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Nomenclatura

AFM : microscopio de fuerza atdbmica

FFEN : filtracion por flujo normal

FFT :filtracion por flujo tangencial

Jeacus - flujo de permeado de jugo de nopal [L-m2-h]
Jv : flujo de permeado [L-m2-h]

P : presion [bar]

Rir  : resistencia irreversible [m™]

Rm : resistencia de la membrana limpia [m™]
Rrev  : resistencia reversible [m™]

Rot  : resistencia total [m™]

TMP : presion transmembrana [bar]

Vx  :velocidad de flujo cruzado [m-s]

Letras griegas

M : viscosidad dindmica [Pass]



1. Marco Tedérico
1.1. Procesos de separacion por membranas.

En la industria se hace uso de procesos de separacion para productos alimenticios,
o farmaceéuticos, con el fin de suministrar productos de calidad como el agua potable
para consumo humano o la remocion y recuperacién de componentes téxicos. Los
procesos convencionales de separacion a gran escala incorporan el uso de
membranas semipermeables para la potabilizaciéon de agua de mar, purificacion de
aguas residuales de la industria, concentrados de mezclas macromoleculares
alimenticias y farmacéuticas. Cada proceso tiene distintas caracteristicas en su
estructura, funcién y condiciones de operacion. Sin embargo, todos los casos de
separaciéon por membranas se llevan a cabo por medios fisicos a temperatura
ambiente sin alteraciones quimicas de los componentes de la disolucion, lo cual es
benéfico para la produccion y manejo de los productos deseados, donde algunos
de los componentes son sensibles a los cambios de temperatura (Strathmann et al,
2006).

Es comun asociar los procesos con membranas con los sistemas de
filtracion de disoluciones, sin considerar la estructura y funcién de la membrana. El
proceso de filtracion se lleva a cabo al forzar a un fluido a través de una superficie
porosa, las particulas de menor tamafio que el poro atraviesan la membrana,
mientras que las particulas de mayor tamafio son retenidas y se acumulan en la
superficie porosa, Figura 1. Las fuerzas de accion sobre el fluido pueden ser
ejercidas por la fuerza de gravedad o una bomba hidraulica. Los equipos industriales
buscan reducir la resistencia al flujo a través de la membrana, que se presenta por
la acumulacion de particulas en la superficie, aumentando en lo posible el area de
filtrado sin aumentar las dimensiones del equipo de filtracion. El proceso de filtracion
puede ser utilizado para fraccionar y separar componentes de una disolucion,
disminuir la carga bacteriana y de esporas presentes en la disolucién, y/o concentrar

componentes.
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Fuerzas de accioén

°.® .‘J‘.?

MEMBRANA

Figura 1. Dibujo esquemaético del proceso de separacién por membranas.

La operacion basica del filtrado puede ser dividida en filtracion por flujo
normal (FFN) y filtracion por flujo tangencial (FFT), Figura 2. En el sistema de FFN
el fluido se dirige de manera perpendicular a la superficie de la membrana,
permitiendo que la columna del fluido ejerza una presién sobre la membrana. Asi,
los componentes de mayor tamafio de particula se acumulan sobre la superficie de

la membranay el resto pasa a través de la misma.

Flujo Normal

Flujo Tangencial

Permeado Permeado

a) b)

Figura 2. Configuraciones de la operacion basica del filtrado:

a) Filtracién por flujo normal (FFN); b) Filtracidn por flujo tangencial (FFT).
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En el sistema de FFT, también llamado de flujo cruzado, el fluido se dirige
de manera paralela a la superficie de la membrana, ejerciendo una diferencia de
presion que obliga a una porcion de fluido a dirigirse hacia la membrana y permite
la retencion de los componentes de mayor tamafio y el libre paso del resto de la
solucion a través de la membrana, al igual que en el sistema de FFN. En este
sistema los componentes que son retenidos por la membrana pueden ser
arrastrados por el flujo tangencial hacia el tanque de alimentacion para la

recirculacion de la disolucion y evitar la obstruccion de los poros de la membrana.

Una forma de clasificar la filtracion es por el tamafio de poro de la
membrana. Las membranas se describen en unidades de micrometros e indican los
tamafios de particula que pueden ser retenidos. La microfiltracion tiene un intervalo
de filtracion de 0.1 a 1.0 [um], la ultrafiltracion de 0.01 a 0.1 [um] y la nanofiltracién
de 0.001 a 0.01 [um], Figura 3.

0,01 0.1 1 = 210
10 100 1 000 10 000
EJEMPLOS DE ﬁ% B VIRUS 6LOBULOS ROJOS
S8y =
PRODUCTOS
SE\ROSA BACTERIAS J
oD s 7 HARINA
FILA N3 S
- p—
[ NanoFILTRACION | 4
DOMINIO DE
FILTRACION |_ULTRAFILTRACION |
1 [ MICROFILTRACION |
v
Presion [bar] 3-30 1<5 0.5<2
Exclusion de tamafio por " 5 37
Modo de transporte difusiény solubllidad Exclusion de tamafio de particula por conveccion
2o Purificacion de mezclas Separacionde Purificacion de agua
Aplicaciones = e SR
Rifion artificial mezclas Esterilizacion

Figura 3. Clasificacién de la filtracion con base en el tamafio del poro de la membrana.
Imagen modificada de http://www.quimicadelagua.com/Conceptos.Tratamientos.Nanofiltracion.html.

La microfiltracidn, ultrafiltracion y nanofiltracion presentan ventajas

sobre procesos convencionales de separacion, como lo son la sedimentacion y la
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coagulacion. La filtracion no requiere de la diferencia de densidades entre las
particulas y el liquido, lo que permite recuperar parte de los materiales sélidos en
vez de generar sedimentos en la solucion. La separacién por membranas no
requiere de aditivos, pueden operar a bajas temperaturas y reducir el consumo de

energia comparado con procesos de separacion térmicos (Pérez et al, 2011).

Comercialmente las membranas son de materiales poliméricos, ceramicos
o metélicos, siendo las de ceramica las mas utilizadas en aplicaciones alimenticias,
tales como la leche o extractos fermentados, asi como para productos que requieren
separaciones selectivas de fluidos con valores altos de pH, temperaturas extremas
0 presencia de solventes. Existen membranas ceramicas disefiadas para el trabajo
en equipos de filtracion por flujo cruzado que son fabricadas en materiales de alta
pureza como el 6xido de alumina o el 6xido de circonia. Algunas de las ventajas que
presentan estas membranas son la resistencia a altas temperaturas, la resistencia
a acidos y bases, la resistencia mecanica, la larga vida util y que son reciclables.
Asi, son una herramienta para producir leche fresca de alta calidad microbiol6gica,
aumentando de 15 a 25 dias su vida en estante. En procesos de reciclaje de
salmuera de queso por medio de una membrana ceramica Isoflux® se alcanza un
nivel de seguridad microbioldgica al presentar una retencién de levaduras, moho y
Escherichia coli en un 99.9%, mientras que la concentracion de proteinas es del

45% en el flujo de retenciéon (Skrzypek et al, 2009)

De acuerdo a la literatura cientifica, las principales variables a considerar
en un proceso de filtracion utilizando membranas y flujo cruzado son; la presion
transmembrana (TMP por sus siglas en inglés, transmembrane pressure) y
velocidad lineal del flujo cruzado (CFV por sus siglas en inglés, cross-flow velocity).
La TMP influye en el comportamiento de flujo de permeado y en la retencion del
fésforo en un proceso para retirar cera del aceite de soya. Asimismo, se recomienda
un proceso de acondicionamiento de la membrana para reducir los efectos de
polarizacion e hidrofobicidad, asi como una adecuada limpieza de la membrana
cuando se presenta una caida del 70% en el flujo de permeado. Por otra parte, el

fendbmeno de adsorcidn en la superficie de la membrana ocasiona bajos niveles de
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concentracion de los componentes en el flujo de permeado (Badan et al, 2008).
Mientras que la TMP es inversamente proporcional al flujo de permeado y la
resistencia de polarizacion de la superficie de la membrana y la nata de
taponamiento son directamente proporcionales a la TMP usando una membrana
ceramica de 50 [nm] de ZrO2 en el tratamiento de aguas residuales de la

electrodeposicion de pintura automotriz (Agana et al, 2011)

El uso de microtamices de silicio con una configuracion de microfiltracion
por flujo cruzado combinada con un flujo pulsétil de alimentacion mejora el
desempefio de una membrana, donde un pulso de flujo a alta frecuencia permite
reducir la caida del flujo de permeado y lo mantiene constante al disminuir la nata
de taponamiento (15 [Hz] con una TMP de 150 [mbar]. Asi, las condiciones
hidrodindmicas de operacion; la presién de entrada, la presién transmembrana, la
frecuencia del pulso de flujo y la velocidad lineal del flujo de alimentacion son clave

en el desarrollo de procesos exitosos de microfiltracion (Brito et al, 2010).

1.2. Fendmeno del taponamiento (“fouling”).

Una desventaja de utilizar procesos de separacidon por membranas es el
taponamiento de las membranas y la frecuencia de limpieza. El proceso de limpieza
tiene la finalidad de restablecer el flujo de permeado al remover las particulas
acumuladas sobre la superficie de la membrana. Ademas, de satisfacer con
estandares de higiene fundamentalmente en procesos que involucran proteinas de

suero de leche o leche entera (Muthukumaran et al, 2007).

El término de taponamiento en membranas se utiliza para describir la
disminucion drastica del flujo de permeado, Figura 4. La formacion de un gel, o nata,
sobre la superficie de la membrana es una de las causas del taponamiento y esto
puede ser formado por distintos materiales como hidréxidos metalicos, materia
organica, materiales macromoleculares, componentes bioldgicos, etc. Los
mecanismos de taponamiento también dependen del proceso, por ejemplo, en

electrodialisis el taponamiento se debe a la precipitacidon de los poli electrolitos o las
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sales poco solubles, en procesos con proteinas puede generarse adsorcion o
desnaturalizacion en la superficie de la membrana (Strathmann et al, 2006). Una
membrana que presenta taponamiento, no solo presenta una reduccién del flujo
volumétrico de permeado, ofrece un producto deficiente de permeado, incrementa
el consumo de energia y los costos de post-tratamiento, asi como la reduccion del
tiempo de vida util de la membrana (Goosen et al, 2005). Es posible utilizar agentes
quimicos para fines de limpieza y desinfeccion, su contenido de surfactantes puede
favorecer la humectabilidad de la membrana y la solubilidad del material que se
deposita en la superficie de la membrana y genera el taponamiento (D"Souza et al,
2005).

Flujo Tangencial

Taponamiento Permeado

Flujo Tangencial

Polarizacion

Flujo de permeado

Tiempo

Taponamiento

lPermeado

Figura 4. Comportamiento del flujo de permeado en comparativa con la filtracion de agua
purificada (flujo constante) y los fenémenos de polarizacién y de taponamiento.

En cuanto al fendbmeno de polarizacién que puede confundirse con el
taponamiento debido a la aparente reduccion del flujo de permeado. Este fenbmeno
estd basado en la difusion y se lleva a cabo en pocos segundos, es reversible y
controlado por un disefio adecuado del proceso, Figura 4. Por otro lado, el
taponamiento es un fendbmeno que en la mayoria de los casos es irreversible, donde
el flujo puede decaer en minutos, horas o dias, es un fenédmeno dificil de predecir y

de describir, su control se lleva a cabo por medio de la experimentacion. Las
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variables involucradas incluyen los componentes del fluido y su concentracion, el

material de la membrana y la dinamica del sistema.

1.3. Técnicas de control y reduccion del
taponamiento.

Los medios de prevencién, o control, de los efectos del taponamiento de la
membrana son heterogéneos y diferentes como los materiales y mecanismos que
los ocasionan. Los principales procedimientos para un control del taponamiento son:
pretratamiento del fluido, modificaciones a la superficie de la membrana,
optimizacién de la hidrodinamica del modulo de la membrana y limpieza de la

membrana con agentes quimicos.

Un método fisico consiste en incrementar los esfuerzos de corte sobre la
superficie de la membrana por el flujo de alimentacién y reducir los efectos debidos
a la nata, o gel, asi como altas velocidades de flujo de alimentacion y un disefio
conveniente del modulo de la membrana. Por otro lado, un método hidrodinamico
es el enguaje de la superficie por retrolavado, en el que se invierte el sentido del
flujo de permeado en la membrana para retirar el material que se precipita en la
superficie de la membrana, el proceso se realiza por intervalos de tiempo con una

duracion en segundos (Strathmann et al, 2006; Shi et al, 2014).

Otros métodos se han propuesto para el control y reduccion del
taponamiento en las membranas, asi como para mejorar la eficiencia de la limpieza
de la membrana, que incluyen la vibracion, el burbujeo por gas, el lavado a
contracorriente, el flujo pulsatil y el campo eléctrico. Sin embargo, cada método
cuenta con limitaciones; por ejemplo, el burbujeo por gas consume demasiado
tiempo al interrumpir el proceso y llevar a cabo la limpieza de la membrana, mientras
gue el método de campo eléctrico puede inducir el efecto de electrolisis en el fluido
(Cai et al, 2014). Por otro lado, Bilad et al (2012) confirman las ventajas del uso de

las vibraciones como mecanismo de control de taponamiento, ellos estudiaron un
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proceso de filtrado con membranas sometidas a vibraciones magnéticas y muestran

el aumento del flujo de permeado en proporcion a las frecuencias de hasta 60 [Hz].

1.4. Limpieza ultrasonica.

Las ondas ultrasonicas generan fendmenos de cavitacion y flujo acustico,
acompafnados de microcorrientes. Las burbujas que colapsan cerca de la superficie
provocan una irrupcion asimeétrica y generan un vacio que es seguido por un flujo
de corriente a alta velocidad del orden de 100 [m s7], lo que favorece al arrastre de
las particulas depositadas en la superficie de la membrana y cercanas a este
fendbmeno de cavitacion. Ademas, la irradiacion ultrasénica no dafia las
caracteristicas de la membrana, sélo tiene influencia en mantener el flujo de

permeado constante y disminuir el taponamiento de la membrana.

El uso de campos de ultrasonido en los procesos con membranas son una
alternativa de control para reducir el taponamiento y mantener la calidad del flujo de
permeado. Las propiedades del campo de ultrasonido tienen efectos significativos
en el desempefio de la membrana en un sistema de flujo cruzado, donde los
parametros criticos son la frecuencia, la potencia y la direccion de la irradiacion del
campo de ultrasonido (Kobayashi et al, 2003).

Los factores que intervienen en el uso de ondas ultrasonicas y la limpieza

de las superficies de las membranas son los siguientes (Kyllonen et al, 2005):

- La eficiencia de limpieza de la superficie es mejor con bajas frecuencias de
operacion del ultrasonido.

- Elincremento de la potencia incrementa los efectos sonoquimicos.

- Un flujo constante de permeado puede ser constante con el uso de un campo
intermitente de ultrasonido.

- Los efectos del ultrasonido disminuyen en efectividad con fluidos viscosos y

concentrados.
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- Velocidades altas de alimentacion en flujo tangencial disminuyen los efectos del
ultrasonido.

- Elaumento de la temperatura reduce los efectos de la cavitacion.

- Elaumento de la presion favorece a la cavitacion y la intensidad del colapso de

la burbuja.

Se propone el uso de la limpieza quimica asistida por ultrasonido para retirar
las impurezas en membranas de ultrafiltracion poliméricas de fluoruro de
polivinilideno. Las membranas se sometieron a la filtracion de una fermentacion de
acido lactico y se hace uso de los quimicos (NaOH y NaCl) diluidos en agua
desionizada como agentes de limpieza. Los resultados ofrecen una recuperacion
del flujo del 97.5% con el uso del ultrasonido en una frecuencia de 100 [kHz]

combinado con el uso de una mezcla del 1% de NaOH y NaCl (Wang et al, 2013).

El uso de la limpieza por ultrasonido beneficia en la reduccion de la materia
organica depositada en la superficie de la membrana de polisulfona y el decremento
de la TMP respecto al tiempo, sin que el ultrasonido provoque degradacion de la
materia organica por la cavitacion generada por las burbujas a bajas frecuencias
(Naddeo et al, 2014). Esto mismo se presenta en la reduccién de la capa de nata
de materia organica (disolucion en agua destilada de acido humico (CoHsNa204, 50-
60%) y bentonita (H2Al206Si) que se genera en membranas poliméricas de
politetralfluoretiieno en procesos de microfiltracibn para purificar aguas
subterrdneas. Sin embargo, no es posible disminuir el taponamiento una vez que
los poros son bloqueados. La técnica del ultrasonido en combinacién con quimicos
y la técnica de retrolavado permiten recuperar el 96% del flujo de permeado (Kan et
al, 2016).

En la limpieza de membranas de polietersulfona (PES) se muestra una
ganancia en la remocion de concentraciones de proteinas del suero de queso,
donde la eficiencia de limpieza se presenta con el uso combinado de ultrasonido y
quimicos es del 5 al 17 % (Lujan et al, 2017). En ultrafiltracion de agua para
consumo humano, frecuencias de operacién del ultrasonido de 20 [kHz] y una

potencia de 16 [W] favorecen a mantener constante el flujo de permeado por un
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mayor tiempo que los procesos sin asistencia de ultrasonido. Sin embargo, las
concentraciones de calcio y el pH disminuyen los efectos del ultrasonido, ya que a
bajas concentraciones de calcio y valores de pH, entre 4-8, favorecen a disminuir el

taponamiento (Gao et al, 2012).

En el caso de las membranas de fibras huecas, su desempefio es
susceptible a la irradiacion ultrasonica y no presentan mejoria alguna en el flujo de

permeado en comparacion con las membranas planas (Cai et al, 2014).

El uso continuo del ultrasonido a una frecuencia de 50 [kHz] tiene mayor
efectividad en la reduccion del taponamiento y limpieza de la membrana que en el
uso intermitente del ultrasonido a una frecuencia de 1 [MHz]. El uso de pulsos de
ultrasonido favorece poco a las variaciones de flujo en cualquier frecuencia, pulsos
a altas frecuencias puede causar disminucion en el flujo de permeado cuando existe
una presién transmembrana alta y velocidades bajas de flujo cruzado. Ademas, el
uso de altas frecuencias puede favorecer que el taponamiento de la superficie sea
irreversible (Muthukumaran et al, 2007).

1.5. Limpiadores ultrasonicos dentales.

Los limpiadores ultrasénicos dentales tienen su uso clinico para remover
biopeliculas y calculos dentales por medio de distintas puntas (tips) montadas en
piezas de mano. La cavitacién que se lleva a cabo en las zonas libres de contacto
en estas puntas contribuye al proceso de limpieza dental, en algunos casos se
puede realizar una limpieza sin contacto con el diente o encia. El desarrollo de la
nube de microburbujas depende de la geometria de cada punta del limpiador
ultrasénico (figura ilustrativa de las puntas del scaler), asi como de la frecuencia de
operacion. Puntas como la 10P de Booster P5 Satelec, Figura 5, presentan el mejor
desempeiio para producir un area de cavitacion, con dimensiones de altura y ancho
superiores a las areas producidas por otras puntas, 1 y 2, en una frecuencia de
operacion de 29 [kHz]. (Vyas et al, 2016).
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®_ $mm

Tipl _ Tip2  Tip 10P

9 men

Figura 5. Tres puntas (Tips) de estudio del equipo Booster P5 Satelec ®. Imagen recuperada
de Pecheva et al, 2016.

Las puntas con geometrias delgadas favorecen a la remociéon de la
biopelicula Serratia, donde la cavitacién generada ayuda a remover la placa dento
bacteriana y los calculos sin tener un contacto mecanico entre la punta del limpiador
y el diente. Mientras que la irrigacion de agua en la punta suprime las vibraciones,
el sumergir la punta en un estanque de agua incrementa la amplitud de las ondas.
Lo anterior favorece a la limpieza de la biopelicula depositada en vidrio y titanio
(Pecheva et al, 2016).

Gartenmann et al (2016) estudiaron los efectos de remocion de seis
especias distintas de biopeliculas por medio de un limpiador ultrasénico
magnetoestrictivo (Cavitron ®) sumergido en una solucion de NaCl con tiempos de
operacion de 15 [s], sin contacto con la superficie y a distancias de 0.25 y 0.5 [mm].
Ademas, la operacién sin contacto se realiza con posiciones de la punta de manera
perpendicular y paralela a la superficie a limpiar. En la distancia de 0.25 [mm] y de
manera paralela se presentan los mejores resultados que las otras configuraciones,
la remocién de la biopelicula es cercana a la prueba de control en contacto directo
con la superficie. La limpieza de la superficie dental se beneficia con los efectos de
la cavitacién y energia acustica y no con el incremento en la fuerza mecanica

aplicada por el dentista durante la limpieza.

11
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1.6. Motivacion.

La necesidad del aumento del tiempo de vida util de una membrana motiva a realizar
un estudio de los efectos de un limpiador ultrasénico dental como método de
limpieza de la superficie de membranas ceramicas de disco, posterior a un proceso
de microfiltracion por flujo cruzado para mantener el proceso de filtracion y obtener
productos que cubran los estandares particulares, asi como la posibilidad de su
implementacion como técnica de reduccion de taponamiento in situ, sin interrupcion

del proceso de filtracion.

1.7. Objetivos.

- Objetivo general.

Estudiar los efectos de un limpiador ultrasénico como técnica de reduccién de

taponamiento en la superficie de membranas de disco ceramicas.
- Objetivos particulares.

- Implementar un sistema de microfiltracion para membranas ceramicas de
disco.

- Realizar un estudio de visualizacion de las perturbaciones que origina un
limpiador ultrasonico dental.

- Seleccionar una punta (tip por su nombre en inglés) del limpiador ultrasénico
dental para su uso como reductor de taponamiento de membranas de disco.

- Realizar un estudio comparativo entre la limpieza quimica y la limpieza con

el ultrasénico dental.

12
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La cavitacion ultrasonica in situ por medio de un limpiador ultrasonico dental

contribuye a la remocion de las particulas de la superficie de la membrana y en la

reduccion del taponamiento de sus poros.

1.9 Estrategia.

En la Figura 6 se puede observar de forma general la estrategia experimental, que
consiste en verificar el desempefio de las puntas ultrasonicas y seleccionar la punta
que sea factible para la limpieza de la superficie de una membrana. Los
experimentos se llevan a cabo con fluidos modelo traslucidos con propiedades
fisicas semejantes a los fluidos de uso industrial.

Desempefio de las puntas
ultrasénicas con fluidos modelo

y

Acondicionamiento de
membranas

A 4

Seleccidn de punta ultrasénica

Evaluacién de permeado
inicial con agua desionizada

y

Taponamiento de membranas
con jugo de nopal

\ 4

A 4

Evaluacién de permeado post
proceso con agua desionizada

A 4

punta ultrasénica

Limpieza de membrana con Limpieza de membrana con

gquimicos

| Evaluacién de permeado post |

“| limpieza con agua desionizada

Figura 6. Diagrama descriptivo de la estrategia experimental.

Por otro lado, dos membranas ceramicas de disco se acondicionan con
agentes quimicos para eliminar los residuos de materiales por el proceso de

13



Capitulo 1. Marco Tebrico

fabricacion y se estima el flujo inicial de permeado de agua por cada membrana.
Posteriormente se realiza un proceso de microfiltracion de jugo de nopal para
alcanzar el taponamiento de las membranas y estimar el flujo de permeado de agua
posterior a la filtracion por cada membrana.

Por dltimo, se realiza la limpieza de la superficie de una membrana con la
punta ultrasonica y agua. Mientras que la otra membrana se limpia con agentes
quimicos. Se estiman los flujos de permeado de agua posteriores a la limpieza por
cada membrana y se realiza una comparativa de la recuperaciéon de flujo de
permeado entre ambas membranas.

14



2. Visualizacion del alcance de las perturbaciones
generadas por la punta ultrasénica.

2.1. Descripcion del sistema experimental.

El equipo para realizar las pruebas de visualizacion del efecto de la punta
ultrasonica estd compuesto basicamente por; una bomba peristéltica, una celda de
acrilico, la punta del limpiador ultrasénico dental, una camara web y un sistema de

iluminacion por leds, Figura 7.

lluminacioén
Z\Y

<——Salida

Entrada

Punta ultrasénica

Inyeccion de Celda de

Genciana \crﬂico pe
Bomba . D
Peristéltica Espejo 45 Cémara web

Tanque Tanque con
residuos glicerina

[luminacién Bomba
' peristaltica

Figura 7. Sistema para visualizacién del efecto de las puntas: a) Esquema del sistema; b)
Montaje experimental.
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La bomba peristéltica es una easy-load Il, Masterflex®, con un flujo de 0.0012
a 2300 [mL min-], con una velocidad de rotacién de 0.02 a 600 [rpm], una capacidad
de flujo volumétrico de 1.7 [mL rev!] y presion maxima de 2.4 [bar] con el montaje
de manguera (tubing por su hombre en inglés) L/S 25, Figura 8.

easv-Load

Figura 8. Bomba peristaltica easy-load II,
Masterflex ® Figura 9. Celda de acrilico.

La celda de acrilico esta fabricada con placa de acrilico de 6 [mm] (Figura 9)
tiene una cdmara de flujo de 47 [mm] de diametro y una altura de 4 [mm]. En la parte
superior de la cAmara se cuenta con dos conexiones tipo espiga para el uso de
mangueras L/S 25 Masterflex®, con diametro interior de 4 [mm], a una distancia de
9.5 [mm] del centro de la cAmara y equidistantes a 180°, las conexiones permiten la
entrada y salida del fluido. En una de las paredes laterales, a 90°respecto a la linea
de referencia entre los agujeros de entrada y salida del fluido se localiza un agujero

gue permite el ensamble de la punta ultrasonica.

El limpiador ultrasénico dental Booster P5, Satelec ® [Figura 10 (a)] es una
pieza de mano de ultrasonido esterilizable y cuenta tres puntas de geometria basica;
1,2y 10P, Figura 10 (b). En cuanto a las caracteristicas técnicas, tiene una potencia
maxima de consumo de 40 [VA], frecuencia de operacion de los 27 a 33 [kHz], con
alimentacion de 110 [V] a 60 [Hz]. Las dimensiones exteriores son de 155 x 150 x
60 [mm] (ancho x largo x altura) y tiene un peso promedio de 1.2 [kg]. Su servicio
es intermitente de 5 [min] de operacion y 10 [min] de reposo.

16



Capitulo 2. Visualizacion del alcance de las perturbaciones generadas por la punta ultrasénica

4.4
i

P
i

Figura 10. Sistema de limpieza ultrasénica, scaler Booster P5, Satelec ®. a) Sistema de
limpieza ultrasoénica; b) puntas de limpieza; 10P, 2y 1.

(o))

La camara web es una camara Logitech HD Pro WEBCAM C920 Full HD (1920
x 1080 pixeles) con conexion USB y capacidad de 60 FPS, Figura 11.

La iluminacion se realiza por medio de leds color blanco de 6000 — 7000 [K],
alimentacion de 12 [V] y 3 [A], Figura 12.

Figura 11. Cadmara web LogitechC920
Figura 12. Tira de leds color blanco
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2.2. Operacion de las puntas en glicerinay violeta de
genciana como trazador.

La experimentacion se realiza con glicerina pura y glicerina al 90% w/w diluida con
agua destilada, la viscosidad dinamica es de 0.77 y 0.16 [Pa s] respectivamente. La
violeta de genciana también es diluida en la glicerina 90% w/w para ser utilizada
como fluido trazador. La punta 1 se utiliza como punta de prueba para la
previsualizacion y montaje del experimento, Figura 13. Se opera con una frecuencia
de 30 [kHz] y la bomba peristaltica ofrece un flujo de alimentaciéon de 3 [mL s]. En
la Figura 13 se observa que hay exceso de iluminacion y las perturbaciones que se
llegan a observar corresponden al flujo pulsatil que genera la bomba peristaltica.
Por otro lado, en la parte interior de la punta se observa una geometria semieliptica
que refiere al canal de irrigacion de la punta ultrasonica y su efecto de bombeo.
Ademas, se presupone que la velocidad del flujo de alimentacion a la camara

disminuye los efectos de la operacién ultrasénica de la punta.

Figura 13. Operacién de la punta 1 con una frecuencia de 30 kHz y con flujo en la camara de
la celda de acrilico de 3 [mls™].

En la Figura 14 se puede observar la repeticion del experimento con la punta
1 en 3 frecuencias de operacion; 27, 29 y 31 [kHz], con un flujo de 1 [mLs™] con un
tiempo de operacion de 20 [s] y prescindiendo de la iluminacion por leds. En estas
imagenes se observan los trazos del flujo pulsatil de alimentacion por parte de la
bomba peristaltica y el desarrollo de vortices cercanos al extremo de la punta, asi

como en la parte interior del perfil donde se efectua la irrigacion del limpiador.
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Tiempo [s]
Frecuencia
0 5 10 15 20
[kHz]
28
295
31

Figura 14. Operacién de la punta 1 en distintas frecuencias, 28, 29.5 y 31 [kHz], el fluido de
prueba es la glicerina al 90% con una viscosidad de 0.16 [Pa s].

Con la ayuda de AutoCAD® se realiza una evaluacion del area del voértice que
se genera, Figura 15, siendo a la frecuencia de 29 [kHz] la de mayor area generada,
30.67 [mm?], mientras que a los 28 [kHz] el area es de 22.75 [mm?] y a los 31 [kHZ]
de 13.71 [mm?]. Lo anterior, permite definir que el limite de operacién con mayor
amplitud de perturbaciones de operacién en glicerina 90% es de los 29 [kHz].
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27 [kHz] 29 [kHz] 31 [kHz]
Area: 22.75 [mm?] Area: 30.67 [nm?] Area: 13.71 [mm?]

Figura 15 Evaluacion del area del vértice generado por la punta 1 en 3 frecuencias de
operacion; 27,29y 31 [kHz] a los 20 [s].

2.3. Operacion de las puntas en glicerina y pintura
fluorescente.

En la visualizacién de la operacién de las tres puntas del limpiador ultrasénico se
realizan cambios al sistema experimental. Se hace uso de glicerina 80% w/w con
una viscosidad de 0.05 [Pa s]. Se cambia el fluido trazador de violeta de genciana
por pintura fluorescente. La inyeccién por jeringa del flujo trazador se sustituye por
una bomba peristaltica. Se elimina el espejo y se cambia la iluminacion de leds por
leds ultrabrillantes UV, Figura 16. La celda de acrilico se obscurece al forrarla con
cinta de color negro, dejando libre la ventana de seccion circular para observar el

flujo por medio de la fluorescencia al interior de la camara, Figura 17.

Los experimentos se realizan en condiciones de flujo y sin flujo de
alimentacion a la celda de acrilico. Las tres puntas del limpiador ultrasénico se

operan en frecuencias de; 27, 29 y 31 [kHz] y con un tiempo de 20 [s].
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Punta US
= =
PC
Salida Celda de
acrilico
| [ Solenoide ? -
O mara

Entrada web
—

Bomba
Tanque de Tanque con peristaltica

glicerina
80-20

pintura | ED UV

residuos flourescente

‘ >\J< Atenuador
de pulsos Entrada de

Tangue con Bomba
pintura peristaltica
fluorescente

Celda de acrilico

' Contenedores "
' Atenuadorde los
Camara web P \ pulsos del flujo
_\ b .

b)

Figura 16. Arreglo experimental para la visualizacién con pintura fluorescente. a) Esquema
del sistema; b) montaje experimental.

Salida

w

Punta US

Entrada

Figura 17. Celda de acrilico acondicionada para iluminacidn por leds ultrabrillantes UV.
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En las Figuras 18, 19 y 20, se observan las respuestas del fluido con las

diferentes geometrias de las puntas y frecuencias de operacion.

Punta 1 Tiempo [s]

Frecuencia
[kHz]

0.5 2.0 35 5

27

29

31

4

Figura 18. Operacién de la punta 1 a tres frecuencias distintas en un tiempo de operacion de
5 [s] inmersas en glicerina al 80% y con un flujo de alimentacién de 1 [mLs™]

Punta 2 Tiempo [s]

Frecuencia

[kHz] 0.5 20 3.5 5

27

29

31

Figura 19. Operacién de la punta 2 a tres frecuencias distintas en un tiempo de operaciéon de
5[s] inmersas en glicerina al 80% y con un flujo de alimentacion de 1 [mLs™]
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Punta 10P Tiempo [s]

Frecuencia
[kHz]

0.5 2.0 3.5 5

27

29

31

Figura 20. Operacién de la punta 10P a tres frecuencias distintas en un tiempo de operacion
de 5[s] inmersas en glicerina al 80% y con un flujo de alimentacién de 1 [mLs™]

En los casos de las puntas 1y 2, Figuras 18 y 19, se observan las zonas de
vortices en el extremo de las puntas y en la parte media de la geometria curva. En
el caso de la punta 10P, Figura 20, se aprecia que el desarrollo de dos zonas de
vortice a los costados de la punta, que son de mayor area que los mostrados por
las puntas 1 y 2. Ademas, se observa que la punta 10P genera solo dos areas de
afectacion, mientras las otras puntas generan 4 areas pequefias distribuidas en los

extremos y costados de la geometria de la punta.

En las tres puntas se observan desarrollos similares a diferentes frecuencias
de operacion. Sin embargo, la evaluacion del area aproximada por medio del
AutoCAD®, Figura 21, revela que las areas que se generan por la operacion de la
punta ultrasénica son distintas para cada una de las puntas. En el caso de la punta
1, las areas que se presentan al interior de la geometria de la punta son de mayor
dimensién a la frecuencia de operacion de 27 [kHz], area azul de 22.87 [mm?] y area
roja de 131.1 [mm?], Figura 21 (a). El area presente en el interior de la geometria

curva de la punta 2 presenta comportamiento irregular, Figura 21 (b), dado que el

23



Capitulo 2. Visualizacion del alcance de las perturbaciones generadas por la punta ultrasénica

area (azul) cercana al extremo de la punta es de mayor dimension, 40.85 [mm2], a
los 31 [kHZz] y el &rea (roja) al interior de la geometria curva es de mayor dimension
a los 27 [kHz]. La punta 10P presenta solo un area (roja) al interior de la geometria

que es de mayor dimensién, 287.37 [mm?], a la frecuencia de 31 [kHz] (Figura 21c).

27 [kHz] 29 [kHz] 31 [kHz]

\ e - A
[t
= y

Area azul: 22.87 mm? Area azul: 14.95 mm?2 Area azul: 12.54 mm?2

Arearoja: 131.1 mm? Area roja: 103.06 mm?2 Arearoja: 107.96 mm?2

Area azul: 32.56 mm? Area azul: 31.15mm?2 Area azul: 40.85 mm?2

Area roja: 111.9 mm? Area roja: 83.98 mm?

N -

Arearoja: 219.4 mm? Arearoja: 273.86 mm?2  Area roja: 287.376 mm?

Figura 21. Evaluacion del area de alcance por las puntas ultrasénicas: a) Punta 1; b) Punta 2
y ¢) Punta 10P. La evaluacién de area se hace por medio del software AutoCAD ®.

Con base en los resultados de la evaluacion de dimensiones de area donde
la punta 10P presenta una mayor area de perturbacion sin presencia de flujo en la
camara, se realizan experimentos a la frecuencia de 31 [kHz] con un flujo de

alimentacioén a la camara de 1 [mL s™].
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En la Figura 22 el desarrollo del flujo de 1 [mL s] se realiza de abajo hacia
arriba y se describe cada 1.5 [s] a partir de los 0.5 [s] y hasta los 5 [s]. En las
imagenes correspondientes a la punta 2 se observa que los efectos de la operacion
de la punta ultrasénica se minimizan por el flujo de alimentacion presente. La punta
1 presenta un breve desarrollo cercano al extremo de la punta y en la parte interior
de la geometria curva de la punta. En el caso de la punta 10P se mantiene su
capacidad de operacién a pesar de los efectos del flujo de alimentacién y se
observan las areas semielipticas al interior y exterior de la geometria curva de la
punta, mismas areas presentes con flujo o sin flujo. Asi, se define a la punta 10P
del limpiador ultrasénico como la punta de prueba para realizar la limpieza de la
superficie de la membrana de disco debido a su capacidad de operar y generar
zonas de vortices similares bajo condiciones de flujo y sin flujo de alimentacion en

tres frecuencias de operacion distintas.

Tiempo [s]

Punta
0.5 2.0 3.5 5

-

-

Punta 1

Punta 10P

Figura 22. Operacién de las puntas bajo condiciones de flujo de alimentacién de 1 [mLs] y
a una frecuencia de operacion de 31 [kHZz].
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3. Implementacion del limpiador ultrasonico dental para la
limpieza de las membranas ceramicas de disco.

3.1. Metodologia.

Se eligieron dos membranas M1y M2, para realizar el estudio de la limpieza por la
punta ultrasénica (M1) y compararlo con la limpieza quimica (M2). Previo al proceso
de la caracterizacion del desempefio de las dos membranas, se realiza una prueba
de limpieza entre las puntas 1 y 10P. La prueba consiste en observar el &rea limpia
que alcanza cada punta y definir cual de ellas es la 6ptima para la limpieza posterior

al taponamiento.

A continuacién, se enlista el proceso para realizar la evaluacion de la limpieza
ultrasonica y quimica de las membranas.
1. Acondicionar las membranas por medios quimicos, NaOH y NHOgs, haciendo
uso de la celda de microfiltracién con un flujo de alimentacion de 25 [mL s]
y una TMP de 0.3 [bar].
a. NaOH, 15 [g L] por 30 [min] a una temperatura de 80 [°C].
b. NHO3, 1.5 [mL L] por 30 [min] a una temperatura de 30 [°C].
2. Evaluar la permeabilidad inicial de cada membrana con agua destilada con
presiones TMP de 0.3 y 0.5 [bar], a temperatura ambiente 20 [°C].
3. Someter las membranas a un proceso de microfiltracién de jugo de nopal con
viscosidad de 0.045 [Pa s] y presiones TMP de 0.3y 0.5 [bar].
4. Evaluar la permeabilidad con agua destilada, posterior al taponamiento del
jugo de nopal.
5. Limpiar la membrana M1 a los agentes quimicos para restablecer la
superficie de permeado.
6. Limpiar la membrana M2 con la punta ultrasénica y con un flujo de agua
destilada de 5.4 [mL s].
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7. Evaluar la permeabilidad posterior a la limpieza de cada membrana con agua
destilada con presiones TMP de 0.3 y 0.5 [bar], a temperatura ambiente 20
[°C].

8. Evaluar las resistencias propias de las membranas M1y M2.

El trabajo realizado en este capitulo fue la base para un articulo que se envi6 a

evaluacion al Journal of Ultrasonics, consultar Anexo 1.

3.2. Descripcion del sistema.

El sistema de microfiltracion consta basicamente de una bomba de velocidad
variable, una celda de la membrana con soporte giratorio, membranas cerdmicas

de disco y limpiador ultrasoénico dental, Figura 23.

La celda de microfiltracion esta fabricada en acrilico (Figura 24) cuyo
diametro exterior es de 76 [mm], en su interior tiene una camara de 47.2 [mm] de
diametro y una profundidad de 10.79 [mm], en la parte inferior y de manera
conceéntrica a la camara se encuentra un agujero roscado 1/8 pulgadas NPT para la
conexion de la linea de permeado. La celda con 3 agujeros roscados M6 x 1 en un
diametro de 60 [mm] equidistantes a 120°. La tapa tiene el mismo diametro exterior
que la base y una caja circular concéntrica de 40.5 [mm] de diametro y una
profundidad de 3.4 [mm], cuenta con dos agujeros roscados 1/8 pulgadas NPT a
una distancia del centro de 13 [mm] y equidistantes a 180°, para la instalacién de

las lineas de entrada y salida del fluido. Anexos 2y 3.
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Celdade
microfiltracion

PC

Bomba
de velocidad

Tanque con  Vvariable —
1o denopa /TN

Balanza

Figura 23. Esquema del sistema. a) Esquema; b) Montaje experimental.

Permeado

a) b)

Figura 24. Celda de microfiltracion: a) Esquema; b) Montaje experimental.

28



Capitulo 3. Implementacion de la punta ultrasonicapara la limpieza de las membranas ceramicas de disco

La celda de limpieza es fabricada en acero inoxidable (Figura 25) cuenta con
una camara de 47.2 [mm] de didmetro y altura de 16.97 [mm]. En la parte inferior se
localiza un agujero concéntrico de 10.28 [mm] de diametro donde se inserta el

soporte de la membrana de PVC.

Entrada Salida

— Membrana
- \) Salida
/*J: Celda de limpieza d

- ~ Soporte rotatorio

Punta ultrasénica

Entrada

Vista Superior Vista de seccion

a) b)

Figura 25. Celda de limpieza con soporte rotatorio y punta ultrasénica: a) Vista de superior
del arreglo de la punta en relacion a la entrada y salida del fluido en la cAmara; b) Vista de
seccion delaceldacon el montaje de la puntaultrasdnica; c) Montaje experimental de la celda;
d) Soporte de PVC de la membrana al interior de la celda.

El soporte de la membrana tiene un diametro de 47 [mm] y altura de 2.96
[mMm] y en la parte inferior un eje de 10.28 [mm] de diametro, lo que permite la
rotacion libre del soporte. La camara cuenta con agujero sobre la pared cilindrica

para el soporte de la punta ultrasénica y se encuentra a una distancia de 4.7 [mm]
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respecto al centro de la camara. La tapa de la cAmara es de acrilico, lo que permite
visualizar el comportamiento de la punta ultrasénica en el proceso de limpieza sobre
la membrana, cuenta con dos agujeros roscados para la instalacion de dos espigas
para conexion de manguera, mismas caracteristicas y dimensiones de las descritas
para la celda de acrilico del capitulo 2, Figura 24 b. En la unién entre piezas se
coloca un empaque de neopreno para evitar la fuga del fluido de limpieza. Anexo 4
y 5.

Las membranas ceramicas son de oxido de circonia y titanio (ZrO2-TiO2),
Inside DISRAM™  Tami-Industries®, con un tamafo de poro de 0.8 [um]; son de
diametro de 47 [mm], espesor de 2.5 [mm] y area de filtracién de 1310 [mm?], Figura
26. Dos de las membranas son caracterizadas con agua desionizada (18.2 [MQ cm],
0.056 [uS cmt]) para determinar su permeabilidad antes y después del proceso de
la microfiltracién del jugo de nopal bajo condiciones de TMP de 0.3 y 0.5 [bar] a

temperatura ambiente del laboratorio.

, ﬂ M ' ‘ MEMBRANES DISQUES
INSIDE DisRAM
INDUST R IES
Type : 0,80 ym Gamme de pH : 014

Diamétre : 47 mm N Lot
Référence : MPD47000M080 7 7 (44 l 080

Figura 26. Membrana de disco de 47 [mm)] Figura 27. Bomba de engranes de
Inside DisRAM™, Tami Industries. velocidad variable Micropump modelo
07003-04.

La bomba de velocidad variable cuenta con cabezal Micropump modelo
07003-04 Cole-Parmer® (Figura 27), con flujo maximo de 460 [mL min?] y un
desplazamiento volumétrico de 0.092 [mL rev]. La presiéon maxima es de 5.2 [bar]
y la velocidad maxima de rotacion es de 8,000 [rpm]. El motor de la bomba y su
control de velocidad es Cole-Parmer® modelo 75211-10 que se alimenta con 127

[V] a 50/60 [Hz]; tiene un intervalo de operacion de 50 a 5,000 [rpm] y con una
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potencia de 52 [W]. Las mangueras de servicio son de silicona L/S 15 Masterflex

con diametro interno de 4.8 [mm].

Los transductores son de alta precision, Cole-Parmer® modelo 68075-44,
Figura 28, manufacturados en acero inoxidable 17-4 PH, con un intervalo de
operacion de 0 a 1.7 [bar], con una precision del 0.25% de la escala completa.
Cuentan con conexion roscada 1/4 NPT (macho), alimentacion de 9 a 30 [V] y una
salida de 0.5 a 5.5 [V].

La balanza es Scout Ohaus® modelo SPX6201 (Figura 29) cuenta con una
capacidad maxima de 6,200 [g], resolucién de 0.1 [g] y cuenta con conexion USB

para almacenamiento de datos.

Figura 28. Transductores de presién Cole- Figura 29. Balanza Scout Ohaus® modelo
Parmer®. SPX6201.

El sistema de control y monitoreo cuenta con una interfaz de usuario
desarrollada en LabView®, Figura 30. Por medio de esta interfaz se establecen los
valores de operacion del flujo de alimentacion de la bomba, el tiempo y la frecuencia
de operacion de la punta ultrasénica y el solenoide de estrangulamiento de la
manguera de alimentacion a la celda, apertura y cierre de la valvula de
estrangulamiento a la salida de la celda, asi como el monitoreo de las presiones en
las lineas de alimentacion, retencion y permeado en la celda de filtracion y la
estimacion de la presion transmembrana. La interfaz fue desarrollada por la Ing.

Dulce Fabiola Rodriguez como tesis de licenciatura. Anexo 6.
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Figura 30. Interfaz de usuario del sistema de microfiltracién.

3.3. Taponamiento de las membranas.

El jugo de nopal se utiliza como fluido de prueba para el taponamiento de la
membrana y las pruebas de limpieza con las puntas ultrasénicas. El jugo se obtiene
de una molienda en licuadora convencional y la separacion de la fibra y sélidos
macroscopicos se realiza por medio de bolsas de fieltro de polipropileno, con una
eficiencia del 98% de eliminacién con tamafio de poro promedio de 1 [um], Figura
31.

b) c) d)

Figura 31. Proceso de obtencion de jugo: a) Molienda en licuadora convencional; b)
Almacenamiento de lamolienda del nopal; ¢) Separacién de sélidos mayores a 1 [um]; d) Jugo
de nopal para pruebas de microfiltracion.
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El jugo de nopal que se obtiene se somete a un proceso de microfiltracion de
flujo tangencial con las membranas ceramicas de disco durante un tiempo de 30
[min] a una velocidad de alimentacion constante de 0.02 [m s] y presiones
transmembrana de 0.3 y 0.5 [bar]. En la Figura 32 se muestra una membrana de
prueba con taponamiento por el jugo de nopal. La Figura 32 (a) representa cuando
se desmonta de la celda y se aprecia el mucilago traslucido, la Figura 32 (b) muestra
la oxidacién y deshidratacion del jugo de nopal sobre la superficie de la membrana

y da una evidencia grafica de las zonas con residuos del jugo de nopal.

g

a) b)

Figura 32. Membrana de prueba con taponamiento por jugo de nopal: a) Membrana con
residuos del jugo de nopal al momento de ser desmontada; b) Membrana con residuos del
jugo del nopal oxidado y deshidratado.

3.4. Areade limpieza alcanzada por cada punta en
uso estatico.

Se emple6 una membrana ceramica adicional para realizar las pruebas de limpieza
empleando las puntas 1 y 10P; en ambos casos la membrana y la punta estan
sumergidas en agua destilada sin la presencia de un flujo de limpieza. La punta se

coloco a una distancia de 1 mm de la superficie de la membrana.

La Figura 33 muestra la diferencia entre las areas afectadas por el uso de las
puntas ultrasénicas a una frecuencia de operacion de 29 [kHz] y por un tiempo de
15 [s]. En la Figura 33 (a) se observa que la punta 1 alcanza un area de limpieza
(area azul) de 7 [mm?], lo que representa un 0.48% del area total de la superficie de

la membrana, mientras que la punta 10P alcanza un area de limpieza de 83 [mm2],
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11.85 veces mayor en orden de magnitud que la punta 1 y un porcentaje de area

del 5.8% respecto a la superficie total de la membrana.

La evaluacion de areas limpias por cada punta confirma la eleccion de la punta
10P como el instrumento para la limpieza de la superficie de la membrana con
taponamiento por jugo de nopal. Por medio del AutoCAD® se realiza una estimacion
del area limpia con un proceso rotatorio de 45° entre operacion de la punta, Figura
33 (b), la cual presupone que el area de limpieza alcanzada seria de 664 [mm?], que
representa el 46.4% de la superficie de la membrana.

Figura 33. Areas limpiadas por las puntas ultrasénicas 1y 10P: a) El area azul corresponde a
lapuntaly el arearoja ala punta 10P; b) Suposicidn del alcance de area limpia por rotacion
de la membrana en angulos de 45°, &rea calculada con AutoCAD®.

3.5. Limpieza de la membrana por la punta 10P.

La limpieza con la punta ultrasénica 10P se lleva a cabo con una frecuencia de
operacion de 29 [kHz] y un flujo de alimentacién de agua destilada de 5 [mL s], se
opera por 15 [s] la punta ultrasonica y se tiene un tiempo de reposo de 20 [s],
mientras la membrana cambia de posicidbn angular, 45° entre cada posicion,

consiguiendo que la punta 10P opere en 8 posiciones distintas.

El flujo tangencial de 5 [mL s] permite arrastrar las particulas, fuera de la
camara de limpieza, que la punta ultrasénica retira de la superficie de la membrana.

En la Figura 34 se observa la estimacion del area limpia a causa de la punta
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ultrasénica de 533 [mm?], que representa el 37.3% del area total de la superficie y

es el 80% del area prevista bajo estas condiciones del soporte en rotacion.

a)

Figura 34. Estimacion de area limpia por uso de punta 10P con cambio de posicién angular
cada 45°: a) Membrana M2 posterior a la limpieza ultrasénica; b) Estimacién de &rea limpia
haciendo uso de AutoCAD®.

3.6. Permeabilidad de I|a membrana, Ilimpieza
ultrasonica versus limpieza quimica.

La Figura 35 muestra el comportamiento de los flujos de permeado en las
membranas M1y M2 en condiciones de TMP de 0.3 [bar]. Se observa que los flujos
posteriores a la limpieza son similares; presentan una diferencia promedio de 20
[L m?2 h1], lo que supone que la recuperacion es competitiva entre técnicas de
limpieza. Con referencia al flujo inicial de permeado, presentan una diferencia
promedio de 60 [L m? h'!] entre ellos. Asi, la recuperacion en porcentaje entre cada

técnica es del 37.16% por la punta ultrasonica y el 42.66% por los agentes quimicos.

Por otro lado, en la Figura 36 se observa el comportamiento de los flujos de
permeado a una TMP de 0.5 [bar], donde hay una mayor diferencia de recuperacion
entre los flujos. El flujo de permeado posterior a la limpieza por la punta ultrasénica
es del 47.32% respecto al de los agentes quimicos. Cabe recalcar que en ambos

casos de presiones TMP, el area de aplicacion de la punta ultrasonica es del 37.3%
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del area total de la membrana y los agentes quimicos abarcan el 100% de la

membrana.
TMP 0.3 (bar)
Permeado incial TaPonamiento con Permea(!e p(_)sterior
jugo de nopal a la limpieza
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=
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0 4 B Jugo de nopal M1
B Agua destilada M1
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Figura 35. Flujos de permeado durante el proceso de evaluacién entre las membranas M1y
M2 con una TMP de 0.3 [bar].
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Figura 36 Flujos de permeado durante el proceso de evaluacion entre las membranas M1y
M2 con una TMP de 0.5 [bar].
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En la Figura 37 se observa la diferencia de areas limpias entre las
membranas, M1 por limpieza quimica [(Figura 37 (a)] y M2 por limpieza ultrasénica
[Figura 37 (b)], donde las areas de menor tonalidad (blancas) en la membrana M1
son mayores a simple vista y con irregularidades de geometria que se atribuyen a
la aplicacion de la limpieza con la punta ultrasonica y su capacidad de reducir la

capa de taponamiento.

a) b)

Figura 37. Membranas M1y M2 posteriores a la limpieza: a) Limpieza quimica; b) limpieza
por punta ultrasénica.

Los datos de flujo posterior a la limpieza ultrasénica y a la limpieza quimica
se sometieron a una prueba t por medio de XLSTAT 2017®, donde la membrana
M1 presenta una media de 329.74 + 262.98 [L m2 h'] a TMP de 0.3 [bar] y 706.36
+575.06 [L m? hl] a TMP de 0.5 [bar], y la membrana M2 una media de 148.34 +
7.66 [L m?2 h'l] para TMP de 0.3 [bar] y 296.7 + 25.28 [L m? h'l] para TMP de 0.5
[bar], no existe una diferencia significativa entre ambos experimentos para un nivel
de significancia del 5%, dado que el p-value es de 0.28 para TMP 0.3 [bar] y de 0.27
para TMP 0.5 [bar]. Anexo 7 y 8.

3.7. Analisis de resistencias hidraulicas.

El andlisis de las resistencias de la membrana se realiza con base en el modelo
de resistencias en serie. Este analisis da mayor informacion sobre la caida de

flujo y los efectos de limpieza por las técnicas de la punta ultrasonica y los
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agentes quimicos. Siguiendo el modelo en serie (Ousman et al, 1995,

Jiraratananon et al, 1996), el flujo de permeado se expresa como:

_ T™MP

= ecuacion 1
U Reor

v

donde /v es el flujo de permeado [m s], TMPes la presion transmembrana [kPal],
Rwoe €S la resistencia total [m™] y u es la viscosidad dinamica del fluido [Pa s] a

temperatura ambiente. La resistencia Rw: se puede definir como:

Riot = Rin + Ryey + Rirr ecuacion 2

donde R es la resistencia de la membrana limpia, Rrves la resistencia reversible
gue incluye la concentracion de polarizacion y resistencias por capa de nata, y
Rir €s la resistencia irreversible, que puede ser por la adsorcion y bloqueo de
poros por el jugo de nopal y no pueden ser removidos por las técnicas de limpieza
(Cai et al, 2010).

Las resistencias se calculan de manera experimental con base en los datos
de flujo de permeado descrito por Simon et al (2000) y Cai et al (2010), por medio

de los siguientes pasos:

1. Rmse obtiene del flujo de permeado por cada membrana, M1y M2.

2. Rwese obtiene del flujo de permeado del jugo de nopal por cada membrana,
M1y M2, durante un tiempo de 30 [min].

3. Rm + Rirse obtiene del flujo de permeado posterior a la limpieza de la limpieza
de las membranas por medio de la punta ultrasénica (M2) y los agentes
quimicos (M1).

4. Rrev Se obtiene por medio de la ecuacion 2.
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En la Figura 38 se observan los valores de las resistencias obtenidas con TMP
de 0.3y 0.5 [bar], donde al incrementar las presiones se muestra un aumento en los
valores de las resistencias Rrw:Yy Rrev, las cuales incrementan debido a la deposicion
de las particulas en la superficie de la membrana. En las resistencias obtenidas a
0.3 [bar], la resistencia Rrev por limpieza ultrasonica es 58.4% mas baja que la de la
limpieza por agentes quimicos, mientras la R:- es 1.6% mas alta que la de la
limpieza quimica. En las resistencias obtenidas a 0.5 [bar], la Rrev €s 17.2% mas
baja que la de la limpieza quimica y la Ri:rson 12.3% mas alta que la de la limpieza
quimica. Estas diferencias entre las resistencias son atribuidas a la limitacion del
37.3% de area limpiada por la punta ultrasonica 10P. Ademas, es importante sefialar
gue la punta ultrasoénica elimina principalmente las particulas depositadas sobre la

superficie de la membrana y dificilmente las subsiguientes.

4.5e+12

42e+12
3.9e+12

Rrev Quimicos

3.6e+12 -

3.3e+12 -

Rrev UDS

3.0e+12

Rrev Quimicos

27e+12
2.4e+12 +
21e+12
1.8e+12
1.5e+12 |
1.2e+12 |

Resistances |m"]
Rrev UDS

Rirr UDS

9.0e+11

Rirr Quimicos

6.0e+11

Rirr Quimicos
Rirr UDS

Rm Quimicos

3.0e+11

0.0

TMP [bar]

Figura 38. Resistencias hidraulicas a diferentes TMP por distintas técnicas de limpieza.

Limpieza quimica (Q’s) y limpieza ultrasonica (UDS).
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3.8. Imagenes de microscopio de fuerza atdmica.

El uso de un microscopio de fuerza atomica (AFM por sus siglas en inglés, atomic
force microscopy) permite recabar evidencias del comportamiento del flujo de
permeado y la capacidad de limpieza de la punta ultrasonica 10P, por medio de
micrografias Opticas y microgramas en 3D. El microscopio es un WITec Alpha300
RA® y las secciones observadas son de un area de 20 x 20 [um]. Las micrografias
se realizan con una lente de 100x y los microgramas con una fuerza constante de

0.2 [N m'] y una frecuencia de 13 [kHz].

La Figura 39 muestra en la columna izquierda los microgramas y en la
columna derecha las micrografias de cuatro membranas; M1 limpieza quimica, M2
limpieza por punta ultrasénica, M3 superficie virgen y M4 superficie con el
taponamiento por jugo de nopal. En la Figura 39 (a) se observa la capa activa de la
membrana M3 que no ha sido sometida a algin proceso de microfiltracién o
limpieza, las imagenes son la muestra de control. La superficie con el taponamiento
del jugo de nopal se observa en la Figura 39 (b). EI micrograma muestra una
superficie similar en las distribuciones de alturas de las superficies, mientras que en
la micrografia se observa la diferencia entre ambas superficies, como el color
amarillento y las geometrias de los contrastes luz, asi como algunas particulas de

residuos del jugo de nopal.

La limpieza quimica se muestra en la Figura 39 (c), se observan superficies
con tonalidades similares al micrograma de la membrana virgen, y en la micrografia
se observa el color grisaceo similar a la membrana de control y con la evidencia de
particulas del jugo de nopal depositadas en la superficie y que la limpieza no

consiguio retirar.
En cuanto a la limpieza por la punta ultrasénica, la Figura 39 (d) muestra la

superficie en la periferia donde se llevdo a cabo la reduccion de la capa de

taponamiento. La distribucion de las superficies muestra una tonalidad mayor a la
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limpieza quimica y una reduccidon en las zonas altas. La micrografia muestra un
color grisaceo similar a la superficie de control y con la presencia de los residuos
del jugo de nopal en una distribucién semejante a la de la limpieza por quimicos.
Por otro lado, la Figura 39 (e) muestra una parte de la membrana M2 en la que la
limpieza por la punta ultrasénica no tiene alcance, la presencia de superficies es
menor comparada con las anteriores y la altura de las superficies es casi un 30%
menor que las otras superficies. Esto es una evidencia de los alcances de limpieza
previstos con un sistema rotatorio, limitado en afectar la zona central de la

membrana por la geometria y dimensiones de la punta ultrasonica 10P.

Por ultimo, la Figura 39 (f) muestra la superficie dafiada por la punta
ultrasénica debido a la sobreexposicidon a la actividad ultrasonica de la punta 10P.
Tanto en la micrografia como en el micrograma se observan las evidencias de la
degradacion de la superficie. En el micrograma no se observa una distribucion de
superficies, muestra una superficie casi plana, y la micrografia muestra regiones

con divisiones claras entre las mismas a pesar de la tonalidad grisacea.
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Figura 39. Im&genes de los microgramas AFM (izquierda) y micrografias Opticas (derecha): a)
Superficie virgen de lamembrana; b) Superficie con taponamiento por mucilago; c) Superficie
limpiada por agentes quimicos M1; d) Superficie limpiada por la punta ultrasénica M2, parte
de la periferia de la membrana; e) Superficie de la M2 que no sufre los efectos de la punta
ultrasénica, parte central de la membrana; f) Superficie dafiada por sobre exposiciéon a la
operacion de la punta ultrasonica.
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Conclusiones

La limpieza de las membranas de disco con el limpiador ultrasonico dental es una
técnica viable al permitir la recuperacion del flujo de permeado en membranas con
taponamiento. La punta 10P del limpiador ultrasénico tiene las ventajas sobre las
puntas 1y 2 para remover las particulas de la superficie, sus efectos de cavitacion
estan presentes en su uso con y sin flujo de alimentacion a la celda de limpieza. Las
puntas 1y 2 solo presentan actividad funcional sin flujo de alimentacion a la celda.
La ganancia de area limpia por la punta 10P, en una frecuencia de 29 kHz durante
15 segundos, es del 5.8% del area total de la superficie y la punta 1 presenta una
ganancia de area del 0.48% del total de la superficie. Al replicar la operacién de la
punta 10P en 8 posiciones equidistantes a 45° alcanza una recuperacion de area

del 37.3% con un flujo de alimentacion a la celda.

Los flujos de permeado de agua posterior a la limpieza quimica se recuperan
en un 37.16%, para una TMP de 0.3 bar, y un 16.02%, para una TMP de 0.5 bar,
del flujo de permeado original de la membrana, son un 55% a TMP de 0.3 bar y un
58% a TMP de 0.5 bar, menores que los flujos de permeado posteriores a la limpieza
por agentes quimicos. Los flujos correspondientes a la limpieza ultrasénica son
menores debido a que el area recuperada es del 62.7% con respecto al de los

agentes quimicos que interactian con un 100% de la superficie de la membrana.

Las resistencias hidraulicas muestran el efecto de una superficie con el
32.7% de recuperacién, debido a que las resistencias reversibles por la limpieza
ultrasénica son menores que las de la limpieza quimica, mientras que las
resistencias irreversibles son de mayor magnitud que las de la limpieza ultrasonica,
considerando que el 63.7% de la superficie que no esta limpia representa parte de

esa resistencia irreversible.
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Los microgramas Yy las micrografias obtenidas de las membranas limpiadas
por agentes quimicos y la punta ultrasonica confirman que la punta 10P remueve
las particulas depositadas en la superficie de la membrana por el taponamiento, asi
como la degradacion de la capa activa por una sobreexposicion a la actividad de la

punta ultrasénica 10P a 29 kHz.

El montaje de este proceso de limpieza con la punta ultrasénica cuenta con
limitaciones, las cuales representan una oportunidad de desarrollo. En la celda de
limpieza, la rotacién continua de membrana mientras opera la punta ultrasonica
recuperaria un 85.2% del area total de la membrana con taponamiento. El disefio
ad hoc de la geometria y dimension de una punta ultrasénica permitiria cubrir el
100% del area de la membrana. La combinacion de la técnica de la limpieza
ultrasénica con técnicas de retrolavado, flujo pulsatil y agentes quimicos podria
permitir una recuperaciéon de flujo de permeado de la membrana que alargue el
tiempo de vida Gtil de la membrana, al mismo tiempo de contar con un proceso de

microfiltracion operando de manera continua.

Se propone realizar un disefio de la celda de microfiltracién con un soporte
rotatorio y que recupere el flujo de permeado mientras opera la punta ultrasénica
promoveria la reduccion del taponamiento durante el proceso de filtrado,
conservaria la calidad de los componentes deseados y evitaria desmontar la

membrana para su limpieza y la interrupcién del proceso.
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Abstract

The use of ultrasonic dental scaler (UDS) tips has been investigated for cleaning ceramic
membranes fouled when filtering cactus juice. Thin and long tips having a larger coverage
exhibited the best performance for removing the cake layer deposited on the membrane
surface. Such tips cleaned an area equivalent to almost one third of total area of the membrane
surface. However, the cleaned area could be increased notoriously if the membrane were
placed in rotatory disc holder. The resistance-in series model and atomic force microscopy
(AFM) technique helped to reveal the UDS tips effect as cleaning process of ceramic
membranes. The reversible resistances estimated for UDS tips were 58% (TMP 0.3 bar) and
17% (TMP 0.5 bar) lower than chemicals cleaning. This was corroborated with the AFM
images, which showed the detachment of cake layer of the membrane surface. The results of
this work showed that UDS tips are an innovative option as cleaning strategy for filtration

membranes.

Keywords: ultrasonic dental scaler tips, ceramic membrane, microfiltration

1. Introduction

Microfiltration (MF) is currently used for clarification and sterile filtration of many
pharmaceutical and biotechnological products [1]. The main challenge in microfiltration, as
a pressure-driven process, is membrane fouling, which leads to a significant decline in

permeate flux and changes in membrane selectivity overtime [2].

Fouling in MF processes are strongly dependent on the colloidal particles; fouling types
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include organic and inorganic fouling, bio-fouling and multi-fouling. Also, fouling can be
residual, reversible or irreversible; all of these increase the membrane filtration resistance

and induce substantial decline in permeate flux [3].

A number of different chemical and physical methods are currently used for cleaning
filtration membranes [4]. Chemical cleaning is the most common method to recover
permeability and performance of microfiltration membranes [5, 6]. Chemical processes
consume large volumes of expensive chemical reagents such as surfactants and caustic soda,
which can themselves damage the membrane material and in turn reduce the life span of the
membrane. Physical cleaning methods, such as backflushing and backwashing, are also
applied to fouled membranes. However, these techniques interrupt the continuous filtration
process leading to longer processing time [4]. Other drawbacks related to the aforementioned
cleaning techniques include chemical costs, waste disposal, and significant capital

investments for equipment.

Ultrasonic cleaning has attracted attention as a potential alternative or a supplementary
technique to hydraulic and/or chemical cleaning [7]. Ultrasound technique has been studied
on a variety of surfaces, from delicate removal of particles on semiconductor wafers to
removal of scale and oxides from steel strips [8]. This technology generates acoustic
streaming and cavitation that can promote membrane vibration, disturb pollutant—to—
membrane attachment, and possibly prolong membrane life [4, 8-11]. The effectiveness of
ultrasound-assisted membrane filtration has been successfully applied during processing of
systems such as dextran [12, 13], waste waters [14], milk and bovine serum [15]. All of these
studies have been carried out using ultrasonic baths or ultrasonic transducer elements
integrated into membrane modules designed to allocate ultrasonic transducers. Flat sheets

and tubular membranes have been the most used for these applications [15].

An innovative option for cleaning fouled membranes is the use of ultrasonic dental scaler
(UDS) tips. UDS tips have been successfully used for removing plaque and calculus from
teeth surface, periodontal pockets and dental implants [11]. A transducer in the handpiece
induces vibrations with frequencies in the ultrasonic range (25-30 kHz), and the free end side
of the tip is placed on the tooth, allowing the mechanical removal of deposits on the surface

[16-18]. UDS tips performance (frequency, vibration motion and bacterial biofilm
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disruption) has been studied to understand and improve dental specialists techniques during
routine teeth cleaning [10, 11]; Performance of such devices depends on the tip shape and
design, as well as on the generator power. Thin and long tips generate larger amplitude
vibrations than short tips [11]. Several in vitro studies have demonstrated that the best
performance of UDS tips is obtained when placing the tip parallel to the teeth surface at a
distance between 0.25 mm and 0.5 mm [10, 19].

At our knowledge, the use of UDS tips as cleaning method of microfiltration ceramic
membranes has not been reported in the literature. Therefore, the purpose of this work is to
evaluate the cleaning performance of UDS tips on a ceramic membrane fouled during
microfiltration of cactus juice (Opuntia ficus indica). UDS tips were tested on fouled
membranes to investigate the role of ultrasonic factors controlling the mechanisms of
membrane cleaning. For that purpose, resistance-in series model and atomic force
microscopy (AFM) techniques were used to reveal the effects of UDS tips as cleaning process

of ceramic membranes.

2. Materials and methods

2.1 Microfiltration membranes

Inside DISRAM™ ceramic membranes (ZrO2-TiO2) of 0.8 um from Tami industries®
having 2.5 mm thickness, 47 mm diameter and a total filtration area of 13.1 cm? were used
in this work. Water permeability of ceramic membranes was determined before and after
every MF run with deionized water (18.2 MQ cm, 0.056 uS/cm) under a transmembrane
pressure (TMP= (P1+P2/2)-P3) of 0.3 and 0.5 bar at 25 + 2 °C.

2.2 Microfiltration system

Figure 1 shows the experimental setup used for filtering cactus juice (Opuntia ficus indica).
The membrane was installed into a 316 stainless steel disc holder (maximum pressure: 4 bar)
under the cross flow configuration. Fluid velocity was varied by means a 75211-60
Micropump™ having a flow rate from 0 to 1590 L/h. Pressure sensors (Cole-Parmer®) were
installed on the feed (P1), retentate (P2) and permeate (P3) lines and the desired TMP was

adjusted with clamp valves (Cole-Parmer®). The feed volume was 500 mL and the TMP was
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adjusted from 0.2 a 0.5 bar. The permeate flow rate was measured by means of a digital
balance (Scout Ohaus® SPX6201) connected to a data acquisition card, so that the mass rate

was continuously registered.

Retentate

¥
Tank

>< Disc holder
a Permeate

Pump

Balance

Figure 1. Experimental setup used for filtering cactus juice.

The schematic diagram of ultrasonic scaler tip configuration into the membrane holder is
shown in Figure 2. UDS tips used were 1 and 10P (P5 Booster Suprasson®), which had 40
W maximum power and a frequency range from 27 to 32 kHz. They were installed into the
disc holder at 0.75 mm from membrane surface, keeping the same distance from cell top. The
cleaning process was carried out without and with flow at low cross-flow velocity (Vx=0.01

m/s).
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Figure 2. Schematic diagram of UDS tips configuration into the membrane holder: a) Top

view; b) cross section view.

2.3 Experimental strategy

Cactus juice (Opuntia ficus indica) was used as plugging fluid of ceramic membranes. Firstly,
cladodes were macerated during 24 h to concentrate the mucilage at a viscosity of 0.045 Pa's
and then it was filtered using 0.8 um two ceramic membranes (M1 y M2) for 30 minutes.
The operating conditions of MF process were TMP= 0.3 and 0.5 bar, Vyx= 0.02 m/s and room
temperature (20°C +2). The membranes (M1 and M2) were fully recovered with chemical

reagents before every MF run.

After processing the cactus juice, the fouled membrane M1 was placed into the disc holder
to begin the cleaning process by using chemical reagents. Firtsly, NaOH 15 gr/L
concentration in water distilled, TMP=0.3 bar at 50 °C during 30 minutes; followed by rinsing
with pure water. Second, NHO3 1.5 mL/L concentration in distilled water, TMP=0.3 bar at
80 °C during 15 minutes; followed by rinsing with pure water. The membrane M2 was placed
into the disc holder with UDS tips, they were operated with distilled water (with / without
flow) during 30 min at constant frequency of 29 kHz with activation intervals of 15 seconds

and rest times of 20 seconds. Membrane M2 was rotating 45° while UDS was in standby.

The tests were performed by triplicate and results are reported as mean standard deviation.
Statistical analysis was conducted by a t-test with a significance level of 5 to both proves, the

software used was XLSTAT 2017®. Differences were considered statistically significant at
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a value of probability lower than 5 % (p-value < 0.05) which ensured a 95% confidence

interval for the mean of a group.

2.4 Analysis of resistances

Resistance-in-series were calculated for a better understanding of the mechanisms of flux
decline and the cleaning effect of UDS tips on the ceramic membranes. According to the
resistance-in-series model [20, 21], the permeate flux can be expressed as follows:

_ TMP
U Riot

v Eqg. 2
where Jy is the permeate flux (m/s), TMP is the transmembrane pressure (kPa), Rt is the total
resistance (m™) and 4 is the fluid viscosity (Pa-s) at 20 °C. The total resistance R,,, could be

defined as:

Riot = Ry + Ryey + Ripy Eq. 2

where Rm is the resistance of the clean membrane, Rrev the reversible resistance including
concentration polarization and cake layer resistances, and Rirr the irreversible resistance,
which consists of the adsorption and pore blocking of mucilage on the membrane that cannot

be removed by cleaning process [12].

Experimentally, the resistances were determined using the experimental flux data as

described by Simon et al. [13] and Cai et al. [12] by following the next steps:

1. Pure water flux was determined using a clean membrane to obtain Rm.

2. The permeate flux (Jcactus) OF cactus juice was measured after filtering about 30 min
to obtain Ryot.

3. The fouled membrane was cleaned using chemical methods and UDS to remove the
deposited cake. The chemical cleaning consisted of using chemical reagents (NaOH

and NHO:s) at high temperatures (50 and 80 °C), followed by rinsing with pure water.
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On the other hand, UDS tips were operated during 30 min at 29 kHz. Finally the water
flux was measured with distilled water to obtain Rm+Rirr.
4. Rrev is obtained with Eq. 2.

2.5 Membrane micrographs by Atomic Force Microscopy

In order to explain the flux decline and the cleaning power of UDS tips on the ceramic
membranes, micrographs by atomic force microscopy (AFM) were taken. Five membranes
were studied, namely; M1 chemicals cleaning; M2 UDS cleaning; M3 virgin; M4 fouled with
cactus juice; and M5 damage by exceeding exposure of UDS tip 10P. The membrane section
observed was 20 x 20 um using a 100x optical magnification by means of a WiTec Alpha300
RA Atomic Force Microscope. The micrograms of the membrane were obtained at a constant

force of 0.2 N/m and at a frequency of 13 kHz.

3. Results
3.1 Cleaning effect of UDS tips on ceramic membranes

Figure 3 shows the surfaces cleaned by using UDS tips 1 and 10P operating at 29 kHz.
Surfaces estimated by means of the drawing software AutoCAD® (2015) were 83 mm? and
7 mm? using UDS tips 10P and 1, respectively. UDS tip 10P having a thin and long design
provided higher amplitude vibrations resulting in a larger clean surface, which is in good

agreement with the findings reported elsewhere [11].

(b) ©
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Figure 3. Surfaces cleaned by UDS tips: a) tip 1; b) tip 10P; c) Comparison between tips 1
and 10P, red area is 83 mm? and blue area is 7 mm?2. The areas were calculated with
AutoCAD®.

It should be noted that the active layer of ceramic membrane (TiO2-ZrO>) was damaged when
the operation time exceeded 30 minutes, which is shown in Figure 4 using the tip 10P at
frequency of 29 kHz for more than 30 minutes. As pointed out by Pecheva et al. [11] the use
of thin and long UDS tips generate high vibrations resulting in stronger cavitation effects.
Each cavitation bubble acts as a localized "hot spot™ generating temperatures of about 4000-
6000 K and pressures of 100-200 MPa. Bubble implosions occur with lifetimes shorter than
10 ps [15]. Therefore, operation time must be controlled to achieve the best cleaning

performance while avoiding damage of membrane surface.

Figure 4. Damaged surface of a 0.8 um ceramic membrane produced by a UDS tip 10P

excessing the exposure time (longer than 30 minutes).

The next step was clean M2 fouled membrane rotating it every 45° while USD tip 10P was
in standby. Membrane after ultrasonic cleaning is shown in Fig. 5a and the real cleaned
surface calculated by using drawing software AutoCAD® is shown in Fig. 5b. It should be
noted that the real cleaned surface was 533 mm? representing 37.3% of total membrane

surface. The main drawback of the MF systems is the membrane modules size, which is very
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compact, so that the space for UDS tips is very limited. Such a limitation could be overcome
using a rotatory disc holder, through which the UDS tip could cover a filtration surface of
about 1150 mm?,

Figure 5. Cleaning surface on a ceramic membrane of 0.8 um using a UDS tip 10P; a)
Membrane after to ultrasonic cleaning; b) Black line is the cleaning area calculated with
AutoCAD®), the rotation of the membrane was every 45¢ in a rotatory disc holder.

The water flux was measured before processing the cactus juice and after the cleaning process
(chemical cleaning M1 vs. UDS tip 10P M2) to evaluate the recovery of the membrane.
Figure 6 and 7 show the water flux of the membranes before and after cleaning; which were
fouled during the MF of cactus juice at TMP=0.3 and 0.5 bar respectively. Results show that
the water flux after cleaning with UDS tip 10P was lower (55 % at TMP= 0.3 bar and 58 %
at TMP= 0.5 bar) than the water flux obtained by chemical cleaning. On the other hand, the
water flux values after ultrasonic and chemical cleaning were lower than the initial water flux
to the diferents TMP. At TMP= 0.3 bar, the decrease in the water flux values were 37.16%
and 42.66% for M2 and M1 membranes respectively; while these were 16.43% and 40.82%
for M2 and M1 membranes respectively at TMP= 0.5 bar.

Considering that only a 37.3% of total membrane surface is recovered with a USD tip 10P,
it could explain the reduction of water flux after ultrasonic cleaning. However, chemical
cleaning could be causing a alteration of the surface induced by the high pH and high

temperatures.
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Figure 5. Fluxes before and after cleaning at TMP=0.3 bar. M1 is a chemicals cleaning

membrane and M2 is an UDS cleaning membrane.

The analysis data carried out show the mean values and SD of the fluxes after to cleaning
procces; mean M1 of 329.74 + 262.987 Lmh! versus mean M2 of 148.34 + 7.661 Lm2h!
and p-value of 0.27 to TMP 0.3 bar; mean M1 of 706.36 + 575.06 Lm?h! versus mean M2
of 296.7 + 25.28 Lmh! and p-value of 0.28 to TMP 0.5 bar. The results indicate there are
not difference significative between fluxs of water desionized after of cleaning UDS M2 and

cleaning chemical M1.
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Figure 7. Fluxes before and after cleaning at TMP=0.5 bar. M1 is a chemicals cleaning

membrane and M2 is an UDS cleaning membrane.

Membrane resistance is also used to evaluate the performance of the cleaning processes
applied. Figure 7 shows the resistances values obtained at a TMP=0.3 and 0.5 bar. As TMP
increases from 0.3 to 0.5 bar both Ryt and Rrev resistances values increase due to the higher
convective flow of particle towards the membrane, which subsequently enhances the
membrane polarization while reducing cake layer formation. It should be noted that the Ryey
resistances obtained with chemicals reagents were biggers than resistances obtained by the
UDS tips at both pressures (0.3 and 0.5 bar). One reason for this could be that the cake layer
deposited on the membrane is less compressible when ultrasonic scaler tip is used. The
acoustic streaming and cavitation produced by the ultrasonic tip promotes the membrane
vibration and lifts up the particles accumulated on the membrane. At TMP=0.3 bar, the Rrev
resistances obtained by the ultrasonic scaler were 58.4 % lower than resistances obtained
with chemicals, and the Rjrrev resistances obtained by the ultrasonic scaler were 1.6% higher
than resitances obtained with chemicals. On other hand, the Rrev resistances values with

ultrasonic scaler were 17.2% lower than resistances obtained with chemicals, and the Rirrev
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resistances obtained by the ultrasonic scaler were 12.3% higher than resistances obtained
with chemicals, at 0.5 bar TMP. This was indeed atributted to the fact that only 37.3 % of
total membrane surface was cleaned by tip 10P. Also, it is important to point out that

ultrasound removes mainly the top layer deposited on the membrane surface, but hardly the

subsequent ones.
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Figure 8. Cleaning methods and TMP effect on the hydraulic resistances.

3.2 Atomic force microscopy (AFM)

Figure 8 shows AFM micrographs and 3D images, which corroborated the cleaning effect of
UDS tip on the fouled ceramic membrane. As Figure 9 (a) shows, a relief structure is
observed on the membrane surface provided by its active layer (TiO2-ZrO2), which is the
virgin membrane M3. However, after filtering cactus juice, 3D images reveal deposits of
foulants on the membrane M4 surface (Fig. 9 b). The use of UDS tip 10P contributed to
remove such foulants resulting in a clean surface. The benefits of ultrasound can be observed
when comparing the surface cleaned by using the scaler (Fig. 9 d) with the intact surface

(Fig. 9 a). Moreover, the Figure 9 (e) shows the fouled surface of membrane M2 that was not
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affected by UDS tip 10P proving that the effects of the tip does not affect the central surface

of the membrane.

Results suggest that the use of UDS tips is an innovative option as cleaning strategy;
however, the operating parameters must be controlled, in particular the operating time, in
order to avoid surface damage. Exposure times longer than 30 minutes caused the irreversible
removal of the active layer (ZrO>-TiO.) of the ceramic membrane. Therefore, the
characteristic reliefs on the membrane surface disappeared to give rise to a deeper flat surface
as shown in Fig. 9 (f).

(b)
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(f)

Figure 9. 3D AFM images (left) and surfaces images (right) of the membrane: (a) Intact
surface, virgin membrane M3; (b) fouled surface M4; (c) surface cleaned by chemicals M1;
(d) surface cleaned by tip 10P M2; (e) fouled surface, center of membrane M2; (f) damaged
surface M5 by tip 10P.

Conclusions

The use of dental scaler tips has been investigated as concept test of cleaning of fouled
ceramic membranes. Resistance-in series model and Atomic Forces Microscopy techniques
have been used to get insight about flux decline and benefits of using ultrasound tips as
cleaning method of membranes. Results showed that thin and long UDS tips providing larger
amplitude vibrations resulted in larger cleaning surfaces; however, operating parameters,
particularly the exposure time should be carefully controlled in order to avoid irreversible
surface damage resulting in low membrane selectivity. The reversible resistances by UDS
were lower than those obtained by chemicals, while irreversible resistances were bigger than
those obtained chemicals, this difference is attributed to minor area recovered by UDS. The
analysis by images through specialized software is necessary to show evidence of the
effective area covered by effects of UDS tip to avoid user errors by drawing in CAD. The
design of a rotatory system has been proposed to achieve a greater cleaning total area. Due
to the lower surface coverage, lower fluxes and higher resistances were obtained when using
UDS tips compared to chemical cleaning. However, it would expect to get better results when
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combining ultrasound scales with other anti-fouling techniques (back-flushing and/or back-

pulsing), which could help to increase the process performance (sustainable flux).

Nomenclature

AFM : atomic force microscope

Jeacws  : permeate flux of cactus juice (L-m2ht)

Jv : permeate flux

P : pressure (bar)

Rir  :irreversible resitance (m™)

Rm : resistance of the cleaned membrane (m™)

Rrev  : reversible resitance (m™)

Rot - total resistance (m™)

TMP : pressure transmembrane (bar)
UDS : Utrasonic Dental Scaler

Vx  :cross-flow velocity (m-s™?)

Greek symbols

M > viscosity (Pas)
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Anexo 2. Planos de la base de la celda de microfiltracion.
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Anexo 3. Planos de la tapa de la celda de microfiltracion.
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Anexo 4. Planos de la base de la celda de limpieza.
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Anexo 5. Planos del soporte rotatorio de la membrana.
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Monitoreo y Control de un
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En & presents trabajo se descnbe un sistema que permite monitoreer y controldr un proceso de microfiltracion por medio g una interfaz grafica, una tareta de adquisicidn g datos v una
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DESARROLLO
Interfaz del sistema
El sistema s microfitracion es cortrolado y montareado por media de una interfaz de

usuanio instalada en una computadora portati, |a qua se desamollo bajo 8l lenguae de
programacion de Labiew®, Par medio de |z inferfaz &= posible establecer las condiciones

iniciates de operacian

Sistema mecanico

El sisterna de microfiltracion, igura 1, esté compussto basicamente por, un tanqus de
almacenamiento del fuido a fitrar, una bomba perstaltica, Una celds para memoranes
de disco, una punta ulfrascnica, una electrovalvula de control de fiujo, Una vavula
salenvide, res lransductores de presien, una lanseta de adauisicion de datos, una
tarjeta de contral de welacidad v una computadora portati

En la secoon del monltoren de presionss se observan la presién que comesponde a cada
Iransductor, S¢ permiten visualizar las gréficas asi coma los valores de las presiones en psi
y bar Sa encuentra una ventana que pemite abservar al compotamients da las prasiones
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Figura 2 Electranica del sistema

RESULTADOS
Figura 5

De manera arafica se puede bsarvar e desamalio de las prasiones durants el desarolio del proceso e fiempa real. la intertaz cuanta con el control y modulacion para los distintos elementos
del sistema de fracion ensamblada, es una interfaz modular que pemite reaizar sxpenimentos de manara independienta, E| sistema penmite ol analisis del fujo permeada, & analisis de las

la calda, la caractenzacion del flujo volumeéinco de la bomba penstaltica La caracterizecion de los acoesonos de manera independierte permitio abiener los intervalos de
ior El sistema se ha utiizado en prushas de fitracion de cerveza

vibraciones da ;
operacion y las funciones de control La Interfaz da usuario geners Un reports con datos. del proceso para analisis posterior
artesanal sin gasificar Un expenmento de velocimetria de paticulas, Independients al sistema de microfitracién permitid conocsr los limites de opsracion de fecuencia s |a punta ultrasénica A
la operacian de la punta ultrasamea al inferor de la celde, por medio de aiizacidin de Nujo con pintura fluorescente e iluminacion con luz ultravicleta, define limites de operacon

CONCLUSIONES
La interfaz de usuano desarroilada permite 13 aparacion de los instrumantos y actuadores del sistama de microfitracion sin que el desamalia del exparments Se interrumpa o modifique su

operacion. Los datos experimentales qus se mantorsan con el sistema Implemantado, son exportados para generar Un repatte de cada expeimenta. Con |a cerveza artesanal, e poshls
observar | clarificacion del fuido v el ensuciamients de fa membrana. Sin embargo seria muy til un sistema de camunicacdn inalambica para ¢f monitores @ distanciz
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Anexo 7. Prueba t realizadas entre los flujos de permeado posteriores a la limpieza ultrasénica
y quimica a una TMP de 0.3 [bar]. M1 es la membrana limpiada con agentes quimicos

y M2 es la membrana limpiada con la punta ultrasénica 10P.

XLSTAT 2017.5.47352 - Two-sample t-test and z-test - Start time: 06/10/2017 at 11:26:25 a. m. / End time: 06/10/2017 at 11:26:25 a. m.
Sample 1: Workbook = Librol / Sheet = Hojal / Range = Hojal1$SAS2:5AS4 / 2 rows and 1 column

Sample 2: Workbook = Librol / Sheet = Hojal / Range = Hojal!$B$2:5BS5 / 3 rows and 1 column

Hypaothesized difference (D): 0

Significance level (%): 5

Population variances for the t-test: Assume equality

Run again:

Summary statistics:

Variable  Observations. with missing vithout missin.  Minimum Maximum Mean Std. deviation
M1 2 0 2 143.780 515.700 329.740 262.987
M2 3 0 3 141.610 156.680 148.347 7.661

t-test for two independent samples / Two-tailed test:

95% confidence interval on the difference between the means:
[-260.089, 622.875 [

Difference 181.393
t (Observed v: 1.308
|t] (Critical va 3.182
DF 3
p-value (Two- 0.282
alpha 0.05

Test interpretation:
HO: The difference between the means is equal to 0.
Ha: The difference between the means is different from 0.

As the computed p-value is greater than the significance level alpha=0.05, one cannot reject the null hypothesis HO.
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Anexo 8. Prueba t realizadas entre los flujos de permeado posteriores a la limpieza ultrasonica
y quimica a una TMP de 0.5 [bar]. M1 es la membrana limpiada con agentes quimicos
y M2 es la membrana limpiada con la punta ultrasénica 10P.

XLSTAT 2017.5.47352 - Two-sample t-test and z-test - Start time: 06/10/2017 at 02:43:37 p. m. / End time: 06/10/2017 at 02:43:38 p. m.
Sample 1: Workbook = prueba t.xlsx / Sheet = Hojal / Range = Hoja1!$D5$2:5D%4 / 2 rows and 1 column

Sample 2: Workbook = prueba t.xlsx / Sheet = Hojal / Range = Hoja1!SE$2:SES5 / 3 rows and 1 column

Hypothesized difference (D): 0

Significance level (%): 5

Population variances for the t-test: Assume equality

Run again:

Summary statistics:

Variable  Observations. with missing vithout missin  Minimum Maximum Mean Std. deviation
M1 2 0 2 299.730 1113.000 706.365 575.069
M2 3 0 3 269.280 319.100 296.707 25.289

t-test for two independent samples / Two-tailed test:

95% confidence interval on the difference between the means:
[-556.767, 1376.083 [

Difference 409.658
t (Observed v 1.349
|t| (Critical ve 3.182
DF 3
p-value (Two- 0.270
alpha 0.05

Test interpretation:
HO: The difference between the means is equal to 0.
Ha: The difference between the means is different from 0.

As the computed p-value is greater than the significance level alpha=0.05, one cannot reject the null hypothesis HO.
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