciarse como la llegada de la tension eléctrica al méximo desencadena el descenso de
la corriente. Observando los tiempos se puede ver como esta disminucion de la corriente también coincide con
la bajada de la conductividad en el circuito de diluido.

La potencia eléctrica, como es l6gico, sigue la forma de la tensidn eléctrica o de la corriente eléctrica cuando no
son constantes, es decir, a la tension en los primeros 20 minutos y a la intensidad desde los 20 minutos hasta el
final de la prueba (Figura 41). La energia acumulada también es inferior a la necesaria en el ensayo 1 (ensayo
en las mismas condiciones pero con solo 1 par de celdas de membranas).
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Figura 39. Conductividades y volimenes de las corrientes de diluido y concentrado del ensayo 6
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Figura 41. Potencia y energia acumulada a lo largo del ensayo 6

La tasa de desmineralizacion se sitla en el 99,7% en la parte final del ensayo, manteniéndose practicamente
constante en el Gltimo tramo. En la siguiente figura puede verse como en los primeros 20 minutos ya se alcanzo
una tasa superior al 85%:



46 Resultados

100

90

80

70

60

50

dr (%)

40
30
20

10

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50

Tiempo (min)

Figura 42. Tasa de desmineralizacién a lo largo del ensayo 6

4.8 Prueba?7

Este ensayo tiene unas caracteristicas similares al anterior, excepto la condicidn eléctrica, que en este caso es un
voltaje constante de 24,5 V, el necesario para que la intensidad inicial sea de 6 A. Se mantienen las
concentraciones iniciales de los circuitos de diluido y concentrado y los 10 pares de celdas de membranas. En
la siguiente tabla aparecen las condiciones iniciales:

Tabla 14. Condiciones iniciales del ensayo 7

Ensayo Diluido Concentrado Electrolito Pares de calles Condicion eléctrica

7 0,5M NaCl 0,5M NaCl 0,25 M NazSOs 10 V=cte=24,5V

La prueba se detuvo cuando la corriente eléctrica se redujo ostensiblemente debido a la reduccion de la
conductividad en el circuito de diluido. Al igual que en otros ensayos a diferencia de potencial constante, la
intensidad eléctrica aumenta un poco al principio de la prueba para luego reducirse hasta el final (en este caso el
aumento inicial de la corriente es de un 15%). En la siguiente tabla se recogen todos los datos de la prueba,
tomados cada 10 minutos:
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Tabla 15. Recogida de datos del ensayo 7

Conductividad (mS/cm)
Tiempo (min) Diluido Concentrado Electrolito V) I1(A) Vvd(@mL) Ve (mL) Ve (mL)
0 42,8 42,2 32,0 24,5 6,0 910 920 920
10 24,4 59,3 33,0 24,5 6,9 860 970 920
20 51 70,6 331 24,5 4,0 800 1020 920
30 0,3 72,5 33,2 24,5 0,3 790 1040 910
40 0,1 731 33,2 24,5 0,2 780 1040 900
50 0,1 731 331 24,5 0,2 760 1050 900

Nuevamente, las curvas de las conductividades y volimenes presentan la misma forma que en los ensayos
anteriores (Figura 43). Al tener 10 pares de celdas de membranas, los tiempos son también menores, al igual
gue ocurria en el ensayo 6.

En este caso, el incremento de la corriente al inicio de la prueba es méas pequefio que en otros casos (Figura 44).
Sin embargo, la mayor velocidad a la que se lleva a cabo la separacién en este ensayo hace que la frecuencia de
muestreo sea demasiado baja para poder comparar este efecto con el producido en ensayos mas lentos. Si se
observa como se produce la caida de la corriente por la disminucién de la conductividad del circuito diluido.

Como es evidente, la potencia sigue la forma de la intensidad, ya quela diferencia de potencial permanece
constante todo el ensayo (Figura 45). La curva de la energia necesaria para llevar a cabo la separacion se aplana
conforme ésta deja de producirse con la caida de la corriente. En este caso, la energia puesta en juego es
aproximadamente un 13% menor que en el ensayo anterior, en el que se trabajaba a intensidad constante.
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Figura 43. Conductividades y volimenes de las corrientes de diluido y concentrado del ensayo 7
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Figura 45. Potencia y energia acumulada a lo largo del ensayo 7

Al igual que en el ensayo anterior, la tasa de desmineralizacion se sitGa en la parte final del ensayo en un valor
muy elevado, concretamente del 99,8%. También puede observarse en la siguiente figura como en los primeros
20 minutos se llega casi al 90%:
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5 ANALISIS Y DISCUSION
DE RESULTADOS

Los ensayos se han llevado a cabo de la manera prevista, con los valores de operacion definidos por el fabricante
en los manuales. Para poder analizarlos y poder comparar los resultados, conviene agrupar ensayos que
comparten semejanzas. En primer lugar, se analizaran los 4 primeros ensayos, que tienen el mismo nimero de
membranas y una concentracion inicial de NaCl similar, y se varia la intensidad o la diferencia de potencial
eléctrico. A continuacion, se compararan los ensayos 3y 5, similares en todas las caracteristicas iniciales excepto
en la concentracion de sal. Posteriormente se relacionarén los ensayos 1y 2 con el 6 y 7, que difieren en el
nuimero de membranas montadas en el modulo.

5.1 Comparacion de los ensayos con distinta alimentacion eléctrica (1, 2, 3 y 4)

Los ensayos en los que se emplea una mayor potencia eléctrica desde el principio (ensayos 1y 3) tienen una
disminucion mas rapida de la conductividad de la corriente de diluido (Figura 47) y un aumento mas rapido de
la conductividad del concentrado (Figura 48). El aumento en la conductividad de la corriente concentrada no
tiene por qué ser igual a la disminucion de la conductividad de la corriente diluida, ya que la relacién de la
conductividad con la concentracion de NaCl no siempre es lineal.
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Figura 47. Conductividad de la corriente diluida en los 4 primeros ensayos
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Figura 48. Conductividad de la corriente concentrada en los 4 primeros ensayos

En los ensayos a intensidad constante (1 y 2) se observa (Figura 49) como en la parte final tiene un crecimiento
muy elevado de la energia necesaria, debido al incremento rapido de la tensién necesaria para mantener la
intensidad. Sin embargo, en los ensayos a diferencia de potencial constante (3 y 4), la energia puesta en juego
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en la parte final del ensayo es més baja que en los otros, ya que la intensidad cae considerablemente cuando la
conductividad en la corriente de diluido es baja. La energia necesaria para reducir la conductividad de la corriente
de diluido por debajo de aproximadamente 15 mS/cm es significativamente menor (un 45%) en el ensayo 4 que
en el ensayo anterior, a costa de un mayor tiempo necesario para conseguirlo, por lo que habra que determinar
para cada aplicacion cuél de estos dos factores es mas importante para la correcta optimizacion de la operacion.

Parece evidente que si se desea trabajar hasta conseguir conductividades muy bajas en el diluido (por debajo de
15 mS/cm) se debe trabajar a tension constante, mientras que para conductividades mayores de ese valor el gasto
energeético es bastante similar.

Sin embargo, si se comparan los ensayos 1y 3 (con méas potencia inicial y, por tanto, mas rapidos), se observa
que en los 60 primeros minutos de los ensayos se necesita mas energia (el doble durante bastante tiempo) para
mantener la tension constante, aunque también se produce mayor bajada de sales en el diluido. Después de ese
momento, con concentraciones mas bajas, ocurre igual que en el par de ensayos analizados anteriormente, y

mantener constante la diferencia de potencial parece méas interesante desde el punto de vista del consumo
energético.
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Figura 49. Energia acumulada necesaria para llevar a cabo los primeros 4 ensayos

En cuanto a la tasa de desmineralizacion, en la siguiente figura puede apreciarse como en los ensayos 1y 3 en
los que se pone en juego una potencia eléctrica mayor desde el principio el aumento es considerablemente mas
rapido, llegando a valores del 80% en casi la mitad del tiempo que en los ensayos 2 y 4:
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Figura 50. Tasa de desmineralizacién en los 4 primeros ensayos

5.2 Comparacion de los ensayos por distinta concentracion inicial (3 y 5)

En este caso, la diferencia entre ambas pruebas radica en una distinta concentracion inicial de NaCl en los
circuitos de diluido y concentrado, siendo la del ensayo 5 el doble que la del ensayo 3 (1 M y 0,5 M). Como
cabe esperar, el tiempo necesario para poder reducir a niveles muy bajos la conductividad de la corriente diluida
es mayor (aproximadamente el doble) en el caso de tener el doble de concentracion (Figura 51). Sin embargo,
se observa que aun con esa concentracion se puede obtener una corriente de diluido con un nivel muy bajo de
sales, a costa de un mayor tiempo y gasto energético, necesitando el ensayo de menor concentracion
aproximadamente un 40% menos de energia que en el caso de mayor concentracién (Figura 52). Puede llamar
la atencion el hecho de que inicialmente se necesita mas energia (hasta un 30% mas) para la prueba en la que la
concentracion era menor; esto se debe a que la alimentacidn eléctrica se ajustd para mantener constante una
diferencia de potencial eléctrico tal que la corriente inicial fuera de 6 A, por lo que la tensién necesaria para
conseguir esa corriente es un 20% menor en el caso de soluciones con mayor conductividad, es decir, con
mayores concentraciones, y por tanto se traduce en un mayor gasto energético.

En el caso de la tasa de desmineralizacién, como se esperaba, se consiguen mayores porcentajes en menos
tiempo cuando las concentraciones son méas bajas (por ejemplo, a los 60 minutos del inicio la tasa de
desmineralizacion del ensayo 5 es aproximadamente el 50% de la tasa del ensayo 3). Sin embargo, la tasa final
es similar en ambos casos debido a que también se consigue una retirada de sales muy elevada cuando la
concentracion inicial es alta (Figura 53).
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Figura 51. Conductividades de las corrientes diluida y concentrada de los ensayos 3y 5
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Figura 53. Tasa de desmineralizacién en los ensayos 3y 5

5.3 Comparacion de los ensayos con distinto nimero de membranas (1, 3,6y 7)

En este caso, la diferencia entre los primeros ensayos y los Gltimos es el nimero de membranas en el médulo.
Esta diferencia hace que sea posible tener un mayor caudal en los circuitos de diluido y concentrado en los
ensayos 6y 7, por tanto, se ajusté un caudal 5 veces mayor.

En términos de conductividades, los ensayos con mayor caudal realizaron la separacién en menos tiempo,
siguiendo una curva similar en ambos, como puede observarse en la Figura 54.

En cuanto a la energia necesaria para la separaciéon, en la Figura 55 se puede ver como los ensayos con mayor
caudal necesitan una mayor cantidad de energia en los momentos iniciales, pero a lo largo del tiempo se traduce
en una mejora respecto a los otros dos, que los superan y seguirian creciendo aun mas. Este mayor consumo
inicial se debe a la necesidad de aplicar mas tension eléctrica para obtener 6 A de intensidad, ya que al haber
mas celdas de membranas hay mas distancia, mas liquido y mas membranas entre los electrodos, lo que provoca
una mayor resistencia.

Comparando los ensayos 6 y 7, este Gltimo tiene un consumo menor, por lo que parece favorable trabajar a
tension constante, como ya ocurria en caudales bajos.

La evolucion de la tasa de desmineralizacion (Figura 56) muestra como trabajar a caudales mayores conlleva
una reduccién sustancial en el tiempo necesario para llevar a cabo la separacion, sin afectar aparentemente a la
separacion final, ya que aunque los ensayos 1y 3 no se tuvieron en marcha el suficiente tiempo para llegar a los
mismos valores gque en los ensayos 6 y 7 (que obtuvieron valores similares al final de los ensayos, del 99,8%),
la tendencia hace pensar que llegarian también al mismo nivel de separacion.
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Figura 54. Conductividades de las corrientes diluida y concentrada de los ensayos 1, 3,6y 7
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Figura 56. Tasa de desmineralizacién en los ensayos 1, 3,6y 7

5.4 Comparacion con bibliografia

Para evaluar el funcionamiento del sistema se va a comparar uno de los ensayos realizados (ensayo 7) (ensayo
propio) con un ejemplo que aparece en los manuales del mddulo de membranas realizado por la empresa
suministradora (PCCell) (ensayo comercial). Estos dos ensayos tienen practicamente las mismas condiciones
iniciales: mismo equipo utilizado, mismas concentraciones iniciales, mismo nimero de membranas y misma
corriente eléctrica aplicada. Se diferencian en el volumen inicial de los circuitos de diluido y concentrado, y en
que para el ensayo de la empresa disponian de una recogida de datos en continuo, mientras que en el ensayo
realizado para este trabajo la recogida de datos era puntual.

Para empezar, los volimenes iniciales en el ensayo comercial estan entre 750 y 800 mL (Figura 57), mientras
que en el ensayo propio los volimenes iniciales estan en torno a 915 mL (Figura 58). El volumen de concentrado
y diluido en el ensayo comercial tienen un aumento y disminucion respecticvamente de aproximadamente el
15% en 20 minutos, mientras que en el ensayo propio estos cambios estan en torno al 12%, por lo que son mas
0 menos parecidos (teniendo en cuenta las diferencias entre ambos ensayos).
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Los valores de la intensidad y la tension eléctrica del ensayo comercial pueden verse en la Figura 59, mientras
que los del ensayo propio aparecen en la Figura 60. La intensidad comienza a disminuir aproximadamente 5
minutos después en el ensayo propio, debido principalmente al mayor volimen que tienen los circuitos de este
ensayo.
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Figura 60. Intensidad y tensién eléctrica en el ensayo propio

Por ultimo, las conductividades de los circuitos diluido y concentrado en el ensayo comercial y propio pueden
verse respectivamente en la Figura 61y en la Figura 62. Los valores que alcanzan ambas corrientes son similares
en los dos ensayos, aunque ocurre después en el ensayo propio debido al mayor volumen de los circuitos. No se
puede determinar exactamente en qué momento se llega esa asintota horizontal en el ensayo propio porque no
se disponen de medidas entre los 20 y 30 minutos, pero igualmente se conoce gue ocurre entre esos dos valores,
lo que coincide con lo visto anteriormente y es que tarda unos 5 minutos méas que el ensayo comercial.
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6 CONCLUSIONES

Se ha montado y puesto en marcha una instalacion de laboratorio de ensayos de electrodialisis y se ha
comprobado que funciona de manera correcta, sin errores y consiguiendo una separacion efectiva de sales del
agua, con una tasa de desmineralizacion de hasta el 99,8%.

Se han elaborado protocolos de puesta en marcha, operacion y apagado del sistema, comprobando su correcto
desempefio en cada uno de los ensayos. También se han descrito en detalle los procedimientos para el montaje
y desmontaje de la instalacion, asi como las condiciones de almacenamiento de las distintas partes de la
instalacion.

Mediante la busqueda bibliografica, se ha constatado la elevada cantidad de aplicaciones posibles que tiene esta
tecnologia, tanto actuales en un futuro préximo. Mencion especial recibe la electrodialisis con membranas
bipolares, para la que se espera un gran nimero de aplicaciones debido a su gran versatilidad y posibilidades.

Observando los resultados obtenidos en los ensayos y los expuestos por el fabricante en sus manuales, se puede
determinar que el sistema desarrollado en el presente trabajo tiene un funcionamiento adecuado y se obtienen
unos resultados acordes a lo esperado.

Analizando los distintos ensayos se puede establecer que, para obtener tasas de desmineralizacion altas, trabajar
con tension constante requiere menor energia que hacerlo a intensidad constante.

De igual forma, segln se ha visto en los ensayos trabajar con menor intensidad de corriente eléctrica se traduce
en un menor consumo (en torno a un 45% menor) para obtener una tasa de desmineralizacion por encima del
60%, a costa de emplear alrededor del 40% maés de tiempo para ello.

También se ha observado que tener una mayor concentracion inicial de sales supone un mayor consumo de
energiay mas tiempo para conseguir tasas de desmineralizacion altas, pero se pueden conseguir igualmente altas
(tener el doble de concentracion inicial implica un aumento del consumo energético del 60% y un aumento del
65% del tiempo necesario para obtener una tasa de desmineralizacion del 98,5%).

Trabajar con mayor nimero de membranas permite tener mayores caudales entre los electrodos, lo cual influye
en tener menores consumos energéticos para tasas de desmineralizacién altas y menores tiempos para
conseguirlas. Trabajando con 10 pares de calles en lugar de 1, y aumentando en 5 veces los caudales de los
circuitos de diluido y concentrado se consigue una reduccion del 35% y del 70% de la energia y el tiempo
necesarios respectivamente para obtener una tasa de desmineralizacion del 99%.
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7 TRABAJO FUTURO

El presente trabajo es un acercamiento hacia la tecnologia de electrodialisis, y para la elaboracion de un correcto
método de trabajo. A partir de aqui, serd necesario seguir ahondando en la operacion en distintas condiciones
iniciales.

Con un disefio de experimentos mas amplio y estandarizado podran obtenerse modelos matematicos para
predecir los resultados en la separacidn para distintas condiciones de operacion, modelos para los flujos e incluso
estimacion de costes, ya sean energéticos 0 econdmicos. Todo esto permitira realizar una optimizacion para las
condiciones del proceso.

Se deberéa seguir en el terreno de las membranas bipolares, que abren un amplio abanico de posibilidades para
la investigacion. Para ello sera necesario modificar el sistema afiadiendo un circuito adicional (seran necesarios
4 circuitos: el electrolito, el circuito de la alimentacién a diluir, el circuito de la base y el circuito del acido), y
reestructurar el paquete de membranas, con la configuracién descrita en el apartado de montaje (apartado
3.3.1.3).
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ANEXO |: HOJAS DE DATOS

Hoja de datos 1. Propiedades de las membranas [Manual PCCell]

Membrana PC SA PC SK PC MTE
Uso general Estandar Estandar Membrana final
Tipo de membrana Anidnica Catiodnica Catiodnica
Ndmero de transferencia >0,95 >0,95 >0,94
Coeficiente de resistividad (2-cm?) ~1,8 ~2,5 ~45
Contenido en agua (%op) ~14 ~9 -

Capacidad intercambio ionico

Base fuerte (meq-g?) calz2 3 18
Base débil (meq-g™) ca0,7 n/a
Temperatura maxima (°C) 60 50 40
Estabilidad pH 0a9 0all lal3
Grosor (um) 100a110 100a 110 220
Refuerzo Poliéster Poliéster Polietileno

Forma idnica Cl Na* Na*
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Hoja de datos 2. Fuente de alimentacion [Manual elc]

Modelo AL 924A

Fabricante

elc

Caracteristicas

Tension

Reglable de0a 30V £3 mV
Reglaje fino ~2,5V
Reglaje <40 mV variacion carga 0 a 100%
Reglaje <25 mV variacién de carga -5 a 5%
Resistencia interna <4 mQ
Ondulacion residual <1,8mV eficaz

Resolucién 100 mV

Intensidad

Reglabesde0alA6de0al0A
Regulacion <20 mA en funcion de la carga
Regulacion <50 mA variacion sector -10 a 5%
Ondulacion residual <10 mA
Resolucionen 1 A: 10 mA

Resolucion en 10% 100 mA

Alimentacion 230 V +£10% 50/60 Hz
Consumo 620 VA
Nivel de ruido méximo 52 dB (A)
Dimensiones 285x151x215 mm
Peso 10 kg

Temperatura de uso/ de
almacenamiento

5a40°C/-10a50°C




Hoja de datos 3. Bombas [Manual PCCell]

Modelo NDP 25/4

Fabricante ITS-BETZEL
Caracteristicas
Caudal méaximo 25 L/min
Altura maxima 6,9 m
Presion maxima 2,5 bar
Dimensiones 300x380x160 mm
Peso 4 kg
Grado de proteccion IP 42
Temperatura de trabajo 5a50°C
Alimentacion 230V 50/60 Hz
Consumo maximo 150 W
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Hoja de datos 4. Balanza de precision [Catdlogo RADWAG]

Modelo WLC 2/A2

Fabricante RADWAG
Caracteristicas
Méxima capacidad 2 kg
Legibilidad 001g
Rango de tara -2kg
Repetibilidad 0,01g
Linealidad 0,039
Tiempo de estabilizacion 3s
Calibracion Externa
Pantalla LCD (con retroiluminacion)

Dimensiones del platillo / del 195x195 mm / 470x380x336 mm

embalaje
Masa neto / bruto 2,8/4,3kg
Grado de proteccion IP 43
Conectividad 2xRS232, USB-A, USB-B
Alimentacion 100-240 V AC 50/60 Hz + bateria (15 h)
Temperatura de trabajo 15a30°C

Humedad relativa del aire 10 a 85% sin condensacion




Hoja de datos 5. Conductimetro [Catalogo WTW]

Modelo LF 340i

Fabricante WTW
Caracteristicas
Rango conductividad 0,0 pS a 500 mS/cm
Precision +0,5%
Sélidos disueltos totales 0a 1999 mg/L
Salinidad 0,0a70,0
Temperatura -5,0 2 105,0 °C +0,1°C
Resistividad 0,000 a 1999 MQcm
Alimentacion Bateria recargable
Dimensiones 172 x 80 x 37 mm
Peso 300 g aproximadamente
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Hoja de recogida de datos
N° de prueba:
Fecha:

Condiciones iniciales

Diluido
Concentrado

Electrolito

Condicion eléctrica:
Numero de membranas:

Datos

Tiempo Diluido Concentrado Electrolito | Voltaje | Intensidad Vd Ve Ve
(min) (mS/cm) (mS/cm) (mS/cm) V) (A) (mL) | (mL) | (mL)

Comentarios:









