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Valorizacion de residuos agro-alimentarios mediante electrodidlisis con membranas bipolares y monopolares

Resum

L'objectiu d'aquest treball és fer un estudi comparatiu dels processos d'electrodialisis (ED) y ED amb
membranes bipolars (EDBM) per obtenir productes d'alt valor afegit com poden ser I'acid tartaric

(C4HsOs 0 HoT) (additiu alimentari) a partir dels residus produits en les industries vinicoles.

Per un costat, s'utilitzara la técnica d'ED per concentrar |'acid tartaric obtingut dels residus agro-
alimentaris. Per altra part, la tecnologia d'EDBM es fara servir per produir |'acid tartaric i hidroxid de
potassi a partir de la sal corresponent (tartrat de potassi), la qual s'obté convencionalment mitjangant

tractaments fisico-quimics.

Experimentalment, s'estudiaran els dos processos (ED i EDBM) amb diferents tipus de membranes i
concentracions inicials per determinar el funcionament optim d'ambdues tecnologies i obtenir el
maxim reaprofitament dels residus a tractar. Les proves experimentals es duran a terme a escala
laboratori mitjancant una cel-la de membranes proporcionada per la companyia PCCell (Alemanya), la
gual pot treball mitjancant una disposiciéo de membranes d’'ED i d’EDBM. Les membranes que es faran

servir seran membranes de la mateixa companyia.

Mitjangant la tecnica d’analisi de cromatografia ionica (Cl), es determinara les concentracions de les
mostres recollides durant els experiments, a instants de temps diferents. A partir dels valors recollits
de les concentracions ioniques del producte, que és I'acid tartaric, es determinara el factor de
concentracid, I'energia consumida i el rendiment faradic. Amb els resultats obtinguts, es determinara
gue les condicions optimes de treball sén la utilitzacié d’una concentracié d’acid tartaric de 45 g/L i

membranes anioniques selectives per a acids organics per tal d’obtenir 72 g/L mitjancant ED.

Respecte els experiments de EDBM, en primer lloc es caracteritzara una mostra real de residu de la
industria del vi, concretament de lies, la qual conté principalment tartrat de potassi. Mitjancant EDBM
es possible produir I'acid (acid tartaric) i la base (hidroxid de potassi) de la corresponent sal. Les mostres
obtingudes durant I'experimentacid, s’analitzen igualment mitjancant Cl i es determinara, també, el
factor de concentracio, I'energia consumida i el rendiment faradic. Dels resultats de EDBM, s’observara

que es recupera 20,98 % d’acid tartaric a partir de la sal de tartrat de potassi.
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Resumen

El objetivo de este trabajo es hacer un estudio comparativo de los procesos de electrodialisis (ED) y ED
con membranas bipolares (EDBM) para obtener productos de alto valor afiadido como pueden ser el
acido tartarico (CsHsOs 0 H,T) (aditivo alimentario) a partir de los residuos producidos en las industrias

vinicolas.

Por un lado, se utilizara la técnica de ED para concentrar el acido tartarico obtenido de los residuos
agroalimentarios. Por otra parte, la tecnologia de EDBM se utilizara para producir el acido tartarico y
hidroxido de potasio a partir de la sal correspondiente (tartrato de potasio), la cual se obtiene

convencionalmente mediante tratamientos fisico-quimicos.

Experimentalmente, se estudiaran los dos procesos (ED y EDBM) con diferentes tipos de membranas
y concentraciones iniciales para determinar el funcionamiento dptimo de ambas tecnologias y obtener
el maximo aprovechamiento de los residuos a tratar. Las pruebas experimentales se llevaran a cabo a
escala laboratorio mediante una celda de membranas proporcionada por la compaiiia PCCell
(Alemania), la cual puede trabajo mediante una disposicién de membranas de ED y de EDBM. Las

membranas que se utilizaran seran membranas de la misma compaiia.

Mediante la técnica de andlisis de cromatografia idnica (Cl), se determinara las concentraciones de las
muestras recogidas durante los experimentos, a instantes de tiempo diferentes. A partir de los valores
recogidos de las concentraciones idnicas del producto, que es el acido tartarico, se determinara el
factor de concentracidn, la energia consumiday el rendimiento faradico. Con los resultados obtenidos,
se determinara que las condiciones dptimas de trabajo son la utilizacién de una concentracion de acido
tartarico de 45 g/L y membranas anidnicas selectivas para acidos organicos para obtener 72 g/L

mediante ED.

Respecto los experimentos de EDBM, en primer lugar, se caracterizard una muestra real de residuo de
la industria del vino, concretamente de lias, la cual contiene principalmente tartrato de potasio.
Mediante EDBM es posible producir el acido (acido tartarico) y la base (hidroxido de potasio) de la
correspondiente sal. Las muestras obtenidas durante la experimentacidn, se analizan igualmente
mediante Cl y se determinara, también, el factor de concentracién, la energia consumida y el
rendimiento farddico. De los resultados de EDBM, se observard que se recupera 20,98 % de acido

tartarico a partir de la sal de tartrato de potasio.
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Abstract

The objective of this work is to make a comparative study of electrodialysis processes (ED) and ED with
bipolar membranes (EDBM) to obtain high value-added products such as tartaric acid (CsHsOs or H,T)

(food additive) from the waste produced in the wineries.

On the one hand, ED technique will be used to concentrate tartaric acid obtained from agri-food waste.
On the other hand, the technology of EDBM will be used to produce tartaric acid and potassium
hydroxide from the corresponding salt (potassium tartrate), which is obtained conventionally by means

of physicochemical treatments.

Experimentally, the two processes (ED and EDBM) will be studied with different types of membranes
and initial concentrations to determine the optimum operation of both technologies and obtain
maximum reuse of waste to be treated. The experimental tests will be carried out on a laboratory scale
using amembranes cell provided by the PCCell (Germany) company, which can work through a disposal
of membranes of ED and EDBM. The membranes that will be used will be membranes of the same

company.

Through the technique of analysis of ion chromatography (Cl), the concentrations of the samples
collected during the experiments, at different times of moment, will be determined. From the values
collected from the ionic concentrations of the product, which is tartaric acid, the concentration factor,
the energy consumed and the faradic performance will be determined. With the results obtained, it
will be determined that optimal working conditions are the use of a 45 g/L tartaric acid concentration

and selective anionic membranes for organic acids to obtain 72 g/L through ED.

With respect to the EDBM experiments, first, a real sample of waste from the wine industry, namely,
lies, which mainly contains potassium tartrate. By means of EDBM it is possible to produce the acid
(tartaric acid) and the base (potassium hydroxide) of the corresponding salt. The samples obtained
during the experimentation, are also analyzed by Cl and the concentration factor, the energy
consumed and the faradic performance will be determined. Of the results of EDBM, it will be observed

that 20,98 % of tartaric acid is recovered from potassium tartrate salt.
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Glosario

e ED: Electrodiilisis.

e EDBM: Electrodialisis con membranas bipolares.
e (Cl: Cromatografia ionica.

e |CP: Plasma de acoplamiento inductivo.

e DQO: Demanda quimica de oxigeno.

e  H,O mLQ: Agua miliQ.

e H,T: Acido tartarico.

e HT:lon tartrato acido, hidrégeno tartrato de hidrégeno o bitartrato.
e T*:lon tartrato.

e U [V]: Tension eléctrica.

e ppb: Partes por billon.

e ppm: Partes por millon.

e rpm: Revoluciones por minuto.

e 1 (%): Rendimiento faradico.

e z =1:Cargaionica.

e F =96500 # : Constante de Faraday.

mol s . o
o (; [T] Concentracidn final del ion en el tanque del concentrado o acido.

®  Viank [L]: Volumen final tanque del concentrado o acido.
mol L . . . o
e (i [T] Concentracidn inicial del ion en el tanque del concentrado o acido.

®  Vianko [L]: Volumen inicial tanque del concentrado o &cido.

e [ [A]:Intensidad.

e t[s; min; h]: Tiempo.

e 1 :Numero de pares/trios de celdas.

e E. (%): Consumo energético.

o  Vieu [V]: Tensidn aplicada.

*  Chroduct [kTg]: Concentracion final del ion en el tanque del concentrado o acido.
®  Viank [L]: Volumen final tanque del concentrado o &cido.

*  Cyroduct,0 [Tg]: Concentracidn inicial del ion en el tanque del concentrado o acido.

®  Vianko [L]: Volumen inicial tanque del concentrado o dcido.

e FC: Factor de concentracion.

k mol s . o
¢ Chroduct [—g o —]: Concentracidn final del ion en el tanque del concentrado o acido.
L L
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k mol s e e . ;.
*  Cyroduct,0 [Tg o T]: Concentracidn inicial del ion en el tanque del concentrado o acido.

L
e ( [—]: Caudal.

h
e MIC: Membrana idnica catidnica.
e MIA: Membrana idnica anidnica.

e FCG=n?de ges (x g): Fuerza centrifuga relativa.

e g=981 Sﬂz : Aceleracion de la gravedad.

e pK,:Logaritmos negativos de las contantes de acidez o de disociacion.
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1 Prefacio

1.1 Origen del trabajo

En Espaiia, la industria de la vinicultura es la tercera mas grande del mundo, con una produccién de
unos 33,5 millones de litros por hora durante el afio 2016 en Espafia (Aurand 2017). Por esta razon, es
necesario que todos los residuos producidos sean reaprovechados logrando asi una reduccién de
residuos y una obtencién de materias primas a partir de las mismas. Para lograrlo, este trabajo tiene la
finalidad de aprovechar uno de estos residuos (las lias del vino) para obtener acido tartarico (H,T) en

una mayor concentracion y poder venderlo como materia prima.

1.2 Motivacion

Los cambios en la forma de pensar de la sociedad, la innovacién tecnoldgica y los cambios de
normativas y leyes para una mayor calidad, seguridad, eficiencia y proteccion medioambiental han
llevado a otros autores a cuestionarse cual es el proceso 6ptimo para reducir el impacto ambiental de
los residuos producidos por la industria vinicola y aprovechar estos residuos para beneficiarse de los
mismos. En este caso, la motivacion que me ha llevado a hacer este proyecto es la curiosidad en la
manera como otros utilizan técnicas de separacion ya existentes con el fin de valorizar los residuos de
las lias del vino, mediante técnicas de ED y EDBM. En este caso, para la recuperacion del H,T de este
residuo, ya que tiene gran cantidad de usos en ambitos tan variados como en la industria alimentaria,

farmacéutica y de vinicultura, entre otros (Kirschner 2005).

1.3 Requerimientos previos

Antes de la realizacién del proyecto es necesario conocer el proceso industrial de la vinicultura, asi
como saber qué concentraciones de H,T se obtienen actualmente y en qué condiciones se trabaja. Asi,
los experimentos de este proyecto tendran unas condiciones similares a las industriales. De esta
manera, los resultados obtenidos tendran validez y posteriormente podran ser llevados a cabo a una

escala industrial.
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1.4 Alcance del trabajo

El alcance del trabajo consistira en comparar el factor de concentracidn, eficiencia faradica y consumo
energético de diferentes tipos de membranas a concentraciones iniciales diferentes y con diferentes
voltajes de aplicacion mediante ED para lograr identificar las condiciones dptimas de trabajo. Una vez
finalizada la ED, se tratara y se analizard una muestra real para su caracterizacidn. A continuacion, se
prepararad una muestra sintética basada en la muestra real para determinar el funcionamiento de
EDBM con las condiciones éptimas de trabajo y, por ultimo, con la muestra real ya tratada, se utilizara

experimentalmente en EDBM.

Por otrolado, no estan dentro del alcance del proyecto los estudios de la variacidn de pH en la corriente
salina ni la evolucion de la temperatura en ninguna de las cuatro corrientes. No se estudiaran
diferentes configuraciones de celda ni modos de operacion, utilizando siempre una configuracién de

tres celdas y en modo batch.
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2 Introduccion

2.1 Proceso de obtencion del vino

En la industria del vino, como en cualquier proceso industrial, se originan residuos que ocasionan un
alto coste en los ambitos de separacion, almacenaje y eliminacién y, ademas, provocan un impacto
ambiental negativo. Por lo tanto, se requiere investigar en las diferentes partes del proceso para lograr
cumplir ambos objetivos. En este caso, al observarse la ilustracion 1, permitira saber al lector en qué

etapas esta dividido el proceso de produccidon del vino.

HARVEST
STEMMING

CRUSHING

v i

Waste PRESSING FERMENTATION 1
(baggase, grape AND MACERATION

marc) H

} !

‘ H Waste

PRESSING
(baggasc, grape

FERMENTATION
marc)

Waste
(Lees of the 1%
decanting step)

SEDIMENTATION
DECANTING

COMPLETION OF
FERMENTATION

i Waste
SEDIMENTATION } (Lees of the 1*
DECANTING ' decanting step)
MALOLATIC FERMENTATION
(if desired)

Waste
SEDIMENTATION -
DECANTING (Lecs of the 2
decanting step)

CLARIFICATION

!

FINISHING AND |

MATURATION AND NATURAL |

STABILIZATION

!

| BOTTLING

(White or Red Winc)

llustracion 1. Proceso industrial de fabricacion del vino (Fuente: Waste Management 31 (2011) 2327-2335).

UNIVERSITAT POLITECNICA DE CATALUNYA 3
BARCELONATECH
Escola d’Enginyeria de Barcelona Est



Memoria

En la ilustracion 1 se pueden observar los siguientes pasos (Vivanco 2016):

La cosecha de la vendimia.

Se separan los tallos de las uvas y estos primeros se recogen y son clasificados como residuos
organicos.

Las uvas se aplastan para romper su piel y extraer el jugo, pero no se debe estrujar demasiado

para evitar romper las semillas de las uvas.

Para el vino blanco (resaltado con un cuadro azul las etapas en la ilustracion 1):

4.

5.
6.

Se realiza el prensado para extraer el vino restante del producto sdlido y separar el sélido
(bagazo, orujo de uva)
Fermentacidn a temperaturas inferiores a 292C

Sedimentacion por decantacion (lias)

Para el vino tinto (resaltado con un cuadro rojo las etapas en la ilustracion 1):

7.

0.

10.

Fermentacién y maceracién: El jugo que se extrae se mantendra a una tempera controlada
(inferior a 292C) durante unos dias, permitiendo asi la fermentacién y asi adquirir el color
requerido. La maceracién consiste en el contacto entre el liquido y las partes sdlidas de la uva.
Prensado.

Completar la fermentacion.

Sedimentacién por decantacidn (en este proceso se generan las lias como residuo).

Para ambos vinos:

11.

12.
13.

14.

15.

Fermentacién malolactica (opcional): Es un proceso microbioldgico con el fin de desacidificar
el vino transformandolo de acido malico a lactico.

Sedimentacién por decantacidon (en este proceso se generan las lias como residuo)

Crianza y clarificacidn natural: La crianza tiene el objetivo de caracterizar el gusto y aroma y
estabilizar el vino con un aporte puntual de oxigeno. La clarificacion natural consiste en
eliminar proteinas y materia en suspensién con un clarificante para que precipite en la base
del depdsito.

Acabado y estabilizacion: El acabado consiste en tres procesos: la clarificacidn, la estabilizacion
y lafiltracidn. La estabilizacidn consiste en hacer precipitar el H,T provocando una disminucion
de su solubilidad y separarlo del vino.

Embotellamiento.

Al residuo obtenido durante la sedimentacién por decantacién se llama lias y consiste en la materia

sélida que queda en un depésito o barrica después de la fermentacidn. Las lias estan formadas por las

levaduras muertas y otra serie de sustancias procedentes de la uva (Bodegas Comenge 2015).
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llustracion 2. Tratamiento de las lias del vino (Rivas et al. 2006).

En la ilustracion 2 se visualiza un caso de proceso para el tratamiento de las lias (Rivas et al. 2006). Las
lias se introducen en un mezclador con acido clorhidrico (HCI). El producto resultante es llevado a

centrifugar para separar la fase sélida de la liquida.
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Los residuos sélidos sin H,T son secados en frio para su uso como nutrientes en fermentaciones
lacticas. Sin embargo, la corriente liquida de H,T (B) es llevada a precipitar con carbonato de calcio
(CaC0s) y cloruro de calcio (CaCly). Toda la fase sdlida precipitada es filtrada para separar el tartrato de
calcio (CaT) de la corriente de liquido sin H,T. Aunque este Ultimo se identifique de esta manera, sin
embargo, si que tiene una cantidad pequefia de acido tartarico. Por eso, se evapora el agua de esta
corriente y el acido tartarico es recirculado a la corriente liquida de acido tartarico (A) después del

centrifugado.

El tartrato de calcio (CaT) se introduce en una disolucién de 95 mL H,0 a elevada temperatura y 5 mL
HCI, con el fin de obtener H,T en disolucion y, al pasarlo por una etapa de cristalizacion, se obtienen el

H,T en forma de cristales.

Las etapas resaltadas en rojo son las fases en que, en este TFM, se propone utilizar diferentes técnicas
para valorizar los residuos obtenidos. En concreto, en la etapa de obtencion de H,T después de la fase
de centrifugacién, donde se podria aumentar su concentracion mediante electrodialisis con
membranas monopolaresy, en la etapa de redisolucidn, se podria substituir esta etapa por un proceso
de electrodialisis con membranas bipolares (EDBM) si se modifica la fase de precipitacién por un
reactor y las sales introducidas de calcio en esa etapa son modificadas por otras de potasio. A
continuacion, se sometera a una etapa de filtracién o mediante un tratamiento de carbén activo que
permita atravesar las sales de tartrato y el medio acuosa, pero retenga otros compuestos de mayor
volumen y otros no deseados. De esta manera se obtiene el K,C4H4Os (tartrato de potasio) en fase
acuosa y se valoriza este residuo mediante EDBM al obtener C4H¢O¢ (acido tartarico) y KOH (hidréxido

de potasio).

Las ecuaciones 1y 2 indican los logaritmos negativos de las contantes de acidez o de disociacién, que
es la fuerza que tienen las moléculas al disociarse (Vargas 2018). En la ecuacion 3 se indica el equilibrio
entre las diferentes especies del H,T mientras que la ilustracion 3 esta representado el diagrama de

distribucién de las formas ionicas del H,T.

pK,, = 2,98

Ecuacion 1. Constante de disociacion del H,T (Kontogiannopoulos et al. 2016).

pKyo = 4,34

Ecuacion 2. Constante de disociacion del HT- (Kontogiannopoulos et al. 2016).
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PKa1 _ + PKa> 2— +
C4He04(aq) < C4H504 (aq) + HY < C,H,05™ (aq) + 2H

Ecuacion 3. Equilibrio de las tres formas del acido tartarico (Kontogiannopoulos et al. 2016).

10 12 14

llustracion 3. Diagrama de distribucion de las formas idnicas del acido tartarico (Eliseeva et al. 2012).

Si se analiza la ilustracion 3, la especie de H,T predomina a pH inferior a 2 ya que hay una mayor
cantidad de iones H* en la disolucién e interactian con el T>. EI HT predomina entre el valor de pH de

3,6 y 3,7y, por ultimo, el T, predomina a pH superiores a 7, debido a que en la solucién predomina

OH"y nointeractta con el T%.
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2.2 Tipos de membranas utilizadas en ED

Las membranas de intercambio idnico usadas en ED son unas finas hojas fabricadas de materiales
poliméricos las cuales permiten un transporte selectivo de los iones bajo un campo eléctrico entre los
dos lados de la membrana y esto es debido al fendmeno conocido como exclusién de Donnan
(Campione et al. 2018). No obstante, esta transferencia a través de las membranas nunca es ideal, ya
gue un gradiente elevado entre los dos extremos puede provocar un efecto de difusién entre iones y
membranas con la misma carga y generar impurezas en las corrientes de los productos (Lee et al.
1998).

Las membranas monopolares solamente tienen un tipo de carga fija y permite migrar aniones o
cationes mientras que las bipolares son un conjunto de dos membranas monopolares con cargas

contrarias y entre ambas permiten la hidrdlisis del agua al aplicar un campo eléctrico.

Se destacan dos tipos de membranas monopolares:

1. Membranas de intercambio anidnico (MIA): Contienen cargas positivas fijas, habitualmente

grupos amaonicos en su matriz, y permiten el paso de aniones (PCA GmbH 2016).

2. Membranas de intercambio catidnico (MIC): Contienen cargas negativas fijas, habitualmente acido

sulfénico en su matriz, y permiten el paso de cationes (PCA GmbH 2016).

Los mas habituales para ambas cargas son las que se comentan a continuacion (todas ellas son
monopolares) (PCA GmbH 2016):

e Membranas estandar: Permiten el paso de cualquier tipo de catidn o anidn, respectivamente.
Son las MIC y MIA basicas.

e Membranas selectivas a monovalentes: Permiten el paso de iones monovalentes, como el K*
enlas MICy el OH en las MIA.

e Membranas para acidos monoproticos: Sélo existen en el caso de las MIA, y permiten la
concentracion de acidos monopréticos como el HCl o el acido fluorhidrico (HF), dejando pasar

los iones de la base conjugada.
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e Membranas de intercambio anidnico organico: Estas membranas permiten el paso de
compuestos organicos con carga negativa (con estructura lineal o no lineal). Se clasifican por
el tamafio de los poros.

e Membranas catidnicas finales: Membranas de intercambio catidnico de mayor espesor que

ayudan a proteger los electrodos de iones indeseables.
La membrana utilizada en EDBM es:

e Bipolar: Es el conjunto de una MIA y una MIC unidas por contacto directo o separados por un
medio poroso. Esta region intermedia se denomina region de transicion. Estas membranas
permiten la disociacion de moléculas de agua al aplicar un campo eléctrico, debido al
fendmeno de hidrdlisis del agua. Este fendmeno consiste en la separacion de una molécula de

agua por un protény un hidréxido (véase ecuacion 4):

H,0 > H* + OH™

Ecuacion 4. Ecuacion quimica de la hidrdlisis del agua.

Elinconveniente de estas membranas es que requieren un coste de adquisicion mayor y tienen

una menor durabilidad comparadas con las membranas monopolares (Strathmann 2010).

El espesor de la mayoria de las membranas es de 200 um, a excepcién de las membranas finales, que
son de 400 um. Al ser materiales poliméricos termopldsticos, son altamente sensibles a altas

temperaturas, por lo que se requiere evitar temperaturas superiores a 402C (PCA GmbH 2016).

2.3 Electrodialisis (ED)

El concepto de ED fue comentado por primera vez por Maigrot y Sabates en el siglo XIX en la década
de los 90. No obstante, fue en los afios 50 del siglo XX cuando se disefié la primera planta de ED para
sustancias idnicas con sus respectivas membranas. Lamentablemente, el estudio de este tipo de
membranas se estanco, pero al cabo de unos afios, se retomo el estudio y las variaciones que se han
ido desarrollando han permitido aumentar la calidad y su utilizacion. Asimismo, también al estudiarse
diferentes tipos de combinaciones con membranas bipolares o resinas de intercambio i6nico han

potenciado sus aplicaciones en los diferentes ambitos de la industria (Campione et al. 2018).
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La celda de ED se basa en una serie de unidades constituidas por membranas selectivas, colocadas en
un orden estratégico (véase ilustracion 4), llamadas unidades repetitivas o pares de celdas en este caso,
con el fin de que la cantidad de los iones transferidos al compartimento del concentrado por las
membranas tengan el mismo valor en cada una de las celdas y que en el compartimento del electrodo

el balance de cantidad de iones a la entrada y a la salida sean iguales durante todo su funcionamiento.

Inicialmente, se introduce la disolucion idnica en todos los compartimentos de la celda. En los extremos
se encuentran dos electrodos que, al aplicar una corriente eléctrica perpendicular, permiten la
transferencia de iones de la corriente de entrada a través de las membranas de carga contrariay enla
direcciéon donde se sitia el anodo con carga contraria de los diferentes iones (Han et al. 2017). Enla ED
convencional, se utiliza una membrana de intercambio catidnico (MIC) seguida de otra de intercambio

aniénico (MIA) con una secuencia alternada hasta llegar a los electrodos (Han et al. 2017).

( Power
L generator

Diluate out
Concentrate out

Electrode rinse solution

CEM |

Electrode rinse solution

f CEM AEN MT

llustracion 4. Esquema ED (Campione et al. 2018).
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El compartimento del electrodo proporciona una corriente el cual circula entre los end spacers
(espaciadores finales) y los electrodos y cuya finalidad es evitar que se quemen las membranas. La
caracteristica de esta corriente es que no debe variar su concentracion a lo largo del tiempo. Por esta
razoén, la configuracion de las membranas debe ser la adecuada para que la cantidad de entrada y de
salida de los iones en la corriente sea constante; de esta manera, la resistencia proporcionada por los

iones nunca sera cero y no provocara ningun cortocircuito.

En la salida del compartimento donde se introduce la corriente de entrada, se obtiene una disolucién
diluida, mientras que en los compartimentos donde se han transferido los iones se obtiene el
concentrado. Para obtener las diferentes disoluciones en los compartimentos, entre las diferentes
membranas se colocan espaciadores los cuales permiten la dispersiéon de las corrientes a través del

compartimento correspondiente (Campione et al. 2018) (véase ilustracion 5).

1»diluate out

Gt __r>concentrate out

I
Ll
S : electrode'l

manifolds

AEM
dil

CEM

electrode —

manifolds

dilvate in [ P

concentrate in [

llustracion 5. Montaje ED (Campione et al. 2018).
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2.4 Electrodidlisis con membranas bipolares (EDBM)

El funcionamiento es similar al de la ED, pero con la Unica diferencia de que tiene membranas bipolares
situadas entre las membranas estandar. Las membranas bipolares permiten la disociacién de las
moléculas del agua en la region de transicidn al aplicar un campo eléctrico, fendémeno conocido como

la hidrdlisis del agua, tal y como se observa en la siguiente reaccion (véase ecuacion 5):

H,0 > H* + OH™

Ecuacion 5. Ecuacion quimica de la hidrdlisis del agua.

Durante la EDBM, los iones en disoluciéon provenientes de la sal de la alimentacidon son atraidos por la
carga contraria de los electrodos y transferidos por las membranas idnicas selectivas. Por este motivo,
se obtienen, en diferentes compartimentos, soluciones acidas y alcalinas debido a la unién de los iones
producidos por la hidrdlisis del agua y los iones de la sal. De esta manera, se tienen 3 compartimentos
principales (sal, acido y base) y el compartimento independiente del proceso, que son los electrodos
(Campione et al. 2018).

En la ilustracion 6 esta representado un esquema de EDBM.

Feed (salt solution) MX

Recirculated acid Recirculated base

Electrode rinse C v A l EPM l £ v a

W Electrode rinse

- + .+ | "

€ [ X[+ M |,
B Y -
Lm |t x |*
= . ~Jt

- “ | + ’)\A +
- A N —
Cathode - . - Anode

- + A
- + A
- + N J

’ . . i

Acid : HX | | Base:moH

\

Diluted salt solution

llustracion 6. Esquema EDBM (Xu 2005).
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En el proceso de EDMB, la corriente del diluido se identifica como el compartimento de sal, y
representa a la sal introducida que, a lo largo del tiempo, su concentracion disminuye al transferirse

los iones de esa sal por las membranas hacia los compartimentos de acido y base (Sun et al. 2017).

El compartimento de la base, el cual solamente tiene un uso en el proceso de EDMB, es la corriente
donde hay un aumento de concentracion de la base gracias al catidn de la sal del compartimento de

entrada y el OH producido por el lado aniénico de la membrana bipolar (Sun et al. 2017).
En cambio, en el compartimento del acido, la concentracion de la corriente del acido aumenta, ya que
se forma por el anién de la sal del compartimento de entrada y el H* producido por el lado catidnico

de la membrana bipolar (Sun et al. 2017).

En la ilustracién 7 se puede observar un equipo de ED/EDBM.

llustracion 7. Equipo ED-EDMB (Zwijnenberg et al. 2012).
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2.5 Fendmenos de transporte de las membranas

Los procesos de transporte en membranas de intercambio idnico son los siguientes (véase ilustracion
8):

Migracion ionica:

Cuando los iones se encuentran situados en un campo eléctrico, sus movimientos quedan afectados
por el hecho de estar cargados. Las particulas cargadas positivamente se desplazan hacia el
electrodo negativo y las particulas negativas en el sentido opuesto. Los desplazamientos no se
producen al azar, sino que los iones son arrastrados segun su carga. De esta manera, se crea un flujo

de iones desde la corriente mas diluida a la mas concentrada (Fraser 2017).
Electroésmosis:

Fendmeno electrocinético que produce el desplazamiento de moléculas en un fluido ionizado por un
medio permeable por influencia de un campo eléctrico. En las paredes de los orificios o capilares se
sitian la capa fija, donde la pared del capilar atrae y retiene a una capa de iones de carga contraria a
la misma ya sea aplicando el campo electromagnético o no, por lo tanto, la velocidad del fluido es cero.
En la seccidn central de los capilares se situa el liquido neutro donde el reste de aniones y cationes se
encuentran formando un liquido neutro con una velocidad del fluido constante e igual por toda esta
seccion. Por ultimo, entre la capa fija y el liquido neutro se sitlda la capa mdévil, donde el fluido esta
ionizado con la carga contraria a la de la pared capilar pero no esta suficientemente préximo a la pared
para quedar retenido si se aplica un campo electromagnético. En esta capa, la velocidad del fluido
depende de manera proporcional a la distancia entre la molécula y la pared capilar. Con la aplicacion
de una diferencia de potencial se obtiene un desplazamiento del fluido en la direccién del electrodo
con carga contraria al de la molécula polarizada o iones. Y es asi como el flujo electroosmético toma la

direcciéon del campo eléctrico que se induce al capilar. (Cornell et al. 2015).

1 4 UNIVERSITAT POLITECNICA DE CATALUNYA
BARCELONATECH
Escola d’Enginyeria de Barcelona Est



Valorizacion de residuos agro-alimentarios mediante electrodidlisis con membranas bipolares y monopolares

Difusion:

La difusién (en este caso idnica al ser un proceso de ED) es un proceso fisico irreversible y que no
requiere de aporte energético, ya que la principal fuerza impulsora de este fendmeno es el aumento
de entropia total del sistema. Al haber una diferencia de concentracion entre los iones de las diferentes
corrientes, los iones de la corriente del concentrado pasan a través de la membrana hacia al diluido
con el fin de reducir el desorden molecular del sistema conjunto formado por las particulas difundidas
o soluto y el medio donde se difunden o disuelven. Este fendmeno de transporte no es deseado para
el proceso de ED, cuyo objetivo es precisamente el contrario, el obtener la mayor diferencia de
concentracién entre el diluido y el concentrado. Normalmente, los procesos de difusion estan sujetos
a la ley de Fick. La membrana permeable puede permitir el paso de particulas y disolventes, pero

siempre a cuando las concentraciones en ambos lados de la misma sean diferentes (Philibert 2005).

Osmosis:

La osmosis es un tipo de difusion no deseado en el proceso de ED relacionado con la transferencia de
las moléculas del solvente a través de una membrana semipermeable en el sentido donde haya mayor
concentraciéon de las particulas del soluto en uno de los lados de la membrana las cuales estas
particulas no pueden atravesar la membrana y se realiza una igualacion de la concentracién con una
distribucién no homogénea del solvente y soluto a ambos lados de la membrana semipermeable. Tal
comportamiento supone una difusion simple a través de la membrana, sin gasto de energia (Chen et al.
2018).

Diluate Concentrate

T Qe

IN _IN t IN _IN
QD Co QC Cc
llustracion 8. Fendmenos de transporte a lo largo del compartimento y a través de las membranas (Campione et al. 2018).
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2.6 Técnicas de tratamiento de lias: comparativa bibliografica

En este subtema se comentaran diferentes tratamientos que otros autores ya han investigado sobre

la recuperacion de H,T de las lias del vino.

Por ejemplo, Salgado et al. realizaron un trabajo para estudiar la eficacia del sustrato mediante la
obtencidn del H,T, tartratos y otros nutrientes en la recuperacién de los procesos de tratamiento de
las lias del vino. Las etapas que tienen cierto interés con el proyecto de esta memoria son las etapas

de cristalizacion de H,T y precipitacion del mismo en forma de tartrato de calcio (CaT).

El objetivo era la produccidn de xilitol mediante bioconversidn por el microorganismo D. hansenii al ser
recuperado en diferentes etapas del proceso para utilizarse como diferentes tipos sustratos y analizar
la calidad de estas mediante el proceso de fermentacion comparandose la concentracidn producida de
xilitol con sustratos diferentes. Para el proceso de cristalizacion las condiciones de operacion fueron
las siguientes: la corriente con H,T obtenido en la segunda operacion de centrifugacién es llevado al
rotovapor que trabaja a una temperatura de 502C de temperatura para concentrar el H,T mediante
evaporacion al vacio; luego, el H,T disuelto en etanol con una relacién volumétrica 1:1 es cristalizado
mediante enfriamiento a una temperatura de -202C durante 24 horas. Por ultimo, se descongela a 42C.
Para el caso de precipitacion no se indica ninguna condicidn de operacién (Salgado et al. 2010) Como

resultado de este proyecto, lograron recuperar un 63,2% de sal de H,Ty un 34% en forma de CaT.

Otro caso de estudio fue el que realizaron Versari et al. con el fin de recuperar el H,T de desechos
enoldégicos de origen industrial mediante un proceso de columnas con resinas de intercambio anidnico,
con una concentraciéon de 26 g/L de H,T antes de la precipitacion con CaCl,. Se realizaron los
experimentos con las condiciones siguientes: pH=5,2, 6,5 y 9, agitando las disoluciones a 50 rpm
durante 2 h a 202C. De esta manera obtuvieron de las lias una recuperacion del 83,1% del H,T (Versari
etal. 2001).

Kontogiannopoulos et al. utilizaron membranas de ultrafiltracién y nanofiltracion para recuperar el H,T
y polifenoles de las lias del vino. El H,T inicialmente tenia una concentracion de 44,2 g/L, y se utilizaron
membranas con poros de varios tamanos y materiales. Los resultados mostraron que las membranas
de nanofiltracion NF 270 eran las mas éptimas para recuperar el H,T porque era el experimento con el
gue mas concentracion de H,T se habia recuperado en el concentrado (30,583 ppm) y menos cantidad
del mismo en el permeado (6,053 ppm) con respecto a la concentracion de la alimentacién el cual antes

del experimento fue diluida y tratada (18,721 ppm).
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Ademas, en un proyecto anterior, recuperaron el H,T mediante resinas de intercambio idnico (Lewatit
MonoPlus S 108 H). El procedimiento que siguieron fue diluir las lias del vino con agua desionizada con
ratios de dilucién diferentes y acidificar con H,SO,4 (24 N) al pH deseado. La mezcla fue agitada a 300
rpm durante 4 horas a temperatura ambiente y, las muestras resultantes, fueron centrifugados a 8000
x g (g=9,81 m/s?) durante 15 minutos a 42C para remover la fase sélida (resina y particulas sélidas) de
la fase liquida (H2T y K*). La media del porcentaje recuperado de H,T fue de 44,2% (Kontogiannopoulos

etal. 2017, 2016).

Rivas et al., tenian un proyecto de recuperacion de H,T en forma de residuo sélido para utilizarlo como
sustrato para el Lactobacillus con una concentracién de 77,5 g/L en la corriente del liquido después de
someterse a la centrifugacion para separar las lias del H,Ty 71,62 g/L al disolver el tartrato de calcio
con HCl para obtener H,T. El proceso para su obtencidn sigue el esquema de la ilustracion 2 (Rivas et al.
2006).

Estas técnicas que se han comentado en los parrafos anteriores pueden ser empleadas en industrias
de diferentes ambitos donde los residuos producidos en los procesos se puedan reutilizar o valorizar.
Por ejemplo, en el ambito que nos concierne, que es la industria de vinicultura, si se utiliza la
electrodialisis se tendran diferentes aplicaciones. La ED, permitira eliminar los iones en disolucién de
las aguas residuales pertenecientes del tratamiento de las lias al ser transferidos estos iones del
corriente del diluido hacia la corriente del concentrado y ser recuperado con una mayor concentracion

con el fin de reutilizarse o venderse.

Otro caso que se podria estudiar es el proceso de EDMB, ya que se eliminarian de las lias del vino las
sales de tartrato (formadas principalmente por iones como el K* y el Ca%*). De esta manera, las
empresas de fabricacion del vino lograrian recuperar el H,T juntamente con alguna base como el KOH

o el CaOH; y eliminar estas sales de tartrato.
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3 Objetivos del trabajo

El objetivo principal de este trabajo es la recuperacion de H,T obtenido de las lias para su posterior
valorizacidn mediante las técnicas de electrodialisis (ED) y electrodialisis con membranas bipolares
(EDBM), ya sea en forma de H,T mas concentrado o en sales de tartrato, para generar productos de
alto valor afiadido y que puedan ser utilizados en otras partes del proceso o incluso en otros sectores,

como el farmacéutico, el cosmético o de construccion, debido a las propiedades inherentes del H,T.

Los objetivos especificos son el estudio de las condiciones dptimas de trabajo en ambas técnicas para
obtener una mayor rentabilidad, asi como los célculos de rendimiento, consumo energético y factor

de concentracidn obtenidos mediante ambas técnicas.
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4 Metodologia

En los siguientes subapartados se detalla la metodologia experimental utilizada para el trabajo.
Inicialmente, se dara a conocer el funcionamiento de la planta para que el lector de este trabajo pueda
entender y replicar el experimento si fuese su voluntad. También se detallara el tipo de membranas
utilizadas para los experimentos, la clasificacion de los experimentos y el procedimiento a seguir de los
mismos. Para finalizar, se explicaran las técnicas utilizadas para poder analizar las muestras y obtener

los resultados de los experimentos.

4.1 Funcionamiento de la planta

Antes de comenzar con la explicacidon del funcionamiento de la planta, es necesario comentar el

equipamiento de la misma:

e 1 ordenador con software PCCell frontend.

e Mddulo de electrodialisis:

4 depdsitos o tanques.

1 celda de electrodialisis PCCell ED 64-4.
4 unidades de bombeo.

4 caudalimetros.

4 filtros.

4 sensores de conductividad.

o O O O O O O

1 sensor de pH en la corriente de alimentacién.
o 1 fuente de corriente Manson HCS-3202.

e Conexiones eléctricas e hidraulicas.

Con lailustracion 9, se puede observar de manera visual todo el conjunto del equipo:
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llustracion 9. Fotografia general del médulo empleado para la realizacion de los experimentos (Fuente: Propia).

La celda de electrodidlisis utilizada en el laboratorio es la PCCell ED 64-4 (véase ilustracion 10), apta
para ED, EDBM. Esta celda tiene la posibilidad de ser utilizada de 2 a 4 compartimentos. No obstante,
en este proyecto se trabaja con 3 compartimentos para ED (diluido, concentrado y limpieza de

electrodos) y para EDBM se utiliza los 4 compartimentos (diluido, acido, base y limpieza de electrodos).
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llustracion 10. Celda de electrodiilisis (Fuente: PCCell).

La unidad de ED consiste en una camara catddica y una anddica, separadas por el conjunto de

membranas y espaciadores adecuados para cada experimento.

Gracias a lailustracion 11, se pueden identificar las diferentes partes de la cdmara del anodo. Ademas,
también representa el esquema de la cdmara del catodo, con la Unica diferencia que la posicion de las
entradas y salidas se encuentran en la posicion inversa, es decir, que las partes 10 y 3 representarian

la entrada y la salida del concentrado.
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1. Bloque del electrodo
/ 2. Entrada de los electrolitos
3. Entrada del concentrado

4. Orificio del tornillo de sujecion

5. Conexion del diluido al spacer
6. Electrodo

7. Membrana y spacer

8. Conexion del diluido al orificio de salida

9. Compartimento del electrodo

10. Salida del diluido

11. Salida del electrolito

12. Orificio conector de concentrado al spacer

13. Orificio conector de diluido al spacer

llustracion 11. Esquema del anodo (Fuente: Manual PCCell).

El interior de la celda, se divide en diferentes compartimentos, por los cuales las disoluciones a tratar

recorren a través de ellos. Entonces, dependiendo del tipo de experimento se utilizardn mas o menos

compartimentos (Para el montaje de la celda, véase anexos A1.1.).

Por ejemplo, para el caso de ED, se utilizan 3 compartimentos, que son el electrodo, el concentrado y

el diluido (véase ilustracion 12).
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Corriente de alimentacion: C:Hs0s

llustracion 12. Esquema ED (Fuente: Propia).

No obstante, para EDBM se utiliza 4 compartimentos (electrodo, sal, base y acido) tal y como se puede

observar gracias a la ilustracion 13.
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llustracion 13. Esquema EDBM (Fuente: Propia).

Al disefar la configuracion de las membranas es muy importante tener en cuenta que hay mas de una
configuraciéon posible, no obstante, siempre hay una que es mas éptima que las demas. Para que la
configuracién sea dptima es necesario que la cantidad de iones que se transfieran en los diferentes
compartimentos sean los mismos. Para lograr esto, es necesario escoger correctamente las
disoluciones de las corrientes de alimentacion con la ayuda de las constantes de disociacion de los
iones y, de esta manera, la cantidad transferida de iones entre compartimentos serd la adecuada.
Ademas, PCCell recomienda que las membranas mas cercanas a los electrodos sean catidnicas, ya que

tienen un mejor rendimiento.

Al trabajar en modo batch, el proceso se realiza totalmente en continuo, ya que las diferentes
disoluciones se recirculan durante todo el experimento. Las disoluciones son depositadas inicialmente
en unos tanques de polietileno y son bombeados para ser llevados a la celda de ED y determinar el pH
y su conductividad después de la transferencia de iones a través de las membranas y, finalmente vuelve

al tanque para volver a comenzar el ciclo y asi lograr el estado estacionario.
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Para poder ajustar el flujo volumétrico, se utiliza el caudalimetro que tienen cada una de las bombas
hidraulicas y para ajustar la tensién necesaria para aplicar corriente eléctrica se utiliza una fuente de
alimentacion HCS-3202.

llustracion 14. Equipo de ED-EDMB (Fuente: Propia).

ED EDBM

) I E Electrodo Electrodo
Amarillo

Tabla 1. Identificacion de tanques y su contenido (Fuente: Propia).

En lailustracion 14, se identifica cada depdsito con una letray un color y en la tabla 1 se indica que tipo

de disolucion se debe introducir en cada tanque y facilitar el montaje del experimento.
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Para la recogida de datos, se utiliza un ordenador con el software PCCell frontend. Este software
proporciona un registro constante de los valores de temperatura, conductividad, potencial e
intensidad aplicados en el tiempo de cada corriente. Ademas, para la corriente de alimentacion,

también se registra el pH.

Con este software, se puede escoger la cantidad de datos por unidad de tiempo recogidos, asi como
comprobar y controlar el estado de las bombas y el potencial aplicado para los experimentos de ED y
EDBM. También se visualizan los diferentes parametros proporcionados por los diferentes sensores

durante el experimentoy, graficos de la evolucion de los diferentes parametros a lo largo del tiempo.

4.2 Tipos de membranas

En el transcurso de la fase experimental, se han utilizado una serie de membranas diferentes.
Inicialmente, se detallara el dimensionamiento de las membranas y la superficie activa vy,

posteriormente se explicara la funcionalidad y las propiedades de cada tipo de membrana.

Las membranas tienen un dimensionado de 110 x 110 cm y una superficie activa de 64 cm? En la

ilustracion 15 se puede ver una celda de ED abierta y algunas membranas colocadas en su interior.

llustracion 15. Membranas utilizadas para los experimentos de ED-EDMB (Fuente: Propia).

28 UNIVERSITAT POLITECNICA DE CATALUNYA
BARCELONATECH
Escola d’Enginyeria de Barcelona Est




Valorizacion de residuos agro-alimentarios mediante electrodidlisis con membranas bipolares y monopolares

Entre las diferentes membranas es necesaria un material plastico, habitualmente polietileno, con una
estructura en forma de malla, conocido como espaciador (véase ilustracion 16). Su finalidad es
proporcionar los canales de flujo a través de los cuales fluyen las disoluciones y evitar las fugas entre

diferentes corrientes, ademas de actuar como protectores de las membranas.

llustracion 16. Espaciador (Fuente: Propia).

En la siguiente tabla se detallan los diferentes tipos de membranas utilizadas en este proyecto (todas

ellas de la empresa PCCell)
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TIPO MEMBRANA DESCRIPCION

ANIONICA ESTANDARD PCSA Permiten el paso de cualquier

tipo de anidn

CATIONICA ESTANDARD PC SK Permiten el paso de cualquier

tipo de catiéon

ANIONICA SELECTIVA (PARA PC100 D Permiten el paso de aniones
ACIDOS ORGANICOS) de acidos organicos con una
masa de alrededor de 100
Dalton.
CATIONICA FINAL PCSC Protegen los electrodos del

paso de iones indeseables.

BIPOLARES PC bip Combinacién de una MIA y una
MIC en contacto directo.
Permiten la disociaciéon de
moléculas de agua en su region

de transicion.

4.3 Diseno experimental

4.3.1 Planificacidn de experimentos

Para llevar a cabo los experimentos, es fundamental una correcta planificacion de los experimentos.
Las configuraciones para la colocacion de las membranas estan representadas por letras con un orden
de izquierda a derecha donde C representa la membrana catddica, A la membrana anddica y BP la
membrana bipolar. Para los experimentos con ED se estudiardn como afectan diferentes
concentraciones y diferentes tipos de membranas anidnicas (estandar y selectiva para acidos

organicos) (véase tabla 3).
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Concentracion Tipo de
inicial de sal membrana

[g/L] anidnica
Anidnica

70g/L .
estandar
Anidnica

45g/L i
estandar

EXPERIMENTOS
Anidnica para
45g/L acidos

organicos

Anidnica para
70g/L acidos

organicos

Las condiciones iniciales para ED fueron las siguientes:

e Tensidn:5,5V.

e Intensidad mdxima: 5 A.

e Corriente electrodo: 87,5 L/h.
e Corriente diluido: 13 L/h.

e Corriente concentrado: 13 L/h.

e Configuracion: CACACAC.

En cambio, para el experimento con EDBM, se utilizan las condiciones iniciales mas dptimas estudiadas
con los experimentos de ED, que son 45 g/L de H,T y membranas anidnicas para acidos organicos, y se
trabaja con una muestra sintética y con muestra real para observar como interactua el proceso (véase
tabla 4).
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Muestra sintética

EXPERIMENTOS
Muestra real

Las condiciones iniciales para EDBM fueron las siguientes:

Tensidn aplicada: 10 V.
Intensidad maxima: 5 A.
Corriente electrodo: 87,5 L/h.
Corriente sal: 13 L/h.

Corriente base: 13 L/h.

Corriente acido: 13 L/h.
Membranas anidnicas para acidos organicos.
[KHT] inicial = 10 g/L.

[H2T] inicial = 0,05 M.

[KOH] inicial = 0,05 M.
Configuracion: ACBPACBPACBPA.

Es necesario que haya una concentracién de iones en el acido y base para evitar un cortocircuito y se

quemen las membranas.

4.3.2 Puesta en marcha

La puesta en marcha consiste principalmente en 3 objetivos:

32

1)

Preparacion de reactivos.
Ajuste de pH.

Comprobacion del funcionamiento de la planta.

Preparacion de reactivos:

e ED (Disolucion sintética de H.T):

Al utilizarse 3 corrientes con el mismo reactivo, H,T, y para cada uno se trabaja con un

volumen de 1 L, se prepara 3 L de 70 g/L y 45 g/L para los experimentos

correspondientes. Estas muestras se deben conservar en el frigorifico.
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EDBM (Disoluciones sintéticas de KHT, KOH y H,T):

En este caso, el reactivo es KHT y, debido a la configuracidn escogida, se utiliza para la
corriente del electrodo y la sal. La concentracion a preparar es de 10 g/L en un
volumen de 2 L. Para la corriente de base se prepara KOH 0,05 My para la del acido
serda H,T 0,05 M de 1 L cada uno.

EDBM (Muestra real):

Para la corriente de base se prepara KOH 0,05 M y para la del 4cido sera H,T 0,05 M
de 1 L cada uno. Sin embargo, para las corrientes del electrodo y la sal se utiliza como
muestra real unos residuos producidos por una empresa local de produccion de vino

(no se detalla el nombre de la empresa por acuerdos de confidencialidad).

En este caso es necesario tratar la muestra real (lias) para eliminar compuestos que
podrian alterar los resultados y el funcionamiento del experimento. Para lograrlo, se
introducen las muestras en la centrifugadora a 5000 rpm, con 4 minutos de
aceleracion, 4 minutos a maxima velocidad y 4 minutos de desaceleracion. Cuando se

tengan las muestras centrifugadas, se debe separar la fase liquida de la fase sdlida.

Con la fase liquida separada totalmente, es necesario tratarla con carbén activo varias
veces para adsorber iones u otras sustancias no deseadas. En este caso, se trato la
muestra durante 1 hora. Finalmente, guardar la muestra real tratada en recipientes y,
en este caso, no es necesario introducirlo en un frigorifico, ya que a temperatura

ambiente no se degrada.

2) Ajuste de pH:

Unicamente para la preparacién de reactivos de H,T para los experimentos de ED se requiere

ajustar el pH a 3,7 para que la especie predominante sea el ion HT. Es necesario que

predomine el HT antes de iniciar la parte experimental, porque las membranas utilizadas

trabajan mejor con iones monovalentes.

El pH se ajustara mediante la adicion de NaOH concentrado, ya que se debe subir desde 1,7
hasta 3,7.

O
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3) Comprobacion del funcionamiento de la planta:
Con agua destilada en todos los depdsitos con los cuales se van a trabajar, conectar el mddulo
al ordenador mediante una conexién USB, iniciar el software PCCell frontend y encender el
maodulo. Activar las bombas, pero mantener desactivada la tension eléctrica para evitar dafar
las membranas ya que el agua desionizada no tiene iones con los cuales pueda circular la
corriente eléctrica y provocaria un cortocircuito. Seguidamente, se debe comprobar y ajustar,

si es necesario, el caudal de cada corriente.

Si esta todo correcto, extraer el agua de los depdsitos y conexiones hidraulicas para evitar la
dilucion de las disoluciones durante el experimento y luego introducir las disoluciones en los

tanques correspondientes.

4.3.3 Realizacion del experimento

Una vez preparada la celda de ED, conectar el ordenador al equipo, encender el equipo y activar el
software. Activar las bombas y conectar los cables con la fuente de alimentacidn para aplicar corriente
eléctrica (tension e intensidad maxima). Una vez empiezan a circular las soluciones por la celda, se
debe observar que no aparezcan burbujas de aire enlos conductos, y si es asi, eliminarlas extrayéndolas

con una jeringa.

Una vez empezado el experimento, recoger un volumen de 10 mL de las disoluciones de los diferentes
tanques para un intervalo de tiempo para analizar el pH de las mismas y anotar los diferentes
parametros recogidos en el ordenador. Los datos a recoger son: el tiempo de recogida de muestra, la
temperatura, la conductividad, la intensidad, la tension y el pH de la corriente de alimentacién.
Ademas, se anotan los valores de volumen de los depésitos, caudal y presidn, ademas de controlar que

el caudal se mantiene constante y la presion no supere los 0,5 bar.
El experimento finalizara cuando la concentracidn de la corriente del diluido o sal sea inferior a 1 uS/cm
para evitar un cortocircuito y se quemen las membranas. En ese momento, se apaga la corriente

eléctrica, y se desactiva las bombas.

A continuacion, se procede a realizar la limpieza del médulo.
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4.3.4 Limpieza del modulo

Con la celda desconectada, se vacian los depdsitos y se desechan las disoluciones restantes. Las
disoluciones de acidos, bases y electrodo se almacenan en tanques para un estudio posterior. En

cambio, la disolucién del diluido se elimina vertiéndola en el tanque de residuos.

A continuacioén, se introduce agua desionizada en los depdsitos y se activan las bombas, pero sin
alimentacion eléctrica. Se deja circular hasta que los valores de conductividad se estabilicen y se tenga
que apagar las bombas, vaciar los tanques, desechar esta agua, volver a llenar de agua destilada y
encender las bombas. Repetir este procedimiento hasta que la conductividad de todas las corrientes
sea inferior a 0,10 uS/cm. Una vez limpia, se desconecta el ordenador del mddulo y se apaga el

ordenador y el médulo.

En el caso de que no se vaya a volver utilizar el médulo de ED durante mas de una semana, se han de
vaciar todos los depésitos, desconectar los tubos de la celda y vaciar totalmente el agua de la misma.
A continuacién, llenar la celda de NaCl 15 % en masa por todos los orificios con una pipeta Pasteur,
para ayudar a la conservacidon de las membranas. Ademas, se han de tapar todos los orificios y
depdsitos para evitar que se ensucien.

4.3.5 Mantenimiento y consideraciones del médulo

Es necesario garantizar un adecuado funcionamiento del modulo. Por lo tanto, se recomienda una serie

de actuaciones de mantenimiento preventivo.

Para ED, el voltaje maximo se calcula de la siguiente manera:

Unsx = 2,5V electrodos + 1V xn2 par celdas

Al utilizar 3 pares de celda, la tension maxima es de 5,5 V.

Para EDBM, el célculo difiere un poco:

Unsx = 2,5V electrodos + 1,5V xn2 trio celdas + 1V * n® membranas bipolares
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Como en este caso, hay 3 trios de celdas y 3 membranas bipolares, la tension maxima es de 10 V.

Por lo tanto, estos valores no deben ser superados durante los diferentes experimentos. Ademas, ara
ambas técnicas, la intensidad maxima es de 5 A. Por otro lado, las temperaturas de trabajo se pueden
leer a través del software y jamas deben superar los 402C ya que pueden dafiar a las membranas. La
presion maxima es 0,5 bares, la cual se puede observar con el mandmetro de cada corriente. Sila celda
estd en desuso, introducir una disolucién de NaCl al 15% en masa para conservar las membranas.
Ademas, tapar los depdsitos y orificios mientras el modulo no esté en funcionamiento, para evitar la
suciedad. Si se observa que los filtros requieren de una limpieza, limpiarse con agua destilada a presion.
No obstante, si aun asi no hay mejoria, se retiraran para introducirlos en una disolucién de HNO; (65%

en volumen) y este recipiente introducirlo en ultrasonidos, para facilitar la limpieza de los mismos.

4.4 Analisis

Para las muestras obtenidas en los experimentos, se determina el pH para observar el buen
funcionamiento del experimento y la concentracién de cada ion con cromatografia idnica para
determinar las concentraciones reales de las muestras. No obstante, antes de realizar el experimento
con la muestra real, se caracteriza la muestra mediante cromatografia idnica (Cl), plasma de

acoplamiento inductivo (ICP) y demanda quimica de oxigeno (DQO).
4.4.1 Determinacion de la concentracion por cromatografia ionica (Cl)

La Cl es una técnica de separacion que permite el andlisis de disoluciones complejas mediante la
separacién de los iones de la muestra. Esta separacion se produce en dos fases bien definidas: la fase

estacionaria y la fase movil.

e Fase estacionaria: Se emplea una resina de intercambio idnico, de elevada masa
molecular y esencialmente insoluble. Basandose en los equilibrios de intercambio
idnico entre los iones de una disolucion y los iones del mismo signo en la superficie de

la resina (Nguyen 2015).

El objetivo de esta fase es el de retrasar el paso de los componentes debido al tamafio
molecular y a la carga total de la misma. De esa manera, en el cromatograma se
obtendran diferentes picos en tiempos de retenciones diferentes con los cuales se

pueden hallar las concentraciones de los iones de interés.
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No obstante, previamente se habran preparado patrones de los iones a estudiar y
habran sido analizados con este equipo (véase ilustracion 17).
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llustracion 17. Ejemplos de un cromatograma anidnico y cationico, respectivamente (Fuente: Propia).
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e Para garantizar una correcta separacion de la muestra, el tiempo de retencion del
analito debe ser sustancialmente diferente con el resto de componentes para que sea

facilmente identificable que iones pertenecen a la muestra o al analito.

e Fase mavil: Suelen ser soluciones acuosas con cierta cantidad de algun disolvente
organico miscible. Los iones de la fase movil compiten con los del analito por los

puntos activos del relleno del intercambiador iénico (Nguyen 2015).

Mediante la altura y la base del pico, se calcula el drea del pico. Los picos de los patrones permiten
identificar que ion representa en un tiempo de retencion concreto y la conversion entre el area de los

picos y su concentracion de la disolucidn.

En este TFM, se analizan las muestras mediante un cromatdgrafo anidnico y uno cationico (ICS 1100 e
ICS 1000, respectivamente) y un muestreador automatico. Para la separacidon cromatografica, se
utilizan eluyentes anidnicos y catidnicos que tienen la funcion de la fase movil para las diferentes
columnas. Para preparar el eluyente anidnico, se diluyen 0,954 g de carbonato sédico (Na,COs) y 0,134
g de bicarbonato sédico (NaHCOs) en 2 L de agua mLQ. En cambio, para el eluyente catidnico, se

prepara una disolucién con 3,9 mL de acido metasulfonico y se enrasa con agua mLQ hasta 2 L.

Las concentraciones de los iones que se quieren estudiar deben situarse entre los valores de
concentraciones limites del Cl que son de 10 ppm a 300 ppm. Por este motivo, sera necesario diluir las
muestras con un factor de dilucidn (FD) correcto, ya que todas ellas tienen una concentracion superior

alos 300 ppm.

Por ultimo, las muestras han de ser filtradas con un filtro de 20 um antes de ser analizadas mediante

los equipos de Cl.

4.4.2 Determinacion de la concentracion por plasma de acoplamiento inductivo (ICP)

La técnica de ICP se utiliza para determinar la concentracién de diferentes elementos a niveles de
partes por millones (ppm) o incluso partes por billdn (ppb). EI ICP funciona usando un plasma de argon
en el que se inyecta una muestra liquida atomizada. La muestra se ioniza en el plasma y los iones
emiten luz a diferentes longitudes de onda caracteristicas que posteriormente se miden. El argdn
necesita que los niveles de oxigeno, agua e hidrocarburos sean bajas ya que afectan negativamente a

las lecturas de datos (Carburos Metalicos 2018).
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4.4.3 Determinacion de la demanda quimica de oxigeno (DQO)

La DQO es la cantidad de oxigeno necesario para oxidar la materia organica por medios quimicos y

convertirla en didxido de carbono y agua y tiene como finalidad la determinacién del grado de
mg O,

contaminacién expresado en [ ] (Laboratorios INTEMAN S.A. 2010). Para determinar la DQO se

requiere del reactor HI 839800 de la marca comercial Hanna con la finalidad de calentar las muestras
con un sistema de control de temperatura muy preciso para realizar la digestion y de un fotometro

para la medida de DQO identificado como HI 83224 de la misma marca (Hanna instruments 2018).
El procedimiento a seguir es el siguiente:

1. Homogeneizar las muestras con un agitador si es necesario.
Precalentar el reactor a 1502C.

3. Anadir 2 mL de agua desionizada dentro de un vial con la muestra digestora para determinar
el DQO, el cual se usard como un blanco y, en los otros viales afiadir 2 mL de las muestras a
analizar.

4. Homogeneizar y colocar durante 2 horas a calentar los viales.

Apagar el reactor y esperar 20 min para enfriar las muestras.
Invertir los viales varias veces mientras estén templados y, a continuacion, dejarlos enfriar en
la parrilla de enfriamiento hasta llegar a temperatura ambiente.

7. Introducir el blanco en el fotémetro, seleccionar el método “Demanda Quimica de Oxigeno
(Rég. Alto)” y pulsar “Zero”.

8. A continuacidn, introducir las muestras a estudiar una a una y pulsar “Read” para recoger el
valor de DQO.

4.5 Estimacion la eficiencia del proceso

La eficiencia de los procesos de separacidon y concentracion se evalla utilizando los siguientes

parametros: Eficacia del proceso, consumo energético y factor de concentracion.
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4.5.1 Eficacia del proceso o rendimiento faradico (n (%))
El rendimiento faradico es un pardmetro importante para valorar el proceso ya que permite saber la
fraccion de corriente aplicada total respecto a la corriente eléctrica usada para transferir iones del

tanque del diluido o sal hacia el tanque del concentrado (Frioui et al. 2017)

La eficacia del proceso se calcula de la siguiente manera:

Zx* F(Ci *Vtank — Ci,O * vtank,O)

fOtI(t)dt*n

n (%) = * 100

Donde:

e 1 (%): Rendimiento faradico.

e :(Cargaidnica.

e F =96500 # : Constante de Faraday.

o (; [mTOZ] Concentracion final del ion en el tanque del concentrado o acido.

®  Viank [L]: Volumen final del tanque del concentrado o acido.

e (i [mTOZ] Concentracion inicial del ion en el tanque del concentrado o acido.

®  Vianko [L]: Volumen inicial del tanque del concentrado o dcido.
e [ [A]:Intensidad.
e t[s]: Tiempo de operacion.
e n:Numero de pares/trios de celdas.
En este caso, el valor de z es igual 1 porque el H,T es un acido y tiene carga neutra.
4.5.2 Consumo energético (E.)

El consumo energético es la cantidad de energia necesaria para producir 1 kg de producto.

El consumo energético se calcula de la siguiente manera:
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( kWh (Ve * I+ t)/1000
C

kgproduct) Vtank * Cproduct — Vtank,0 * Cproduct,o

Donde:

e E. (%): Consumo energético.
o  Vieuy [V]: Tension aplicada.

*  Chroduct [kTg]: Concentracion final del ion en el tanque del concentrado o acido.

®  Viank [L]: Volumen final del tanque del concentrado o acido.

*  Cyroduct,0 [kTg]: Concentracion inicial del ion en el tanque del concentrado o acido.

®  Vignko [L]: Volumen inicial del tanque del concentrado o dcido.
e [ [A]:Intensidad.

e ¢t [h]: Tiempo de operacidn.
4.5.3 Factor de concentracion (FC)

El FC indica la proporcién de aumento de concentracién en un instante de tiempo respecto la

concentracion inicial.

El FC se calcula de la siguiente manera:

C

roduct

Fc=-2
Cproduct,o

Donde:

e FC: Factor de concentracion.

k mol s . o
*  Chroduct [—g o —]: Concentracidn final del ion en el tanque del concentrado o acido.
L L
kg mol], s e e . o
*  Cyroduct,0 - o | Concentracidn inicial del ion en el tanque del concentrado o acido.
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5 Resultados y discusion

En este apartado se muestran los resultados obtenidos en los experimentos de ED y EDBM, ademas de
la caracterizacidn de la muestra real. Posteriormente, se discutiran los valores obtenidos con respecto

a los obtenidos por otros autores de la literatura.

5.1 Concentracion de acido tartarico mediante ED

Durante los experimentos de ED se ha estudio el efecto de la concentracion inicial y la tipologia de las

membranas en el proceso global de ED para la concentracion de H,T.
5.1.1 Estudio del efecto de la concentracidn inicial

Para este primer estudio se utilizaron muestras sintéticas de H,T 45 g/L y 70 g/L como soluciones
iniciales y se trataron mediante membranas anidnicas estandares y membranas anidnicas selectivas a

acidos organicos.

e Membranas anidnicas estandares:
En este caso, la comparativa a realizar sera la determinacion de como son de eficaces las
membranas anidnicas estandar con concentraciones diferentes. Inicialmente, se observa

cémo evoluciona el ion tartrato (véase ilustracion 18).
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[Tartrato] [g/L]
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Concentrado [H2T] =70 g/L —@— Electrodos [H2T] =45 g/L
—&— Diluido [H2T] =45 g/L —@— Concentrado [H2T] =45 g/L

llustracion 18. Evolucion de la concentracion de tartrato en cada una de las corrientes con membranas anidnicas
estandares (Fuente: Propia).

En lailustracion 18 se puede observar que, a mayor concentracion, el tiempo del experimento
aumenta considerablemente debido a que la concentracion inicial en la corriente del diluido
es mayor y requiere de mas tiempo para que la concentracién del tartrato en esta corriente se
reduzca hasta llegar a los valores de conductividad de % Ademas, también se puede ver
que el experimento ha sido realizado con éxito porque el ion tartrato aumenta en la corriente
del concentrado, disminuye en la corriente del diluido y del electrodo se mantiene constante.
Los resultados de las concentraciones de las corrientes del diluido y del concentrado se

encuentran en la tabla 4.
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[H.T] final [g/L]
Corriente
[HoT]=45g/L [HoT]=70g/L
Diluido 2,4 13,4
Concentrado 61,6 80,7

Tabla 4. Concentraciones finales en la comparativa de concentraciones iniciales diferentes (Fuente: Propia).

A continuacion, en la siguiente ilustracion esta representado el calculo del FC en cada instante

de tiempo:

1,7

1,6

15

1,4

FC

1,3

1,2

11

0 100 200 300 400 500 600 700
Tiempo [min]

—e—FC[H2T]=70g/L —@—FC[H2T] =45 g/L

llustracion 19. Factores de concentracion para concentraciones diferentes con membranas estandares (Fuente: Propia).
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Como se puede observar en lailustracion 19, el experimento con menor concentracion de H2T
obtiene un FC mas diferenciado del experimento con mayor concentracion respecto el tiempo.
Por lo tanto, el experimento de 45 g/L (de 1 a 1,6) es mas eficiente a lo largo del tiempo con
respecto al otro experimento (de 1 a 1,4) ya que aumenta su concentracién en un tiempo

menor

En la siguiente tabla se encuentran los resultados obtenidos del rendimiento faradico y del
consumo energético representados como valores medios o mediante rangos dependiendo de
si los valores son constantes o no al largo del tiempo.

kWh

0, F
n (%) E kg producto

[HT]1=45g/L  De22,2hasta42,3 | 0,998743329

[HoT]=70g/L | De9,5 hasta 42 0,959334962

Como se puede ver en la tabla 5, el consumo energético medio es practicamente iguales en
ambos experimentos. En cambio, el rendimiento tiene una tendencia en alza en ambos
experimentos. No obstante, el rendimiento inicial del experimento con una concentracién
inicial de 45 g/L es superior al de 70 g/L, pero, al final del experimento, los rendimientos son

similares.

Membranas selectivas a acidos organicos:

A continuacion, se valoraran los resultados obtenidos con concentraciones diferentes (45y 70
g/L de H,T), pero con la diferencia que las membranas anidnicas estandar han sido sustituidas
por membranas anidnicas selectivas para acidos organicos. En la siguiente ilustracion esta

representado el FC en funcién del tiempo:
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19
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—e—FC[H2T]=70g/L —e@—FC [H2T] =45 g/L

llustracidon 20. Factores de concentracion para concentraciones diferentes con membranas selectivas para acidos
organicos (Fuente: Propia).

Con los resultados graficados en la ilustracion 20, el experimento con mayor concentracidn
inicial de H,T se observa que, de nuevo, tiene un FC mas pequefio (de 1 a 1,7) que a
concentraciones iniciales mas pequefias (de 1 a 1,8). Por lo tanto, se puede concluir que, para
este tipo de membranas, las concentraciones muy elevadas también afectan negativamente

al rendimiento de transferencia de iones a través de las mismas.

Los resultados obtenidos del rendimiento faraddico y del consumo energético son los

siguientes:

kWh

0, F
1 (%) E kg producto

[HoT] =45 g/L | De 33,3 hasta 82,1 De 1 hasta 0,4

[H:T]=70g/L | De 15,3 hasta 72 De 1,2 hasta 0,5

Tabla 6. Rendimiento y consumo energético con membranas anionicas selectivas a acidos organicos (Fuente: Propia).

Con los resultados encontrados en la tabla 6, se puede observar que en ambos casos el
rendimiento farddico aumenta en el transcurso del tiempo. No obstante, tiene un mayor

rendimiento medio el experimento con 45 g/L. Respecto al consumo energético, el rango de
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valores es muy similar y disminuye constantemente a lo largo del experimento, aunque se

puede comprobar que en el experimento con 45 g/L el consumo es menor.

e Resultados de la comparativa:
En resumen, los datos del FC nos indica que las membranas PC-Cell selectivas para acidos
organicos son mas 6ptimas para concentrar soluciones de H,T con concentraciones de 45 g/L

(FCfinal = 1,9). Por otro lado, el consumo energético obtenido es mas bajo a los experimentos

kWh . ..
restantes ya que su rango va desde 1 hasta 0,4 Wy tiene un rendimiento que va desde

33,3 hasta 82,1 %, que son valores bastante superiores en comparacién con el resto de

resultados obtenidos en los otros experimentos. ....
5.1.2 Estudio del comportamiento de membranas estandares o selectivas

En este estudio se analiza cdmo afecta en el resultado diferentes tipos de membranas con una

concentracion inicial similar.

e [HT]=70g/L:
A continuacion, se analiza como afecta a las diferentes membranas estudiadas una

concentracién de 70 g/L.

1,8
1,7
1,6

1,5

13
1,2

1,1

0 100 200 300 400 500 600 700
Tiempo [min]
—@— Membranas estandard Membranas para dcidos orgénicos

llustracién 21. Factores de concentracion para diferentes tipos de membranas con 70 g/L (Fuente: Propia).
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Se observa en la ilustracion 21 que el experimento con membranas selectivas a acidos
organicos tiene un mayor FC que con las membranas estandary aumenta en un tiempo menor.
Por lo tanto, se puede concluir que funcionan mejor las membranas especializadas en acidos
organicos (de 1 hasta 1,7) que las membranas estandar (de 1 hasta 1,4) para concentraciones
de 70 g/L.

Los resultados obtenidos del rendimiento faradico y del consumo energético son los

siguientes:
% E kWh
n (%) ¢ lkg producto
Estandar 33,15607658 0,959334962

Selectiva para acidos organicos | De 15,3a 72 De 1,2 hasta 0,5

Tal y como se observa en la tabla 7, las membranas para acidos organicos tienen un mayor

kWh

rendimiento faradico (72 %) y un menor consumo energético (0,5 ) en la etapa final

kg producto
del experimento.

Por lo tanto, a concentraciones de 70 g/L de H,T, es mas conveniente trabajar con membranas
selectivas para acidos orgdanicos por su mayor rendimiento, menor consumo en periodos

largos y mayor FC.

e [HyT]=45g/L:
En esta seccidn se comentan los resultados obtenidos mediante membranas diferentes con

una concentracién de 45 g/L.
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llustracién 22. Factores de concentracion con membranas diferentes con concentraciones de 45 g/L (Fuente: Propia).

Si analizamos los resultados de los FC de ambos experimentos que se encuentran
representados en la ilustracion 22, podemos concluir que el experimento con membranas PC-
Cell selectivas a acidos organicos permiten obtener un mayor FC, es decir, se obtiene una
mayor concentracién (de 1 a 1,9) en el mismo tiempo en comparacion con el experimento con
membranas estandar (de 1 a 1,6). Por lo tanto, las membranas de PC-Cell de acidos organicos

tienen una mayor selectividad al transferir el H,T en concentraciones de 45 g/L.

Los resultados obtenidos del rendimiento faradico y del consumo energético son los

siguientes:
% E kWh
n (%) “lkg producto
Estandar De 9,6 hasta 42,3 De 1,1 hasta 0,8
Selectiva para acidos organicos | De 33,3 hasta 82,1 De 1 hasta 0,4

Tabla 8. Rendimiento y consumo energético con [H,T] = 45 g/L (Fuente: Propia).

Al analizarse los resultados de la tabla 8, se puede concluir que las membranas selectivas para
acidos organicos son mas eficientes ya que su rendimiento es muy superior al estandar y tiene

un coste energético inferior en las etapas finales del experimento.
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e Resultados de la comparativa:
En conclusidn, las membranas selectivas para acidos organicos son mas efectivas que las
membranas estandares para concentraciones iniciales de 45 g/L de H,T ya que se obtiene un

rendimiento superior al resto (de 33,3 hasta 82,1 %), un FC final de 1,9 y con un menor

sas kWh
consumo energético (de 1 hasta 0,4 ——).
kg producto

5.1.3 Discusion de resultados obtenidos mediante ED

Al analizarse todos los resultados de los experimentos de ED se puede concluir que las condiciones
Optimas de trabajo serian a 45 g/L de H,T, con membranas anidnicas selectivas para acidos organicos,
porque se obtiene el FC mas elevado, que es 1,85, un rendimiento de 82,14% y un consumo energético
de 0,4 kwWh/kg producto. Ademds, se recupera un 84,8% mas de H,T de la concentracién que habia

inicialmente.

Salgado et al. obtuvieron 1,56 kg de H,T por cristalizacidén respecto a los 2,47 kg iniciales de H,T (63,15
% recuperado), ademas de 0,07 kg de H,T por la corriente del liquido centrifugado después de haber
precipitado con CaCl, (2,83 % recuperado) y en forma de sales de tartrato de calcio 0,84 kg de H,T
(34%). Por lo tanto, recuperaron casi el 100% del H,T, aunque a través de 3 etapas del proceso,
resultando en un elevado coste en la recuperacion del H,T, sobretodo en los dos ultimos, ya que se
requieren de mas procesos de tratado o separacion para recuperar el H,T en forma de sal. Por lo tanto,
en este caso, si la recuperacion del H,T no es necesaria que sea del 100 %, se recomienda el uso de ED

ya que se recupera un 88,5% (Salgado et al. 2010).

Versari et al. recuperaron un 83 % de H,T con resinas de intercambio idnico. Por lo tanto, es mas
conveniente en este caso el uso de ED porque se obtiene una mayor recuperacién y no es necesario
dedicar tiempo extra para la regeneracion de las resinas y para el tratamiento de las muestras antes

de su andlisis (Versari et al. 2001).

Kontogiannopoulos et al. lograron recuperar H,T mediante nanofiltracién, obtuviendo un factor de
concentracién de 1,63. Como el obtenido en este proyecto fue de 1,85 y no se requiere tratar con una
resina para eliminar el K* de la disolucidn de las lias del vino y luego remover esa resina de la disolucion,

se puede concluir que la opcidn con ED es mas eficaz (Kontogiannopoulos et al. 2017).
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Kontogiannopoulos et al. obtuvieron en otro proyecto de recuperacion de acido tartarico mediante
resinas de intercambio catidénico un porcentaje medio de 76,6% de recuperacién de H,T y lograron
obtener una concentracion de 44,118 ppm. El inconveniente es la importancia de realizar una buena
dilucion antes de iniciar el tratamiento ya que afecta negativamente a la recuperacién de H,T una
dilucion con un factor de dilucion muy pequefio y, ademas, la concentracion obtenida es tan pequena
en comparacion con el proyecto de esta memoria que no seria eficiente llevarlo a escala industrial. Por

lo tanto, el proceso de ED es mucho mas efectivo (Kontogiannopoulos et al. 2016).

5.2 Produccion de acido tartarico mediante EDBM

5.2.1 Estudio de la produccion de acido tartarico a partir de una muestra sintética de

bitartrato de potasio

En este apartado, se analiza los resultados obtenidos con una muestra sintética de tartrato de potasio
(KHT) de 10 g/L tratada mediante EDBM para la produccion de H,T y KOH.

[K+] [g/L] - base [Tartrato] [g/L] -
acido

3,2 12
31 10

3 8
2,9 6
2,8 4
2,7 2
2,6 0

0 10 20 30 40 50 60 70
t [min]

—=@=Base =@=Acido
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llustracion 23. Evolucion de los iones de tartrato y potasio durante EDBM con muestra sintética (Fuente: Propia).

Tal y como se puede observar en la ilustracion 23, los iones de tartrato y potasio aumentan hasta 3,1

g/Ly 10,9 g/L respectivamente, durante el transcurso del tiempo en sus corrientes respectivas de acido

y base. Como resultado, la cantidad de sales de KOH y H,T son los siguientes (véase tabla 9).

[KOH] =0,05 M =3,3g/L

[H:T]=0,05M=7,5g/L

Corriente KOH] [/ KOH (HaT] /L] H.T recuperado
g g
recuperado (%) ’ (%)
Base 4,5 19,4 0 0
Acido 0 0 1 36,1

Tabla 9. Concentraciones finales de KOH y H,T en diferentes corrientes (Fuente: Propia).

A continuacion, en la siguiente ilustracidn esta representado el FC del experimento de EDBM con la

muestra sintética:

Factor de concentracion (FC) en funcidn del tiempo

1,35

1,15

1,05

0 10 20 30 40 50 60
Tiempo [min]
—e—FC

llustracion 24. Factores de concentracion de H,T del EDBM con muestra sintética (Fuente: Propia).
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Gracias a la ilustracion 24, se puede observar que el factor de concentracién aumenta de manera
constante hasta el minuto 50 hasta un valor de 1,35. A partir de ese instante de tiempo, el FC aumenta
con mas lentitud, ya que la concentracién de la sal ya es bastante pequefia y le cuesta mas aumentar

la concentracién del acido.

%) | E kWh
n (%) | Ec kg producto
Muestra sintética | 56,3 1,1

Con la tabla 10 se puede observar que el rendimiento faradico y el consumo energético se mantienen
constante y si se compara con los experimentos de ED, tiene un consumo energético superior en
comparacion de todos los experimentos a excepcion de las fases iniciales de los experimentos con
concentraciones de 70 g/L. Si se compara con el rendimiento, tiene un mayor valor en comparacion
con el resultado maximo obtenido en los experimentos con membranas estandares (42,3 %) y en las
fases iniciales de los experimentos con membranas para acidos organicos (33,3 %). No obstante, en las

fases posteriores de estos ultimos, el coste energético se reduce hasta llegar en uno de los

kWh

experimentos al valor de 82,1 ———.
kg producto

En conclusion, al tener un FC que aumenta constantemente si hay iones en la corriente de la sal y se
obtiene un rendimiento y E. constante durante todo el tiempo, nos indica que este experimento

funcionaria de manera estable si se aplicara en un modo de operacion de proceso en continuo.

5.2.2 Estudio de la produccion de acido tartarico a partir de una muestra real de lias,

conteniendo principalmente bitartrato de potasio

Antes de hacer el experimento de EDBM, se hizo la caracterizacion de la muestra real de las lias. Para
ello se analizaron las concentraciones idénicas mediante Cl (tabla 11), el DQO (tabla 12), el pH y la
conductividad (tabla 13)y las concentraciones mediante ICP (tabla 14), tanto para la muestra sin tratar,

como para las mismas muestras tratada con carbdn activo.

Concentracion [ppm]

Na* 340,19 + 32,39
Cationes
NHs* 560,05 + 60,15
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K* 2778,83 + 348,67
Mg? 238,14 + 40,55
Ca* 301,08 + 36,62
Cl 1001,40 + 161,69
NOs 9,35 + 2,88
Aniones PO,* 959,13 + 104,72
S04% 309,77 + 36,93
T 3242,35 + 764,09

Tabla 11. Concentracion de iones en la muestra real tratadas con carbén activo obtenidos por Cl (Fuente: Propia).

En la tabla 11 se puede observar que los iones que mas abundan son el K*y el T> y los que menos

abundan son el Mg?*y el NOs".

DQO muestra sin tratar [mg O2/L] 464920 + 262886,32

DQO muestra tratada [mg O2/L] 259482,70 + 127319.82

Tabla 12. DQO de las muestras (Fuente: Propia).

En la tabla 12 se puede ver como se reduce a la mitad el DQO al ser tratado la muestra.

Muestra sin tratar Muestra tratada
pH 3,59+ 0,02 4,12 + 1,04
Conductividad 12,85 + 0,48 9,18 + 3,60
[mS/cm]

Tabla 13. pH y conductividad de las muestras (Fuente: Propia).

Como se puede observar en la tabla 13, el pH aumenta al ser tratada la muestra y se reduce la

conductividad ya que una cantidad considerable de iones han sido extraidos de la disolucién mediante

el tratamiento con carbdn activo.
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Concentraciones de las muestras reales obtenidas por

ICP

Muestra sin tratar

Muestra tratada

Pb 88,32 52,82

Ce 10,82 -

Ni 332,17 1819,99

Cu 366,17 368,83
[ppb] en Mn 3417,95 476,58
solucion 70 ) 1676.42

Hg 43,92 -

Na 460498 143650

Ag 103,43 -

Au 32,31 -

Fe 8,32 -

Ca 395,67 88,69
[ppm] en K 3799,27 965,62
solucion p 57734 661

Mg 328,81 64,42

Zn 7,00 -
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Tabla 14. Concentraciones obtenidas por ICP de la muestra sin tratar y tratada con carbén activo (Fuente: Propia).
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Por ultimo, la tabla 14 indica las concentraciones obtenidas por ICP de una muestra sin tratar y otra
tratada. Como se puede observar, las concentraciones de los iones son inferiores en el caso de la

muestra tratada porque se eliminado los iones de la disolucién debido al carbén activo.

Al finalizar el experimento de EDBM tratando la muestra real de las lias, se obtuvieron los siguientes

resultados con respecto a la evolucion de los iones de tartrato y potasio:

[Tartrato] [g/L] -

[K+] [g/L] - base acido
14 45
4
12
3,5
10
3
’ 2,5
6 2
1,5
4
1
2
0,5
0 0
0 50 100 150 200 250 300 350
t [min]

—@—DBase ==@=Acido

llustracion 25. Evolucion de los iones de tartrato y potasio en la muestra real con EDBM (Fuente: Propia).

En lailustracion 25 se puede observar que la transferencia de iones de K*y T de la corriente de la sal
al de la base y al concentrado respectivamente. Por eso, la concentracion de K*en el compartimento

de la base aumentade 7,2a 11,8 g/Ly, en el &cido, la concentracién de T se eleva de 3,2 a 3,8 g/L.
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1,2

FC

1,1

1,05

0 50 100 150 200 250 300

Tiempo [min]

—o—FC

llustracion 26. Factores de concentracion en la muestra real con EDBM (Fuente: Propia).

Al observar los resultados de la ilustracion 26, se puede resaltar que, aunque los valores tienden al alza,
el valor en el instante de 90 minutos apenas hay diferencia respecto el anterior, también observable
en lailustracion 25 al verse un cambio pronunciado en la tendencia de los valores de concentraciones.
Esto es debido a que, como el intervalo de datos es mas pequefio en comparacién con los de otros
experimentos, tiene un menor margen de error y cualquier error en la dilucion y andlisis de la muestra
puede afectar de manera notable en la concentracidon y, consecuentemente, en los calculos

posteriores.

kWh

0, _
n (%) | Ec [kg producto

Muestra sintética | 4,9 12,2

Tabla 15. Rendimiento faradico y consumo energético de la muestra sintética en EDBM (Fuente: Propia).

Si se observan, en la tabla 15, los resultados obtenidos en el experimento de EDBM con muestra real,

hay un rendimiento farddico muy bajo (4,9 %) y un consumo energético bastante elevado

(12,2 kWh

——————). Esto es debido a que hay mas iones que toman parte en el experimento y son
kg producto

transferidos a través de las membranas.
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Al analizarse todas las corrientes en respecto a estos otros iones (Na*, NHs*, Mg?*, Ca?*, CI, NOs, PO,
S04%) se ha observado que, en el electrodo, la concentracidn de todos los iones se mantiene constante
y en la sal se reducen. En cambio, en la corriente de la base aumenta la concentracién de los cationes
y en el &cido los que aumentan son los aniones. Esto es coherente ya que, dependiendo de la carga del
ion, se transfiere por la membrana de carga contraria hacia los compartimentos de la base y/o el acido.
Ademas, se obtuvo una concentracion de KOH mucho mas elevada que el H,T, pero, como el aspecto
gue interesa es el H,T, los célculos de rendimiento y de consumo se hacen con respecto a este ultimo

y es esa la razén que dan unos valores tan bajos en el rendimiento y un elevado consumo energético.

Al compararse estos resultados con los de los experimentos de ED y con EDBM al utilizarse la muestra
sintética se puede observar que el rendimiento faradico del proceso de EDBM con muestra real es
inferior incluso para los experimentos de ED con membranas estandares y 70 g/L. Esto es debido a que
la muestra utilizada de H,T en los experimentos de ED su concentracidén era mucho mayor (70 g/L) y

era una muestra sintética sin ningln otro ion que se transfiriera por la membrana.
5.2.3 Discusion de resultados obtenidos mediante EDBM

En resumen, se obtienen un aumento bastante considerable de concentracion del KOH, la reduccion
de iones en la corriente de la sal para lograr una corriente libre de iones y un pequefio aumento de
concentracion de H,T. No obstante, tiene elevados tiempos de duracion del experimento de EDBM con
la muestra real, se obtiene unincremento de FC de H,T bastante pequefioy, con un E. bastante elevado

para un rendimiento muy bajo.

Por dltimo, la cantidad de KOH y H,T producida en los compartimentos de base y acido,

respectivamente, son los siguientes:

[KOH] = 6,6 % KOH

[H,T] = 0,67 %HZT

Por lo tanto, se recupera un 20,98 % de H,T y un 63,87 % de KOH de la muestra real con EDBM.
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Salgado et al. obtuvieron 0,84 kg de H,T en disolucién al solubilizar con agua caliente el CaT (34 % de
H.T obtenido que es posible recuperar mediante cristalizacién y sistemas de membrana); por lo tanto,
el proceso de precipitacion con sales de calcio permite una mayor recuperacion del H,T (Salgado et al.
2010).

Rivas et al. obtienen 77,5 g/L en el centrifugado en forma de H,Ty 71,72 g/L en la redisoluciéon en forma
de acido después de haber disuelto la sal de tartrato de calcio. Con este proceso, logran recuperar el
92,4% de H,T, un valor muy diferente al 20,98 % en este proyecto. Por lo tanto, seria mas conveniente

el procedimiento de Rivas para la obtencion del H,T que con EDBM (Rivas et al. 2006).
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6 Analisis del impacto ambiental

En este apartado se analiza el impacto ambiental generado por el proyecto en cuestion. Los residuos
generados en los experimentos y en los andlisis de las muestras, asi como también el consumo
energético del proceso de ED y EDBM y su influencia en el medio. Todos ellos deben ser gestionados

para reducir el impacto ambiental.

6.1 Descripcion del medio de trabajo

El proyecto se ha realizado durante casi 5 meses en los laboratorios del Departamento de Ingenieria
Quimica de la EEBE. Debidos a las caracteristicas del modulo de trabajo (dimensiones, nulas emisiones
de gases, poca contaminacion acustica y térmica), no generan ninguin impacto sustancial en los niveles
de calidad del medio ambiente. Por lo tanto, la gestidn de residuos ha sido correcta, ya que se han
depositado cada disolucidn al contenedor correspondiente para su recogida y gestién mediante una

empresa externa.

6.2 Valoracion de los impactos sobre el medio

Se pueden identificar diferentes tipos de impactos:

1. Repercusiones sociales y econémicas del proyecto.
2. Uso de los recursos y tratamiento de los residuos generados.

3. Emision de contaminantes.
6.2.1 Repercusiones sociales y econédmicas del proyecto

Este proyecto pretende reducir la contaminacién de compuestos organicos y no organicos de aguas
residuales de la industria vinicola para reutilizar el agua obtenida o devolverla al medio ambiente.
Ademas, también se busca el recuperar y reutilizar parte de estos residuos para valorizarlos. Por lo

tanto, el impacto resultante sera beneficioso socialmente y para el medio ambiente.
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6.2.2 Uso de los recursos y tratamiento de los residuos generados

El uso de envases de plasticos, puntas para las pipetas, preparaciones incorrectas de reactivos, errores
experimentales en las diluciones y residuos generados, ocasionan un impacto ambiental negativo en
la compra de nuevos envases para las disoluciones y muestras y nuevas puntas para el desarrollo del
proyecto. Por lo tanto, se realizara una buena gestion al reutilizarse los recipientes de plasticoy los que
no son posibles una reutilizacidn, introduciéndolos en el contenedor correspondiente. Para cada
disolucidn se ha depositar en el contenedor correspondiente para su recogida y gestion mediante una

empresa externa.

6.2.3 Emision de contaminantes

kWh

El médulo requiere de energia eléctrica para su funcionamiento, la ED consume 1,1 ———
kg producto

kWh

aproximadamente, la EDBM con muestra sintética, consume unos 1,3 ————
kg producto

y con muestra real

unos 15,7 kwh

——— Como la emisidn en la produccion de energia eléctrica en la peninsula es de
kg producto

649% producido (Ministerio de Industria 2016), entonces, el CO, emitido en el ambiente es de

713,9 g CO,, 843,7 g CO, y 10189,3 g CO,, respectivamente. Si se tiene en cuenta que en Espafia se
han emitido en 2017 unos 74,8 millones de toneladas de CO, (Sergio Fernandez 2018), se puede

comentar que las emisiones producidas en este proyecto son infimas.

6.3 Buenas practicas de laboratorio

En el transcurso de este proyecto se procedera a hacer una gestion de los residuos mediante un
procedimiento para que el conjunto de recursos utilizados sea tratado correctamente. Ademas, los
recursos generados se gestionaran en el proceso de desechado para minimizar el impacto. En la tabla

16 se indica que residuos se han producido, dénde se generan y cdmo se gestionan.
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Residuo generado

Proceso donde se genera

Via de gestion

Soluciones KHT

Soluciones acidas H,T

Soluciones basicas KOH

Filtros

Vidrio

Envases de plastico

Papel

Médulo de ED/EDBM

Médulo de ED/EDBM

Médulo de ED/EDBM

Filtracion de muestras para Cl

Preparacion de muestras
mediante material de

laboratorio

Recogida de muestras

Elaboracion del proyecto

Contenedor de soluciones

acuosas inorganicas acidas

Contenedor de soluciones

acuosas inorganicas acidas

Contenedor de soluciones

acuosas inorganicas basicas

Contenedor de sdlidos

absorbentes contaminados

Contenedor verde de recogida

selectiva de vidrio

Contenedor de sdlidos

absorbentes contaminados

Contenedor azul de recogida

selectiva

Tabla 16. Clasificacion de los residuos generados (Fuente: Propia).
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7 Analisis Econdmica

Al calcular los gastos al realizarse este proyecto, se han diversificado en diferentes categorias: Costes

materiales y costes del personal.

7.1 Costes materiales

Inicialmente, se calculan los costes de reactivos a partir del precio unitario de cada uno y la cantidad

utilizada (véase tabla 17).

Reactivos
Concepto Cantidad Unidad | Precio unidad [€/un] | Precio total [€]
utilizada
Acido tartdrico 0,8475 kg 25,59 21,69 €
Hidroxido de sodio 12,5 M 0,5 kg 3,56 1,78 €
Bitartrato de potasio 10 g/L 0,02 kg 41,05 0,82 €
Hidréxido de potasio 0,05 M 0,0028055 kg 48,2 0,14 €
Bicarbonato sédico 0,01072 kg 14,94 0,16 €
Carbonato sédico 0,08586 kg 19,89 1,71€
Acido metasulfénico 0,351 L 107,2 37,63 €
AguamlLQ 30 L 1 30,00 €
Subtotal -

Tabla 17. Costes de los reactivos utilizados (Fuente: Propia).
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A continuacion, se calculan los costes de los materiales de un solo uso (véase tabla 18).

Material de un solo uso
. Precio unidad Precio total
Concepto Cantidad (€/un] (€]
Guantes 200 0,07 14,00 €
Jeringuillas 29 0,14 4,06 €
Filtros 0,20 um 50 0,68 34,00 €
Pipeta Pasteur 20 0,02 0,40 €
Pun
mi:rsg?pctljca 3 0,05 L75¢
Bolsas de PE 13 0,2 2,60 €
Subtotal ;

Tabla 18. Costes asociados a materiales de un solo uso (Fuente: Propia).

En la tabla 19 se muestran los costes de los materiales de mas de un uso.

Material de mas de un uso
. Precio unidad Precio total
Concepto Cantidad €/un] (€]

Membrana anidnica estandar 3 20 60,00 €
Membrana catidnica estandar 4 20 80,00 €
Membrana anidnica selectiva 4 17,6 70,40 €
Membranas bipolares 3 87,15 261,45 €
Espaciadores 11 14 154,00 €

Filtros planta ED 8 6,5 52,00 €

Tubos de ensayo 22 0,18936 4,17 €
Botesde 1L 27 1,3425 36,25 €
Botes de 50 mL 400 0,68 272,00 €

Botes de 25 mL 69 0,9814 67,72 €

Subtotal _

Tabla 19. Costes debidos a materiales de mas de un uso (Fuente: propia).

Ademas, se realiza el célculo para determinar el coste energético del médulo. Para el ED se consume

kWh
kg producto

kWh

————— aproximadamente, para el EDBM con muestra sintética, consume unos 1,3
kg producto

)

y para con muestra real unos 15,7 fWh . Como la cantidad de producto generado es de 20 g

kg producto
aproximadamente, el coste del mismo es tan bajo que no se tendra en cuenta en los célculos globales.
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Finalmente, se incorpora en este apartado la amortizacion de los equipos utilizados (véase tabla 20).

Para realizar estos calculos se utiliza la siguiente ecuacion:

Amortizacion [€]

Coste equipo [€]

~ Vida util del equipo [afios]

Ecuacion 11. Amortizacion de equipos.

* Tiempo de uso [aios]

Amortizaciones
Vida util Tiempo
Coste L
Concepto o estimada de uso Amortizacién [€]
unitario [€] . .
[afios] [afios]
MODULO DE ED
Celdade ED 1.950,00 € 10 0,25 48,75 €
Sistema de bombeo 6,91 € 5 0,25 0,35€
Tanques externos 860,00 € 20 0,25 10,75 €
Software, sensores,
16.280,00 € 5 0,25 814,00 €
indicadores, filtros, ...
EQUIPOS
Cromatdgrafo 15.000,00 € 10 0,25 375,00 €
Balanza electrénica 870,00 € 5 0,2 34,80 €
Agitador magnético 150,96 € 5 0,1 3,02€
Equipo de DQO 1.438,65 € 10 0,05 7,19€
Subtotal 1.293,86 €

1_

Tabla 20. Costes relacionados a las amortizaciones de los equipos utilizados (Fuente: Propia).
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7.2 Costes de personal

En este apartado, se consideran los costes relaciones con el personal encargado de la realizacién del
proyecto. Ademas, se tienen en cuenta las horas de dedicacion de las personas que han dado un
soporte activo, asi como la direccidn y asesoramiento en la elaboracidn de los experimentos y en esta
memoria. De manera resumida, en la tabla 21, se muestra un resumen de los costes relacionados con

el personal que han formado parte de este proyecto.

Coste del personal

Concepto Tiempo Coste unitario [€/un] Coste total
[h] [€]

Lectura bibliogréfica 60 12,5 750 €

Planificacion 10 12,5 125 €
Experimentacién 100 12,5 1.250 €

Analisis de muestras 50 12,5 625 €
Elaboraciéon de la memoria 150 12,5 1.875 €
Direccion del proyecto 110 50 5.500 €
Total 10.125 €

7.3 Coste total

En conclusidn, al sumarse los costes materiales y los costes del personal, en la tabla 22, se presenta el

importe total de los gastos en la realizacién de este proyecto.

Coste total
Concepto Coste total
[€]
Costes por 2.502,57 €
material
Costes de 10125
personal
Total 12.627,57 €
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8 Planificacion

A continuacién, se visualiza un diagrama de Gantt (véase ilustracion 27) donde se exponen las
actividades realizadas del proyecto durante las 25 semanas de la realizacion del mismo. Inicialmente,
se realiza la busqueda bibliografica la cual tiene una larga duracion con el fin de planificar los
experimentos y preparar la memoria. En la fase de planificacién de los experimentos se adquieren los
conocimientos necesarios para realizar correctamente la metodologia experimental. Gracias a estos
conocimientos, ya es posible el comienzo de la realizacién de los experimentos, el analisis de las
muestras obtenidas y la discusidn de los resultados mediante el tratamiento de datos. Por ultimo, las

ultimas semanas se dedican a la elaboracién de la memoria y a su revision.

Diagrama de Gantt

Duracion [semanas]
0 5 10 15 20 25

Planificacién experimentos
Preparacion de reactivos

Realizacidn de experimentos

Tareas

Analisis de muestras

Tratamiento de resultados

Elaboracion de la memoria - -
Revisién de la memoria - -

llustracion 27. Diagrama de Gantt de las actividades del proyecto (Fuente: Propia).
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9 Conclusiones

Al finalizarse este proyecto, se puede concluir que las técnicas de ED y EDBM son factibles para la
eliminacién de residuos en las lias del vino en disolucién acuosa y revalorizar estos residuos al

aumentar su concentracion de H,T en el caso de ED u obtener H,T y KOH con EDBM.

Respecto a la ED, se puede concluir que las condiciones de trabajo dptimas serian con 45 g/L de H,Ty
membranas PC-Cell anidnicas selectivas para acidos orgdnicos ya que se obtiene un FC mas elevado
(1,9) en menos tiempo de operacidon y una mayor eficacia (82,1 %) con un coste energético mas bajo

(04

h . - .
—— ) respecto a concentraciones de 70 g/L y membranas PC-Cell anidnicas estandares.
kg producto

Si algo se tiene que comentar sobre el EDBM es que, si el objetivo es la extraccion de las sales de una
corriente de agua para cumplir la normativa de tratamiento de aguas residuales, entonces es una muy
buena técnica, ya que es capaz de eliminar las impurezas idnicas de esta agua. No obstante, si el
objetivo primordial es la obtencion de Unicamente H,T con una mayor concentracion, seria mas
recomendable utilizar un proceso de ED, porque obtendria una mayor recuperacién de H,T de la

concentracién que se tenia inicialmente (ED: 84,8 % con respecto EDBM: 20,98 % ) con una mayor

eficacia (ED: 82,14 % con respecto EDBM: 4,9 %) y menor consumo energético (ED: 0,4 S ——
kg producto

kWh

respecto EDBM: 12,2 ——
kg producto

). Ademas de que no se tendria que invertir en equipamiento, coste y

tiempo en separar los diferentes acidos y bases que se formarian en el caso de EDBM al tratar con
muestras reales que tienen diferentes sales y iones en la disolucién. Para acabar, si se quiere obtener

diferentes acidos y bases para valorizar todas estas sales, entonces seria recomendable el EDBM.

Se necesitaria investigar en futuros proyectos, con residuos reales de H,T obtenidos en la industria de
la vinicultura con el fin de conocer la rentabilidad de llevar el proceso de ED a escala industrial.
También, en el caso de EDBM, se deberian intentar estudiar técnicas para separar el conjunto de acidos
y bases que se forman en las corrientes correspondientes, debido a las diferentes sales obtenidas a
través de los residuos de las lias, para que sean eficientes y econdmicas el proceso de separacion de

las mismas y se puedan valorizar estos residuos.
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11 Anexo A

Al. Manual de usuario

Al.1l. Instrucciones de montaje

Para la preparacién de la celda de membranas para el proceso de electrodilisis se seguiran los

siguientes pasos:

1.

10.

11.
12.

13.

Realizar el disefio esquematico de la colocacién de las membranas ya sea en ED o EDBM
para la facilitacion en el seguimiento al realizarse la parte experimental.
Separar los dos electrodos.
El catodo se apoya cara arriba en una bandeja o similar porque sera necesario introducir
agua. Mientras tanto, el anodo se retira hasta que se haya hecho el disefio completo del
ED mediante la colocacién de las membranas y los espaciadores.
Colocacién de las membranas y espaciadores siguiendo el orden del esquema.
Para el montaje de la celda de ED se utilizan 2 membranas catidnicas finales, 2 membranas
catidnicas estandares, 3 membranas anidnicas estandares o selectivas para acidos
organicos, 2 espaciadores para los electrodos (espaciadores end) y 6 espaciadores
estandares.
Para el montaje de la celda de membranas para EDBM se utilizan 2 membranas catidnicas
finales, 2 espaciadores para los electrodos, 2 membranas catidnicas estandares, 3
membranas anidnicas selectivas para acidos organicos, 3 membranas bipolares y 9
espaciadores estandares.
Durante la colocacion de las membranas, debido a que estas se deben mantenerse
siempre sumergidas (seguin especificaciones del fabricante), sera necesario humidificarlas
con agua destilada.
La colocacién de los espaciadores es crucial para que cada corriente circule por su circuito,
diferenciandose la corriente del diluido, del concentrado o acido, de la base o de la
limpieza de los electrodos.
Al finalizar la colocacion de los espaciadores y las membranas,
se colocara el dnodo y se sujetara mediante tornillos con sus.
Apretar con el dinamdmetro los tornillos en forma de cruz en las siguientes presiones
consecutivamente:

P=2Nxsm;P=4N+m; P=6Nx*m
La tapa superior se fija con los tornillos.
En la bandeja, colocar el conjunto del ED de una manera que facilite la instalacién de los
circuitos hidraulicos del mismo (anodo delante, catodo atras).
Conectar los tubos del circuito para cada una de las corrientes a tratar (tabla 24).
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ED

EDBM

Amarillo

E Electrodo

Electrodo

Tabla 23. Compartimentos de la planta (Fuente: Propia).

O

UNIVERSITAT POLITECNICA DE CATALUNYA
BARCELONATECH

Escola d’Enginyeria de Barcelona Est




