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SINTESIS Y OPTIMIZACION EXPERIMENTAL
DE MEMBRANAS DE ACETATO DE CELULOSA
PARA DESALACION POR OSMOSIS INVERSA.

Resimen
por
Judith Elvira Aguilera Ldpez.

En éste trabajo se sintetizaron membranas de acetato
de celulosa para desalacion nor dsmosis inversa:, que es un proceso
sencillo, fdcil de operar, con costos de operacion bajos. Se hicieron
diferentes formulaciones de la solucién de disefio y se estudiaron las
variables del proceso de fabricacion. Optimizandose la solucidn de
diseifio y determinandose las variables criticas, haciendose un andli-
sis dptico de las membranas para determinar defectos estructurales
para la interpretacion de los resultados.

En este estudio se demostrd la importancia del conte-
nido de acetilo en el acetato de celulosa, asi como la importancia del
perclorato de magnesio. Ademds de la importancia del estricto con -
trol de las variables de diseiio, se encontrd que el aparato de moldeo
es el factor principal en la formacion de las peliculas que puedan re -

sistir las presiones tan altas a que se someten.
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l', INTRODUCCION.

La desalacion es una alternativa importante en la pro-
duccion de agua potable, debido a la creciente demanda de €sta, y a
las inagotables fuentes salinas.

La desalacion se puede realizar por dos caminos, uno
es por medio de la separacion del agua de la solucidn salina, y el
otro es por medio de la separacion de la sal que contiene el agua para
disminuir la salinidad. Dentro de los procesos que separan el agua de
la solucidn se encuentra la destilacién o evaporacidn, la cristalizacion
o congelacion, la dsmosis inversa. Los procesos que separan la sal
de la solucion son le; electrodialisis, la adsorcidn, el intercambio idni
co, y los sistemas bioldgicos. |

La 6 smosis inversa es un proceso de separacion por
membranas que ha sido extensamente estudiado para la desalacion de
agua y que en general involucra la permeacion del solvente de una solu
cidn salina. Este es un proceso relativamente nuevo con posibilidad de
mayores mejoras, que combina simplicidad técnica con versatilidad:
opera a temperatura ambiente, no se requiere cambio de fase, es bara
to y muy simple de operar, y principalmente el capital y los costos de
operacion son pequeiios. Todo lo que este proceso requiere es una mem-
brana delgada, semipermeable gue permita el transporte de agua mds

ficilmente que el de sal, y la aplicacion de presion hidrdulica para ven
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cer la presion osmdtica normal.

La membrana es el factor clave del proceso de 6smo-
sis inversa. Investigaciones previas han sido dirigidas hacia el mejo
ramiento de las caracteristicas de selectividad v flujo de la membrana.

Las membranas de acetato de celulosa son importantes
para la desa‘lécién por dsmosis inversa debido a su alto rechazo de sal
y altos flujos en comparacion con otros tipos Jde membranas.

El desarrollo de membranas en los afios pasados, ha si-
do a lo largo de dos lineas: nuevos materiales v nuevos métodos de fa-
bricacion. La eficiencia de las membranas de acetato de celulosa; i.e.,
flujo de agua y vida media, ha sido ampliamente mejorada como resul-

1
tado de estos estudios. Locb y otros investigadores , han mostrado que
el acetato de celulosa es el mejor material para la fabricacicn de mem
branas asimétricas. Una membrana asimétrica es una membrana que
tiene una estructura laminada que influye sus propiedades de transporte.

En base a los estudios arriba mencionados se plantearon
como objetivos de €sta tesis:

- la obtencion de membranas de acetato de celulosa que presentaran ca-
racteristicas dptimas para desalacion por 6smosis inversa.

- determinacidn de una formulacidn optimizada para la obtencion de mem

branas.

Las caracteristicas de desalacion de las diferentes mem-
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branas sintetizadas se obtuvieron en una planta piloto disefiada con
ese objeto. Dicha informacidn permitié la correlacion entre las pro
piedades de las membranas y las formulaciones de disefio. Estudios
adicionales mostraron el efecto de diferentes variables de proceso
en la estructura de la membrana.

El presente trabajo forma parte de un proyecto de in-
vestigacion que se desarrolla en el Centro de Investigacion de Mate-
riales. La segunda parte de dicho proyecto consiste en el estudio de
membranas como medio poroso. Dicho estudio permitird una carac-

terizacion mas completa de la microestructura de la membrana.
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II. ANTECEDENTES.

A. Desalacién en general.

La desalacion es la separacion de agua o sal de solu-
ciones salinas. Esto se efectia por diferentes procesos, dentro de
los cuales podemos considerar como mds importantes a la destilacidn
o evaporacion, la cristalizacidn o congelacidn, la electrodidlisis, el
intercambio idnico y la dsmosis inversa. Algunos de estos han sido
conocidos desde hace mucho tiempo, tal como la destilacion, y otros
como la dsmosis inversa se conocen hace apenas algunos aiios. De tal
manera que existen procesos usados comercialmente, a nivel de plan
ta piloto y algunos en fase de laboratorio.

Aunque todos los procesos utilizan una interfase para la
separacion, la diferencia entre ellos precisamente es la naturaleza de
dicha interfase. Esta es la frontera de una fase para procesos como el
de destilacion y congelacion, 6 una membrana como en dsmosis inversa.

La seleccidn del proceso depende del grado de desal acion
y de la velocidad de conversion requeridos.

Las consideraciones principales de costo son : el capital
invertido, la energia usada en el proceso, la operacidn y mantenimiento
de lé planta de conversidon, Hay variaciones en la importancia de cada
uno de los factores de costo, asi como en los requerimientos del proceso
de conversidn como se describe a continuacion.

La destilacién es un proceso en el cual una porcidn del
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2
liquido es evaporada y subsecuentemente condensada . En la desti-

lacion de agua salada, las sales disueltas permanecen detrds de los
vapores de agua dulce. De este modo, el vapor puede ser enfriado.
Este enfriamiento produce la condensacion del vapor obteniendose
agua como producto. Este proceso es usado cuando las sales disuel-
tas tienen una presion de vapor mucho menor que la del solvente a las
condiciones de presion y temperatura. En el caso particular del agua
de mar, se asume que las sales en solucidn son, al menos en el ran-
go de presiones y temperaturas de operacidn, completamente no vo-
létiless. El proceso, dependiendo de ciertas condiciones y arreglos
presenta diferentes tipos como : tubo vertical; flash con multipasos;
multiefectos con multipasos; compresion de vapor; sola{r. De estos,
la evaporacidn solar y flash con multipasos son los mds importantes,
La evaporacion solar es un proceso que hace uso del
hecho de que el agua se evapora apreciablemente de una superficie li-
bre, a una temperatura menor que su punto de ebullicion . Esto sc
efectia en un evaporador solar que consiste de un plato horizontal ne-
gro cubierto con un techo transparente. Los rayos del sol pasan a tra
vés del vidrio superior sin pérdida de energia. La energia solar es ab
sorbida por la superficie negra de la parte inferior del evaporador. La
temperatura del agua en contacto con la parte calentada se incrementa,
y el agua se evapora.

Debido a que el vidrio superior del evaporador no es ca-
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lentado por los rayos del sol tanto como la superficie negra, la tem-
peratura de la parte de arriba permanece mads baja que la del vapor.
Debido a esta diferencia en temperatura, el vapor de agua que entra
en contacto con la parte superior condensa y cae dentro de un colec-
tor. Como parte del vapor es removido por condensacion, la humedad
relativa decrece, y la velocidad de evaporacion tiende a incrementar-
se. Este proceso posee la ventaja de no tener costos de energia para
la conversion, ademas de que su labor y mantenimiento son minimos.
Sin embargo las desventajas se hacen presentes, ya que la velocidad
de conversion depende de la intensidad de los rayos solares, los cua
les estdn en funcion de la zona geografica, €poca dgl afio, etc.

La destilacidn flash con multipasos hace uso del hecho
de que el agua hierve a temperaturas progresivamente mds bajas con-
forme se sujeta a presiones progresivamente mads bajas. La instalacion
consiste de una serie de cdmaras a presion donde se efectia la conden-
sacion por etapas con presiones decrecientes. La vaporizacion parcial
de agua provoca un abatimiento de la temperatura de la salmuera res-
tante. La salmuera fluye dentro de la siguiente cdmara donde la presion
es aun mas baja que en la anterior y mas agua flashea, y a su vez la
temperatura se ve reducida nuevamente. La condensacidn ocurre cuando
el vapor entra en contacto con el intercambiador de calor a través del
cual fluye el agua salada antes de pasar al calentador de salmuera. De

aqui que el calor que es cedido por la condensacion del vapor a agua
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a agua producto se transfiera al agua de mar, proporciondndole par-
te de la energia requerida para su evaporacidn.

Los procesos de cristalizacion o congelacion son de
desarrollo reciente, pero tanto los procesos como el disefio de las
plantas, esta’n basados en los principios y equipos de la tecnologia
de refrigeracion.

Estos procesos se basan en el hecho de que cuando -
una solucidn salina es enfriada a su temperatura de congelacion de-
posita cristales de agua pura. Se han desarrollado procesos de con-
gelamiento directo e indirecto. En el primero el agua actua como
su propio refrigerante, es decir, que la evaporacion del agua produ
ce la temperatura apropiada para la formacién de hielo, este es el
caso de la congelacion por vaciocompresion de vaporz. En el segun
do, se emplea como refrigerante un liquido mas volatil como por -
ejemplo el butano, este es el caso de la congelacidn por refrigera-
cion secundaria . También se encuentra dentro de estos procesos
la formacion de hidratos, el cual utiliza hidrocarburos3de bajo peso
molecular para la formacion de la sustancia cristalina .

Los procesos de congelacion tienen las ventajas si-
guientes: poseen requerimientos minimos de energia. Otra ventaja,
es que tienen un minimo de corrosion e incrustamiento debido a las
bajas temperaturas, lo que tambi€n hace posible el uso de materia-

les de construccion de bajo costo, asi como también, equipo de dise



fio convencional.

El proceso de intercambio idnico, es un proceso neta
merie quimico, utiliza el principio de que las sales o el agua pueden
sufrir una reaccion quimica para formar una sustancia que puede ser
fdcilmente .separada. Esto se lleva a cabo por el intercambio de ca
tiones de la solucidn salina, por iones hidrégeno proporcionados por
una resina sintética intercambiadora de iones que es reactiva pero in-
soluble. Esta resina toma los cationes y libera los iones hidrdgeno,
posteriormente la solucion es pasada a través de otra resina diferente
que toma los aniones y libera los iones oxhidrilo. Los iones hidrdgeno
y oxhidrilo se combinan para formar agua. Al saturarse estas resinas
se desactivan. Se pueden regenerar pasdndolas respectivamente por
acido sulfirico e hidroxido de sodio, los cuales regeneran los iones

2
hidrégeno y oxhidrilo .

Este proceso funciona para salinidades de cientos de -
partes por milldn; el consumo de resinas en relacion a la cantidad de
sal extraida es aproximadamente del 75%. Debido a esto el costo de
regeneracion de las resinas es muy alto, de aqui” que en general, pue
de ser usado para obtener pequefias cantidades de agua cuando otros
procesos no se encuentran disponibles.

La electrodiilisis y la 6smosis inversa son procesos de

separacion que utilizan membranas que son permeables sclectivamente
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a los iones o al agua. En general, una membrana puede ser conside
rada como un separador selectivo ya que algunas sustancias pasan a
traves de ella relativamente libres bajo ciertas condiciones, pero
sin embargo para algunas otras sustancias la membrana actia como
una barrera efectiva.

Para provocar la transferencia de componentes, debe
existir una fuerza directriz de alguna clase. Esto es, una diferencia
de potencial eléctrico a través de la membrana en la electrodidlisis,
y una presion hidrostdtica en 6smosis inversa.

En el proceso de electrodia’lisis4, membranas de in-
tercambio catidnico estdn alternadas con membranas de intercambio
anidnico en una forma paralela para formar compartmientos delga -
dos de solucion. El juego completo de membranas estd colocado entre
dos electrodos, y todo el conjunto compone la celda electrolitica. La
corriente eléctrica aplicada a la celda proporciona la fuerza directriz
a los iones. La solucion a ser tratada es circulada a través del com-
partimiento, y todos los iones positivos tienden a transferirse hacia
el electrodo negativo y todos los iones negativos tienden a transferir-
se hacia el electrodo positivo. Asi la membrana permeable al cation
permite el paso de los iongs positivos, y la membrana permeable al
anion permite el paso de los iones negativos, obteniéndose agua pro-

ducto entre las membranas.
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Desde el punto de vista de investigacion y desarrollo,
la eleétrodia'lisis es un proceso muy aventajado, sin embargo, debido
a que el costo de la energia consumida en el proceso estd en funcion
de la concentracion de minerales disueltos en el agua de alimenta -
cion, es la razon principal de que la electrodidlisis sea mds conve-
niente para agua salobrg . Si el costo de las membranas y ¢quipo de
proceso pueden ser reducidos, la electrodidlisis podria ser usada
para la conversion del agua de mar econdmicamente, considerando
tambi€n que la corriente eléctrica en la zona sea obtenible a un costo

bajo.

B. Desalacion por Osmosis Inversa.

El proceso de 6smosis inversa ha sido ampliamente es
tudiado. Este proceso cstd basado en el principio de dsmosis normal,
en el cual una membrana limita de un lado con una solucidn salina y
del otro con agua. La membrana permite el flujo de agua para diluir
la solucidn, hasta que la actividad de la solucidn es igual a la del -
aguas, o sea hasta dilucidn infinita ( ver Figur‘a No. 1 - a ). La fuer
za directriz que causa el flujo es llamada presion osmdtica. La mag

nitud de la presidn osmdética depende directamente de la concentra-

* El agua salobre, es agua con una concentracion total de solidos di

sueltos entre 1,000 y 10,000 ppm.
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cion de la solucidn salina y de la temperatura, puesto que la presen
cia de soluto decrece la actividad del agua y la temperatura la incre
menta ( ver Apéndice A ).

La actividad de la solucion puede igualarse a la del -
agua por medio de presion. A dicha presion se le llama presidn os-
motica para esa concentracion de sal, es decir, se obtiene la pre -
sion osmdtica de equilibrio, y no se producc mds transferencia neta
de agua a través de la membrana, como se muestra en la Figura No.
1-b.

Por aplicacion de presion en el lado de la solucidn sa-
lina, el proceso de dsmosis puede ser invertido, Cuando la presion
en el lado de la solucidn salina es mayor que la presion osmdtica,
la difusion de agua ocurre en direccidn opuesta al flujo osmdtico nor-
mal. Este es el principio de dsmosis inversa, y se muestra en la
Figura No. | - ¢c. Este principio se emplea para desalacidn de agua.

El diagrama del proceso de 6smosis inversa es mostra
do en la Figura No. 2. El agua salada es primero bombeada a traves
de un filtro donde los sdlidos suspendidos que podrian dafiar la mem-
brana son retenidos. La solucion es entonces elevada a la presion de
operacidn por una segunda bomba e introducida a la unidad de desala-
cién. Una parte del agua es permeada por la membrana y recogida

como producto en la parte inferior de 1a unidad. La salmuera es des-
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OSMOS]S NORMAL OSMOSIS INVERSA
PRESION P
OSMOTICA DE
PRESION | - |
oSMOTICA :’_ui EqurLIBRio
ﬁ% L
oy ‘e
% I 1 l l = ||«
J J =T
E.—e t c’.' v . _'~
AGUA_E s AGUR Acua_ L0 as0. acuy - Zeus.
DWCE [ sacapa’ DULCE m SALADA DULCE | A0S
e e '°‘ .o e .0
MENBRANA MNEXNBRANG MEMBRANS

Figura No. 1 Osmosis y Osmosis Inversa.
(a) Osmosis Normal.
(b) Presidn Osmdtica de equilibrio.
(c) Osmosis Inversa.
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Figura No. 2 . Diagrama del Proceso de Osmosis Inversa.
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cargada en la parte inferior de la misma. Algunas veces la salmuera
es mezclada con la solucion de alimentacion y recirculada.

Se aprecia que el proceso de desalacion por osmosis
inversa es muy sencillo ya que solo se requiere de aplicacion de pre
sién y de una membrana selectiva. De aqui que la eficiencia del pro-
ceso estriba en las caracteristicas de €sta membrana, la cual tiene
mds afinidad por el solvente que por el soluto. Este paso de un com
ponente y bloqueo de otros trae como consecuencia un incremento ¢n
la concentracidn de soluto en la interfase solucidn- membrana. Los
gradientes de concentracion son establecidos en las capas de solucidn
adyacentes a esa interfase, y la velocidad de transporte difusional a
traves de estas capas algunas veces controla la velocidad total de
transporte y algunas veces limita el grado de concentracion que puede
ser obtenido, ya que estas capas barrera provocan altas presiones
osmoticas que reducen la fuerza directora total, que es la diferencia

entre la presion aplicada y la presion osmgdtica :

(ap - am) -

En general, el flujo permeado y la concentracion del
agua producto son funcion de : las propiedades de la membrana, la
presidn de operaciodn, las condiciones hidrodindmicas entre la solu-
cién y la membrana, y la concentracion de la alimentacidn.

De aqui que en el problema de disefio de dsmosis in -
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versa los parametros son : las concentraciones de alimentacion de
agua y agua producto deseada, y la relacion de recuperacion de agua.
En funcion de dichos pardmetros se selecciona el tipo de membrana,
el drea de membrana, y el sistema de presion.

En general, la 6smosis inversa es un proceso mecani_
camente simple, fdcil de operar, adaptable a control automdtico. No
‘requiere ni cambios de fase ni gradientes de temperatura por lo que
el capital y los costos de operacion son bajos,

Los procesos de meml::ranas6

son mds benebolos que
la destilacion o evaporacion, ya que permiten la separacion de mate-
riales sensibles al calor sin deterioro. Para plantas de tamafio peque
flo o medio, los procesos de membranas son usualmente mds baratos
que la destilacion o evaporacion, no asf para plantas de gran tamaiio.
La evaporacion generalmente puede producir concentraciones de solu
tos mds altas que los procesos de membranas, y la destilacién es un
proceso fraccional altamente selectivo, Los procesos de membranas
permiten la separacion de materiales sin éambio de fase, en contras-
te con la evaporacion y cristalizacion, por tanto no requieren la consi
deracion de energia representada por el calor latente de evaporacion,
o de cristalizacion respectivamente. Debido a que el costo de energia

representa una parte considerable del costo total de operacion para la

mayoria de las separaciones, los procesos de membranas son muy -
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atractivos desde el punto de vista econdmico. Sin embargo, para re
ducir los costos totales de operacion, el flujo a traveés de las mem-
branas debe ser los uficientemente alto para que minimize el drea,

de tal manera que se obtenga un costo bajo de equipo.
C. Las Membranas.

Se ha dicho que la membrana, en los procesos de se-
paracidon por membranas, representa la interfase entre dos fluidos,
y que sus caracteristicas de semipermeabilidad permiten las sepa-
raciones.

Solamente dos tipos de membranas se encuentran en
los equipos de 6smosis inversa comercial. El primero de estos es
la membrana de acetato de celulosa asim€trica 6 " callada " hecha
en forma tubular o plana, generalmente de acuerdo al método de

7,8
Loeb - Sourirajan o mejoras en su formulacion

El otro tipo de membrana usada en equipos de dsmosis
inversa comercial, es una membrana de una poliamida aromadtica o
poliamida-hidracida, hecha solamente en forma de fibras finas hue-
cas.

Sin embargo, el €nfasis bdsico en el estudio del proce
so de Jdsmosis inversa es la obtencion de membranas, tal que am -

plias investigaciones con polimeros como: Acetato de celulosa buti-
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e

11 12

ratol0, etil celulosa'?, triacetato de celulosa'?, se han llevado a
cabo.

De los muchos tipos de membranas estudiados, el ace
tato de celulosa aparece ser como el mds prominente.

Las membranas de acetato de celulosa muestran una
estructura asimétrica, ya que poseen una capa extremadamente del-
gada soportada por una subestructura relativamente gruesa ( 50 a
100 m) con poros de aproximadamente 0.3 4 m de didmetro. En
relacion al espesor de las membranas ( 0.0102 cm.)el 99.8 ¢ de
éste .corresponde a la subcapa porosa (0.01018 cm. )y solo un
0.20 % a la capa activa ( 0.000020 cm. ) o capa superficial selec
tiva la cual es el medio efectivo para la desalacion. Los altos flu-
jos de agua en &smosis inversa dependen de la delgade€z de la capa
superior y la selectividad dcpende de la ausencia de poros en €sta

(X}

delgada " capa activa " . El agua (y sal ) pasa libremente a tra-
vés de la subestructura soporte porosa.

El agua se cree que atraviesa la capa activa por un
mecanismo de solucion-difusidn dirigido por presion, mientras que
los iones hidratados de soluto son excluidos por su gran tamaifio y
baja solubilidad en el acetato de celulosa en forma mds o menos

eficiente. Se cree tambi€n que que la permeabilidad total de los iones

y el agua es controlada por la cantidad de agua disuelta en la capa -
?
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activa del acetato de celulosa ( el acetato de celulosa absorbe 12 9

en peso de agua a una humedad relativa de 100 % ). Ya que el acetato
de celulosa es un polimero altamente organizado que posee grupos
que pueden unirse al agua u otros solventes con enlaces de hidrdgeno
, como alcoholes y amoniaco. Las mol€culas de agua pueden unirse
por enlaces de hidrdgeno a los grupos carboxilo del acetato de celu-
losa, como se muestra en la Figura No. 3, pero los iones y las sus
tancias sin enlaces de hidrdgeno no pueden penetrar a la matriz or-
gdanica. Las moléculas que penetran por enlaces de hidrdgeno pueden
moverse de una situacion a otra del enlace y de €ste modo ser trans-
portadas a traves del polimero si existe una fuerza directriz que cau
se la transferencia. Este tipo de transferencia requiere de la crea -
cion y rompimiento de los enlaces de hidrdgeno entrc el polimero y
las moléculas en transferencia. Este proceso se efectua con polime-
ros que tengan una combinacion espacial correcta de grupos quimicos
en las moléculas que forman la capa activa superficial de la membra
na.

Ademds, estos polimeros deben ser excelentes forma-
dores de peliculas, ya que cualquier falla estructural por mds pequeiia
que sea es mucho mayor que el didmetro de las molg¢culas del soluto.

Los altos flujos a través de tales materiales han sido

obtenidos haciendo el espesor efectivo de la membrana mucho muy pe
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Figura No. 3 Transferencia de agua en Membranas de
Acetato de Celulosa.
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queno. En efecto, el proceso de 6smosis inversa no era suficiente-
mente practico hasta la década de los 50, cuando Loeb y Sourirajan
transformaron las peliculas " densas " de pldstico en membranas
asimetricas, que fueron las responsables del gran desarrollo de s
mosis inversa en desalacion.

Loeby Sourirajanl, desarrollaron un procedimiento
especial, que produjo dos cambios en la estructura de la membrana.
Ellos, primero, esponjaron o dilataron la membrana al afiadir a su
solucion de diserio un compuesto hidrofilico, originalmente perclora
to de magnesio y actualmente formamida. Este agente, durante el
disefio de la membrana, es lixiviado de la estructura de la misma
induciendo un intercambio de €ste con moléculas de plastificante, -
creando una microestructura esponjosa. El segundo cambio fué la
produccidn del " callo "', de aproximadamente 0.254 de espesor,
sobre la capa esponjosa o subestructura porosa. Esto se obtuvo por
medio de la evaporacion controlada del solvente. Con todo esto se -
lograron aumentar las velocidades de transferencia en uno o dos or
denes de magnitud, sin sacrificar sus propiedades de rechazo. El
aspecto mds importante de su procedimiento parece ser la adicion

'

del perclorato de magnesio o " sal de membrana ', a la solucidn de
disefio, sin descuidar otras variables como son: la temperatura de

diserio, el periodo de evaporacion del solvente, las temperaturas de
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>gelado y templado. De aqui que, su procedimiento de preparacidn
o modificaciones inherentes ( Mctodo de Manjikian ) sean actualmen
te usados y considerados como tipicos a seguir.

Las membranas no rechazan todas las sales uniforme
mente. Las membranas de acetato de celulosa rechazan preferente-
mente sales y iones de valencias elevadas, es decir, tienen una se-
lectividad por este tipo de sales. Para las cuales se cumple el siguien

te orden :
MgSO, > NaySO4 > CaSOy > MgCl, » CaCl, » NaCl

y para los iones :

so4= > c™t > M > HCO; > Na© > ci
El orden de permeado es exactamnte al contrario, por
consiguiente, los cloruros tienen una facilidad de permeado mayor
que el sulfato, debido a que el radio del ion cloruro hidratado es me
nor que el del ion sulfato.
Sin embargo, el efecto del anidn en el permeado del

soluto guarda el orden siguiente:
KI » Nal » NaBr » KCI > NaCl » KF >» NaF

ya que los mds pequeiios son menos rechazados, o bien son mds fdcil
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mente permeados, por ejemplo, el flior.
El rechazo salino ( R S ) expresado en por ciento se
define como :

G - &
RS = —+u— x 100 (2)
s
-
donde: Ci ¢s la concentracion de sal en la alimentacion, Cf es la con
centracion de sal en la efluente. Si la sal en la alimentacidon se cam-
bia, R S puede tener un valor diferente.

El factor de rechazo salino ( F R S ), se define como

la relacion entre las concentraciones de alimentacion y efluente, segun:

FRS = : (3)
(1 - RS% /100)

El flux o velocidad de transmisidn de agua producto a
traveés de la membrana es generalmente dado como el flujo por unidad
de tiempo por unidad de area de la membrana : ml/cmz/ hora, y va -
ria con la fuerza directriz o presidn diferencial arriba de la presion
osmotica, de aqui que se incremente conforme se aumenta la presion.
Por medio del flux se expresa tanto la permeabilidad del agua, como
la constante de membrana. La permeabilidad se define como:

(V) (&)

P = (4)
(AJLE, ~ B )
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donde: V, es la velocidad de permeacion expresada en moles de -
agua por segundo; e, es el espesor de la membrana expresado en
centimetros; A, es el drea de transferencia expresaca e¢n centime -
tros cuadrados; Ph ., es la presion hidraulica, v PO es la presion
osmotica, expresada en dinas/ cm?.

La constante de membrana es definida como : el flux
por unidad de presion directriz ( AP-AY ) através de la membra
na. De aqui que , AP y A representan las diferencias de presicn
hidrdulica v osmdtica entre la alimentacion y la efluente. Se expresa
como : ml/ hr. cm?. atm.

Para mcmbranas donde el flux decrece con el incremen
to de tiempo, la compactacion de la membrana se define como la pen
diente del logaritmo de la constante de membrana contra logaritmo de
tiempo de operacion, y se conoce como parametro de declinacién de
flujo :

log. J = log. J; - m log. t (5)
donde: |, es el flux al tiempo t; m, es el parametro de declinacion de
flujo: Jl’ es el flujo calculado al tiempo de una hora.

En general, el flujo de agua y el factor de rechazo se
describen como :

Wp = A (AP=AY) ( 6)
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ws=B(CB'Cp) (7)
donde: Wp » es el flujo del agua producto; Wy, es la velocidad de
permeacion de sal; A, es la constante de membrana; B, es la cons
tante de permeacion de sal; AP , es la presion efectiva del equipo;
AT, es la presion osmdtica neta; Cp, es la concentracion de la co
rriente de agua producto; CB , s la concentracion de la corriente
de salmuera.

A y B, son generalmente funciones complicadas de la
presion, A, usualmente decrece con un incremento de presion con-
siderando que B se incrementa ligeramente con la presion. El efec
to combinado del incremento de presion, es un incremento del flujo
de agua producto y por tanto una reduccion en la concentracion de
sal. Esto conduce a un increménto en el factor de rechazo salino.
Esto puede verse de las ecuaciones (6) y (7), puesto que si Cp espe
quefo, la permeacion de sal W g €S ampuamente dependiente de la
concentracion de la salmuera. Como resultado, para una membrana
dada, una alimentacion de agua altamente salina requerird una re-
lacién de recuperacion mds baja, que-una alimentacién de concen-
tracion baja para producir igual cantidad de agua productol().

La vida de la membrana puede definirse como : (a) en
términos de la produccion total de agua por unidad de drea de mem-

brana, (b) segun el nimero de horas de vida dtil antes que la salini
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dad del agua producto alcance un limite mdximo de sal; i.e., 500 ppm.
para agua potable.

Se ha encontrado que la vida de las membranas, de
acuerdo a las pruebas que se han hecho de laboratorio y planta pilo
to, oscila entre 6 meses y 3 afios, y depende de la scleccion de las
condiciones de operacidn para evitar su compactacion y la falla es
tructural, y tambi€n del sistema de pretratamiento de agua para evi
tar el deterioro y la contaminacion de la membrana.

La compactacion se presenta en la subcapa porosa ad
yacente al callo, y resulta de las presiones que se aplican; i.e., 55
kg/cm2 o mds, con la consecuente reduccion del flujo de agua.
Sin embargo, el efecto mds severo es él bajo rechazo de sal. La
compactacion se incrementa conforme se aumenta la presion, pero
es insignificante a presiones menores de 40 kg/cmZ2, Este proble
ma es una de las principales desventajas que presentan las- membra
nas de acetato de celulosa pues limita su uso a presiones bajas.
Para extender su aplicacidn, el proceso de dsmosis inversa necesi
ta membranas de sistemas poliméricos que no presenten compacta
cion a altas presiones,

La falla estructural puede resultar del material so-
porte poroso y del hecho de que las membranas deben resistir pre-

siones muy altas del agua salina. Para esto se debc hacer una selec
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cion adecuada del material soporte y su porosidad para que no se
rompa la membrana al aplicar presion.

La membrana en si puede presentar defectos estruc
turales. Estos, se refieren a la heterogeneidad en su estructura.
Para el proceso de 0smosis inversa cualquier imperfeccion de es-
te tipo rompe la integridad de la capa activa o callo, lo cual trae
como consecuencia graves deficiencias ya que el producto no mues
tra cambios significativos en su contenido de sal con respecto a la
alimentacion.

Las marcas de onda, es un tipo de defecto de la capa
activa, como resultado del gelado irregular de la membranz en su
proceso de formacion; i.e., conforme €sta entra al bafio de agua
de gelado. Normalmente, el agua del bafio avanza sobre la membra
na de una manera continua. Si, no obstante, momentdneamente se
presentan pausas en su avance, una marca de onda se forma a lo
largo de la linea de avance del agua. Cuando son observadas 2! mi
croscopio, aparecen como lineas a traves de la membrana. En el
microscopio electro’nicoH, aparecen como ligeras protube: ancias.
En la parte superior de la protuberancia la capa activa se encorva
agudamente, dando la posibilidad de rompimiento bajo la aplicacion
de presion o durante la formacion de la naciente capa activa confor.

me la marca de onda se forma.
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Los huecos, es otro tipo de defectos encontrados en
membranas. Los huecos estdn relacionados al sustrato en donde se
forma la membrana. Estos se encuentran muy ocacionalmente cuan
do el sustrato es liso como el vidrio o aluminio. No asi, cuano la
membrana es formada sobre superficies pldsticas o sobre ciertos
papeles. Este tipo de huecos se debe principalmente a la falta de cu
brimiento del sustrato por la solucion, probablemente debido a irre-
gularidades en la superficie del sustrato, o bien al poco recubrimien
to obtenido en €ste por la solucidn debido a tensiones superficiales.
El didmetro de €stos huecosl4, va desde 20 a mas de 1504 m. Por
tanto estos huecos suelen extenderse hasta el callo.

Otra razon de formacion de huecos, se debe a la diso
lucion incompleta del acetato de celulosa en la solucidn de disefio, o
a la falta de homogenizacion de dicha solucién. Son menos frecuentes
que los anteriores, pero mds perjudiciales debido a que s¢ sitdan muy
cerca de la capa activa de la membrana, con problemas de ruptura ba
jo presién. La forma de estos huecos es conica, y su didmetro se en-
cuentra entre 20 y 804m, independientemente de su punto de origen,
aunque el hueco generalmente crece desde el callo hasta cerca de la
parte inferior de la membrana.

La membrana puede deteriorarse por ataque bioldgico,

o por hidrdlisis del acetato de celulosa. La hidrdlisis que presentan
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las membranas de acetato de celulosa puede ser alcalina o dcida, y
se presenta en los grupos acetilo de la capa activa de la membrana,
de aqui la rélacidn directa entre la perdida de la capacidad de recha
zo de sal con la perdida del contenido de acetilo en la superfice de la
membrana. Se recomienda mantener control del pH de alimentacion
para evitar este problema. El rango de pH oscila entre 4 y 6, aunque
un pH de 8 es el limite superior.

Varios tipos de contaminacion de la membrana han si
do identificados en Gsmosis inversal®. Un tipo consiste de aquéllos
compuestos escasamente solubles, como el sulfato y carbonato de
calcio que alcanzan su limite de solubilidad en la solucidn de alimen
tacion o en las capas barrera . Estos dos compuestos se han encontra
do sobre la superficie de la membrana y muy adheridos. La reduccion
del pH de la alimentacion, reduce la concencracio‘n de carbonato, y la
adicion de inhibidores de precipitacion para el sulfato, previenen este
problema.

Otro tipo de contaminacion es por la presencia de hierro
y magnesio en las aguas de alimentacion. Estos iones son solubles en
estado divalente, pero al ser expuestos al aire se oxidan formando com
puestos insolubles de Fe,O3 y MnOz, que se adhieren a la superficie
Je la membrana. Su separacion de la membrana se efectia mecdnicamen

te, y su formacion se puede prevenir anfiadiendo un agente reductor que
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mantenga los iones en un estado de oxidacion mads bajo.
Cuando materia coloidal estd presente en la alimenta
cidn, se requiere de filtracidn rigurosa para removerla, o bien, su
coagulacidn y sedimentacidn para efectuar la remosion completa.

16 en sistemas de de

La concentracion por polarizacion
salacion por osmosis inversa afecta los dos mas imporantes objetivos
de la desalaéidn, particularmente la cantidad y calidad del agua pro
ducto.

El agua transportada a la interfase lleva sal, el agua
pasay la sal es rechazada en un alto porcentaje, conforme la sal es
rechazada por la membrana, la concentracion de sal en la interfase
se incrementa en comparacion con el resto de salmuera, formandose
una capa adyacente en la superficie de la membrana con una elevada
concentracion de sal . Esta sal forma una barrera, la cual es llamada
concentracion por polarizacion ( ver Figura No. 4 ).

En equilibrio el gradiente de concentracion de sal esta
blecido provoca la difusion de sal de la interfase tan répido como la
sal llega a ésta. El resultado es que la membrana tiene que desalar
una salmuera que tiene una concentracion de sal mayor que la de la
salmuera de alimentacion. Este incremento de concentracion de sal
o concentracién por polarizacion produce varios defectos perjudicia-

les al proceso de desalacidn, y es provocado por la selectividad de
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la membrana. El primero, es que la presidn osmdtica que debe ser
vencida corresponde a la concentracion de sal en la interfase de la
membrana, la cual se ve incrementada en comparacion con la del
resto de la solucion. En adicion, la concentracion por polarizacion
tiene un efecto perjudicial en la concentracidn del agua producto de
una membrana que tiene un rechazo de sal incompleto, ya que la sa
linidad del producto generalmente se incrementard conforme la con
centracion de sal en el lado de la salmuera se incremente, Ademds
la vida dtil de la membrana es mds corta con la exposicién de ella
a salinidades incrementadas. Finalmente, la mayoria de las aguas
salinas tienen sales en un nivel de concentracion de un factor de dos
de su limite de solubilidad, por lo que la concentracion por polari-
zacion causa la precipitacion de €stas especies en la superficie de
la membrana. Para evitar este problema ¢s necesaria la agitacion
en la interfase membrana - solucion, para <ue la sal rechazada por
la membrana se reincorpore al resto de la solucion.

D. Equipos.

El diagrama de flujo del proceso de 6smosis inversa
es mostrado en la Figura No. 2, donde se puede observar que las
partes esenciales de la planta son: el filtro, la bomba de alta presion,
y la unidad de desalacion.

En general, los filtros, bombas y tuberias son articu
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los convencionales usados en las industrias de procesos quimicos.
Sin embargo, la seleccion de los materiales, involucra problemas de
corrosion, altas presiones, e incrustacidn17.

La bomba de alta presidn se considera una de las pie
zas menos seguras de la planta debido a la funcion que desempeiia.
En unidades pequeiias la seleccion es dificil ya que las bombas para
estas capacidades no existen normalmente en tamarios pequeiios, sin
embargo se han usado bombas de multipi ston y centrifugas de multi-
pasos. Aun en el caso.de plantas grandes se pueden utilizar bombas
centrifugas de alta capacidad con multipasos arregladas en paralelo.

Respecto a la unidad desaladora, un gran nimero de
configuraciones han sido ideadas para soportar la membrana y dirigir
las corrientes de flujo en el equipo de dsmosis inversa, como super-
ficies planas o bien tubulares, en forma de espiral, o bien un diseiio
de fibra hueca. Todas estdn basadas en el mismo principio de que la
membrana flexible, de no mds de 0.01016 a 0.01524 cm. de espesor,
deberi tener un soporte firme para resistir la alta caida de presién a
traves de ella,

En el arreglo de estructura de platoy bastidorz, platos
delgados con soporte de pldstico son cubiertos en ambos lados con un
soporte poroso y una membrana, ¢ésta va pegada en las orillas y ens el

centro. El centro de cada disco tiene un hoyo y sostenes que proporcio
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nan un sello entre los discos, ademds de un canal de flujo. La estruc
tura es colocada en un cilindro como soporte de presion. La solucién
es alimentada al cilindro y fluye a traves de los platos. El permeado
fluye hacia el interior del tubo central por medio de las ranuras de
los discos soporte después de permear la membrana. Figura No. S.

En el arreglo tubularz, las membranas en forma de tu
bos estdn insertadas dentro de una cubierta. Las cubiertas tubulares
tienen pared porosa, y sirven como soporte a las membranas. El sol
vente permea la membrana y pasa a trave:s de las paredes porosas de
la cubierta. En una variacion de la unidad llamada " permeador tubu-
lar de celda delgada ", un cilindro de pldstico sélido se inserta den -
tro de cada tubo a corta distancia de la membrana. La solucion fluye
a través de los pequefios espacios entre el didmetro externo del cilin-
dro sdlido y el didmetro interno del tubo forrado con la membrana.
Las altas velocidades de alimentacion a traves de los espacios provo
can el arrastre de la solucion de la superficie de la membrana, lo
cual ayuda a minimizar las capas barrera y évitar la concentracidn
por polarizacién. La Figura No. 6, nos muestra el arreglo tubular.

Puede tenerse un arreglo de varios tubos cada uno con su
membrana, colocados en paralelo. El permeado de cada uno de ellos
es colectado en una coraza general.

El tipo de unidad tubular es tambié€n hecho con tubos en
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forma de h€lices. En €stas unidades, cada segmento de tubo helicoi
dal es colocado en una coraza de pldstico ligero que colecta el per-
meado. Este tipo de tubo es arreglado en serie o paralelo.

E]l mddulo en espiral2 se hace con membranas planas,
las cuales se intercalan con un material soporte poroso v se sellan
los bordes de €ste con la membrana. De esta forma se enrolla la -
membrana, el soporte poroso y una malla como espaciador del lado
de la alimentacion, alrededor de un tubo central. Estos espirales de
membrana se colocan dentro de una cubierta o envoltura cilindrica
capaz de resistir presiones altas. La solucién se alimenta a traves
de la cubierta tal que fluya por la malla y a lo largo de la superficie
de membrana, Parte del agua permea la membrana v fluye a traves
del soporte poroso hacia el tubo central, por medio del cual se colec
ta el producto. La Figura No. 7, nos muestra este arreglo.

En las unidades de dsmosis inversa de fibras huecasz,
las membranas son tan finas como un cabello humano con paredes de
mds o menos 25 micrones. Estos delgados cilindros no necesitan es-
tructura soporte para resistir las presiones altas sin aplastarse. Por
€sta razon y porque se pueden hilar las fibras, es posible obtener
grandes dreas de superficie de membrana a bajo costo, siendo €sta

la ventaja principal de las fibras huecas.

El paquete de fibras huecas largas se arregla en forma
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de U, y las puntas del mazo se reinen en una terminal de plastico .
La alimentacion se introduce a través de un tubo poroso situado en
un extremo del cilindro. El agua pasa a través de las fibras y se di
rige hacia la terminal de pldstico donde se recolecta como producto
La salmuera sale del cilindro por el otro extremo. La Figura No. 8,
es una ilustracion de este tipo de mddulo.

Las configuraciones de mayor importancia son: el mo_
dulo tubular, el espiral y las fibras huecas. Cada una posee ciertas
ventajas operacionales con respecto al costo inicial del mddulo, costo
de reemplazamiento de la membrana, e hidrdulica del mddulo. Por
ejemplo, en las configuraciones de mddulo espiral y fibras huecas,
se obtienen altas densidades de relleno en términos de drea de mem-
brana efectiva por unidad de presidn, con la subsecuente habilidad
para el uso de tubos de acero ordinario a un nivel de presion muy ba
jo. Por otro lado el mdédulo tubular presenta la ventaja de un costo
bajo en el reemplazamiento de la membrana, asi como una limpieza
fdacil, aungue el costo inicial del mddulo se incrementa debido a que

el tubo soporte debe resistir presiones muy altas.
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11, PARTE EXPERIMENTAL.

A. Materiales.

El polimero utilizado fué Acetato de Celulosa: Acetato
de Celulosa Ingl€s " Hércules " ( Hércules Powder Company, London),
Acetato de Celulosa Mexicano " Celanese " ( Celanese Mexicana,
S.A., Meéxico ), Acetato de Celulosa Eastman " E - 394 - 30 " ( East
man Chemicals, Tennessce ).

El disolvente utilizado fue” Acetona : ( CH3)2 CO, (Pro
ductos Quimicos Monterrey S.A. , México ). El agente esponjante
fué formamida : HC ON Hy (Productos Quimicos Merck de México
S.A., México ). La sal de membrana fu€ Perclorato de Magnesio :
Mg(ClO4), . x HyO (Productos Quimicos Merck de México S.A. Mé
xico ). Las caracteristicas de cada uno de los materiales se muestran
en la Tabla No, 1.

B. Procedimientos.

1. Técnica para hacer membranas.

El método general de preparacion de membranas se ini-
cia con la preparacion de la solucidn de disefio, que es una mezcla del
material polimérico, el disolvente, el agente esponjante y / o sal so-
luble, etc.

La solucion de disefio se extiende sobre un sustrato ade-

cuado para formar una pelicula y los disolventes, no solventes, sales,
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Tabla No. 1.
CARACTERIZACION DE MATERIALES.

Acetato de Celulosa.

Hércules. Celanese. Eastman.
Contenido de Acetilo, 55.8% 54.719, 39.1%
54.5%
Viscosidad (poises ). 51.0 89.0 83.0
46.0 144.0
Humedad. 0.4 3.44
0.5
Forma. polvo. polvo. polvo.
Acetona.
Férmula, (CHg), CO
Peso Molecular 58.01
Densidad a 25°C 0.7857 g/ml.
Limite de ebullicién 1 ml a 95 ml . 0.50 °c
95 ml. a resequedad, 0.5 0C
Res. de Evaporacion 0.001 ¢
Metanol (CH30H) 0.05 % '
Acidéz (CH3COOH) | 0.002 %
Alcalinidad (como NH3) 0.001 %

Aldehido ( HCHO ) 0.002 %,
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Tabla No. 1 cont.

Formamida.
Sustancia nociva sobre todo en la ingestidn y en contacto con la piel.

Liquido incoloro, inodoro y algo viscoso, miscible en agua.

Férmula (HCNHZ)

Peso molecular. 45,04

Densidad 11t=1.13 kg.
Contenido ( GC ) 99,3 % min.
Cloro (Cl) 0.0001 % max.

Materiales pesados (como Pb) 0.0001 % max.

Fierro ( Fe) + 0.0001 % max,
Agua ( H,0 ) 0.5 % max,
Cenizas Sulfatadas. 0.005 ¥, madx.

Perclorato de Magnesio,
Férmula (Mg(ClO4)2 . x HyO )
Peso Molecular. 138.557

Conocida también como anhidrona en forma de cristales.

Sustancia para secar.
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etc, se eliminan de €sta en los diferentes pasos de fabricacion de la
membrana.

Los pasos de fabricacion son : (a) secado, que consiste
en un corto periodo de exposicidn al aire para producir cierta evapo-
racion del disolvente, y que se efectia inmediatamente Jdespu€s de la
formacion en si de la pelicula sobre el sustrato; (b ) gelado o gela -
cidn de la membrana, en €ste paso se efectda el intercambio de molé
culas del agenete esponjante y/o sales solubles por moléculas de agua
al introducir la membrana en un bafio de agua helada ( el agua es un
plastificante excelente para el acetato de celulosa ); ( ¢ ) el templado,
es el udltimo paso, por el cual se controla el tamaiio de poro al intro-
ducir la membrana en un bafio de agua caliente,

Los pasos anteriores siempre deben efectuarse en ese
orden, no obstante pueden variarse ligeramente las condiciones de ca
da uno de ellos, de acuerdo a las condiciones existentes. L.a Figura
No. 9, nos muestra los diferentes pasos de fabricacion de membranas
y las variables en cada uno de cllos,

La técnica seguida para la fabricacion de membranas

fué¢ de acuerdo al metodo de Loeb—Sourirajan3.

a. Té€cnica para hacer membranas tubulares,
La técnica para hacer membranas tubulares es por medio

de la extrusion de la solucidn de disefio en un tubo de vidrio por medio
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de una bala de teflon.

El equipo usado en €stc trabajo se describe en detalle
en la referencia No. 20, El tubo formador de membranas debe estar
perfectamente alineado, asi como la bala. La alineacion del tubo for-
mador de membrana se efectia automdticamente, por medio de dos
guias de aluminio, una fija a la pared y la otra movil en la que se co
loca el tubo, ésta ultima lleva unida una cadena que engrana simultd-
neamente cn dos juegos de engranes, los cuales estdn unidos al motor
para darle un movimiento continuo al riel, ya que para que se efectue
la extrusion se deberd mover ya sea el tubo formador de membrana o
bien la bala. Ver figura No. 10. En nuestro caso el movimiento era
del tubo formador de miembrana, en forma descendente, ya que la bala
permanecia fija teniendo la funcidn de repartir la solucion de manera
uniforme sobre las paredes del tubo. Para que esto se efectuara de una
manera verdaderamente uniforme, se tuvieron que hacer las siguientes
modificaciones : La bala inicialmente usada era de laton y su peso era
demasiado, tal que no presentaba flexibilidad en el acomodo de la solu-
cion, ademas, dicha bala estaba unida a una varilla fija que debia cen -
trarsc perfectamente., Este centrado era muy irregular ya que cualquier
movimiento de la varilla o bien de la bala traia como consecuencia un
desajuste del aparato con la subsecuente irregularidad en el espesor de

la membrana. La bala utilizada fué de teflon y la alineacion se efectuia
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&

igura No, 10 Anarato de Moldeco de Membranas Tubulares.

l:



- 47 -

pof medio de un corddn y una pequefia varilla de metal, la cual le
proporciona a la bala el peso necesario para que no sea arrastrada
por la solucidn, ambos se encuentran unidos.

El corddn va unido a un mecanismo de centrado en la
parte superior del aparato de moldeo. El mecanismo de centrado
consta de una placa incrustada en la pared, la cual posee una hendi
dura horizontal, a traveés de €sta un tornillo con su tuerca sosteniendo
el cable puede ocupar diferentes posiciones, centrando la bala con
respecto al tubo. Lo mas importante de esto, es la obtencion de es
pesores uniformes en las membranas, lo cual es funcién de la sepa-
racion entre la pared del tubo y la bala.

Este sistema de alineacidn, permite el uso de tubos de
diferentes didmetros, ya que al tener un didmetro mayor, la distancia
entre rieles ( fijo y movil ) aumenta, y la bala tocaria la pared trase-
ra del tubo, requiriendose un nuevo centrado, lo que se obtiene tan fd-
cilmente como colocando el tornillo en otra posicion,

La técnica utilizada se describe a continuacion: alineado
el sistema, se efcctia la alimentacidn de la solucidn de disefo, conte-
nida en el kitazato, por medio de presion mdxima de 2.5 kg/cm2 pro-
porcionada por una compresora. Como se muestra en la Figura No.

11 - a, la alimentacion se efectua por la parte inferior del tubo y cuando
alcanza una altura determinada (en funcidn del diametro y longitud del

tubo ) se suspende y se retira el kitazato desconectando la presidn.



Figura No. 11 Fabricacion de Membranas Tubulares.
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(b) Cuando se efectia la alimentacion aiin no se ha colocado la bala,

y el nivel entre el final del tubo y la varilla que sostiene la bala es

el mismo. Contenida la solucidn necesaria dentro del tubo, se coloca
la bala y se conecta el motor; (¢ ) de €sta forma se inicia el movi-
miento descendente del tubo a una velocidad de 301.21 cm/min., ocu
pando un tiempo de recorrido total de 0,5 minutos aproximadamente,
ya que los tubos utilizados son de aproximadamente 1 metro de longi
tud; (d ) al terminarse de formar la pelicula dentro del tubo, es de-
cir, cuando el tubo abandona la bala, se circula aire de la compre-
sora por un periodo que varia entre 6 y 15 segundos; ( e ) posterior-
mente, se desprende el tubo formador de membrana de los rieles y

se introduce en un recipiente de fibra de vidrio el cual contiene agua
con hielo a una temperatura de mds o menos 2°C. La membrana per
manece ahi por lo menos una hora, despues$ se retira del baiio helado,
Debido a la lixiviacion que sufren la formamida y la acetona, la mem-
brana sufre una contraccion en didmetro, es necesario por tanto suje-
tar una de las puntas'de la membrana al tubo formador para evitar
que se desprenda; ( f ) finalmente, se introduce la membrana al baiio
de templado, el cual consiste de un recipiente de metal que posee un
termostato para el control de temperatura, con un rango de mads o me
nos 1°C, ademas de un tubo para la inyeccion de aire que favoresca la

circulacién del agua para que se haga uniforme la temperatura de €sta
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la cual es aproximadamente de 78°C.

b. Técnica para hacer membranas planas.

El aparato utilizado?!, fu€ una placa de latdon como
sustrato sobre la cual se desliza una cuchilla para formar la pelicula.
La solucion de diseiio es distribuida sobre la placa procurando depo-
sitarla lo mas extendida posible. De esta forma se empieza a deslizar
la cuchilla a través de la placa y se obtiene una pelicula delgada. Se
introduce la placa con lapelicula en una vasija con hielo durante una
hora, después de lo cual la pelicula es desprendida de la placa y su-
mergida en el bafio de templado.

También se utilizé como sustrato un plato de vidrio de
dimensiones iguales a las de la placa de laton, siguiendo la misma
técnica descrita arriba.

La Figura No. 12, ilustra el aparato de moldeo y sus
dimensiones.

Tanto las membranas tubulares como las planas se con
servan en un recipiente con agua dulce mientras no se encuentran desa
lando, esto se hace para evitar la deshidratacion, lo cual pri\;aria a
la membrana de sus propiedades.

2, Técnica para Medir Propiedades de Desalacion.

Para medir las propiedades de desalacion de las me_mbré
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Figura No, 12 Aparatc de Moldeo de Membranas Planas.
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Figura No. 13 - A Planta Piloto de Osmosis Inversa.
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Figura No. 14 . A Celda de Desalacion Conectada a la Planta.
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-nas fabricadas, se utilizé una planta piloto de 6smosis inversa22,
El diagrama de flujo de la planta se muestra en la Figura No, 13.
Esta opera cie la siguiente forma: la alimentacidn, cuya concentra-
cion es previ.amente fijada (5, 000 ppm. de NaCl) es bombeada a la
celda de desalacion (Figura No. 14, entrada a ). La presidn de ali
mentacion de la solucidn es de 40,82 kg/cm?, también previamen
te fijada dadas las caracteristicas de 6peracio‘n. Con la finalidad
de minimizar la concentracion por polarizacion, la salmuera no
se recirculaba, sino que se sacaba del proceso ( salida C ) hacia
un tanque donde se deposita pudiendo medir su volimen y concentra
cidn de sal. El permeado o agua producto ( salida b )es recolecta
do en una probeta con la finalidad de ser medido en volimen y con-
centracion de sal.

Dos interruptores automadticos, de baja y alta presion,
mantienen ei sistema en el rango de operacion . La bomba es de tipo
diafragma, y su funcionamiento es a base de pulsaciones, de aqui la
necesidad de amortiguarlas, por medio de un amortiguador hidrduli-
co, La vdlvula de seguridad tiene ademds la funcion de ser una val-
vula reguladora de presion. La tuberia utilizada es de acero inoxida-
ble, asi como tambien la celda de desalacion, dadas las condiciones
de operacidn de la p\lanta.

La alimentacion con la. concentracion prefijada, es pre
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parada conociendo el volimen de solucidn a preparar y sabiendo que

3, Sin embargo como la solucion se pre

1 ppm. es igual a 1 mgr/dm
para con el agua de distribucion a la ciudad, la cual tiene una cierta
concentracion de cloruros, la cantidad tedrica calculada de NaCl no
dd la concentracion exacta. Por esto la alimentacion ¢s titulada con
una solucién. valorada de nitrato de plata, utilizando como indicador
dicromato de potasio, para ajustar la concentracidon. De la misma
forma que se titula la alimentacion se titula el producto o agua dul-
ce para saber su concentracion y poder calcular el factor de rechazo
de la membrana. Estas determinaciones se llevaron a cabo cada hora,
durante corridas de 8 horas al dia.

Para el cdlculo del flux, se debe conocer la cantidad
de agua dulce producida en un determinado tiempo y el drea de la mem
brana para dicha permeacion,

La concentracion de la alimentacion fu€ en todos los

casos 5,000 ppm. (NaCl), y la presion de operacion de 40.82 kg/cmz.

3. Operacion de la Planta.

Para que los resultados obtenidos en la prueba de las
membranas sean representativos, se deben hacer las pruebas hacien
do los siguientes pasos en forma ordenada ( ver Figura No, 13 ):

(a) Preparacion de la solucidn de alimentacion; en el tanque de almace_

namiento para la solucidn de alimentacidn, se prepara €sta, ajustando
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su contenido de sales a una concentracidn prefijada. ( b ) Colocacion
de la membrana; se coloca la membrana en la celda de desalacion,
teniendo en cuenta que el callo debe estar en contacto con la solucidn
dc alimentacién, Ademds la membrana no debe doblarse ni arrugarse,
ya que de €sto depende la obtencion de buenos resultados. ( ¢ ) Colo-
cacion de la celda, la celda con la membrana ya colocada se conecta
a la planta ( Figura No. 14 - A ); (d) Alineacion del sistema; para po
der elevar la solucion a la presion de operacion es necesario que la
valvula (BRP) al inicio de la operacidn permanesca cerrada. (e) Purgar
la bomba de alimentacidn. (f) En forma simultdnea al paso anterior, se
coloca la manguera de salida de concentrado en un depésito. (g) Arran
que de la planta; por medio del swith. de alta presion. (h) Control de la
presion; al inicio de la operaci6n hay un aumento gradual de presion
que es registrado por el mandémetro (PG-1 y PG-2) y no existe salida de
concentrado. Cuando el mandmetro marca la presicn de operacion pre-
fijada se empieza a abrir la vdlvula (BRP ) para evitar que la presion
siga elevandose y para que la presidn se estabilice. (i) Inicio de la
corrida; cuando se alcanza la presion de operacidn y €sta se encuentra
estabilizada se inicia la prueba. El producto se recibe en un recipiente
con la finalidad de medir su concentracidn y su volimen por unidad de

tiempo.
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IV. RESULTADOS Y DISCUSION.

A. Experimentos preliminares.

El inicio de la fabricacion de membranas se realizd
siguiendo las formulaciones tipicas probadas de soluciones de dise-
fio de Loeb -Sourirajan y Manjikian, as{ como las condiciones de
diseio establecidas en cada una de las t€cnicas (Tabla No. 2 ).

Las soluciones de diseiio fueron preparadas con los
acetatos de celulosa "Heércules" y "Celanese Mexicana" (ver Ta -
bla No. 1 ), por ser amboa fdcilmente obtenidos.

La primer formulacidn probada fu€ la de Manjikian de
25% de acetato de celulosa, 30% de formamida y 45% de acetona (todos
los porcentajes de las soluciones son en peso) dadas sus condiciones de
fabricacion. La ausencia de propiedades de rechazo en €stas membra -
nas, y considerando que las condiciones de disefio eran las responsables
absolutas, dadas nuestras condiciones atmosf€ricas en el laboratorio, pa
ra la evaporacicn del solvente como primer variable importante de diseio,
dieron la pauta para la modificacién de la composicidn de disefio a los si-
guientes porcentajes:23%, de acetato de celulosa, 30% de formamida, 479, de
acetona, es decir, se aumentd la concentracion del solvente. Ademads, las
membranas no eran sometidas al periodo de exposicion al aire para evitar
la pé€rdida del solvente antes del periodo de gelado. De esta forma la

pelicula era directamente introducida al baiio de agua de hielo,
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Tabla No. 2.
Composicion de la solucién de disefio y condiciones

de fabricacion de membranas de alto flux.

(Loeb-Sourirajan y Manjikian) 18,19
% Comrposicion Loeb-Sourirajan, Manjikian,
Acetato de celulosa. 22.2 25.0
Acetona. 66.7 45.0
Perclorato de magnesio. 1.1 0.0
Agua, 10.0 0.0
Formamida., 0.0 30.0
Condiciones de Fabricacion.
Temperatura de disefio, °C. -10.0 Temperatura
ambiente.
Tiempo de evaporacidon, min. 3.0 0.50
Bafio de inmersi6n (Agua) ~ 0°C ~ 0°C
temperatura y tiempo, ~ 1 hora ~ 1 hora
Bafio de templado (Agua) 75 - 80°C 75 - 80°C

temperatura y tiempo : 5 minutos 5 minutos
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El perfodo de gelado era de aproximadamente una hora y posterior-
mente la membrana era templada durante 15 minutos. Las tempe-
raturas de gelado y templado eran 2.0°C y 75.0° respectivamente,

Las observaciones que. se hicieron en éste caso son:
el tiempo reduerido para que la solucién estuviera lista para ser -
utilizada ( mezcla perfecta de los componentes.) era de 24 horas y
algunas veces de 30 horas, debido al incremento de insolubilidad por
el incremento en el contenido de acetilo (ver caracteristicas de ace-
tato de celulosa Tabla No. 1) .

Las membranas obtenidas eran blancas, lo que se cree
reflejaba la carencia de callo o porcién desaladora 23, debidoa la -
falta del paso de exposici6én al aire para la evaporaci6n controlada del
solvente.

Siguiendo con la misma formulacién de disefio (23, 30, 47),
las peliculas formadas fueron sometidas al paso de evaporacion de la
acetona el cual se llevd a cabo por medio de la circulacién de aire antes
del gelado, a diferentes presiones y tiempos, tratando de mantener las
condiciones de gelado y templado aproximadamente iguales, es decir, la
Gnica variable era el tiempo de evaporacién y la presion de introduccion
de aire, ya que se hacfan lotes de membranas de acuerdo al acetato de

celulosa utilizado en la solucién de disefio. Esto se hacfa también con la
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finalidad de probar tanto el acetato de celulosa inglés como el mexi-
cano,

Los resultados de la variacion en el perlodo de evapo-
racioén fueron muy importantes en el sentido de que se pudo observar
que al aumentar tanto la presion de allmentacioﬁ de aire como el tiem
po de circulacion del mismo, la formacién del callo.se ve favorecida
al grado de que el aumento considerable de ambos factores trae como
consecuencia la formacién de membranas que son puro callo. Esto lo
refleja el color que toma la membrana, cuando no posee callo es blan
Aquisca. mientras que cuando es puro callo es totalemente transﬁaren-
te, de aqul que el color de la membrana debe ser intermedio, es de-
cir translicida.

Las condiciones a las cuales estas membranas fueron
obtenidas son de : 1 Kg/cm2 de presion de alimentaci6n de aire, du-
rante un tiempo de 20 segundos. Temperatura de gelado 1°C, por una
hora, y temperatura de templado de 78°C durante 10 minutos. Sin em
bargo, las membranas resultantes tampoco presentaron propiedades
de rechazo. :

Fl siguiente paso, fué la modificacién de las condiciones
del gelado. EIl tiempo de gélado fué variado hasta 10 minutos, sin em-
bargo, se encontr6 posteriormente que el tiempo requerido para el inter

cambio de agente esponjante y /o sal soluble con moléculas de plastifican
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te es alrededor de 1 hora 24. Por otro lado se vari6 el medio ge-
lante, cambiando de agua dulce a una soluci6n de cloruro de sodiozs,
y también la temperatura de gelado. De ésta tltima se pudo obser-
var que los defectos en la estructura de la membrana aumentaban al
aumentar la temperatura de gelado. Sin embargo, no se pudo obser-
var la influencia del medio gelante debido a que la membrana tampoco
presentd propiedades de rechazo, y el primer objetivo era éste.

Quedaba por analizar el periodo de templado, por lo que
el siguiente paso fué ver la influencia de la temperatura de templadoy
el tiem po del mismo. De donde se observ que al aumentar la tempe-
ratura, la membrana sufria deformaciones, las cuales también se pre
sentaban a peridos prolongados de tiempo de templado. Estas deforma
ciones fueron de contraccidn, tal que la membrana se doblaba y no era
posible probarla. Manteniendo la temperatura entre 75°C y 79°C, y un
tiempo de aproximadamente 10 minutos, las membranas resultantes
tenfan buena apariencia y podian ser probadas, pero nuevamente no pre-
sentaron propiedades de rechazo.

Todo esto did la pauta del control de cada uno de los pa-
sos de fabricacion, asi como una vision més puntual de los posibles pro
blemas a presentar, para el control posterior en el desarrollo de las
membranas.

Sin embargo un proceso similar al anterior, se llevé a

cabo utilizando la composicién de la solucion de disefio reportada por
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Loeb-Sourirajan, de acuerdo a sus condiciones de‘dlseﬂo (Tabla -
No. 2) , pero se segufan obteniendo resultados negativos, esto es,
la membrana se colocaba en la celda de desalaci6n, se alimentaba
la soluci6n salina a la presi6n de operacion, y la alimentacion pasa
ba a ser producto sin ninglin cambio en la concentracion de sal.

De acuerdo al sistema ternario Acetato de Celulosa-
Formamida-Acetona, y siguiendo la region de maxima probabili-
dad en la composicién de la solucion de disefio (Figura No. 15), se
prepararon nuevas soluciones y se procedid a la obtenci6n de nuevas
membranas, pero estas no presentaron propiedades de rechazo.

La diferencia entre las formulaciones tfpicas de Loeb-
Sourirajan y Manjikian estriba en el uso de perclorato de magnesio y
formamida fespectivamente, como formadores de poros. Por esto,
se prepard una solucién que contuviera ambos componentes, en la si-
guiente proporcién: 25% de acetato de celulosa, 30% de formamida,
40% de acetona, 5% de percloratc de magnesio. La obtencion de mem-
branas, aparentemente propias para desalacion, fué con las siguientes
condiciones de disefio: 10 segundos de alimentacioén de aire a una pre-
sion de 1 Kg/ecm?2, 2°C temperatura de gelado, durante una hora, y 78°
C, temperatura de templado, durante 10 minutos. Las cuales no pre-
sentaron ningln rechazo.

De ésta forma, se descart6 la necesidad de variar la -
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‘composicién de la solucidn de disefio, asl como, las variables de di-
sefio en los diferentes pasos de fabricacion. Los cuales, dentro de
la literatura de membranas, son considerados como responsables de
la obtenci6n t;e membranas con propiedades Optimas para desalacion
por 6smosis inversa. Esto es, al describir la fabricacién de mem-

branas 3,26,27

, no se describe las caracteristicas del polimero uti-
lizado. Lo que trae como resultado la eliminacion del control en el
contenido de acetilo en el acetato de celulosa utilizado, que en nuestro

caso fué la variable critica para la obtencién de membranas que pre-

sentaran propiedades 6ptimas para desalacion.

B. Formulaciones.

Con la obtencidn del Acetato de Celulosa Eastman"E-
394-30", con un contenido de acetilo de 39. 4% (Ver la diferencia con
los otros acetatos en la Tabla No. 1), se procedi6 a la elaboracién

de las membranas siguiendo las composiciones de solucién de disefio

siguientes:

Tabla No. 3.
Solucion, No. 1. No. 2. No. 3. No.4.
Acetato de Celulosa 22.29% 25.0% 25.0% 24.0%
Acetona 66.7% 45.0% 40.0% 42.0%
Agua 10,0% 0.09% 0.0% 0.09%
Perclorato de Magnesio 1.1% 0.0% 5.0 S5.0%

Formamida . 0.0% 30.0% 30.0% 29.0%
 la siguiente tabla retine las membranas que presenta-

ron las caracter(sticas 6ptimas para desalacion.
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-Tabla No. 4

MEMBRANAS TUBULARES.

Condiciones de Disefio. Propiedades.
Clave‘: Aire. Gelado. Templado. Rechazo. Flux. 9
P, t T t. T t. % ml/hr/cm
kg/cm? Seg. °C Min. ©°C Min,
1.1 . = 2.5 60 70.0 6 74.815 0.680
2.2 0.5 10 2.0 60 74.5 7 65.926 3.091
2.3 0.1 60 2.0 60 74.5 7 67.408 1.202
3.4 0.5 10 2.0 60 80.0 15 73.846 0.221
3.5 1.0 15 9.0 60 80.0 15 64.0 0.253
3.6 1.0 20 8.0 60 82.0 10 58.036 1.103
4.7 0.5 20 4.0 60 85.0 10 68.317 0,269
4,8 1.0 10 3.3 60 83.0 15 68.041 0,230
4.9 0.5 10 3.5 60 78.0 13 68.041 0,180
410 0.6 12 4.0 60 8.0 75.11  0.881
4,11 0.5 7 2.0 60 75.0 61.03 1.345
4.12 0.5 7 2.0 60 78.0 72.464 1.097

4.13 0.5 7 3.0 60 74.0 17.17 4,245

(= SR s N N = SN

4.14 0.5 7 3.0 60 74.0

*

36.0 1.945

La clave estd formada por dos nimeros, el primero indica la compo
sicion de la solucidn de disefio utilizada, y el segundo es una simple
denominacion numerica de distincion.

El espesor de las membranas fu€ de 0.020 cm, en promedio, debido
a algunas irregularidades a lo largo de la membrana. El didmetro
de la bala se tomaba con un valor de 0.02 cm, menor que el del tubo

utilizado, con el objeto de que la separacion entre ambos fuera el es
pesor. -
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Tabla No. §

MEMBRANAS PLANAS.

Condiciones de Diseiio.

Clave Aire, Gelado, Templado,
P t T t. T t.
kg/cm?  Seg. e Min, e Min.
2,1 Ambiente. 120 1.4 60 80 10
2.2 . 180 1.4 60 80 6
2.3 i 90 1.9 60 80 10
2.4 " 180 1.9 60 80 10
1.5 & 180 1.4 60 80 - 10
1.6 " 120 1.4 60 80 8
1.7 & 180 1.9 60 80 10
1.8 u 180 1.9 60 80 10
1.9 " 180 1.9 60 80 10
4.10 g 15 2.0 60 74 5
4.11 " 15 1.0 6D 74 5
4,12 sin 2.5 60 78 5
4.13 Ambiente, 10 2.5 60 75 S
4.14 & 60 2.0 60 75 5
4.15 i 5 1.5 60 80 10
4,16 " 30 2.0 60 75 5
4.17 " 10 1.5 60 78 6
4.18 > 15 1.9 60 75 5
4.19 v S 2.0 60 75 10
4.20 b 5 2.5 60 78 5
4.21 " 10 2.5 60 75 10
4,22 N 10 25 60 78 10
4,23 ! 5 2.5 60 80 S

*

La clave como en el caso anterior, el primero de los nimeros indica
la composicion de la solucion de diseiio utilizada, y el segundo nimero
es una simple denominacion numérica de distincion.
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C. Interpretacion de Resultados.

Dentro del desarrollo de las membranas de 6smosis
inversa, si.bien se han obtenido rechazos de 98% v flux de 0.85 a
1.87 ml/hr /em?, no hay que olvidar que la reproducibilidad es difi.
cil dadas las miltiples variables de fabricacién.

De los resultados, en las propiedades tan esperadas
de 6smosis inversa, se ve que al cambio de una de las propiedades
se ve directamente modificada otra. Sin embargo la composicidon de
la solucién de disefio tiene la responsabilidad del desarrollo de las
membranas, puesto que en las subsecuentes etapas de fabricacidn ca-
da una de las variables estan en funcion de la solucion de disefio.

La solucidn tipica de Loeb-Sourirajan (No.1 en Tabla
No. 3) aunque sea reproducible en composicién, presenta muchas di-
ficultades en su maneio, tal que, en las condiciones de nuestro labora-
torio de produccién de membranas no se requiere el paso de exposicion
al aire para evitar la pérdida total del solvente antes del gelado. La
baja viscosidad de ésta solucion hace que su inyeccidn al tubo formador
de membranas sea muy répida, asi como la extrusion de la misma. Sin
embargo, la consistencia de la pelicula formada es poca, y su inmersion
al bafio de gelado debe ser muy cuidadosa para evitar el arrugamiento de
la membrana., Asl como también, la temperatura del bafio no debe ele-

varse arriba de 4°C para evitar la formacién de defectos estructurales
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(Ver seccién II. C.) los cuales son muy factibles debido al escurri-
miento de la solucion sobre las paredes del tubo formador de mem -
branas tubulares,

Sin embargo en el caso de membranas planas esto,
aparentemente, avuda a la distribucidn de la solucién de disefio so-
bre el sustrato, pero su adherencia en la cuchilla es mucha. Su prin
cipal problema estriba en el uso de temperaturas muy bajas para evi-
tar la evaporacion anticipada del solvente, con la posible carencia de
asimetria en las membranas junto con la formacion de defectos estruc
turales, o bien la deformacion total de la membrana por arrugamiento,

Alutilizar la solucién de Manjikian ( No. 2 en Tabla No.
3), la formacion de defectos estructurales se minimiza debido al incre
mento en viscosidad de la solucién, Su manejo no es dificil, y el control
de las variables en general no presenta problema. La optimizacion de
las propiedades en éste caso se hizo en funcion del control del periodo
de evaporacion, va que el flux es el factor mas afecrado por el periodo
de evaporacién debido a la formacién de la capa activa méds o menos den-
sa y apretada.

Las dos soluciones siguientes ( No. 3y No. 4 ) modifica-
das en funcién del uso del perclorato de magnesio o sal de membrana,
ademads de la formamida, ayudaron significativamente en la obtenci6n de

un mejor flux sin sacrificar la otra propiedad o sea el rechazo.
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Estas soluciones son bastante buenas para ser traba-
jadas en el laboratorio, tal que la solucion puede estar lista para ser
utilizada en solo 10 horas, si se efectia un buen mezclado de los com
ponentes.

La diferencia entre la solucién No. 3 y No. 4 estriba en
que en la solucion No. 4 la concentracidn de acetona es un poco mayor
(2%), con la disminucidn de acetato de celulosa y formamida, mante-
niendo un porcentaje igual de perclorato. Esto favorece el control de
la evaporacion del solvente y optimiza nuestros resultados en propie-
dades de desalacion.

Debido a los problemas que presento la solucidn No. 1,
es claro porque no se requiere el periodo de exposicion al aire ( Mem-
brana 1.1 enTabla No. 4 ),para que la inmersidn en el agua de hielo
tome lugar antes de que toda la acetona se haya evaporado. La tempera
tura del bafio de geladq y de templado son: la primera, relativamente
alta, y la segunda, baja, con el fin de evitar en el caso del gelado una
gelacion rdpida, v en el caso de templado, el arrugamiento de la mem-
brana. El rechazo obtenido es bueno, aunque el flux es bajo, a pesar
de que el espesor de la membrana fu€ pequefio.

Las membranas 2.2 y 2.3 (Tabla No. 4 ) de solucién de
diserio, y condiciones de gelado y templado iguales, nos indican la in -

fluencia Bel paso de exposicidn al aire y la relacion inversa entre el re
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chazoy el flux, esto es, alaumentar el rechazo por la formacién de
un callo denso y apretado el flux se ve disminufdo.

En los sitemas Loeb-Sourirajan y Manjikian los perio-
dos de evaporacién largos traen como consecuencia flux méas bajos con
rechazos de sal pobres. Los perfodos largos no solamente producen
un callo denso, sino probablemente, producen por gelaci6n prematura
una red hermética en la subestructura. Consecuentemente, el periodo
de evaporacién puede ser reducido a unos pocos segundos a temperatu-
ra ambiente,

Las membranas hechas con la solucion modificada No, 3,
o sea las membranas 3.4, 3.5, 3.6, nos muestran que el aumento en la
presion y tiempo de circulacién de aire no es tan critico en ésfa solucioén,
aunque el rango en que se varfia no es amplio, como el controlde la tempe
ratura de gelado. EIl aumento en el flux y consecuentemente disminucion
de rechazo que presentan éstas membranas se debe al aumento en la tem-
peratura de gelado. El agua coagula (o precipita) el polimero y posible-
mente lo esponje, formando una estructura de gel.

Una estructura de gel hermética se forma cuando el flujo
neto del solvente y agente esponjante es mas grande que el del medio ge-
lante. Y una estructura de gel abierta se forma cua;do se cumple la con-
dicion contraria, la cual necesariamente se ve favorecida por el aumento

de temperatura. Unido con un incremento en la creaci6én de huecos, como
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defectos estructurales, que permiten el paso de solucidn sin cambio
en su concentracion, provocando la disminucidn del rechazo pero con
un aumentc;. considerable en el flux.

Las membranas 4.7 , 4.8, 4.9, son muy semejantes
puesto que la composicidn de la solucidn es la misma y las condiciones
de disefio sonb casi iguales. Las variaciones en presidn y tiempo de cir
culacién de aire, son equivalentes ya que los decrementos en presion
se ven compensados c¢on el incremento en tiempo.

Las membranas 4.8 y 4.9, tienen igual rechazo pero di-
fieren en flux, aunque la diferencia es poca, se puede ver que como en
ésta solucion se ha aumentado la cantidad de acetona, la formacion del
espesor adecuado del callo requiere de mayor tiempo de circulacidn de
aire, ademds es claro que el tratamiento térmico favoreci¢ al densificar
el callo y mejorar el rechazo. Nuevamente ¢l incremento en la tempera
tura de gelado favorece la creacidn de huecos con el consecuente incre-
mento de flux.

Las membranas 4.10, 4.11, 4,12, 4,13, 4.14 son seme-
jantes en las condiciones de preparacion, y nuevamente en la membrana
4.10, se puede ver la influencia de la evaporacion de la acetona, pues el
aumento en la circulacion de aire densifica el callo. El aumento de tempe
ratura de gelado favorece la formacion de huecos y aumenta el flux obte-

nido. El aumento en la temperatura de templado densifica el callo y rea-
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firma la subestructura porosa. Esto dltimo es muy claro en el caso
de las membranas 4.11 y 4.12, ya que €sta Ultima fu€ sujeta a una

mayor temperatura de templado y su rechazo es mejor que el de la

membrana 4.11 que tiene un flux mayor.

Las membranas 4.13 y 4.14, de condiciones de diseiio
casi idénticas a las anteriores, tienen propiedades no deseables para
dsmosis inversa, debido a que la membrana 4.13, al ser introducida
al bafio de gelado, el agua de €ste entrd con mucha fuerza y desprendic
la pelicula recién formada del tubo empujandola hacia el centro, con
la consecuente deformacion, sin embargo algunas porciones de la mem
brana pudieron ser probadas. Estas membranas despu€s de dos horas
de operacion empezd a decaer gradualmente su rechazo con el consecuen
te aumento de flux, debido a la ruptura de la membrana,

Sin embargo, las membranas 4,10 y 4.12 estuvieron mds
de 20 horas trabajando en iguales condiciones, y su rechazo y flux no se
vieron modificados en ningin momento, su produccidn de agua dulce du-
rante cada hora se mantuvo.constante, asi como la cantidad de salmuera
producida como corriente de desecho. Esta salmuera no se recirculaba
con la finalidad de no variar la concentracion de la alimentacidn y evitar

problemas de concentracién por polarizacion.

Respecto de las membranas planas, al parecer su fabri-
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cacion es méds sencilla. Estas se llevaron a cabo en un amplio rango
de condiciones de disefio. Las membranas obtenidas al ser probadas
presentaron resultados totalmente negativos, ya que con sblo la pre-
sién de la solucidn contenida en la tuberia empezaban a permear.

Estas membranas tenian colores totalmente transparen
tes, su espesor era muy irregular y sus fallas estructurales muy fre
cuentes. Esto se debi6 a la temperatura ambiente en que se trabajaba,
provocando la rédpida y prematura evaporacién de la acetona debido a
los perfodos tan largos de tiempo de disefio, sin poder obtener asime-
trfa en las mismas. El problema del tiempo tan largo en el disefio fué
debido a problemas de viscosidad, ya que la solucion no podia ser re-
partida uniformemente, tal que algunas veces una sola pasada de la cu-
chilla no era suficiente, cosa que era muy perjudicial pues daba lugar
a la formacion de una pelicula muy gruesa y no asimétrica. También
se hacidn frecuentes la formacion de burbujas, debido a la falta de adhe
rencia de la solucién al plato.

Todo esto hace pensar que el control de la evaporacién es
critico. Una forma de controlar el proceso es por medio de la prepara
cion de la solucidn de disefio con un pequefio exceso de acetona, De una
manera similar los requerimientos de bajas temperaturas se encontraron
asociados con la capacidad calorifica del plato, ya que cuando se usaban

platos de latoén sin haber sido enfriados los defectos en la membrana au-



-76 -

mentaban considerablemente, por el contrario al ser enfriado el pla-

to las membranas obtenidas tenian mejor apariencia. Esto di6 lugar

al cambio del plato de latén por uno de vidrio para que no hubiera in-
terferencias con la gelacion de 1a membrana provocadas por el plato.

Mi4s sin embargo, todas estas modificaciones no fueron suficientes
haciéndose necesaria la creacion de una atmésfera propia para el di-
sefio, va que la velocidad de evaporacién del solvente es dependiente

solo de su volatilidad, y la acetona es muy volatil.

En la Tabla No. 5 se muestran las condiciones de dise-
fio de las membranas planas,

En general, se ha discutido en relacién de composicion
de la solucién de disefio y de variables en el proceso de fabricécibn, las
cuales se optimizaron en funcién de los resultados preliminares. Sin em
bargo, los reultados presentados en la Tabla No. 4, fueron los maximos
obtenidos. Por lo que es muy importante la consideracion del grado de
acetilacion del polimero utilizado, que fué la variable critica en el desa-
rrollo inicial de las membranas.

El contenido de acetilo para un buen desarrollo de las mem-
branas tiene un minimo de 37.1 % y el intervalo 6ptimo se encuentra en-
tre 37. 5%y 40. 1%28. puesto que al aumentar el contenido de acetilo la
permeabilidad del agua decrece, puesto que lncremehto en el contenido de

acetilo trae un decremento en la hidrofilidad del acetato. El contenido
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nido de agua del polimero provee alta productividad de agua y un buen
rechazo, y el contenido de agua en la pelicula se incrementa conforme
el grado de sustitucion decrece (pocos grupos hidroxilo de los anillos
de glucosa fueron esterificados),

El rechazo de sal es maximo a un contenido de acetilo
de 40.5%, pero como se presentan problemas de solubilidad, tal que el
proceso de fabricacidn se veria modificado. generalmente se usan ace-
tatos de celulosa del mismo orden que el acetato de celulosa Eastman
E-398-3, es decir, con un contenido de acetilo de 39.8 % y un valor de
viscosidad (segundos) de 3. Puesto que también existe influencia del pe-
so molecular del polimero en el desarrollo de la membrana en la siguien
te forma: el flux de agua producto se incrementa v la selectividad decre-
ce al incremento del peso molecular del polimero utilizado 28, 29,

La viscosidad del polimero que se utiliz6 fué de 30 (se-
gundos) y el contenido de acetilo de 39. 3%, de aqul que el valor que se
separa mucho del standard es el de la viscosidad por un factor de 10. El
resultado del rechazo méaximo obtenido con el mismo tipo de polimero es
de 39%28, que en comparacion con el obtenido de nuestras membranas -
75% no se encuentra muy alejado.

El problema principal de éste resultado se pudo determi-
nar en funcion de los defectos estructurales que se encontraron en lag -

membranas, como se describe a continuacién,
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D. Observacién Optica de las Membranas.

Las diferentes membranas sintetizadas se obser-
varon al Microscopio Optico (Nachet, Modelo 300, Francia, con
[luminador No. 2410). El ndmero de identificacién de las mem -
branas corresponde al de la Tabla No, 4.

Membrana 1.1, La baja viscosidad de la solucién
produce escurrimiento, después que ésta se deposita en las pare-
des deltubo. Esto se presenta principalmente en el extremo infe-
rior del tubo formador de membrana donde se inicia la extrusion.
Como se muestra en la Figura No, 16-A.

Cuando la membrana es probada cambia su aparien
cia, debido a la alta presién a que es sometida. Esta nueva apa -
riencia es muy importante para poder entender més claramente el
problema de la compactacién y el subsecuente deterioro (Figura No.
16-B). Respecto a las oclusiones acuosa., no son mas que burbujas
que se han introducido durante el gelado de la membrana. Derivan
de la inestabilidad hidrodindmica relacionada con la tensioén super-
ficial o cambios de viscosidad. Su formacién puede ser modificada
y algunas veces inhibida controlando las condiciones de gelado.

Membrana 3.4. La presencia de huecos en la estruc-
tura seca de la membrana (porciones negras en al Figura No. 17-A)

es la responsable de la carencia de un mejor rechazé, ya que el paso
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Figura No. 16 (Amplificacion 760 X )

A) Membrana 1.1, secay sin probar, mostrando el escurrimiento

de la solucion,
B) Membrana 1.1, himeda y probada, mostrando oclusiones acuosas.
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Fisura No, 17 A) Membrana 3.4, sccay sin probar, mostrando
huecos ( Amplificacién 868.37 X ).

B) Mcembrana 3.4, himeda y sin probar, mostrando huecos,
(Amplificacion 608 X )
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de la solucion salina, sin ninguna o poca modificacién, a través de
ellos aumenta la concentracién de sal del agua producto.

La Hgura No. 17-B, nos muestra la membrana 3. 4,
la cual estd completamente hiimeda, y en la que podemos observar
los huecos (porciones blancas), méas no bien definidos como en el
caso (A) debido a la presencia de humedad. Al deshidratar la mem-
brana, ésta se contrae aumentando el tamafio de los huecos.

La Figura No. 18-A nos muestra una porcion de la -
membrana 4. 10 en la que las marcas de onda (Ver Seccion II. C)
se ven muy claras, ademds el defecto es de toda una region. Esta
region corresponde al extremo de la membrana que fué primero intro
ducido al bafio de gelado. Las membranas tubulares fueron mas sucep
tibles, que las membranas planas, a la formacion de las marcas de on
da debido a la tendencia del menisco del agua de gelado a fluctuar de
posicion debido a la intermitencia en el desplazamiento del tubo.

La Figura No. 18-B, nos muestra el mismo defecto, Es-
ta fotografia nos muestra la membrana después de probarla y seca. Los
huecoé se deben a ambos efectos, la aplicacién de presion durante la -
prueba de la membrana y el subsecuente secado. lLa Figura No. 18-C,
es otra porcion de la membrana 4. 10 himeda v probada en la que se mues
tra la presencia de regiones de mayor espesor debido a la abundancia lo-

cal de solucion. Las regiones planas muestran la estructura esperada de
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Figura No. 18 A) Membrana 4.10, himeda y sin probar, mostrando
las marcas de onda (Amplificacion 674 X )

B) Membrana 4.10, seca y probada, mostrando las marcas de onda
( Amplificacion 825.14 X ).
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(C)s

Figura No. 18 C) Membrana 4,10, limeda y probada, mostrando
la presencia de regiones de mayor espesor debido a la abundancia
local de solucidn.
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la membrana después que ésta se ha sometido a una elevada presion.
La misma apariencia se observa en la Figura No. 16-B.

Membrana 4.12. J.a formacién de la pelicula pierde su
uniformidad v se presentan regiones como las mostradas en la Figura
No. 19-A, cuando existen vibraciones durante la extrusién de solucio-
nes viscosas. Estas regiones al ser sometidas a presion debido a sus
irregularidades tienden a romperse dando lugar a la formaci6n de grie
tas como se muestra en la Figura No. 19-B.

Membrana 4.13. La fugura No. 20, nos muestra clara-
mente los defectos que se forman cuando la membrana se dobla. Este
defecto se produjo cuando la pelicula, recién formada, fué desprendida
del tubo por la fuerza de introduccién del agua de gelado entre la mem-
brana y el tubo, [sta procidon corresponde a un doblez extendido (re -
gion oscura). EIl rompimiento de la membrana en dicha porcién, puede

haberse producido al ser sometida a presion.



Figura No. 19 A) Membrana 4.12, seca V sin probar, mostrando
regiones no uniformes de la membrana {Amplificacion 846.86 X )
B) Membrana 4.12, himeda y probada, mostrando grietas forma-
das al presionar las regiones no uniformes ( Araplificacion 760X)
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Figura No. 20 Membrana 4.13, himeda y probada, mostrando.
la ruptura de la membrana al ser sometida a presion una region
doblada ( Amplificacion 6351.5 X ).
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V. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

En este trabajo se estudid la fabricacidn de membra-
nas de acetato de celulosa para desalacion por 6smosis inversa. Pa
ra lo que se hicieron diferentes formulaciones de la solucion de aise
fio y se estudiaron las variables en cada uno de los pasos de fabrica -
cion. La optimizacién de la solucién de disefio y la determinacion de
las variables criticas llevo a la obtencion de membranas que presenta
ran propiedades para desalacion, Un andlisis Optico permitid visua-
lizar defectos estructurales en las membranas, muy importantes para
la interpretacion de resultados.

La optimizacién de éstas membranas se llevd a cabo en
funcién de: (a) la formulacién de la soluciéon de disefio, y (b) el control
de las variables criticas en la fabricacion de las membranas.

La formulacion de la solucion de disefio es tan importan
te que de ella dependen los pasos siguientes de fabricacion y las propie
dades de la membrana. El contenido de acetilo en el acetato de celulo
sa es la variable critica para que la membrana presente propiedades de
rechazo. Este debe encontrarse entre 37.5%y 40.1 % para un buen de
sarrollo, debido a que el incremento en el contenido de acetilo trae un
decremento en la hidrofilidad del acetato, disminuyendo su selectividad.
La viscosidad del acetato es un indice muy importante del peso inolecu-
lar. Al aumentar el peso molecular del polimero, el flux se incremen-

ta y la selectividad decrece.
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La optimizacion de la solucion de disefio se realiz6
en funcion del perclorato de magnesio, sal de membrana, cuya fun
cién es la de forfnar poros en la subestructructura debido a su pro
piedad de hidratarse al ser afiadido al sistema ternario Acetato de
Celulosa -Formamida -Acetona.

La solucidn optimizada, ademds, presentd mejores
caracteristicas de viscosidad para el disefio de la membrana y para
evitar la formacion de huecos.

Respecto a las variables de fabricacion de las mem-
branas, la variable critica es la evaporacion de la acetona, puesto
que la formacio6n del callo o porcion responsable de la desalacion de
pende de dicha evaporacion, y de sus caracteristicas depende tanto
el rechazo como el flux. Una evaporacion excesiva produce un callo
muy apretado y denso, y la membrana presenta un alto rechazo pero
un flux muy bajo, La evaporacién total de la acetona antes del gela-
do impide la formacion de la subestructura porosa.

(Otras variables importantes son: el control de espesor
de la membrana, y la temperatura y velocidad de gelado. EI primero
es importante en relacion a la obtencion de buenos t:luxes, ademds
irregularidades en dicho espesor pueden producir rupturas en la mem-
brana, |

El gelado de la membrana, cuando es muy réapido, cuan

do no es uniforme, o cuando se lleva a cabo a temperaturas diferentes
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de 2°C, resulta en la formacién de muchos defectos estructurales de
la membrana.

Los defectos o fallas estructurales de la membrana scn
importantes debido a que su tamafio, por mads pequefio que sea, siem-
pre serd mayor que el de las sales disueltas,

Las conclusiones de este trabajo y en general el estudio
de las variables del proceso, sugieren las siguientes recomendaciones
para la continuacion de este trabajo:

Utilizar diferentes acetatos de celulosa como formado-
res de peliculas, con el objeto de estudiar cuantitativamente la influen
cia del contenido de acetilo, peso molecular y distribucion de peso mo
lecular.

Estudiar la influencia del espesor del callo en el recha-
zoy selectividad de la membrana con el objeto de determinar subespe-
sor maximo y minimo aceptables para resultados 6ptimos.

En la fabricacion de membranas tubulares, se recomien
da que al aparato de moldeo se le hagan ciertas modificaciones. Modi
ficacioén del sistema de desplazamiento del tubo para la eliminacién de
vibraciones en su movimiento descendente. De dicha modificacién re-
sultaria un mejor control del espesor y un centrado exacto de la hala.
Adem4is, dada la importancia de la evaporacion de la acetona, es muy
conveniente idear un sistema mas adecuado para evitar su evaporacion

prematura conjuntamente deberia considerarse un sistema para obtener
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una circulacién controlada del agua de gelado y templado. .

En el caso de membranas planas, se recomienda
hacer un estudio para determinar las condiciones de proceso re-

queridas en su fabricacion,
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VII. Apéndices.

A. Presi6n Osmética,

En 6smosis normal, el flujo de solvente se produce
porque no hay equilibrio, esto es, la energia libre por mol de un -
lado es diferente de la energia libre por mol de otro lado. El equi-
librio se alcanza precisamente cuando se igualan,

Bajo la condicion de equilibrio existe una presién hi-
drédulica mayor en el lado de la solucién que en el lado del solvente
puro. La diferencia en presién requerida es llamada presion osmo-
tica de la solucion.

Para cualquier solucién y no solo para aquéllas que -
estdn en contacto con una membrana, el cambio de energia libre que
experimenta, se expresa en funcion de la energia libre de Gibbs de -

la siguiente forma:

dG = SdT +VdP + g adw; : (1)

donde: G, es la energia libre de la solucién, S, es la entropia de la
solucion, V, es el volumen total, P, es la presion total, J(A’ es el
potencial quimico de la especie i, definido como:

A‘ - (%gi)'m\
donde: n, es el nimero de moles d‘e la especie i, nj, es el nGmero de
moles de la especie j.

De la ecuacidn (1) podemos ver que:
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dG - %"&:ﬂ " %utfw *QGTD{’&""( 2)

Comparando (1) y (2), vemos que:

G -
(a) (?;’“._ s
AN
(b) 3“)1.‘&;' \}
6
y de (c) Y
“ﬂ 3’\..
1 2 A
Tal que ( (r "““ v‘ (3)

Donde Vi , es deflmdo como, el volimen molar parcial de la especie
tde(3): du, =V:dP

Para nuestro sistema, aplicamos presion "P" en el lado
de la solucién, que en el lado del solvente es una presion de referen-
cia, referida como cero. Por esto, los limites de integracion de la
ecuacion (3) son" O "y " P":

.f.dg‘.. = Jv; dP

§ day = v, foe

M (R -, (0) =V P £

La condici6n de equilibrio osmético es que el potencial

quimico del solvente bajo presion en el lado de la solucion, sea igual

al potencial quimico del solvente puro en el lado sin presion, esto es:

' (35)
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Sustituyendo la ecuacidén ( 5) en la ecuacion ( 4)

y teniendo en cuenta que en el equilibrio osmético, la presion -
hidraulica requerida, P, es igual a la presi6n osm()tica,‘fr de

la solucién, tenemos:
M (0)=u.(0) =V, P
A A
AL (0) - (o) = VTP
A A (6)
A una presion y temperatura dadas, el potencial

quimico en términos de la fugacidad se define como:

dM‘-_:RTCu/’I-f: (7)

La fugacidad Pi. es una presion parcial idealiza-
da de un componente en una solucién o una presion de vapor par
cial idealizada en una mezcla de gases. La fugacidad, en el ca-
so de un gas perfecto, es igual a la presion parcial o a la presién
de vapor parcial.

Sustituyendo la ecuacioén ( 7 ) en la ecuacién ( 6 ):

g
\/?' (o) -

40 - v.s' ‘rr (8)
-, (0)
La cual en funcioén de las actividades :

-RTina, =V, T (9)
donde la actividad a; es:

Q; ; ——=

»‘.

AOR (10)

(o)

o
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A presiones relativamente bajas, la fugacidad iguala

a la presion parcial P; ; y la ecuacion ( 8 ) se transforma en:

-RT»L’I%E—:))—: V‘Tr (11)

Si se conoce la presion parcial del solvente en la so-
lucion y la presion de vapor del solvente puro se puede calcular jr
Sin embargo, si las soluciones obedecen la Ley de Rault, se puede
calcular la presion osmotica en funcién de las concentraciones, ya
que la ecuacion ( 11 ) se transforma en:

SAQEE HOLY

“RTa N, = ;T L12)
donde Nj, es la fraccion mol de la especia i. '

Para soluciones en general, la ecuacion (12) se trans-
forma en:

“RT m Nt =\ T
donde \t‘ es el coeficiente de actividad.

Sin embargo, es mds conveniente calcular la presion
osm otica en funcién de la concentracion del soluto que en funci6n del

solvente, para lo que se define & o coeficiente osmatico ¥ .

Ina,: Vomwd

4000 ( 14)

& R.Robinson, y R. N, Stokes., "Electrolyte Solutions"
2nd. Ed.; Bletterworth's, 2nd. Ed., 1955 (p. 29).
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donde aj es la actividad del solvente, agua, J es un término nece -
sario para electrolitos y se refiere al namero de moles de ion que -
son posibles de la disociacion completa de una mol del electrolito,

m, . es molalidad, o sea, moles de soluto por kilogramo de agua,
Wy, es el peso molecular del agua, 18; 1,000 . es gramos de agua por

kilogramo de agua.

Sustituyendo la ecuacion ( 14 ) en la ecuacion ( 9):

(ﬂ‘ - VRTW; § m,

4000 V, (15)

La ley de Van't Hoff de presion osmética, es usada para

soluciones diluidas, tal que,

dn N, = dn (4-N,) (16)
que al sustituirla en la ecuacion ( 12 ) produce:

T = -r1/v, I (1-N,) (17)
y Jm (4-N)) 2 =N, . L

Sustituvendo la ecuacién ( 18 ) en la ecuacion (17) se

obtiene:
-~ RTN,
- Ley de Van't Hoff.
A 2

Para electrolitos que se disocian completamente ésta

ley se modifica:

qr = V RT N, |
= V1 (20)

La ecuacion ( 19 ) se puede expresar en forma similar

a la ley de un gas perfecto, tal que:
N, = R N,V S

N+, n, (21)
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donde ny son las moles de soluto. Sustituyendo la ecuacion ( 21)

en la ecuacioén (20) tenemos:

‘ﬂ/: J RT M/ny

Vv,

tal que: WIRT.-.-‘D'VLYCL ﬁ"ﬂ'\[: nla‘fTV

donde se asume que:

(22)

°
Vi.: VS. ( Volamen molar del solvente puro) .
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B. El Acetato de Celulosa

La celulosa es el polisacdrido mas abundante en la na-
turaleza, ya que constituye las paredes celulares de los vegetales, y
com prende al menos una tercera parte de la materia vegetal, La ce-
lulosa es un polimero natural, altamente lineal que consiste de cien -
tos de unidades anhidroglucosa entrelazadas para formar una cadena
de poli- 8 -glucdsido. El nimero de unidades anhidroglucosa varia de
acuerdo a la fuente de la celulosa. Por ejemplo, la celulosa natural
contiene mas de 3, 500 unidades anhidroglucosa por molécula; las fi -
bras de algoddn, entre 500 y 3,000; y la pulpa de madera, entre 600 -
y 1,300. EIl peso molecular de estos materiales se encuentra cerca
de 100, 000 para algunas pulpas de madera a mas de 500, 000 para ce-
lulosa natural. Cada unidad anhidroglucosa en la cadena molecular -
contiene tres grupos hidroxilo libres -un grupo alcohol primario y dos
grupos alcohol secundarios-. Los grupos hidroxilo son relativamente
pequeiios en tamafio. Esto, con su distribucién regular a lo largo de
la cadena, permite el empaquetamiento cerrado de las cadenas adya -
centes.

Cada grupo hidroxilo en la molécula de celulosa ofrece
un posible punto de esterificacion para producir ésteres de celulosa. Al
usar anhidrido o 4cido acético para la esterificacion, se obtiene el aceta
to de celulosa.

La produccion comercial del acetato de celulosa es por
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medio de la esterificacion de la celulosa purificada con anhidrido
acético, El proceso de manufactura consiste de cuatro pasos ba-
sicamente: (a) Acetilacién, la cetulqsa. como fibras purificadas -
de algodon o pulpa de madera, reacciona con el anhidrido acético

en presencia de un catalizador (4cido sulfirico o cloruro de zinc)
para formar el éster de celulosa, conteniendo 44.8 % de contenido
combinado de acetilo 0 62,5 ¢, expresado como 4cido acético com-
binado (la acetilacion directa a un grado de acetilacion predetermi-
nado no es factible si se desea un producto uniforme y soluble). Con

forme la siguiente reaccioén:

Ac
Sy ’ /%, ¢ :
! ¥ i {/C\ +3Ac0 P i\ FAC Z: + 3AcOH
SHZOH n CH30Ac n

(b) Hidrolisis, el producto acetilado completamente es hidrolizado al
grado de hidroxilo o contenido de acetilo deseado, en un medio ligera-
mente 4cido y en presencia de un catalizador. bo.s grupos acetilo en
los grupos hidroxilo secundarios son preferentemente reemplazados.
(c) Precipitacidn, en el grado deseado de hidro6lisis, el éster de celu-
losa es precipitado con agua, vaciando lentamente el semifluido dentro
de un recipiente agitado, donde la concentracion de hcido acético se

mantiene a 25% por adicién de soluciones acuosas diluidas de 4cido acé-

tico, (d) Secado, el éster de celulosa precipitado es lavado hasta que
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se encuentre libre de trazas de 4cido no combinado y centrifugado
para reducir su contenido de agua., Posteriormente es secado en
un secador Fie vacio, obteniéndose el acetato de celulosa blanco y
amorfo. Dependiendo del proceso, se puede obtener en forma de
polvo o en forma de escamas. Por medio del control en las condi-
ciones del proceso, se pueden obtener los diferentes acetatos de ce-
lulosa que difieren en contenido de acetilo y viscosidad.

Los acetatos de celulosa de Eastman tienen conteni-
dos de acetilo entre 38 y 40 %, encontrdndose entre diacetatoy tria-
cetato, son designados como acetatos de celulosa tipo lacas (dado su
uso en la manufactura de lacas). Como se indica en la Figura No, 21-
C, la estructura molecular del acetato de celulosa tipo laca E-398, la
presencia de los grupos hidroxilo relativamente pequeiios y los grupos
acetilo en la cadena reducen la regularidad en la estructura de la misma.
Los grupos hidroxilo son tan pocos en nimero que hay muy poca opor -
tunidad de enlaces de hidrbgeno entre cadenas.

El reemplazamiento de los suficientes grupos acetilo del
triacetato para dar un contenido de acetilo entre 38 y 40 ¢ cambia favo-
rablem ente las caracteristicas de solybilidad. Puesto que solventes de
polaridad media de bajo costo son excelentes para el material resultan-
te en comparacion con el limitado nimero de solventes para el triaceta-

to. Conforme la sustitucién se disminuye, se requieren solventes de ma
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ACETATO DE
CELULOSA

TRIACE TATO DE

CELULOSA

ACETATO DE
CELULOSA
(TIPO E - 398)

Figura No. 21 Representaciones Moleculares de Celulosa,
Acetato de Celulosa y Triacetato de Celulosa.
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yor polaridad hasta, un contenido de acetilo de 13 a 19 ¢ en que ¢l

ester resultante es soluble en agua pero insoluble en solventes or-

ganicos, como podemos ver en la siguiente clasificacion:

A. - Soluble en cloroformo pero insoluble en acetona (contenido de
acetilo arriba de 43 9]

B. - Soluble en acetona pero insoluble en cloroformo (contenido de
acetilo entre 37 v 42 J)).

C. - Insoluble en acetona pero soluble en 2-metoxietanol (conteni-
do de acetilo entre 24 v 32 %)

D. - Insoluble en 2-metoxietanol pero soluble en agua (contenido de
acetilo entre 13y 19 % ).

E. - Insoluble en todos los solventes ya mencionados (contenido de
acetilo menor de 13 ).

La viscosidad, es una medida del grado de polimeri-
zacidn o longitud de la cadena, y del contenido de acetilo. Estos -
afectan apreciablemente las propiedades de los productos hechos de
los ésteres. De aqui que Eastman emplee estos dos valores como -
medio de identificacion, asi como el grado en que el acetato de celu-
losa es obtenido.

El sistema de identificacion es por medio de una letra
y cuatro nimeros: E - 394 - 30, donde: la letra indica el grado, " E "
indica el grado filtrado en forma de polvo, "A" denota forma de esca-

mas. El contenido de acetilo es indicado por los tres nimeros siguien
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tes a la letra, e indica el contenido de acetilo promedio como por -
centaje en peso, omitiéndose el punto decimal, Por tltimo, la vis
cosidad del éster es expresada en funcién del dltimo numero.

Entre més alto sea éste nimero para la viscosidad, més grandes
seré el peso molecular; para valor mas bajo de viscosidad mas ba-

jo es el peso molecular.
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