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Taponamiento de membranas de ultrafiltracion sumergidas en la zona superior de un reactor UASB 2013
bajo diferentes condiciones hidrodinamicas

RESUMEN

El objetivo de esta tesis doctoral fue identificar el efecto de las condiciones hidrodindmicas
sobre el taponamiento de una membrana tubular de ultrafiltracion sumergida en la zona
superior de un reactor UASB que trata aguas residuales tipo municipal, determinando los
mecanismos de taponamiento que se presentan bajo cada circunstancia.

Se inici6 con pruebas a escala laboratorio en un reactor UASB alimentado con agua residual
sintética para determinar las condiciones adecuadas de operacion de la membrana. En esta
primera fase se realizaron pruebas de flux critico, filtracion continua y dos modos de
operacién intermitente (4 min on — 1 min off y 10 min on — 1 min off), cada uno de estos con
y sin burbujeo de nitrogeno en el periodo de relajacion. Posteriormente, el modo de
operacién que presentdé menor grado de taponamiento en las pruebas con agua residual
sintética (4 on — 1 off) fue utilizado en los experimentos con agua residual real a escala
laboratorio y piloto. En cada una de las pruebas se realizd el seguimiento de parametros
fisicoguimicos, sustancias organicas e inorganicas y distribucién de tamafio de particulas.
Adicionalmente, al finalizar las pruebas se realizaron autopsias de las membranas
taponadas, todo esto con el fin de identificar compuestos de interés en el control del
taponamiento de la membrana. Finalmente fueron aplicados dos modelos obtenidos de la
literatura para establecer el mecanismo de taponamiento predominante en cada prueba.

Los resultados mostraron tendencias diferentes para las pruebas realizadas con agua
residual sintética y real. El flux critico obtenido con agua residual sintética fue superior al
adquirido con agua residual real, ademas el BRAM present6 remociones de DQO superiores
al 90% en todas las pruebas en las que el reactor fue alimentado con agua residual sintética,
mientras que las remociones obtenidas con agua residual real a escala laboratorio y piloto
fueron similares, alrededor del 80%. Por otro lado, la filtracion intermitente contribuyé en una
mayor recuperacion de la permeabilidad en comparacion con la filtracion continua; ademas,
periodos de relajacion mas frecuentes fueron mas efectivos. Al incluir el burbujeo de gas en
el periodo de relajacion el taponamiento fue menor, ya que la duracion de las corridas de
filtracion incrementd hasta 10 veces mas, debido a la menor concentracion de PMS en el
efluente de éste, especialmente como carbohidratos, ademés de generar fuerzas de corte en
la superficie de la membrana.

En cuanto a los mecanismos de taponamiento, predominé el taponamiento superficial en
todas las pruebas, tanto con el modelo de las leyes de bloqueo como con el modelo
combinado. Sin embargo, los dos modelos no predijeron adecuadamente el mecanismo de
taponamiento de la membrana.
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ABSTRACT

The main objective of this work was to identify the effect of the hydrodynamic conditions on a
submerged tubular membrane during ultrafiltration of an UASB reactor effluent treating
municipal type wastewater, determining the fouling mechanisms in all conditions tested.

In the first part of this study, bench-scale tests were performed with an UASB reactor fed with
synthetic wastewater in order to determine the appropriate operating conditions of the
membrane. The selected conditions were then used in subsequent experiments with real
wastewater at bench and pilot scale. In the first phase, critical flux, two continuous filtration
and two intermittent operation modes (4 min on - off 1 min and 10 min on - 1 min off) were
evaluated, each of these with and without nitrogen sparging during the relaxation time.
Subsequently, the mode of operation that resulted in lower membrane fouling using synthetic
wastewater (4 on - 1 off) was used in experiments with real wastewater at laboratory and pilot
scale. Physicochemical parameters, organic and inorganic substances and particles size
distribution were evaluated during each test. In addition, at the end of the tests, autopsies of
the fouled membranes were performed, as an attempt to identify some compounds
associated with the fouling of the membrane. Finally, two models obtained from scientific
literature were applied in order to establish the fouling mechanism predominant in each test.

The results showed different trends for the tests performed with synthetic and real
wastewater. The critical flux in the tests with synthetic wastewater showed values higher than
those obtained with real wastewater; COD removal in the BRAM presented values above
90% in all tests in which the reactor was fed with synthetic wastewater, whereas with real
wastewater at bench and pilot scale were similar, around 80%. Furthermore, the intermittent
filtration contributed to a greater recovery of permeability in comparison with continuous
filtration, showing that more frequent relaxation periods were more effective. The presence of
gas bubbling during the relaxation period helped to reduce fouling phenomenon and
increased significantly (more than 10 times) the duration of filtration runs if compared with
tests without this condition, due to the lower SMP concentration in the effluent, especially as
carbohydrates, and the higher shear forces on the membrane surface.

Regarding to fouling mechanisms, surface fouling predominated in all tests both using the
blocking laws model or the combined model. However, the two models fail to adequately
predict the fouling membrane mechanism in these experiments.
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INTRODUCCION

Los bio-reactores anaerobios de membrana (BRAM) han recibido reciente atencién debido a
las ventajas del proceso anaerobio: requerimiento bajo de energia, produccion de biogés y
menor produccién de biomasa. En este arreglo, las membranas aportan una completa
retencién de la biomasa en el reactor, evitando el escape de esta en el efluente, ademas de
eliminar microorganismos y patégenos. Sin embargo, al igual que los BRM aerobios, su
aplicacion no ha sido generalizada debido a que el proceso es limitado por el taponamiento
de las membranas.

Se han realizado esfuerzos por comprender los mecanismos de taponamiento con la
finalidad de establecer estrategias de control, sin embargo estos se han dirigido
principalmente a BRM aerobios. En este sentido, se ha encontrado que el taponamiento
depende especialmente de las caracteristicas de la membrana, del licor mixto y de las
condiciones hidrodindmicas del sistema (Le-Clech et al., 2006).

Teniendo en cuenta lo anterior, en esta tesis doctoral se pretende analizar el efecto de las
condiciones hidrodinAmicas sobre algunas caracteristicas del licor mixto y como afectan al
taponamiento de una membrana tubular de ultrafiltracion sumergida en la zona superior de
un reactor UASB que trata aguas residuales tipo municipal, ademas de identificar los
mecanismos de taponamiento predominantes en cada condicion.

La experimentacion se dividido en dos fases: pruebas con agua residual sintética a escala
laboratorio en las cuales se probaron seis condiciones hidrodinamicas diferentes y una
segunda fase con agua residual real a escala laboratorio y piloto, donde se utilizaron las
mejores condiciones obtenidas con agua residual sintética. Las condiciones hidrodinamicas
ensayadas en la primera fase consistieron en pruebas de filtracién continua con dos tiempos
de retencién hidraulico diferentes y dos modos de filtracion intermitente cada uno, con y sin
burbujeo de gas nitrégeno durante el periodo de relajacién. En la segunda fase se utilizo el
modo de filtracion intermitente 4on — 1off con y sin burbujeo de nitrégeno.

Finalmente con los resultados obtenidos en cada prueba, se aplicaron el modelo de las leyes
de blogueo y un modelo combinado, con el fin de establecer el mecanismo de taponamiento
predominante para cada condicion hidrodinamica establecida. Adicionalmente se realizaron
autopsias a las membranas taponadas con el fin de confirmar el tipo de taponamiento y las
sustancias taponantes en cada prueba.
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1. FUNDAMENTOS TEORICOS

1.1. Bio-reactores de membrana, BRM
1.2. Bio-reactores anaerobios de membrana (BRAM)

1.3. Taponamiento
1.4. Control de taponamiento
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1.1 Bio-reactores con membrana, BRM

Los bio-reactores con membrana (BRM) se refieren al uso de procesos biologicos para el
tratamiento de aguas residuales, combinados con la separacion fisica de la biomasa y
sélidos suspendidos y coloidales via la filtracion por membranas. Esta tecnologia ofrece
muchas ventajas sobre los procesos de tratamiento convencional como: instalaciones mas
compactas, alta calidad del efluente, buena capacidad de desinfeccién y menor produccién
de lodos (2011). Este arreglo fue propuesto en la década de los 60's al sustituir los
sedimentadores en los sistemas de lodos activados convencionales por membranas, sin
embargo, fue dificil justificar su uso debido a los altos costos de las membranas, el poco
valor del producto (efluente final) y la rapida pérdida de uso potencial debido al taponamiento
(Le-Clech et al., 2006).

Los procesos de filtraciobn con membranas mas ampliamente usados y su principal objetivo
se presentan en la Tabla 1.1.

Tabla 1.1. Procesos de filtracibn con membranas.
(Adaptado de Judd y Jefferson (2003) y Radjenovic et al. (2008)

o Rango de
Proceso Objetivo usual g v
separacion

Remocion de solidos suspendidos,

. . P 100 - 1000nm
incluyendo microorganismos
Remocion de particulas coloidales
suspendidas y solutos disueltos

Microfiltracion (MF)

Ultrafiltracion (UF) 5-100 nm

Remocion selectiva de iones
Nanofiltracion (NF) multivalentes y ciertas moléculas 1-5nm
polares cargadas

Osmosis reversa (OR) Remocién de iones inorganicos 0.1-1nm

Las membranas de MF y UF son tipicamente asociados con BRM debido a sus mecanismos
de remocion, ya que el tamafio de poro de éstas provee una barrera fisica para particulas,
bacterias y protozoos; las de UF adicionalmente retienen algunos virus.

Las membranas pueden ser hechas de materiales organicos e inorgénicos. Entre los
materiales organicos estan las celulosas, poliamidas (PA), polisulfonas (PS), poliacronitrilo
(PAN), polietilsulfona (PES), fluoruro de polivinildieno (FPVD), polietileno (PE) y polipropileno
(PP) (Murder, 1996). Para aplicacién en BRM las membranas mas utilizadas son las de PES
y FPVD (Wilf et al., 2010) por su buena carga, elongacion y buena resistencia a los quimicos.
De acuerdo a una investigacion realizada por Yamato et al. (2006) observaron que las
membranas de PE se taponaron rapidamente y el taponamiento fue irreversible en
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comparacion con las de FPVD en las que el taponamiento dominante fue reversible, el cual
podria estar relacionado principalmente a materia organica con tamafio de submicrones,
compuesta principalmente por carbohidratos depositados sobre la superficie de la
membrana. Ellos concluyen que la composicion de las sustancias taponantes causantes del
taponamiento irreversible diferian considerablemente dependiendo del material polimérico de
la membrana.

Los materiales inorganicos como aluminio, ceramica, zirconio y 6xido de titanio poseen
generalmente mayor resistencia quimica, hidraulica y térmica que los organicos (Meng et al.,
2009), sin embargo no son muy utilizados debido a sus altos costos (Le-Clech et al., 2006).
Una membrana inorgénica con superficie lisa es menos susceptible al taponamiento que una
membrana organica con estructura rugosa y fibrosa que provee un mejor agarre para la
biomasa (Kang et al., 2002). Las propiedades del material de la membrana pueden influir
significantemente en el disefio y operacion del sistema de filtracion, asi como en las
caracteristicas de exclusion de la membrana. Ademds, las membranas pueden ser
caracterizadas como hidrofilicas o hidrofébicas, refiriéendose a la facilidad con que las
membranas pueden ser humedecidas y la propension del material a resistir el taponamiento
(USEPA, 2005). Debido a las interacciones hidrofébicas que ocurren entre solutos, células
microbianas y el material de la membrana, se espera que el taponamiento de la membrana
sea mas severo en membranas hidrofébicas que en las hidrofilicas(Le-Clech et al., 2006).

Adicionalmente, dependiendo del proceso de produccion de la membrana, éstas pueden ser
de geometria plana o cilindrica. Hay tres tipos de membranas utilizadas en la practica: fibra
hueca (FH), placas planas y tubulares (Murder, 1996). En la Tabla 1.2 se resumen las
ventajas y desventajas de éstas.

Tabla 1.2. Tipos de membranas

Criterio Fibra hueca Placas planas Tubulares ‘
Densidad de empaque Alto Moderado Bajo
Flux operacional Moderado Moderado a alto Alto
Propensidn al taponamiento Moderado Moderado Bajo
Limpieza Moderado Pobre Bueno
Uso de energia Moderado Moderado a alto Alto
Costo capital Moderado Moderado a alto Alto

Las membranas de fibra hueca (Figura 1.1a) son generalmente de UF y se utilizan
sumergidas en bio-reactores, por lo que su capacidad es limitada por la presion
transmembrana (PTM). Igualmente, las membranas de placas planas (Figura 1.1b) se usan
inmersas en bio-reactores pero son de MF con alta permeabilidad. Las membranas tubulares
son tubos con didmetros internos que varian de 5 a 13 mm (Figura 1.1c). Se pueden instalar
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vertical u horizontalmente como series de modulos y se utilizan generalmente de manera
externa a los bio-reactores (WEF, 2012).

(a) fibra hueca (b) placas planas (c) tubular

Figura 1.1. Tipos de membranas

De acuerdo a la operaciéon de la membrana en el reactor, se tienen dos configuraciones: la
membrana puede ser operada bajo presién o vacio. En la configuracion bajo presion, la
membrana se coloca fuera del reactor (membrana externa) y el efluente de este es
bombeado hacia la membrana para obtener el permeado (Figura 1.2a), adicionalmente la
corriente de rechazo y el material retenido son bombeados nuevamente al reactor. En la
configuracion operada bajo vacio (membrana sumergida o inmersa), la membrana es
colocada directamente en el liquido y el permeado es extraido a través de la membrana por
bombeo o gravedad. Las membranas sumergidas pueden ser usadas de dos formas:
inmersas directamente en el bio-reactor (Figura 1.2b) o en una camara separada (Figura
1.3c) (Liao et al., 2006).

Aungue la tecnologia de BRM inici6 con la comercializacion de membranas externas, estos
sistemas fueron asociados a altos costos, limitando su aplicacion. Parte de los costos fueron
reducidos al implementar sistemas con membranas sumergidas en bio-reactores aerobios,
situacion que favorecio el rapido desarrollo de esta tecnologia. Adicionalmente, el hecho de
no bombear el licor mezclado del reactor hacia la membrana hace que la biomasa esté
expuesta a menos estrés en la configuracion de membrana sumergida, ya que se evita el
esfuerzo cortante ejercido por el bombeo. En los Ultimos 20 afios se ha tenido un
significante progreso en el uso de membranas sumergidas (planas y fibra hueca), esto se
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nota en las multiples aplicaciones a nivel industrial y municipal y en la amplia investigacion
en institutos y universidades en Europa, Norte América, Australia y Asia (Yamamoto, 2009).

Bingas
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T Bomba de
recirculacion
Bio-reactor
Purga de anaerobio
lodos * Membrana
.‘_
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Alimentacion
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Figura 1.2. Configuraciones en un bio-reactor de membrana.
(a) Presion; (b) Inmersa en el bio-reactor y (c) Inmersa en camara separada.
(b) Adaptado de Liao et al. (2006)

1.2 Bio-reactores anaerobios de membrana (BRAM)

Los BRAM pueden ser definidos como un proceso de tratamiento biolégico en ausencia de
oxigeno en el que se usan membranas para proveer una completa separacion solido-liquido.
De acuerdo al reporte de la Water Enviromental Research Foundation realizado por Hall et
al. (2007), los BRAM han sido aplicados para el tratamiento de una amplia variedad de
aguas residuales industriales a escala laboratorio, piloto y real, en los cuales se ha utilizado
membranas externas de MF y UF. Liao et al. (2006) reportaron que un 67% de los BRAM
habian sido reactores completamente mezclados (RCM), 15% filtros anaerobios, 10%
reactores de lecho de lodos tipo UASB o UASB hibridos, 7% lechos fluidizados y 2% tanques
sépticos. A pesar de que los RCM han sido los mas utilizados, la configuraciéon de alta tasa
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como el UASB, puede ser mas atractiva por tres razones: 1) pueden tener mayor eficiencia
de remocion de demanda quimica de oxigeno (DQO); 2) se puede reducir el costo de capital
de los reactores UASB eliminando la necesidad del separador sélido-liquido-gas y 3) el
UASB retiene la biomasa evitando su exposicion sobre la membrana.

El uso de BRAM en el tratamiento de aguas residuales municipales a escala real ha sido
muy limitado, sin embargo, en los Ultimos afios se ha incrementado la investigacion a nivel
de laboratorio, especialmente con el uso de membranas sumergidas. Para ello se han
utilizado membranas planas (Hu y Stuckey, 2006; Huang et al., 2011; Martinez-Sosa et al.,
2011; Pastor et al., 2010), de fibra hueca (Giménez et al., 2011; Wen et al., 1999) y tubulares
(Jeison y van Lier, 2006a; van Voorthuizen et al., 2008)

En el Colegio Imperial de Londres se ha experimentado con BRAM utilizando membranas
planas sumergidas que tratan agua residual sintética de baja carga, con el objetivo de
caracterizar las sustancias taponantes de la membrana y evaluar el efecto de la adicion de
carbon activado sobre ellas. Los reactores fueron mantenidos a 35 + 1°C y la biomasa fue
continuamente mezclada con biogas. Se encontré que el reactor que no recibié carbon
activado experimentd mayor taponamiento, presentando gran cantidad de compuestos de
alto peso molecular (Aquino et al., 2006). En otro trabajo experimentaron con tres BRAM
para tratar aguas residuales diluidas utilizando membranas planas y de fibra hueca,
resultando en remociones de DQO similares. Bajo las condiciones de operacién
experimentadas (37°C, pH neutro y burbujeo de biogas a una tasa de 5 L-min™), concluyeron
que los BRAM sumergidos pueden tratar aguas residuales de baja carga eficientemente sin
lavado de biomasa y mantener el funcionamiento cerca de tres meses sin necesidad de
limpieza quimica (Hu y Stuckey, 2006).

El efecto del tiempo de retencion hidraulico (TRH) y celular (TRC) sobre el taponamiento de
la membrana también ha sido investigado en un BRAM sumergido, operado a temperatura
ambiente y utilizando membranas planas para tratar agua residual sintética de baja carga. Se
encontré que el TRH no tiene un impacto significante sobre el funcionamiento del reactor y el
taponamiento de la membrana, contrario al TRC. A TRC altos se incrementa la
concentracion de biomasa y por lo tanto se tiene un mejor tratamiento, sin embargo, se
tienen altas relaciones de carbohidratos — proteinas (C/P = 0.75 — 1.2) en los productos
microbianos solubles (PMS) favoreciendo el desarrollo acelerado del taponamiento de la
membrana (Huang et al., 2011).

En cuanto a la utilizacion de membranas sumergidas en reactores UASB que tratan aguas
residuales municipales, la informacién es muy limitada. El primer trabajo reportado con
BRAM utilizando un UASB hibrido y una membrana sumergida para tratar agua residual
doméstica real fue de Wen et al. (1999). Estos autores emplearon membranas de fibra
hueca con tamafio de poro de 0.03 pm, con lo que obtuvieron remociones de DQO
superiores al 97%, con una concentracion promedio en el efluente inferior a 20 mg-L™ vy libre
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de sélidos suspendidos. Ademas, el sistema fue capaz de resistir cambios bruscos de carga
organica volumétrica y temperatura. Por otro lado, Wu et al. (2009) evaluaron diferentes
adsorbentes y coagulantes para disminuir el taponamiento de una membrana plana
sumergida en el efluente de un reactor UASB que trataba agua residual sintética. Ellos
demostraron que la adicion de policloruro de aluminio con una dosis de 10 mg-L™, fue el mas
efectivo entre los compuestos probados. Un afio mas tarde An et al. (2010) estudiaron la
filtracibn con membranas planas sumergidas dentro de un reactor UASB, que trataba agua
residual sintética a temperaturas mesofilicas (35°C). Al final determinaron, con base en la
evolucion de la presion transmembrana (PTM), la influencia de la filtracion intermitente y del
burbujeo de aire, encontrando que la primera tiene un mayor efecto sobre el control de
taponamiento.

A pesar de que se han realizado estudios combinando la tecnologia de membranas
sumergidas con reactores UASB, existe poca informacion acerca de los sustancias
taponantes, las estrategias de operacion adecuadas y los mecanismos de taponamiento
involucrados en estos sistemas, especialmente cuando se tratan aguas residuales
municipales reales a temperatura ambiente.

1.3 Taponamiento

A pesar de que los BRM y BRAM representan una solucién tecnolégica atractiva para el
tratamiento de aguas residuales industriales y municipales, el taponamiento de la membrana
sigue siendo la principal desventaja de estos sistemas. Debido a su impacto econémico, gran
cantidad de trabajos han sido publicados sobre este tema en los Gltimos afios, como se
presenta en la Figura 1.3. Sin embargo, la mayoria de las publicaciones se han enfocado en
bio-reactores aerobios de membrana (Drews, 2010; Le-Clech et al., 2006; Meng et al., 2009;
Zhang et al.,, 2006). Al respecto, Berube et al. (2006), Liao et al. (2004; 2006) y
recientemente Stuckey (2012) y Smith et al. (2012) presentaron una extensa revision acerca
del taponamiento en sistemas anaerobios en los cuales se hace evidente la necesidad de
mas investigacion para comprender las diferencias entre el taponamiento aerobio y
anaerobio y las condiciones de operacion que afectan a éste.

El taponamiento se refiere a la deposicién o adsorcion de material sobre la superficie de la
membrana o entre los poros durante la operacion (Drews, 2010). Se dice que este es
causado por la combinacion de componentes en el reactor (organicos solubles, particulas
coloidales del influente y de lisis celular, asi como precipitados inorganicos) que a su vez son
influenciados por parametros tales como la composicion del agua residual y del sistema
biol6gico, tipo de membrana, condiciones hidrodinamicas y sistema quimico como se puede
ver en la Figura 1.4 (Stuckey, 2012). El taponamiento afecta el funcionamiento de un bio-
reactor de membrana al reducir el flux permeado, incrementando la PTM y asi el consumo de
energia. Ademas se aumenta la frecuencia y remplazo de las membranas, acrecentando los
costos de operacién y mantenimiento (Wang et al., 2009).
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Figura 1.3. Tendencia en la investigacion en BRM.
(Santos et al., 2011)
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(Stuckey, 2012)
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1.3.1 Tipos de taponamiento

De manera general, el taponamiento se clasifica en tres tipos de acuerdo al origen de las
sustancias taponantes: biotaponamiento, organico e inorganico.

El biotaponamiento se refiere a las interacciones entre la superficie de la membrana y los
componentes de la biomasa (células microbianas o agregados, productos de secrecidon
microbiana, constituyentes de las células derivadas de su lisis y virus). El biotaponamiento se
manifiesta mediante la obstruccion de los poros, formacion de una capa de lodo y la
adsorcion de sustancias poliméricas extracelulares (SPE) y productos microbianos solubles
(PMS) (Liao et al., 2004).

El taponamiento organico se debe a la acumulacion y adhesiéon de compuestos organicos
solubles y coloidales, como proteinas y polisacaridos, sobre la superficie de la membrana.
Las SPE y los PMS juegan un papel importante, ya que de acuerdo a diferentes estudios
(Aquino y Stuckey, 2004; Metzger et al., 2007; Rosenberger et al., 2006), estos son la causa
de este tipo de taponamiento. Rosemberger et al. (2006) demostraron que los polisacaridos y
la materia organica soluble con peso molecular mayor a 120kDa tienen un fuerte impacto
sobre el taponamiento de la membrana.

El taponamiento inorganico se refiere a la precipitacion de cristales y coloides inorganicos
sobre la membrana y la superficie de los poros, donde la estruvita (MgNH,PO,.6H,0) es el
compuesto taponante que predomina en condiciones anaerobias (Choo et al., 2000; Kang et
al., 2002; Yoon et al., 1999). La precipitacion de la estruvita ocurre cuando la concentracion
combinada de iones libres de Mg*?, NH4" y PO4™ exceden el producto de solubilidad de la
estruvita el cual esta en el rango de 12.6 y 13.3 (Ohlinger et al., 1998). Al respecto, Salazar-
Pelaez et al. (2011a) evaluaron un BRAM que trataba aguas residuales tipo municipal
mediante un analisis cuantitativo basado en las concentraciones de los iones libres de Mg+2,
NH4"y PO4 presentes en el efluente de un reactor UASB que estaba en contacto con la
membrana de ultrafiltracion, encontrando que bajo las condiciones presentadas se tenian
concentraciones no saturadas de los elementos, de modo que la precipitacion de estruvita no
ocurriria.

De acuerdo con estudios realizados por Ognier et al. (2002), en membranas de ceramica se
puede obtener un taponamiento severo por la precipitacion de CaCOs, bajo ciertas
condiciones de operacion. Por su parte, Wang et al. (2009) encontraron que iones como
magnesio, aluminio, hierro, calcio y silicio se precipitaban en la capa taponante mejorando
las condiciones cohesivas de ésta y causando un taponamiento irreversible. Por otro lado,
Costa et al. (2006) mostraron que la interaccién entre sustancias taponantes organicas e
inorganicas favorecié la formacion de una capa gelatinosa causando taponamiento en
membranas de UF, ya que la concentracion-polarizacion permite concentraciones mas altas
de iones organicos e inorganicos sobre la membrana.
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De acuerdo al grado de retencién de las sustancias taponantes, el taponamiento se clasifica
en removible, irremovible e irreversible. El taponamiento removible es aquel causado por
sustancias taponantes pobremente adheridas a la superficie de la membrana, que van
formando una capa y que puede ser eliminado por medio de limpieza fisica como retro
lavados, burbujeo o relajacion. El irremovible, se debe al bloqueo de los poros y a las
sustancias taponantes fuertemente adheridas, que necesitan limpieza quimica para ser
eliminadas. Finalmente, el taponamiento irreversible es el que permanece y no puede ser
removido por ningun método de limpieza (Meng et al., 2009).

1.3.2 Caracteristicas de la biomasa y sustancias taponantes

Las principales sustancias taponantes que influyen en el taponamiento de BRM son las
particulas, materia organica coloidal y disuelta (PMS y SPE), sustancias inorganicas y
células microbianas (Defrance et al.,, 2000; Dvorak et al., 2011; Germain et al., 2005;
Herrera-Robledo et al., 2011b; Huang et al., 2011, Jinsong et al., 2006; Lin et al., 2010).

La concentracion de sélidos suspendidos en el licor mixto, SSLM, ha sido considerada como
un factor que afecta negativamente el taponamiento. Beaubien et al. (1996) detectaron en su
investigacion que el flux permeado variaba de 13 pm-s™ a 7 um-s™ cuando la concentracion
de SSLM aumentaba de 2.5 g-.L™ a 22 g-L™ en un BRAM con membrana externa. Por otro
lado, Jeison y Van Lier (2006a) investigaron el efecto de la concentracion de la biomasa
sobre la formacion de la capa taponante, con valores entre 25 y 50 g-L™, encontrando que al
incrementarla se aumentaba el flujo de sélidos hacia la superficie de la membrana y por lo
tanto disminuia el flux critico. De igual forma, Germain et al. (2005) encontraron que aun con
concentraciones de SSLM menores a 4.3 g/L, se present6 taponamiento para valores de flux
alto y que un incremento en la concentracion de solidos no aumentaria la tasa de
taponamiento, excepto para valores mas altos (12.1 y 13.5 g/L) y velocidades de aireacién
mas bajas (0.07 m/s). Este efecto negativo del incremento de la concentracién de SSLM esté
asociado con el aumento de la viscosidad, resultando en un descenso en la velocidad
tangencial y el nimero de Reynolds en la suspension de lodo (Meng et al., 2007).

Contradictoriamente, algunos autores han reportado un impacto insignificante de los SSLM
sobre el taponamiento. Harada et al. (1994) investigaron la influencia de los SSLM vy
compuestos organicos solubles en un BRAM con membrana externa que trataba agua
residual sintética con alta carga de material particulado, encontrando que la acumulacion de
compuestos organicos solubles tuvo un mayor efecto sobre el taponamiento que el
incremento en la concentracion de los SSLM, reportando un umbral de concentracion de
SSLM (3.6 — 8.4 g/L) a partir del cual ya no hay influencia de éstos sobre el taponamiento.
Le-Clech et al. (2006) observaron que para valores entre 4 y 8 g/L no hubo diferencia
significativa sobre el flux critico y Brookes et al. (2006) compararon dos reactores con la
misma concentracion de SSLM vy diferentes TRH y TRC, hallando diferencias en la
concentracion de SPE y PMS con los dos reactores, razén por la cual sefialan al TRHy TRC
como mejores indicadores del taponamiento. Finalmente, no hay una correlacion clara entre
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la concentracion de SSLM y otras caracteristicas taponantes, indicando que los SSLM por si
solos son un pobre indicador de la propension al taponamiento (Jefferson et al., 2004).

Respecto a las particulas coloidales, Choo y Lee (1996a) encontraron un mayor indice de
polarizacion para éstas que para los compuestos disueltos o células contenidas en un
digestor anaerobio y concluyen que los coloides finos son los responsables de una capa
taponante altamente densa.

La distribucién de tamafio de particulas puede determinar la deposicion de éstas sobre la
superficie de la membrana. Hwang et al. (2010) evaluaron la deposicidon selectiva de
particulas finas en un sistema de microfiltracion sumergida a flux constante. Se encontré que
la distribucién de tamafo de particula en la capa taponante formada fue mas pequefa que
en la suspensién, pero que ésta a su vez aumentaba con el incremento del flux permeado.
Esto debido a que la probabilidad de deposicién de las particulas depende de su tamafio y
generalmente particulas mas pequefias son mas estables cuando se ubican en la superficie
de la membrana desde el punto de vista hidrodinamico (Altmann y Ripperger, 1997; Kwon y
Vigneswaran, 1998). Cid-Ledn (2007) encontré que la distribucion de tamafio de particulas
en el efluente de un reactor UASB que trataba aguas residuales municipales varié entre 200
y 3042 nm, pero que al incorporarse una membrana externa a éste, la distribucion de tamafio
de particulas disminuy6 drasticamente a un valor promedio de 530 nm al final del ciclo,
debido a la fuerza de corte inducida por el bombeo, que generé un rompimiento de
particulas, coincidiendo con lo observado por Choo y Lee (1998). Recientemente, An et al.
(2010) evaluaron la influencia del burbujeo de aire sobre la distribucion de tamafio de
particula; encontrando que éste disminuyé con el incremento de la tasa de aireacion,
especialmente cuando era superior a 2 L-min™.

Las sustancias poliméricas extracelulares, SPE, son los materiales de construccion para
agregados microbianos como biopeliculas, flocs y lodos activados. Estas son principalmente
secreciones de microorganismos y productos de lisis celular e hidrélisis de macromoléculas
(Sheng et al., 2010) compuestas de diferentes clases de macromoléculas como
polisacaridos, proteinas, acidos nucléicos y otros compuestos poliméricos que han sido
encontrados fuera de la superficie celular y en el espacio intercelular de agregados
microbianos (Le-Clech et al., 2006).

Las SPE que existen fuera de la superficie celular pueden ser subdivididas en dos
categorias: SPE ligadas que se encuentran adheridas a las células y SPE solubles, que
forman parte de los llamados productos microbianos solubles, PMS, que se encuentran
disueltas en la solucion o débilmente ligadas a la célula (Laspidou y Rittmann, 2002). Estos
dos tipos de SPE pueden ser separados por filtracion o centrifugacién, donde los PMS
permanecen en el sobrenadante y las SPE ligadas quedan en los flocs retenidos.
Adicionalmente, para la caracterizacion y cuantificacion de las SPE ligadas, éstas deben ser
extraidas, para lo que se han reportado varios métodos fisicos, fisico-quimicos y quimicos.
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Los métodos fisicos utilizan fuerzas externas, las cuales son creadas por ultrasonido,
centrifugacion o calor para fomentar el desprendimiento de las SPE de las células y que se
disuelvan en la solucion; los métodos quimicos incluyen la adicibn de un componente
quimico que interrumpe las interacciones entre las SPE y las células acelerando la disolucion
de las SPE (Sheng et al., 2010). Entre los métodos mas usados en BRM se encuentra el
tratamiento térmico (Ng y Ng, 2010; Zhang et al., 1999) , intercambio con resina cationica
(Frglund et al., 1996) y extraccién con formaldehido mas hidréxido de sodio (Liu y Fang,
2002).

Las SPE también han sido reportadas como un factor que influye en el taponamiento de las
membranas. Cho y Fane (2002) realizaron autopsias de las membranas acopladas
externamente a un reactor UASB, las cuales revelaron un taponamiento significativo por SPE
y una distribucién desigual de éstas; sugieren que el incremento inicial y gradual de la PTM
en las corridas de filtracion se debe a la deposicion de las SPE en las primeras horas. Lin et
al. (2009) encontraron que en un reactor anaerobio termofilico las SPE tienen una mayor
relacion proteina—carbohidrato (P/C = 1.33 +0.12) que en uno mesofilico (P/C = 0.84 +0.09).
Esta diferencia es atribuida a que el reactor termofilico operd con una carga organica mas
baja que el mesofilico y a que a temperaturas altas se tiene una mayor lisis celular.

Como se menciond anteriormente, los PMS son compuestos organicos solubles que son
liberados durante el metabolismo del sustrato y el decaimiento de la biomasa en sistemas
con cultivos mixtos como son los procesos hioldgicos de tratamiento (Laspidou y Rittmann,
2002).

Entre los mayores componentes identificados en los PMS se encuentran las sustancias
hdmicas, carbohidratos y proteinas. En cuanto a la distribucién de peso molecular, Barker y
Stuckey (1999) reportaron que ésta varia ampliamente entre <0.5 y >50 kDa y que pueden
ser afectados por pardmetros como el TRC y el tipo de reactor. Adicionalmente, los
compuestos de alto peso molecular fueron degradados rapidamente en condiciones
aerobias, mientras que los de bajo peso molecular en condiciones anaerobias.

Namkung y Rittmann (1986) dividieron los PMS en dos categorias: BAP (productos
asociados a la biomasa) asociados con el decaimiento de la biomasa y UAP (productos
asociados a la utilizacién) que son asociados con el metabolismo del sustrato, lo que incluye
los productos intermedios del metabolismo celular, y el crecimiento de la biomasa.
Posteriormente se plante6 una teoria unificada que acopla la produccion y degradaciéon de
los PMS con la formacion y degradacion de SPE en sistemas aerobios (Laspidou y Rittmann,
2002), la cual es esquematizada en la Figura 1.5. En esta teoria, las células utilizan
electrones del sustrato donador de electrones para construir biomasa activa, produciendo
también SPE ligadas y UAP en el proceso. Las SPE ligadas son hidrolizadas a BAP,
mientras que la biomasa activa se somete a decaimiento activo para formar células muertas
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residuales. Finalmente, los UAP y BAP que son biodegradables, son utilizados por la
biomasa activa como donadores de electrones reciclados.

Experimentos realizados para establecer diferencias entre los BAP y los UAP han mostrado
que los BAP tienen mayor peso molecular que los UAP, bajas relaciones DBOs/DQO
indicando menor biodegradabilidad y baja absorbancia especifica a la luz ultravioleta (SUVA)
indicando un caracter hidrofilico de estos (Jarusutthirak y Amy, 2007; Jiang et al., 2010).

Licor
mixto

Biomasa

Sintesis celular Decaimiento

Utilizacion del sustrato
para formacion de UAP

I EE NN B BN BN BN BN BN BN S B BN B S . '
1
. PMS "
L !
1 |
: UAP |
1
: . e : Formacién de SPE
L Y ! Hidrélisis de SPE para
' ! formaq"::’-n de BAP
1
; BAP -ﬂ :
I S 7 1

et e e e e e e e e e e == == = 1

Figura 1.5. Esquema de la teoria unificada para PMS, SPE y biomasa activa e inerte.
(Ni et al., 2011)

Debido a que los PMS (especialmente los BAP) son lentamente biodegradables, la tendencia
de estos es la acumulacioén, ya que la mayoria de compuestos organicos que entran a un
proceso biolégico son mas rapidamente biodegradable que los PMS, por lo tanto la DQO
soluble del efluente generalmente es controlada por la concentracion de PMS.

En bio-reactores de membrana aerobios se ha demostrado que los PMS influyen
considerablemente en el taponamiento de la membrana (Dong y Jiang, 2009; Drews et al.,
2007; Jang et al., 2007; Wang y Zhang, 2010), reduciendo la porosidad al obstruir los poros
de la membrana, por deposicién en conjunto con una capa de lodo, o ambos (Liang et al.,
2007) como se muestra en la Figura 1.6.
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En bio-reactores anaerobios, los PMS tienen influencia en el taponamiento de la membrana.
Se ha observado que el tamafio y concentracibn de PMS en el licor mixto es un factor
adverso para el flux permeado, ya que al tener altas concentraciones de PMS contribuye
considerablemente al taponamiento de la membrana (Harada et al.,, 1994). Aquino et al.
(2006) evaluaron dos BRAM con membranas de microfiltracién sumergidas, encontrando que
proteinas de alto peso molecular y carbohidratos originados principalmente de lisis celular y
las SPE fueron los principales compuestos organicos que contribuyeron al taponamiento
interno de la membrana. Recientemente, Lin et al. (2009) obtuvieron en un reactor UASB a
temperaturas altas (55°C) y cargas organicas bajas, un mayor contenido de PMS que
afectaron el taponamiento de la membrana negativamente, en comparacion con otro operado
a 37°C. Por su parte, Zhou et al. (2009) encontraron que los PMS fueron degradados
considerablemente en la parte superior de un reactor UASB que trataba agua residual de
baja carga, a pesar de la poca cantidad de sélidos en esta zona. Ellos sugieren que los PMS
se acumulan en los bio-reactores anaerobios principalmente debido a las bacterias
acidogénicas y que por el contrario, las bacterias metanogénicas pueden ser las principales
consumidoras de PMS.

(a)

|F0|33 de »O Biomasa particulada

SPE = @D Biomasa particulada

@©| BAP
PMS =5 Grandes BAP
totales

(@) UAP

Figura 1.6. Taponamiento en BRM causado por PMS; a) taponamiento de los poros de la
membrana; b) deposicion de sdlidos sobre la membranay c) ambos
(Ni et al., 2011)

Por otro lado, los PMS presentan propiedades quelantes en sistemas aerobios y anaerobios,
influyendo en la toxicidad y biodisponibilidad de metales. Kuo y Parkin (1996) encontraron
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grupos funcionales quelantes como carboxilos, hidroxilos, fenoles y aminas en los PMS.
Estos grupos quelantes pueden actuar como ligando y acomplejarse con metales
encontrados comunmente en aguas residuales y lodos. De acuerdo a Gonzélez-Gil (2003)
se increment6 la biodisponibilidad de Ni y Co cuando se agregd extracto de levadura a un
reactor anaerobio, debido a la formacion de complejos solubles biodisponibles, favoreciendo
la disolucién de los metales. Holakoo et al. (2006) compararon las propiedades quelantes de
varias fracciones de PMS en un BRM antes y después de la adicion de cobre. Los resultados
indicaron que la capacidad de complejacion de los PMS después de la adicion de cobre fue
casi la mitad de su valor antes de ésta, debido a un incremento en el peso molecular de los
PMS. Adicionalmente, los PMS y SPE pueden tener la capacidad de enlazarse con cationes
divalentes, tales como Ca'? (Mayer et al., 1999a) los cuales pueden producir
macroestructuras en la capa taponante que puede permanecer después de procedimientos
convencionales de limpieza (Herrera-Robledo et al., 2010) .

Por dltimo, entre los compuestos inorganicos que pueden presentarse en el taponamiento de
membranas utilizadas en bio-reactores anaerobios, sobresale la estruvita (MgNH;PO,.6H,0).
Choo y Lee (1996b) identificaron a la estruvita como el mayor taponante inorganico en una
membrana acoplada a un bio-reactor anaerobio, que trataba aguas residuales provenientes
de una planta destiladora de alcohol, y que al depositarse junto con células microbianas
sobre la superficie de la membrana, tienen una gran influencia en la formacion de una capa
taponante fuertemente adherida a esta. En un estudio posterior, Choo et al. (2000) evaluaron
membranas poliméricas y de ceramica acopladas a un digestor anaerobio alimentado con
agua residual sintética de alta carga (DQO;y = 27000 mg-I") , encontrando que las
membranas de ceramica fueron afectadas en mayor grado por la precipitacion de estruvita
dentro de los poros. Para mitigar este efecto adverso instalaron una unidad de dialisis/zeolita
adherida al BRAM, obteniendo un incremento en el flux permeado. Sin embargo, Salazar-
Pelaez et al., (2011a) encontraron al tratar aguas residuales tipo municipal en un BRAM, que
aungque fueron encontrados los componentes de la estruvita, bajo las condiciones
presentadas se tenian concentraciones no saturadas de los elementos de modo que la
precipitacién de estruvita no ocurriria.

1.3.3 Modo de operacién

Un BRAM puede ser operado bajo condiciones de PTM o flux constante (Ver Figura 1.7). En
la primera la PTM es mantenida constante durante la corrida de filtracion y el flux disminuye
con el tiempo debido al taponamiento de la membrana; bajo este régimen, se presenta una
rapida caida en el flux durante las etapas iniciales de la filtracion y la tasa de taponamiento
disminuye hasta alcanzar un estado estacionario. En la operacién a flux constante, se fija el
flux de permeado y se permite el incremento de la PTM en la medida que aumenta el
taponamiento de la membrana. Existe poca informacion acerca de la comparacion de los
modos de operacion (Carrere et al., 2002; Defrance y Jaffrin, 1999; Vyas et al., 2002). Sin
embargo, se han planteado mecanismos de taponamiento para cada uno de estos; de
acuerdo a Bae y Tak (2005), se tiene un mecanismo de formacion de la capa taponante en
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tres fases: en la primera fase se tiene la deposicion irreversible de la fraccion soluble de la
biomasa en suspension, la segunda fase se caracteriza por el asentamiento de particulas de
lodo sobre la superficie de la membrana o sobre las capas formadas previamente
permitiendo una declinacion mas lenta del flux y la tercera fase esta definida cuando el flux
se estabiliza, indicando un equilibrio entre el retrotransporte de las particulas y el arrastre del
permeado.

80 7 250
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E 30 o o

20 .1'\..\ 50

1{}‘ --1---.-.._.-..‘-...

0 ] , , , , 0 : : : :

0 50 100 150 200 250 300 0 5 10 15 20 25
tiempo (min) tiempo (h)
(a) PTM constante (b) Flux constante

Figura 1.7. Modos de operacion

Por otro lado, la operacion con flux constante evita el excesivo taponamiento de las
membranas y es mas rentable para la configuracion de membrana sumergida, sin embargo
la deposicion bajo estas condiciones de taponamiento lento puede ser mas irreversible, ya
que el mecanismo resultante tiende a ser el bloqueo interno por macromoléculas (Defrance y
Jaffrin, 1999; Le-Clech et al., 2006; Vyas et al., 2002). De acuerdo con el estudio realizado
por Zhang et al. (2006), los mecanismos de taponamiento involucrados en la operacion con
flux constante se dividen en tres etapas. La primera etapa o acondicionamiento del
taponamiento, que se caracteriza por el cerramiento o bloqueo de poros debido a la rapida
formacion de una pelicula acondicionante y depdsitos de residuos de flocs sobre la superficie
de la membrana; la segunda etapa o de taponamiento lento o estable, se debe al bloqueo de
poros, deposicion de biopolimeros, adhesion y crecimiento de la biopelicula; y por dltimo, se
tiene la tercer etapa o salto de la PTM, que se caracteriza por el incremento subito de la PTM
debido al severo taponamiento de la membrana. Cho y Fane (2002) atribuyen el salto de la
PTM a cambios en el flux local (a nivel de poros) que eventualmente son mayores que el flux
critico. Recientemente, Herrera et al. (2010) propusieron que el incremento subito de la PTM
ocurre cuando se presenta colapso-compresion de la capa taponante. Esa hipotesis supone
que la capa taponante crece continuamente hasta un punto en el que la estructura interna, la
cual estd compuesta por una red de compuestos hibridos organicos/inorganicos, colapsa. El
flux local aumenta junto con la deposicion de sélidos, ocasionando la compresion de la capa
taponante y un fuerte incremento en la resistencia a la filtracion. Esta hipétesis ha sido
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evidenciada en estudios a escala de laboratorio, dado que el &rea utilizada de la membrana
es pequefa y se pueden lograr incrementos en el flux local rapidamente.

1.3.4 Flux critico

El flux critico se define como el flux por debajo del cual no ocurre taponamiento de la
membrana. Esta definicién ha sido replanteada en diferentes estudios, asi como los métodos
de determinacién. Se distinguen dos formas del concepto de flux critico cuando se opera en
condiciones subcriticas: flux critico fuerte, cuando la PTM empieza a desviarse de la linea
obtenida con agua pura; y flux critico débil, cuando se asume que hay un rapido
taponamiento en el arranque del sistema, de modo que la relacién flux — PTM esta por
debajo de la linea del agua pura (Field et al., 1995).

El flux critico en un bio-reactor de membrana dependera de las condiciones de operacion,
entre las cuales se encuentran las propiedades de la suspensién que esta en contacto con la
membrana (pH, carga i6nica, concentracion y tamafio de las particulas); condiciones
hidrodinamicas (velocidad tangencial, burbujeo de gas, periodos de lavado) y propiedades de
la membrana (porosidad, corte de peso molecular, material, configuracion de la membrana)
(Bacchin et al., 2006; Bottino et al., 2009; Jeison y van Lier, 2006a; Le-Clech et al., 2006).

Para la determinacion del flux critico se han utilizado varios métodos que se basan
principalmente en mediciones de flux y PTM entre los que se destacan el de observacion
directa sobre la membrana (DOTM) (Li et al., 1998), balances de masa (Kwon et al., 2000) y
deducciones de observaciones del comportamiento flux-PTM (Chen et al., 1997; Le-Clech et
al., 2003; Wu et al., 1999). Cuando se tienen fluidos complejos, como es el caso de BRM, en
los cuales se tiene presencia de macromoléculas y particulas, el taponamiento de la
membrana ocurre aun en valores de flux bajos, pero cambia drasticamente cuando se
alcanza el flux critico, lo cual hace util el uso del método de incremento de pasos para
determinar el valor de flux critico. En este método se deben establecer la altura y la duracion
del paso de tal forma que se tenga alta exactitud en la determinacién del valor de flux critico
(Le-Clech et al., 2006).

Existen reportes de la determinacion de flux critico en BRM aerobios (Bottino et al., 2009;
Fan et al., 2006; Howell et al., 2004; Kwon et al., 2000), sin embargo, en sistemas
anaerobios, la informacion es muy limitada (Liao et al., 2006). Para BRAM con membrana
externa se han encontrado valores de flux critico que varian entre 4 y 250 L-m*h™-kPa™,
mientras que para los sistemas con membranas sumergidas estos valores se encuentran
entre 3y 80 L-m2h*.kPa™. Basados en el flux critico, se han establecido fluxes de operacion
en BRAMs de 7.2 L-m?h™kPa™’ (Lin et al., 2009), 10 L-m*h™*.kPa™ (Hu y Stuckey, 2006), 20
L-m?Zh™kPa™’ (Jeison y van Lier, 2006a) y 25 L-m*h*kPa' (Pastor et al., 2010). Se
considera que la variabilidad en los valores establecidos de flux de operacion se debe a las
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diferencias en las caracteristicas del licor mixto, condiciones de operacion y tipo de
membrana utilizada.

Mantener un flux permeado alto incrementa la productividad del sistema, sin embargo la tasa
de transferencia de masa hacia la membrana es mas alta y por lo tanto la tasa de
taponamiento también (Wen et al., 1999). La mayoria de los BRM operan con valores de flux
inferiores al flux critico para limitar el taponamiento rapido y severo de las membranas. En
este sentido, se define el flux sostenible como aquel en el cual la PTM incrementa
gradualmente en una tasa aceptable, de tal forma que la limpieza quimica de las membranas
no se realiza frecuentemente (Le-Clech et al., 2006).

1.3.5 Mecanismos de taponamiento

Para determinar el mecanismo de taponamiento que predomina en una membrana, se han
desarrollado una serie de modelos e indices de taponamiento, los cuales estan basados en
la caracterizacion de las propiedades fisicas y quimicas de la membrana, incluyendo la
caracterizaciéon de la dinamica del taponamiento. EI modelo clasico de las leyes de bloqueo
propuesto por Hermans et al. (1936) y posteriormente unificado por Hermia (1982) es uno de
los modelos mas populares usados en BRM. Este modelo describe cuatro mecanismos
simples de taponamiento de la membrana causado por particulas (Ver Figura 1.8): a)
Blogueo completo: Asume que una particula bloquea un poro de la membrana sin
superponerse sobre otras particulas. b) Bloqueo estandar: Asume que las particulas se
depositan dentro de los poros de la membrana, disminuyendo asi la seccién del poro
proporcionalmente al tamafio de las particulas depositadas. c) Blogueo intermedio: Asume
que unas particulas se depositan sobre otras, mientras otras bloquean poros de la
membrana. d) Bloqueo por torta taponante: Ocurre cuando las particulas se acumulan en la
superficie de la membrana en una capa permeable de espesor en aumento que incrementa
la resistencia al flujo.

l:'ﬂ H E
g
G

(a) (b) (c)

Figura 1.8. Mecanismos de taponamiento
(a) completo, (b) estandar, (c)intermedio y (d)torta taponante

La forma caracteristica del modelo desarrollado por Hermia (1982) para los mecanismos de
taponamiento cuando el BRM es operado a PTM constante es:
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Ecuacién 1

bajo diferentes condiciones hidrodinamicas
d’t _ [ dt "
dv? \adv

donde t es el tiempo en segundos, V es volumen de permeado acumulado en m® , k es una
constante y n es el indice de bloqueo igual a 2, 1.5, 1 o 0 para bloqueo completo, estandar,
intermedio y por capa taponante, respectivamente.

Posteriormente, Hlavacek y Bouche (1993), extendieron el modelo para ser aplicado a BRM
operados con flux constante y su ecuacion caracteristica es:

Ecuacién 2

d’t _ [ dt Y
d(AP)? d(AP)
El modelo se basa en varios supuestos: 1) la membrana es considerada como una cantidad
de poros paralelos y ordenados con radio r, y longitud L. 2) el régimen de flujo es laminar y el
flujo permeado, Q,, es una constante igual a la relacion de volumen permeado con el tiempo.

3) cada particula que llega a la membrana es capturada. En la Tabla 1.3 se presentan las
ecuaciones utilizadas en el modelo de las leyes de bloqueo para PTM y para flux constante.

Tabla 1.3. Ecuaciones caracteristicas del modelo de las leyes de bloqueo

Mecanismo PTM constante Flux constante
Bl mplet K,V = 1 — efbt P__1
oqueo completo »V = Qo(1 —e®dt) P 1Kt
P
Bloqueo intermedio KV =1n (14 K;Q,t) P eKilot
o
Kt t 1 j2 KJot\ 2
Bloqueo estandar — == = (1_L)
d 2 "V Q, P 2
2t 2 P 5
Bloqueo por capa taponante KCV=7—— —=1+K]5t
Qo F

Nota: V = Volumen permeado; Q, = Caudal permeado; P = PTM al tiempo t; P, = PTM inicial; t = tiempo
de filtracion; K = Constante con el subindice propio de cada mecanismo; J, = flux permeado.

Este modelo no permite evaluar la importancia relativa de cada mecanismo en un momento
particular del proceso de filtracion, lo cual sugiere que un modelo de taponamiento clasico
simple no es una buena descripcion. Ademas se asume que el taponamiento es debido
Gnicamente a un mecanismo y/o que no hay desprendimiento de particulas en la superficie
de la membrana. Se han desarrollado estudios en los cuales se han utilizado los cuatro
modelos de taponamiento clasicos y se ha reportado la transicion entre mecanismos durante
la filtracion de proteinas (Choo et al., 2000; Palacio et al., 2002) y polisacaridos (Ye et al.,

2005).
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Se han desarrollado otros modelos para suplir algunas de las limitaciones de los cuatro
modelos clasicos de las leyes de bloqueo. Algunos consideran la combinacion de los
mecanismos de taponamiento en forma paralela (Bolton et al., 2006a; Bolton et al., 2006b;
Ho y Zydney, 2000) y otros consideran que los mecanismos ocurren en forma secuencial
(Hwang y Chen, 2007; Ye et al., 2005).

El modelo de resistencia en series con el uso de la ley de Darcy divide la resistencia total en
términos de resistencia de la membrana la cual se incrementa por el taponamiento interno de
los poros y por la torta taponante. Este modelo ha sido ampliamente usado en BRM aerobios
(Meng et al., 2007; Wang et al., 2007) y BRAM (Gao et al., 2010b; Lin et al., 2009; van
Voorthuizen et al., 2008). La ecuacion caracteristica de este modelo es:

1
u*K

Ry =R, +R;+R.= Ecuacion 3

Donde: R.: Resistencia total, m™

. Resistencia de la membrana, m*

i Resistencia por el taponamiento interno de poros, m™
Resistencia por torta o capa taponante, m™
Viscosidad dinamica, Pa-s

Permeabilidad de la membrana, m-s™-Pa*

AT DD D

Ho y Zydney (2000) desarrollaron un modelo combinado que predice una transicion del
bloqueo de poros a la filtracién de capa taponante verificandolo con datos experimentales
obtenidos durante la filtracibn a presién constante de albUmina sérica bovina. En este
modelo, las sustancias taponantes se depositan inicialmente en la membrana virgen,
reduciendo el area disponible para la filtracion y asume que este depdsito naciente es
parcialmente permeable al flujo a través de los poros blogueados. Tan pronto como la
superficie de la membrana se tapona drasticamente, las sustancias taponantes comienzan a
depositarse sobre las regiones inicialmente blogueadas, causando un incremento en la
resistencia hidraulica al flujo asociado con la creciente capa. En este modelo utilizaron tres
parametros y una solucion aproximada que siempre permitié el calculo del flux como una
funcion del tiempo sin integrar. La desventaja de este modelo radica en que no se tuvo en
cuenta el taponamiento interno, el cual puede ser importante para casos en los que la
corriente de alimentacion tiene una concentracion baja de sustancias taponantes.

En sus investigaciones Bolton et al. (2006a) generaron cinco nuevos modelos de
taponamiento que representaban los efectos combinados de los mecanismos de
taponamiento clasicos. Con flujo constante, la presion se incrementa cuando la membrana
se tapay en tal caso la ley de Darcy se reduce a la siguiente ecuacion:

P R:A .,
— =12 Ecuacion 4
P, RpmA
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Donde: P: PTMfinal
P,: PTMinicial
R.: Resistencia total, m*
R, : Resistencia de la membrana, m™
A: Area disponible de la membrana, m
A, . Areainicial de la membrana, m?

2

Al combinar el bloqueo completo con la formacién de torta taponante, el taponamiento podria
ocurrir por pérdida de area debido al bloqueo completo y por incremento en la resistencia
debido al cubrimiento de la membrana por la torta taponante, por lo tanto el flux a través del
area de la membrana que no ha sido bloqueada, se incrementara con el tiempo. Esta
combinacién de mecanismos (TT-C) es descrita en la ecuacion 5:

P__ 1 ({_Ks _ -
P = KD (1 X In(1 Kbt)) Ecuacion 5

Donde: P: PTMfinal
P,: PTMinicial
K,: Constante para bloqueo completo, s™
K.: Constante para bloqueo por formacion de torta taponante, s-m
t: Tiempo de filtracién, s
Jo: Flux permeado, m*m?.s™

Esta expresion se reduce a la ecuacién para bloqueo completo cuando K. es pequefioy a la
ecuacion de torta taponante cuando K, es pequefio. En este modelo se asume que la
formacion de la torta taponante y el bloqueo completo ocurren simultdneamente y es
causado por distintas especies. La torta taponante se forma en areas que no estan
blogueadas y el blogueo completo ocurre en zonas de la superficie de la membrana donde
no se ha formado torta taponante.

Para el modelo combinado torta taponante-estandar, la resistencia incrementa durante la
corrida y el area de la membrana permanece constante. Este modelo asume que los dos
mecanismos son independientes y ocurriran durante toda la corrida, ya que el bloqueo
estandar se debe a pequefas particulas y la torta taponante a grandes agregados. Ademas,
las pequefias particulas no seran retenidas por la torta formada sobre la superficie. La
presion puede ser calculada como una funcién del tiempo utilizando la ecuacién 6:

P _ _ KsJot\ 72 2 .
= ((1 — ) + K, 0t> Ecuacion 6
Donde: P: PTMfinal
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P,: PTMinicial

Ks: Constante para bloqueo estandar, s™

K.: Constante para bloqueo por formacion de torta taponante, s-m
t: Tiempo de filtracién, s

Jo: Flux permeado, m®m?s™

De igual forma, Bolton et al. (2006a) propusieron otros modelos combinando los mecanismos
de bloqueo intermedio y formacion de torta taponante, completo y estandar, intermedio y
estandar, los cuales son presentados en la Tabla 1.4. Las ecuaciones se reducen al modelo
de taponamiento clasico respectivo en los limites donde un tipo de taponamiento predomina.
La aplicabilidad del modelo fue probada con datos obtenidos durante la filtracion de albumina
sérica bovina (ASB) e inmunoglobulina.

Tabla 1.4. Ecuaciones caracteristicas del modelo combinado de Bolton et al. (2006a)

Modelo Ecuacion Pe}rametros
ajustados
Torta taponante P 1 K.J? R .
> = 1- In(1—Kyt Ke (s/im?), Ky, (s
completo (TT-C) P =Ko K, bt) ¢ (8/m?), Ky, (™)
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Torta taponante P (1 KJot
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Nota: Kb = Constante para bloqueo completo; Kc = constante para torta taponante;
Ks = constante para bloqueo estandar y Ki = constante para bloqueo intermedio

)_ + K, 31:) Ke (s/m), Ks (m™)

Por otro lado, Liu et al. (2008) realizaron una comparaciéon del modelo de las leyes de
bloqueo y el modelo combinado propuesto por Bolton et al. (2006a) con el de redes
neuronales artificiales, aplicados a la filtracion de agua superficial sintética sobre una
membrana de fibra hueca de PVDF con tamafio de poro promedio de 0.1 um y operada a
flux contante. En esta comparacion se obtuvo que el modelo combinado presenté mejores
ajustes de los datos experimentales, pero aun insuficientes para predecir el comportamiento
del taponamiento de la membrana. Por su parte, el modelo de las redes neurales presentd
un mejor ajuste entre los datos experimentales y fue mas eficiente para predecir/simular el
taponamiento comparado con las leyes de bloqueo.
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De igual manera, Bérubé et al. (2008) realizaron varios experimentos para estudiar el
taponamiento de una membrana de fibra hueca sumergida, desarrollando relaciones simples
para modelar la evolucién de la presion transmembrana bajo diferentes condiciones
hidrodinamicas (burbujeo de aire), flux permeado de operacién y ciclos de retro lavado. La
fuente fue agua cruda de un reservorio caracterizada por baja turbiedad y contenido
orgéanico. Se trabajé bajo condiciones de flux sub y supra critico y se aplicaron los modelos
desarrollados por Hermia (1982)para cada una de estas condiciones, obteniéndose un mejor
ajuste con el blogueo intermedio en comparacion con los otros tres modelos de
taponamiento clasicos. Ademas se utilizé el modelo combinado de Bolton et al. (2006a), en
el que los datos no mostraron estadisticamente un mejor comportamiento que el obtenido
con el bloqueo intermedio. Teniendo en cuenta estos resultados, concluyeron que no es
posible establecer un Unico mecanismo de taponamiento e introducen un nuevo coeficiente
de taponamiento total, de modo que la evolucién de la PTM puede ser modelada usando una
relacién exponencial simple de la forma P, = P, donde P, es la PTM después de filtrar un
volumen dado de permeado (V), P, es la PTM inicial y k es el coeficiente de taponamiento
total. Ademas, se plantea que la extension del taponamiento reversible es una funcion del
flux de operacion y las condiciones hidrodinAmicas en el sistema y podria ser caracterizado
con base en la diferencia del flux de operacion y el flux critico. El flux irreversible es una
funcion de la difusién y la tendencia a la adsorcion de las sustancias taponantes en los poros
de las membranas (Lin y Bérubé, 2007).

Por su parte, Duclos-Orsello et al. (2006) desarrollaron un modelo matematico para describir
el comportamiento de la declinacién del flux durante la microfiltracion. Ellos asumieron que
los mecanismos combinados se presentan de forma simultdnea a través de la superficie de
la membrana y que la tasa de flujo volumétrico a través de la membrana era la suma del flujo
a través de los poros libres (Ql) y los bloqueados (Qb). El taponamiento interno de los poros
ocurre de tal forma que el tamafio interno del poro disminuye; el bloqueo total del poro se da
cuando este se tapona en la superficie de la membrana, previniendo mas taponamiento
interno; y finalmente, las sustancias taponantes que se encuentran en la superficie de la
membrana, se acumulan y forman una capa, la cual controla las etapas finales de la
filtracion. El modelo fue validado con datos experimentales obtenidos en diferentes pruebas:
1.) Con solucién de micro esferas de poliestireno de 0.25 um de diametro filtrada a través de
una membrana de 0.2 um (para representar el taponamiento externo); 2.) Con soluciones de
albdmina sérica bovina, ASB, a través de membranas hidrofébicas de 0.22 um; 3.) Con ASB,
previamente filtradas en membranas hidrofilicas de 0.1 um (para retener grandes agregados
de proteinas), a través de membranas hidrofébicas de 0.22 y 4.) Con soluciones de ASB en
membranas hidrofilicas de 0.22 pm.

Recientemente Charfi et al. (2012), determinaron los mecanismos de taponamiento que
ocurren comunmente en BRAM que tratan aguas residuales con membranas de UF y MF,
utilizando el modelo propuesto por Hermia. Utilizaron datos extraidos de la literatura en los
cuales 32 experimentos a corto y largo plazo fueron operados a PTM constante. En los
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experimentos a corto plazo el taponamiento fue caracterizado por dos fases durante las
cuales el mismo o dos mecanismos de taponamiento afectan el proceso. En las corridas a
largo plazo, en las que se incluian ciclos de limpieza, el taponamiento se da en una fase. Por
ultimo, el mecanismo de taponamiento predominante en los BRAM evaluados fue la
formacion de torta taponante.

La mayoria de investigaciones reportadas en la literatura en cuanto a la identificacion de los
mecanismos de taponamiento estdn orientados a los BRM aerobios operados a PTM
constante (Drews et al., 2009; Hwang y Chen, 2007; Shen et al., 2010) y en menor
proporcion a flux constante (Suarez y Veza, 2000) . En cuanto a la aplicacién en BRAM, la
informacion ha sido muy limitada (Charfi et al., 2012; Herrera-Robledo et al., 2011a; Ho y
Sung, 2009) especialmente cuando estos han sido operados a flux constante.

1.4 Control de taponamiento

En un bio-reactor de membranas, el control de taponamiento es un factor de primer orden
para mantener la capacidad de produccién del sistema. Actualmente, hay diversidad de
métodos fisicos y quimicos que son utilizados para reducir o controlar el taponamiento. A
continuacién se discuten algunos de los mas utilizados en bio-reactores anaerobios de
membrana.

1.4.1 Adicién de adsorbentes y coagulantes

Como se menciond, el taponamiento de la membrana puede ser atribuido a la adsorcién de
compuestos organicos solubles, adhesion de células microbianas y coloides finos y a la
deposicion de particulas organicas o precipitados inorganicos sobre la superficie o dentro de
los poros de la membrana (Park et al., 1999).

La adicién de adsorbentes y coagulantes en el tratamiento bioldégico ha sido ampliamente
investigado para disminuir el nivel de solutos y coloides para mejorar la habilidad de
floculacion. Estudios realizados con BRM aerobios han demostrado que la adicion de
coagulantes o adsorbentes mejoran la filtrabilidad del licor mixto (lversen et al., 2009a;
Iversen et al., 2009b; Koseoglu et al., 2008). Coagulantes como cloruro de hierro, sulfato de
aluminio y polimeros catidnicos han sido usados para reducir los PMS vy asi el taponamiento
en BRM aerobios (Holbrook et al., 2004; Iversen et al., 2008; Koseoglu et al., 2008; Park et
al., 2005; Wu et al., 2006; Zhang et al., 2008).

Con BRAM también se ha investigado acerca del uso de estos aditivos para controlar el
taponamiento de las membranas. El carbon activado se ha utilizado para mejorar el flux
permeado por medio de la friccibn en la membrana o adsorbiendo coloides finos y materia
organica disuelta (Akram y Stuckey, 2008; Hu y Stuckey, 2007; Kim y Lee, 2003). Hu y
Stuckey (2007) evaluaron la adicion de carbon activado en polvo (CAP) y granular a un
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BRAM de membrana sumergida que trataba agua residual sintética de baja carga,
encontrandose una mayor remocion de DQO con la presentacion en polvo, debido a la
mayor adsorcién de particulas coloidales y orgéanicas de alto peso molecular sobre la
superficie del carbon. En un trabajo posterior, Akram y Stuckey (2008) optimizaron las
concentraciones de CAP para obtener el maximo flux en el BRAM, alcanzando remociones
de DQO hasta del 98% y un mejor flux para altas cargas organicas (16 g DQO-L™*.d™), ya
que el CAP adsorbié cantidades significantes de compuestos de alto y bajo peso molecular.
Trzcinski y Stuckey (2010) también utilizaron CAP para disminuir la DQO soluble de
efluentes de BRAM que tratan lixiviados, logrando este objetivo por pocos dias hasta
alcanzarse el valor de saturacion del CAP, provocando que se incrementara huevamente la
DQO soluble y demostrando que el CAP no fue regenerado biolégicamente. Sin embargo, se
logré la remocién de moléculas de bisfenol A y bisfenol (2-etilexil) ftalato.

Por su parte, Wu et al. (2009) evaluaron diferentes adsorbentes (carbén activado y zeolita) y
coagulantes (polioamida y policloruro de aluminio) para disminuir el taponamiento de una
membrana plana sumergida en el efluente de un reactor UASB que trataba agua residual
sintética. Los resultados demostraron que se control6 el taponamiento de la membrana con
dosis razonables de adsorbentes o coagulantes, identificando que la adicion de policloruro
de aluminio con una dosis de 10 mg-L™, fue el mas efectivo entre los compuestos probados.
Sin embargo, sobredosis de carbdén activado o zeolita podrian llegar a convertirse en
sustancias taponantes potenciales, formando una torta taponante u obstruyendo los poros de
la membrana. Finalmente, es recomendable el uso de adsorbentes o coagulantes combinado
con burbujeo de gas como una mejor estrategia de control del taponamiento, ya que la
fuerza cortante sobre la superficie de la membrana reduciria la deposicion y adsorcion de
particulas.

1.4.2 Retrolavado

Entre las técnicas de limpieza fisica mas usadas, se tiene el retrolavado de la membrana con
permeado, agua limpia o aire. El retrolavado es una estrategia de limpieza ampliamente
usada para la remocién del taponamiento reversible debido al bloqueo interno de los poros y
al taponamiento de la superficie de la membrana con compuestos pobremente adheridos. En
BRM aerobios, los pardmetros clave de disefio del retrolavado (frecuencia, duracion e
intensidad) han sido estudiados con cierto detalle, sin embargo, estos dependen de las
condiciones especificas de la operacion (Huang et al., 2009; Le-Clech et al., 2006; Wu et al.,
2008b). Recientemente, para optimizar el retrolavado se ha propuesto el disefio de sistemas
de control genéricos, los cuales optimizan automaticamente la frecuencia y duracion del
retrolavado en funcion de la PTM monitoreada. Smith et al. (2005) investigaron la
recuperacion del flux en un BRM de fibra hueca con retrolavado periédico, controlado por un
sistema automatico, para optimizar su duracién con diferentes fluxes y concentraciones de
materia organica en el agua residual. Con esta técnica de control alcanzaron reducciones
hasta del 40% en la cantidad de agua utilizada en el retrolavado. Posteriormente, Vargas et
al. (2008) evaluaron una estrategia de control automatico para el inicio del retrolavado en un
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reactor secuencial por lotes (SBR) con membrana sumergida que trataba agua residual
sintética que contenia 4-clorofenol como compuesto toxico. Ellos desarrollaron un algoritmo
de control que iniciaba automéaticamente el retrolavado en la membrana cuando detectaba
caidas en el flux permeado o la presibn maxima permitida, obteniendo frecuencias de
retrolavados que no eran constantes.

En BRAM, el retrolavado con permeado ha sido ampliamente usado para disminuir el
taponamiento (Choo et al., 2000; Harada et al., 1994; Kayawake et al., 1991; Lee et al.,
2001) y en cuanto al uso de retrolavado con aire en BRAM, Lee et al. (2001), lo utilizaron en
un reactor acidogénico con membrana sumergida, sin embargo recomiendan una duracion
inferior a 10 segundos cada 10 minutos, ya que podria resultar en condiciones andxicas que
reducen la actividad de los microorganismos formadores de acido.

1.4.3 Filtracion intermitente

Una de las estrategias de operacién mas utilizadas en membranas sumergidas es la filtracion
intermitente, que consiste en interrupciones periddicas del proceso de filtracién, reduciendo
la PTM a cero (periodo de relajacion), de tal forma que el retrotransporte de material
taponante es mejorado por la difusion desde la superficie de la membrana de aquellas
sustancias que se encuentran pobremente adheridas, gracias al gradiente de concentracion
(Le-Clech et al., 2006). Segun varios autores, la recuperacion de flux permeado puede ser
incrementada, si esta estrategia de operacién se acompafa de burbujeo de aire durante los
periodos de relajacién en BRM aerobios (Chua et al., 2002; Ndinisa et al., 2006).

En BRAM, la evaluacién de la filtracion intermitente sobre el taponamiento ha sido limitada,
Wen et al. (1999) investigaron varias condiciones de filtracién intermitente con periodos de
filtracion y relajacién que variaron entre 2 — 8 minutos y 0.5 — 2 minutos, respectivamente,
obteniendo la mayor recuperacion de flux con la combinacion de 4 minutos de filtracion y 1
minuto de relajacién (4 min on — 1 min off). Estos resultados han sido adoptados por varios
autores para minimizar el taponamiento (Gao et al., 2010a; Lin et al., 2009, 2010). Van
Voorthuizen et al. (2008) adoptaron periodos de 8 minutos de filtracibn seguidos por 2
minutos de relajacion con retrolavado de permeado adicional a la mitad del periodo de
relajacion. An et al. (2010) lograron reducir el taponamiento de una membrana utilizada como
postratamiento del efluente de un reactor UASB, incrementando el periodo de relajacion de 1
a 4 minutos y manteniendo un periodo de filtracion de 10 minutos.

A pesar de que se ha evaluado la influencia de la filtracion intermitente en membranas
acopladas a reactores UASB, no se ha abordado en la combinacion de esta estrategia con
otras como el burbujeo de gas o el retrolavado de la membrana. Ademas hay una clara
falencia en la informacion concerniente a la influencia de estas estrategias de operacion
sobre las sustancias taponantes y por ende en los mecanismos de bloqueo de poro.
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1.4.4 Burbujeo de gas

Gran cantidad de investigaciones han mostrado que en BRM sumergidos el burbujeo de gas
disminuye el taponamiento, debido a la turbulencia y al aumento de la fuerza de corte sobre
la superficie de la membrana (Bérubé y Lei, 2006; Cabassud et al., 2001; Chang y Judd,
2002; Nywening y Zhou, 2009).

En BRM sumergidos aerobios se utiliza el burbujeo de aire con tres objetivos: 1) suministrar
oxigeno a la biomasa; 2) mantener el lodo activado en suspension y 3) mitigar el
taponamiento. Teniendo en cuenta el Ultimo objetivo, el burbujeo de aire ha sido
ampliamente investigado (Braak et al., 2011; Cui et al., 2003).

El biogéas ha sido utilizado para el burbujeo en BRAM sumergidos, especialmente cuando se
emplean digestores o reactores de mezcla completa y cuando la produccion de biogas es
alta. Hu y Stuckey (2007; 2006b) utilizaron una tasa de burbujeo de 5 L-min™ en reactores de
mezcla completa que trataban agua sintética. Jeison y Van Lier (2006a), evaluaron la tasa de
flujo de biogas sobre la formaciéon de la capa taponante en un BRAM que recibia agua
residual sintética bajo condiciones de temperatura mesofilica y termofilica. Se utilizaron
membranas tubulares de polisulfona con tamafio de poro promedio de 0.2 um. El
requerimiento de biogas en el BRAM termofilico fue mas bajo que en el mesofilico, para
alcanzar niveles similares de flux permeado a la misma concentracion de biomasa.
Recientemente, dos sistemas compuestos de reactores UASB con membranas planas
sumergidas en la parte superior de la unidad, fueron evaluados para determinar las
propiedades de la biomasa y sus efectos sobre el taponamiento de la membrana (Lin et al.,
2009). Los dos sistemas recibian condensados de un evaporador Kraft y la diferencia
radicaba en la temperatura de operacion (mesofilica y termofilica). Como estrategia para
controlar la deposicién de sélidos sobre la membrana se establecid el burbujeo de biogas a
una tasa de 0.75 L-min™. Los resultados mostraron que el reactor mesofilico tuvo un mejor
funcionamiento de la filtracién, en términos de resistencia y duracién operacional estable; sin
embargo, no determinaron influencia del burbujeo sobre el comportamiento de los reactores.

El nitrégeno también ha sido utilizado como gas para el burbujeo en BRAM sumergidos,
aunque en menor proporcion. En investigaciones realizadas por Imasaka et al. (1989) y
Kayaweke et al. (1991), se logré incrementar el flux permeado con el burbujeo de nitrégeno.
Recientemente se han realizado comparaciones entre BRM aerobios y anaerobios (mezcla
completa con lodo floculento y granular) utilizando membranas sumergidas. En el trabajo
reportado por Van Voorthuizen et al. (2008) se trataron aguas negras provenientes de bafos
y se utilizd biogas a una velocidad de 40 m-h™ en el bio-reactor anaerobio de mezcla
completa, nitrégeno en un rango de 8 — 16 m-h™ en el UASB y aire a 29 m-h™ en el aerobio.
Los reactores anaerobios fueron mantenidos a 37°C y el aerobio entre 20 y 25°C. La
filtracion con membranas en los tres sistemas fue muy diferente y fue dominado por la
concentracion de coloides en el influente. En cuanto al taponamiento de la membrana, éste
fue menor en el reactor aerobio, seguido por las membranas usadas para el UASB vy el
reactor de mezcla completa aneaerobio. Martin-Garcia et al. (2011) utilizaron velocidades de
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gas que variaron entre 0.02 m s a 0.078 m s en el BRM aerobio y en el anaerobio de
mezcla completa; en este ultimo se utilizé aire enriquecido con nitrdgeno (>99% de N2). En
un BRAM granular (EGSB) se usé nitrégeno con velocidades desde 0 to 0.057 m-s™. Los
resultados mostraron que el BRAM granular con membrana sumergida es la opcién mas
atractiva para el tratamiento de aguas residuales domésticas.

Recientemente, An et al. (2010) evaluaron el burbujeo de aire para el control del
taponamiento en una membrana plana sumergida en un reactor UASB. De acuerdo a los
resultados, la fuerza de corte inducida por el burbujeo podria inhibir la formacion de la capa
taponante en la membrana, pero romperian las particulas causando un taponamiento mas
severo.

1.4.5 Limpieza quimica

Estrategias de recuperacion como el retrolavado, filtracion intermitente y burbujeo de gas
tienden a disminuir su eficiencia con el tiempo debido al taponamiento irreversible acumulado
sobre la superficie de la membrana, haciendo necesario la implementacion de rutinas de
limpieza quimica.

Una limpieza quimica eficiente requiere la seleccién de agentes quimicos para remover las
sustancias taponantes y que a la vez no afecten negativamente la membrana.
Adicionalmente se debe tener en cuenta el origen del taponamiento en la eleccion del agente
guimico usado, por ejemplo, la sosa caustica (NaOH) en altas concentraciones y altas
temperaturas podria romper los enlaces entre la superficie de la membrana y el material
taponante, ademas de ayudar a solubilizar las proteinas (Zhang et al., 2007); las soluciones
acidas son efectivas para disociar sales inorganicas en una matriz organica y ayuda a
disolver la matriz taponante (Xing et al., 2003); el EDTA puede incrementar la solubilidad de
iones metalicos y romper las interacciones en complejos organicos metalicos (Hong y
Elimelech, 1997); el hipoclorito de sodio, NaOCI hidroliza las moléculas organicas debilitando
las particulas y la biopelicula adherida a la membrana (Le-Clech et al., 2006).

La limpieza quimica puede realizarse como un procedimiento de mantenimiento o
recuperacion de la capacidad filtrante. La limpieza de mantenimiento por lo general demora
30 minutos para un ciclo completo y es normalmente realizada cada 3 a 7 dias con NaOCI
con una concentracion moderada de 0.01% (100 mg/L). Cuando la limpieza es de
recuperacion, se emplean dos agentes acoplados: NaOCI al 0.2 — 0.5% (2000 a 5000 mg/L)
y &cido citrico al 0.2 — 0.3% (2000 a 3000 mg/L) u oxalico al 0.5 — 1.0% (5000 a 10000 mg/L)
(Le-Clech et al., 2006).

Teniendo en cuenta lo anterior, el método de limpieza y su frecuencia dependera de la
operacion del sistema (aerébico o anaerdbico), tipo de agua residual y flux de operacion
deseado en la membrana.
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2. HIPOTESIS DE TRABAJO Y
OBJETIVOS

2.1 Planteamiento del problema

2.2 Preguntas asociadas a la problematica
2.3 Hipdtesis

2.4 Objetivos
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2.1 Planteamiento del Problema

No hay consenso sobre los mecanismos que influyen sobre la formacion de la capa
taponante sobre membranas de ultrafiltracién, particularmente en aplicaciones en reactores
anaerobios que tratan aguas residuales. La literatura cientifica reporta que las condiciones
hidrodindmicas juegan un papel importante en la deposicién de particulas y en el mecanismo
de taponamiento, ya que influyen en las caracteristicas del licor mixto (tamafio de particula,
SPE, PMS y compuestos inorganicos) y en el grado de turbulencia en la interface liquido —
capa taponante (Bérubé et al., 2006a). En particular, el uso conjunto de un reactor anaerobio
y una membrana requiere de estudios que permitan dilucidar la relacion entre las
condiciones hidrodinamicas, las caracteristicas del licor mixto y los mecanismos de
taponamiento predominantes.

2.2 Preguntas asociadas ala problemética

1. ¢,Cudl es la influencia de las condiciones hidrodinamicas (filtracion intermitente y
condiciones de flujo turbulento alrededor de la membrana) sobre el taponamiento, medido
éste como reduccion en la permeabilidad, en una membrana sumergida en la zona superior
de un reactor UASB que trata aguas residuales tipo municipal?

2. ¢, Qué mecanismo de taponamiento predominara en una membrana sumergida en la
zona superior de un reactor UASB que trata aguas residuales tipo municipal, bajo diferentes
condiciones hidrodindmicas, de acuerdo con modelos existentes en la literatura?

2.3 Hipotesis

1. La filtracion intermitente y el flujo turbulento alrededor de la membrana contribuiran en
una mayor recuperacion de la permeabilidad en una membrana sumergida en la zona
superior de un reactor UASB, que trata aguas residuales de tipo municipal, en comparaciéon
con la ausencia de estas condiciones. Esto se basa en los resultados obtenidos en bio-
reactores aerobios (Cui et al., 2003; Chang y Judd, 2002; Chua et al., 2002; Mercier et al.,
1997; Ndinisa et al., 2006), en los cuales el uso de filtracidn intermitente y/o burbujeo de aire
incrementaron los valores de flux critico y los porcentajes de recuperacion del flux inicial
después de los lavados.

2. El mecanismo de taponamiento que predominara en una membrana sumergida en la
zona superior de un reactor UASB que trata aguas residuales tipo municipal, basado en el
modelo de bloqueo de los poros planteado por Hermia (1982), sera el bloqueo estandar
seguido por la formacién de una capa taponante. Esto debido a que al controlarse la
deposicion de particulas sobre la superficie de la membrana mediante la filtracién
intermitente y el burbujeo de gas, se forma una capa dindmica pobremente adherida que
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puede permitir el avance de particulas finas y coloides hacia el interior de los poros en las
primeras etapas de la filtracién (Bérubé et al., 2008; Pastor et al., 2010).

2.4  Objetivos

2.4.1 Objetivo Principal

Determinar el efecto de las condiciones hidrodindmicas sobre el taponamiento presentado en
una membrana tubular de ultrafiltracion sumergida en la zona superior de un reactor UASB
que trata aguas residuales tipo municipal, identificando los mecanismos de taponamiento
gque se presentan bajo cada circunstancia.

2.4.2 Objetivos Especificos

a. Determinar la variacion del flux critico en una membrana tubular de ultrafiltracion
sumergida en la zona superior de un reactor UASB, tratando agua residual sintética y real,
para diferentes condiciones de la membrana (nueva, después de limpieza fisica y quimica).

b. Analizar la influencia de las condiciones hidrodindmicas sobre la distribucion del
tamafio de particulas, las SPE, los PMS, compuestos inorganicos y como afectan al
taponamiento de una membrana tubular de ultrafiltracion sumergida en la zona superior de
un reactor UASB a escala laboratorio y piloto.

C. Con base en el modelo de las leyes de bloqueo y un modelo combinado, identificar
los mecanismos de taponamiento que se presentan en membranas tubulares de
ultrafiltracion sumergidas en la zona superior de un reactor UASB bajo diferentes
condiciones hidrodinamicas, comparando los resultados de ambos modelos.

d. Identificar, con base en autopsias de las membranas taponadas, las principales
sustancias retenidas y relacionarlas con los mecanismos de taponamiento predominantes.
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Para alcanzar los objetivos propuestos, el estudio se realizé en dos etapas: Pruebas a escala
laboratorio y pruebas a escala piloto. Las pruebas a escala laboratorio se realizaron tanto
con agua residual sintética como con agua residual real. A escala piloto solo se utilizé agua
residual real.

3.1 Pruebas a escalalaboratorio

3.1.1 Descripcion del sistema.

Los experimentos se realizaron en un BRAM constituido por un reactor UASB, el cual
consiste en una columna de acrilico con un diametro de 7.5 cm, altura y volumen til de 95
cmy 4.33 L, respectivamente, ubicado en el Laboratorio de Ingenieria Ambiental del Instituto
de Ingenieria (Ver 3.1a). El inoculo utilizado fue lodo proveniente de un reactor UASB que
trata las aguas residuales producidas en una empresa productora de jugos enlatados, el
cual presentaba unos solidos volatiles totales de 73.56%. El reactor UASB fue alimentado
por medio de una bomba peristéltica (B1), la cual controlé el caudal de alimentacién y por
ende el tiempo de retencidn hidraulico (TRH) durante los experimentos.

a) Arreglo experimental y reactor UASB b) Membrana tubular
Figura 3.1. Sistema experimental escala laboratorio

En la zona superior del reactor, a un tercio de su altura total, se sumergié una membrana
tubular de ultrafiltracion de fluoruro de polivinildieno (FPVD), de la empresa Memos GmbH
(Alemania), con un diametro de 9 mm, longitud de 30 cm, area de 0,0085 m? y corte de peso
molecular de 100 kDa, para cada condicion experimental (Ver Figura 3.1b). La succion se
realizd por medio de una bomba peristéltica (B2) (Masterflex 7553-80, USA), la cual control6
el flux permeado por medio de ajuste de la velocidad. El permeado del sistema fue
recolectado y la masa acumulada era continuamente medida con una balanza electrénica
(BE) (Scout Pro, OHAUS), mientras que la variacion de la presion transmembrana (PTM) se
midié con un transductor (TP) (OMEGA PX319), localizado en la linea de permeado; las
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sefiales analdgicas fueron procesadas por una tarjeta de adquisicion de datos (TAD)
conectada a un computador (PC) y utilizando el software para desarrollo de aplicaciones
LabView 8.0. Los ciclos on/off fueron controlados por una valvula solenoide (V1) y mediante
el encendido y apagado de la bomba de succion (SW). En las pruebas con burbujeo de gas,
el nitrégeno fue suministrado a través de una piedra porosa que fue localizada por debajo de
la membrana y encima de la cama de lodos (35 cm por debajo del nivel del agua). El flujo de
gas fue ajustado con un rotdmetro (R) y controlado por una valvula solenoide (V2) (Ver
Figura 3.2). Cada una de las pruebas se realizé hasta que la presion alcanzo el valor maximo
de 40 kPa. Previamente a las pruebas de filtracién intermitente, se determind la
permeabilidad de la membrana nueva con agua desionizada. Durante la operacion de la
membrana se adquirieron datos del flux y la PTM cada 30 segundos.

vl B1, B2 y B3: Bombas que regulan el caudal de
LT influente, permeado vy retrolavado.
V2 A Permeada
81 R: Rotametro para medicion de flujo de

nitrégeno que es burbujeado.

RH—‘-

SW1 y SW2: Switch electrénico que controla
el encendido y apagado de B2 y B3.

B

SW2
MT

V1. V2 y V3: Valvula solencide que controla el
e E flujo de permeado. retrolavado y nitrdgena.
Nitrogeno - TP: Transductor de presidn
Agua
UASB

destilada BE: Balanza electrdnica.

A
BE
. _ PC: Computador que recibe, procesa y
A Influente TAD pZ  ~| almacena la infomacidn

MT: Membrana tubular

TAD: Tarjeta de adquisicidn de datos.

Figura 3.2. Esquema de montaje experimental escala laboratorio

Conforme al plan experimental, inicialmente se efectuaron pruebas con agua residual
sintética para determinar las condiciones adecuadas de operacion, las cuales fueron
utilizadas en experimentaciones posteriores con agua residual real a escala laboratorio y
piloto. Adicionalmente se realizaron ensayos de flux critico con agua residual sintética y real
a escala laboratorio, con el fin de establecer el flux de operacion de las pruebas posteriores.

3.1.2  Flux critico

Inicialmente se realizaron pruebas de flux critico por el método de incremento de PTM por
pasos (Le-Clech et al., 2003), para el agua residual sintética y real. Este consiste en
sucesivos pasos de filtracion de 15 minutos, con incrementos de flux de 2 I/Im?*h vy el
consecuente registro de cambio en la PTM para cada paso.
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Esta prueba se realizé para la membrana nueva, después de realizar retrolavado (limpieza
fisica) y después de limpieza quimica, con el objetivo de evaluar la variacion del flux critico
para estas condiciones. La limpieza quimica se realiz6 mediante remojo de la membrana en
una solucién de hipoclorito de sodio al 0.5% durante dos horas a temperatura ambiente. Para
cada valor de flux se registraron los valores de PTM inicial (P,) y final (Py). La P, se tomé
como el valor de PTM registrado después de 30 segundos del cambio de paso o incremento
de flux. Para cada paso de flux se calcularon los siguientes parametros, los cuales definen el
comportamiento del taponamiento:

dp  PTM! —PTM’

Tasa de incremento de la PTM: — = Ecuacion 7
dt £t
Incremento inicial de la PTM: AP, = PTM — PTM ™ Ecuacion 8
PTM{ —-PTM.
PTM promedio: PTM .. = > Ecuacion 9
Permeabilidad del sistema: K = M J = Flux (L-m?h™) Ecuacién 10

prom

Previamente a las pruebas de flux critico, se determind la permeabilidad de la membrana
nueva y de la membrana después de limpieza quimica con agua desionizada. Una vez
establecido el flux critico, se establecié el flux de operacion para las pruebas posteriores.

3.1.3 Pruebas con agua residual sintética

El reactor fue alimentado con agua residual sintética que simulaba las caracteristicas del
agua residual municipal que es tratada en la planta de tratamiento de ciudad universitaria,
PTAR-CU reportada por Cid-Le6n (2007) (452 + 35 mg-L™* DQO; 7.6 + 0.5 pH, sin sélidos
suspendidos) con las concentraciones mostradas en la Tabla 3.1.

El agua residual sintética fue preparada diariamente y almacenada a temperatura ambiente
en un tanque desde donde era bombeaba al reactor UASB mediante una bomba peristéltica
(B1) Masterflex 7553-80, USA). Una fraccion (8%) del efluente del UASB fue filtrada, el resto
fue descargado debido a la limitada &rea de membrana disponible en las unidades de
filtracion.

3 5 Alexandra Cerén Vivas
Tesis Doctoral




Taponamiento de membranas de ultrafiltracion sumergidas en la zona superior de un reactor UASB 2013
bajo diferentes condiciones hidrodinamicas

Tabla 3.1. Composicion del agua residual sintética

Compuesto Concentracion Compuesto Concentracioén
(mg:L™) (mg-L™)

Peptona de caseina 20 MnCl,.4H,O 1.08
CH3COONa.3H,0 647 ZnCl, 0.10
CsH12,06 100 CoCl,.6H,0 0.11
NH,CI 134 Na,Mo00,4.2H,0 0.08
MgSO,.7H,0 85 CuCl,.2H,0 0.01
KH,PO, 49 NiCl,.6H,O 0.03
FeCl;.6H,0 2.4 NaHCO; 269

3.1.3.1 Filtracién continua e intermitente

En la Figura 3.3 se presenta un esquema de las pruebas de filtracion realizadas con agua
residual sintética a escala laboratorio. Teniendo en cuenta la presién de trabajo maxima de
las membranas (-50 kPa), suministrada por el proveedor, se realizaron pruebas de filtracion
continua con flux constante sin ninguna medida de control de taponamiento, para dos
tiempos de retencion hidraulico (4 y 8 h), hasta alcanzar una PTM de 40 kPa en cada caso.
Posteriormente, a cada membrana se le aplicd retrolavado con agua destilada durante 30
segundos. Al término de esta operacion se reiniciaba la filtracion hasta alcanzar nuevamente
la PTM de 40 kPa y asi sucesivamente. La prueba con TRH de 8 horas se realiz6 por
duplicado. Las pruebas se realizaron a flux constante. El flux de operacion se fijo en
aproximadamente 5 L-m?h™® teniendo en cuenta las pruebas de flux critico realizadas
inicialmente.

Filtracion con agua
residual sintética

Filtracion Filtracion
Continua intermitente

Sin burbujeo Con burbujeo Sin burbujeo Con burbujeo
de N, de N, de N, de N,

Figura 3.3. Modos de operacién en pruebas con agua residual sintética
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Las pruebas de filtracion intermitente se llevaron a cabo con el TRH de 8 horas, tiempo que
presentd menor tendencia al taponamiento en las pruebas de filtracion continua. Se
evaluaron dos modos de operacion intermitente (4 min on — 1 min off y 10 min on — 1 min
off), cada uno de estos con y sin burbujeo de nitrégeno (0.75 L- min™) en el periodo de
relajacion (Ver Tabla 3.2). Se utilizé nitrégeno por facilidad en la instalacién. Cada una de las
pruebas se realiz6 hasta que la presion alcanzé el valor méaximo de 40 kPa. Previamente a
las pruebas de filtracion intermitente, se determiné la permeabilidad de la membrana nueva
con agua desionizada y posteriormente se calculé la resistencia inicial de la membrana.

Tabla 3.2. Condiciones de operacion

Filtracion intermitente |, 0 oo 4 01 off

Burbujeo de nitrégeno
Con burbujeo FI1ON FI4N

Sin burbujeo FI10 Fl4

3.1.3.2 Determinacion del régimen de flujo

Con el objetivo de evaluar el comportamiento hidrodindmico del reactor UASB durante las
pruebas de filtracién intermitente (4 on — 1 off) con y sin nitr6geno, se realizé un ensayo de
trazadores con inyeccion puntual de verde bromocresol en el influente al reactor. Teniendo
en cuenta el volumen del reactor y la concentracion maxima esperada del trazador, se
calculd el volumen y la concentracion de la solucién trazadora que se inyectd al reactor. El
ensayo de trazadores tuvo una duracién de 24 horas, correspondiente a 3 veces el tiempo de
retencién tedrico (8 horas) y la toma de muestras se realiz6 con los intervalos de tiempo
mostrados en la Tabla 3.3. Los ensayos fueron realizados por duplicado para las dos
condiciones de filtracién intermitente (con y sin burbujeo de gas). A las muestras obtenidas
se les determiné la concentracion de trazador por espectrofotometria, basados en una curva
de calibracion realizada con verde bromocresol de 0 a 15 mg/L.

Tabla 3.3. Intervalos de tiempo de medicidn

Periodo de evaluacion Intervalo de tiempo para toma de muestras

0 — 8 horas Cada 10 minutos
8 — 16 horas Cada 30 minutos
16 — 24 horas Cada 60 minutos

Al terminar el ensayo de trazadores se obtuvo una serie de datos de concentracion de
trazador que aumenté con el tiempo hasta llegar a un maximo y luego disminuy6
progresivamente, lo que origina una curva como la presentada en la Figura 3.4.
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A partir de la curva de tendencia del trazador, se obtienen los siguientes pardmetros (Perez-
Carrién, 1992):

t, = tiempo correspondiente a la maxima concentracion

t; = tiempo inicial desde que se aplica el trazador hasta que aparece en el efluente
t. = tiempo correspondiente al paso de C,/2

t, = tiempo de retencién tedrico

t, = tiempo correspondiente al paso C,/10

tn = tiempo correspondiente al paso del 50% de la concentracion del trazador

too = tiempo correspondiente al paso del 90% de la concentracion del trazador

t10 = tiempo correspondiente al paso del 10% de la concentracién del trazador

C, = Concentracion maxima del trazador registrada a la salida del reactor

C, = Concentracion inicial del trazador registrada a la salida del reactor

Flujo de no
piston (1-p)
Cp
. Predominio del
Flujo de -
o — flujo mezclado
o piston
¥ p
Cp2 4
. « Centroide
Tiempo med 4
CpMo
t=0 190 t

Tiempo, t

Figura 3.4. Curva tipo de tendencia del trazador.
(Perez Carrién, 1992)

Para el andlisis de datos de los ensayos se pueden utilizar los siguientes criterios (Perez-
Carrion, 1992):

1.

o

t; /t, es igual a 1 para flujo pistén y 0 para flujo completamente mezclado. Si t; /t, < 0.3 se
tienen cortos circuitos hidraulicos.

. tn/ty, < 1 indica la presencia de cortos circuitos hidraulicos y t.n/t, > 1 acumulacién

indeseada de trazador o error de ensayo.

t, /t, = O revela predominio de flujo completamente mezclado; t, /t, = 1 corresponde a flujo
pistdn y cuando esta relacion tiende a 1y t; /t, > 0.5 existe predominio de flujo pistén.

t./t, = 0.7 indica flujo completamente mezclado.

ty/t, = 2.3 indica flujo completamente mezclado.

e = excentricidad = ((tr — ty)-(t, — t))/t, = O para flujo a piston y mayor de 2.3 para flujo
completamente mezclado.
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7. Iy = indice de Morril = tglt;p = O indica flujo piston y mayor de 4.3 para flujo
completamente mezclado.

Con base en la curva de tendencia del trazador se calcula la funcion de distribucion del
tiempo de residencia E(t), obteniéndose el valor del TRH experimental de acuerdo con las
ecuaciones 11 y 12, donde C () es la concentracion del trazador, t; el tiempo de toma de
muestra y t es el tiempo real hidraulico (Levenspiel, 1999).

C(tj)

E(t) = —— Ecuacion 11
Q) Jy c(tpat
Jy. tj*E(t)dt .
== Ecuacion 12
Jo E(®at

Posteriormente se aplico el modelo propuesto por Wolf y Resnick (1963) en el que se
procesan los datos experimentales con el fin de calcular las fracciones 1-F(t) y t/t,, donde t,
corresponde al TRH tedrico al cual se operaba el ractor (8 horas) y 1-F(t) se calcula con la
ecuacion 13.

Y (C—C0)*100

Ym(C—Co) Ecuacién 13

F(t) =
Donde C = concentracion de trazador medida en el tiempo t
C, = concentracion de trazador en el tiempo cero (inicio del ensayo)
Y.m(C — Co) = sumatoria de todos los valores (C-C,)

Los valores de 1-F(t) y t/t, se grafican en escala semilogaritmica y permite determinar las
variables 6 y a que facilitan el calculo de las fracciones de flujo a pistén (P), mezcla completa
(M) y zonas muertas (m) de acuerdo a las ecuaciones 14 a 17, mientra que la eficiencia de la
mezcla esta dada por las ecuaciones 18 y 19:

p= M:ﬁ% Ecuacion 14
P=p(1—-—m) Ecuacion 15
M=1-p)*(1—m) Ecuacion 16
m=1-(0/p) Ecuacion 17

1

n= m Ecuacion 18

~n(L-6)
F(t)=1—e \to Ecuacion 19
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El modelo propuesto por Levenspiel (1999) también es utilizado para la evaluacion
hidrodinamica de reactores. Con este modelo se calcula la varianza, el tiempo de retencion
hidraulico y finalmente el coeficiente de dispersion D (m?/s) o el coeficiente de dispersion
adimensional (D/uL) mediante un proceso iterativo y utilizando las siguientes ecuaciones:

20 AL
‘= Z;C.CAL?Q — TRH? Ecuacion 20
TRH = ZuCibt Ecuacion 21
X CiAt;
2 2
T_:Hz =2 (%) —2 (%) (1 — exp~1(P/ub)) Ecuacion 22

SiD/uL —» 0, entonces el comportamiento es flujo piston.
SiD/uL — =, entonces el comportamiento es mezcla completa.

Adicionalmente, el nimero de Reynolds, usado para caracterizar diferentes regimenes de
flujo, tales como el flujo laminar (Re < 2000), critico o de transicién (2000<Re<4000) o
turbulento (Re > 4000) (Mott y Brito, 2006), fue calculado con la siguiente ecuacion para la
condicion de flujo de una sola fase o sin burbujeo de nitrégeno:

_ pxVxD
u

Re Ecuacion 23

Donde p = densidad, kg-m™; V,_ = velocidad del liquido, m-s™; D = didmetro del reactor, m; p
= coeficiente de viscosidad dinamica, Pa s.

Para los casos con burbujeo de nitrégeno (flujo de dos fases), el célculo del nimero de
Reynolds de la mezcla fue realizado como lo propuso Verberk et al. (2001):

*(VL+Vg)*L .,
Rey = % Ecuacion 24

Donde Rey = nimero de Reynolds para el flujo de dos fases; Vs = velocidad del gas, m-s™.
V| fue calculado con la altura y el TRH del reactor UASB y V. fue medido por la técnica de
Velocimetria de imagenes de burbujas la cual permite la medicién de velocidades de flujo en
zonas aireadas (Pedrozo-Acuiia et al., 2011).

3.1.4 Pruebas con agua residual real

El reactor fue alimentado con agua residual real proveniente de la planta de tratamiento de la
ciudad universitaria (PTAR-CU), la cual fue almacenada a temperatura ambiente y cambiada
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diariamente. Inicialmente se realizaron pruebas de flux critico por el método de incremento
de PTM por pasos (Le-Clech et al., 2003). Este consiste en sucesivos pasos de filtracion de
15 minutos, con incrementos de flux de 2 L-m?h™ y el consecuente registro de cambio en la
PTM para cada paso.

Posteriormente se ejecutaron pruebas con el modo de operacion intermitente que presentd
menor grado de taponamiento en los experimentos con agua residual sintética (4 min on — 1
min off); éstas se realizaron sin burbujeo de nitrégeno (FI4R) y con burbujeo (FI4NR) a una
tasa de 0.75 L- min™ en el periodo de relajacion. EI TRH fue de 8 horas y las pruebas se
realizaron a flux constante. El flux de operacién se fij6 en aproximadamente 2.4 L-m?%h*
teniendo en cuenta las pruebas de flux critico realizadas inicialmente. En la Tabla 3.4 se
presentan las condiciones del influente durante estas pruebas.

Tabla 3.4. Parametros fisicoquimicos en el influente — Escala laboratorio

Parametro 4 on — 1 off

Sin N, Con N,

Temperatura (°C) 19 17+1
pH 7.6 7.3+0.3
Alcalinidad (mg CaCO; - L™) 372 286 + 14
DQO total (mg-L™) 669 576 + 81

DQO soluble (mg-L™) 144 207 +9

N-NH, (mg-L™) 76 28 +5
Fésforo total (mg-L™) 12 9.0+0.2
Calcio (mg-L™) 50 41.1+0.9
Magnesio (mg-L™) 28 27.1+0.2

3.2 Pruebas a escala piloto

Los experimentos se realizaron en un BRAM constituido por un reactor UASB, el cual
consiste en una columna de PVC de 3.6 metros de altura y didmetro de 0.5 m con un
volumen (til de 0.7 m®, ubicado en la Planta de Tratamiento de Aguas Residuales de Ciudad
Universitaria (PTAR-CU) de la Universidad Nacional Autonoma de México (Ver Figura 3.5a).
El inoculo utilizado fue lodo proveniente de un reactor UASB que trata las aguas residuales
provenientes de la Universidad Autbnoma Metropolitana, UAM, de Iztapalapa, el cual
presentaba unos sélidos volatiles totales de 61.4%. El reactor UASB fue alimentado por
medio de una bomba peristaltica (B1) que controlaba el caudal de alimentacion y por ende el
tiempo de retencioén hidraulico (TRH) durante los experimentos.
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En la zona superior del reactor, a un tercio de la altura total de este, se sumergio un médulo
de membranas tubulares de ultrafiltracion de fluoruro de polivinildieno (FPVD), de la empresa
Memos GmbH (Alemania), compuesto de 7 tubos con un area total de 0.2375 m?, cada tubo
tenia diametro de 9 mm, longitud de 120 cm y corte de peso molecular de 100 kDa, para
cada condicion experimental (Ver Figura 3.5b). La succién se realizé por medio de una
bomba peristaltica (B2) (Masterflex 7553-80, USA), la cual control6 el flux permeado por
medio de ajuste de la velocidad.

a) Reactor UASB b) Membrana tubular

Figura 3.5. Sistema experimental escala piloto

El permeado del sistema fue recolectado y almacenado en un recipiente a temperatura
ambiente, mientras que la variacion de la presién transmembrana (PTM) se midié con un
transductor (TP) (OMEGA PX319), localizado en la linea de permeado; las sefales
analdgicas fueron procesadas por una tarjeta de adquisicion de datos (TAD) conectada a un
computador (PC) y utilizando el software para desarrollo de aplicaciones LabView 8.0. Los
ciclos on/off fueron controlados por una valvula solenoide (V1) y mediante el encendido y
apagado de la bomba de succion (SW). En las pruebas con burbujeo de gas, el nitrégeno fue
suministrado a través de un distribuidor que fue localizado por debajo de la membrana y
encima de la cama de lodos (130 cm por debajo del nivel del agua). El flujo de gas fue
ajustado con un rotametro (R) y controlado por una valvula solenoide (V2) (Ver Figura 3.6).
Cada una de las pruebas se realiz6 hasta que la presion alcanzé el valor maximo de 40 kPa.
Previamente a las pruebas de filtracion intermitente, se determiné la permeabilidad de la
membrana nueva con agua desionizada. Durante la operacion de la membrana se
adquirieron datos de PTM cada 30 segundos.

42 Alexandra Cerén Vivas
Tesis Doctoral




Taponamiento de membranas de ultrafiltracion sumergidas en la zona superior de un reactor UASB 2013
bajo diferentes condiciones hidrodinamicas

Las pruebas de filtracion intermitente se llevaron a cabo con TRH de 8 horas. Se evaluaron
el modo de operacion intermitente con el que se obtuvo el menor taponamiento en las
pruebas a escala laboratorio (4 min on — 1 min off), con y sin burbujeo de nitrégeno (0.75 L-
min™) en el periodo de relajacion (Pruebas FI4NP y FI4P, respectivamente). Las pruebas se
realizaron a flux constante. El flux de operacion se fij6 en aproximadamente 2.5 L-m?h™
teniendo en cuenta las pruebas de flux critico realizadas a escala laboratorio con agua
residual real.

vi
-—DQ—'KTB B1, B2: Bombas que reguian el caudal de
ALK Permeado 3 .
enirada al reactor UASB y Ia succion del
—-‘,’—{>Q—\R W . .
s R: Rotametro para medir el fujo de nirogeno
UASS | H ﬂ que es burbujeado
Ul SW: Swich electronico que conirola el
SEEDSSPYA
encendido y apagado de B2.
UASS V4 y V2: Vaivuia soienoide que controla el fuio
de permeado y nirdgeno, respecivament.

TAD: Tarieta de adquisicion de daios

(B1 [
PC

Influente TAD ' PC: Computador que recbe, procesa y

aimacena la informacion

Figura 3.6. Esquema de montaje experimental escala piloto

3.3 Métodos analiticos

Para hacer seguimiento al BRAM a escala laboratorio y piloto, se colectaron muestras del
influente, efluente del reactor UASB y del permeado de las membranas diariamente. Los
parametros analizados en estas muestras fueron:

a. DQO total y disuelta, pH, alcalinidad total, solidos totales, sélidos disueltos y solidos
suspendidos, nitrégeno amoniacal y ortofosfatos segin los métodos propuestos en el
Standard Methods (AWWA, 2005).

b. Calcio y magnesio en un Cromatégrafo de lones Dionex ICS1000.
c. Analisis de tamafio de particulas en un equipo de difraccién de laser, el Mastersizer 2000

de la empresa Malvern, instalado en el Laboratorio de Biopolimeros de la Facultad de
Quimica de la UNAM.
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d. Productos microbianos solubles (PMS) que fueron obtenidos por filtracion a través de un
filtro de 0.45 pum (Millipore, USA) y cuantificados como mg-L™ de COT.

e. Sustancias poliméricas extracelulares (SPE), extraidas por el método de calentamiento,
siguiendo un procedimiento similar al método de extraccion utilizado por Zhang et al.
(1999), vy Ng et al. (2010). El filtro de 0.45 um (Millipore, USA) usado para la
determinacion de PMS fue introducido en un erlenmeyer con un volumen de agua MilliQ
equivalente al volumen de muestra filtrada y calentado a 80°C por 10 minutos; se enfri6 a
temperatura ambiente y se filtr6 nuevamente en otro filtro de 0.45 um. El filtrado
recolectado fue usado como la muestra de SPE en este estudio. La cantidad total de
SPE y PMS fue determinada como carbono organico total (COT) y fueron medidas en un
analizador de COT Analytic Jena Multi N/C 2100.

f. Carbohidratos por el método de Dubois (1956) y proteinas por el método de Bradford
(1976). La absorbancia UV,s, fue medida por un espectrofotémetro (DR/5000U, Hach) y
la absorbancia especifica (SUVA) fue calculada como el cociente entre UV, y el COT.

3.4 Determination de laresistencia de la membrana

Previamente a las pruebas de filtracibn a escala laboratorio y piloto, se determind la
permeabilidad de la membrana nueva con agua desionizada y se calculé la resistencia
intrinseca de la membrana utilizando la ley de Darcy, como sigue:

1 .z
Ry = Ecuacion 25
uxK

Donde:

R, : Resistencia de la membrana, m™
u : Viscosidad dinamica, Pa-s
K: Permeabilidad de la membrana, m-s*-Pa*

La Resistencia al taponamiento fue calculada teniendo en cuenta la siguiente ecuacion:

AP ,
Ri =R, + R = — Ecuacion 26

t mTET
Donde R; es la resistencia hidraulica total (m™), AP es la PTM (Pa), p es la viscosidad del
permeado (Pa-s) y J es el flux permeado (m*-m?.s™). R; es la resistencia hidraulica debida al
taponamiento. A partir de estos valores se calcul la tasa de taponamiento, TT, que es igual
a la pendiente de la gréfica de la resistencia total contra el tiempo.
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Por otro lado se calculd la resistencia especifica de la torta taponante (a) para flux constante,
a partir de las ecuaciones 27 y 28, las cuales son derivadas de la ley de Darcy.

AP, = AP + APy, Ecuacion 27
— Q? Q L
AP, = auCs—5t + uRy,, — Ecuacion 28
Ay Ay

Donde AP, es la PTM (Pa), a es la resistencia especifica de la torta taponante (m-kg™), u es
la viscosidad del fluido (Pa-s), Cs es la concentracion de sélidos (kg-m~), Q es la tasa de flujo
volumétrico (m*s™), Ay es el area de la membrana (m?), t el tiempo (s) y R, es la resistencia
de la membrana (m™) (Kovalsky et al., 2009). En esta ecuacion los dos términos representan
la suma de la caida de la PTM a través de la torta taponante (AP.) y la PTM a través de la
membrana (APy) siendo ésta Ultima constante. A partir de la pendiente obtenida de la grafica
de AP, contra el tiempo, se calcula a.

3.5 Autopsias de membranas

Luego de finalizar la operacién del sistema BRAM con cada TRH, se procedi6 a
remover el médulo de membrana empleado y a almacenarlo a 4°C para su posterior
andlisis: Cada mddulo obtenido fue abierto y se cortaron cuadrados de aproximadamente
0.5 cm de lado. Se realizaron autopsias a los cuadrados de membrana constituidas por
las siguientes pruebas:

1. Observacion en el microscopio electrénico de barrido (MEB) (Modelo JEOL JSM-
7600F) acoplado a un equipo de espectrometria por dispersion de rayos X. Las
membranas taponadas fueron cortadas en cuadrados de 0.5 cm de lado, y fijadas con
glutaraldehido al 3% durante 48 horas. A continuacion los cuadrados de membrana
fueron lavados con buffer salino de fosfatos (PBS, por sus siglas en inglés) hasta
eliminar los residuos de glutaraldehido. Posteriormente se deshidrataron las muestras
con lavados sucesivos con etanol en concentraciones impares crecientes (10%, 30%,
50%, 70%, 90%, etanol absoluto). Finalmente, las muestras fueron secadas hasta punto
critico y cubiertas con oro para ser observadas en el MEB.

2. Determinacion de la densidad de la capa taponante: Cuadrados de membrana
nueva y de membrana taponada de aproximadamente 0.5 cm de lado fueron secados
en estufa a 110° C durante dos horas. Posteriormente se procedié a determinar su
peso seco y su area, con el fin de determinar la densidad de cada uno de los
cuadrados. Para determinar la densidad de la capa taponante, se resto el valor de la
densidad de la membrana nueva al valor de la densidad de la membrana taponada.
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3. Determinacion de la cantidad de material organico e inorganico en la capa
taponante. Para ello se realizaron andlisis de termogravimetria dinamica (TGA) en un
analizador termogravimétrico marca T.A. Instruments, modelo 2950. Con una rampa de
calentamiento de 10 grados centigrados por minuto, en una atmaosfera de nitrégeno.

3.6 Mecanismos de taponamiento

El modelo desarrollado por Hermia (1982) y posteriormente adaptado por Hlavacek y Bouche
(1993) para flux constante, el cual se presenté en la seccién 1.3.5, fue aplicado a los datos
experimentales obtenidos en todas las pruebas de filtracién , para determinar el mecanismo
de taponamiento dominante en cada una de ellas. Asi mismo, el modelo combinado de
Bolton et al. (2006a) fue aplicado con el fin de compararlo con el modelo de las leyes de
bloqueo y establecer cual de los dos se acercaba mas a los resultados obtenidos. ElI mejor
arreglo en los dos modelos fue determinado por minimizacion de la suma de los cuadrados
de los residuales (SCR), donde el residual fue igual a la diferencia entre el dato experimental
y la prediccién del modelo, en combinacion con el coeficiente de correlacion obtenido.

3.7 Andlisis estadistico

Para evaluar la influencia de las condiciones hidrodinamicas (filtracion intermitente y
burbujeo de gas) sobre el taponamiento, se realiz6 el andlisis estadistico de las
caracteristicas del efluente del reactor UASB (PMS y SPE totales y asociados con
carbohidratos y proteinas, sélidos suspendidos y SUVA) mediante analisis de varianza
(ANOVA) de dos factores, con un nivel de confianza del 95%. Adicionalmente, se aplic
estadistica descriptiva a parametros individuales y el coeficiente de correlacién de Pearson
(rp) a la resistencia al taponamiento y parametros de taponamiento bajo las diferentes
condiciones de operacion. El coeficiente de Pearson varia entre -1 y +1, donde -1 y +1
significan una perfecta correlaciébn negativa o positiva, respectivamente, mientras que 0
significa ausencia de correlacion. Las correlaciones son consideradas estadisticamente
significantes en un intervalo de confianza del 95%.
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4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. Flux critico

4.2. Pruebas con agua residual sintética
4.3. Pruebas con agua residual real

4.4, Autopsias de membranas
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Este capitulo presenta los resultados y la discusidén de éstos en tres secciones: inicialmente
se muestran las pruebas de flux critico que se utilizaron para determinar el flux de operacion
de los ensayos posteriores efectuados con agua residual sintética y real; posteriormente se
presentan las pruebas realizadas con agua residual sintética a escala laboratorio de
filtracién continua e intermitente y finalmente se presentan las pruebas con agua residual real
a escala laboratorio y piloto. EI desempefio de las pruebas fue discutido en términos de
eficiencias de remocién, caracteristicas de la filtracibn, parametros que afectan el
taponamiento de la membrana y mecanismos de taponamiento de acuerdo al modelo
propuesto por Hermia (1982).

4.1 Flux critico

Para fijar el flux de operacion en el rango subcritico en las prueba de filtracion continua y
filtracion intermitente, se determind el flux critico de la membrana cuando el reactor fue
operado con agua residual sintética y real.

4.1.1 Agua residual sintética

La prueba de flux critico con la membrana nueva se realizé por duplicado y se puede
observar en las Figuras 4.1 y 4.2. El aumento en la presion en la membrana 1 es
relativamente constante hasta un valor de flux de 14 L-m?h™, a partir del cual es mucho méas
notorio en cada paso, mientras que para la membrana 2, este incremento fue a partir de 10
L-mZh™,

16 25
PTM
12 | X 20
T
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o
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Tiempo (min)
Figura 4.1. Flux critico en membrana nueva 1

Para valores muy bajos de flux (2 L-m?*h™), no se tuvo incremento de la PTM, lo cual indica
una ausencia de taponamiento, contrario a lo observado por otros autores (Le-Clech et al.,
2003), debido probablemente a las bajas presiones registradas y la concentracion de SST
que se tiene en el efluente del reactor UASB (SST = 42.6 +14.5 mg-L™).
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Figura 4.2. Flux critico en membrana nueva 2

En esta prueba se evalud la reversibilidad del taponamiento, disminuyendo el flux y
registrando el descenso en la PTM. Durante la fase descendente, todos los valores de PTM
registrados fueron superiores a los obtenidos durante la fase ascendente, indicando que la
capa taponante formada sobre la membrana no es facilmente removida. Estos resultados
coinciden con los reportados por Spagni et al. (2010) quienes realizaron experimentos en un
BRAM y a pesar de incluir un minuto de relajacion entre cada incremento de flux, obtuvieron
diferencias importantes entre las fases ascendente y descendente indicando que la fase de
relajacién no removié completamente la capa taponante.

La prueba de flux critico de la membrana después de realizarle retrolavado (MR) y limpieza
guimica (MLQ) sélo se llevd a cabo durante la fase ascendente. La Figura 4.3 presenta los
resultados para cada una de estas condiciones en la membrana 1. En esa gréafica se observa
que el incremento de la PTM tiene la misma tendencia, aunque con un desfase en el tiempo.
La PTM obtenida en la membrana después de limpieza quimica es menor que la alcanzada
en la membrana nueva y después de retrolavado, para obtener un flux igual, indicando una
mayor recuperacion de la membrana. Para la membrana 2 solo se realizo la prueba después
de la limpieza quimica. El comportamiento se muestra en la Figura 4.4. Durante la
realizacion de esta prueba ya se tenia incorporada la balanza electronica al sistema
automatico, registrandose los cambios de flux en cada paso. Se obtuvieron incrementos
notorios de la PTM a partir de 6.13 L-m™?h™, ademas para valores superiores a 10.6 L-m?-h™
se presentd una mayor variacion de los datos de flux en cada paso. Se puede también
sefialar que para el caso de la membrana 2, la membrana con limpieza quimica presento
mayor resistencia a la filtracion a partir de una PTM de 25 kPa que corresponde con un flux
de 10 L-m?%h™. Cabe anotar que aunque en las pruebas de flux critico se logré una buena
recuperacion de la membrana después de la limpieza quimica, en pruebas realizadas
posteriormente a escala piloto (Resultados no mostrados en esta tesis) se comprob6 que la
membrana no logré alcanzar las condiciones iniciales de permeabidad después de realizarse
varias operaciones de limpieza quimica. La Figura 4.5 muestra una micrografia de la
membrana quimicamente limpiada.

49 Alexandra Cerén Vivas
Tesis Doctoral




Taponamiento de membranas de ultrafiltracion sumergidas en la zona superior de un reactor UASB 2013
bajo diferentes condiciones hidrodinamicas

30 25
e | X
25 eeeee PTM-MN / - 20
PTM-MR &
< 20 ==  @PTM-MLQ /s <
% r 15 ¢
S 15 - 4
5 L 10 X
10 o
5 | -5
0 T T T 0
0 50 100 . 150 200
Tiempo (min)
Figura 4.3. Condiciones en la membrana 1
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Figura 4.4. Condiciones en la membrana 2
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Figura 4.5. Micrografia de membrana después de limpieza quimica
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Las Figuras 4.6 y 4.7 presentan los resultados de permeabilidad inicial (MN) y después de
limpieza quimica (MLQ) para las dos membranas utilizadas.
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Figura 4.6. Permeabilidad de la membrana 1
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Figura 4.7. Permeabilidad de la membrana 2

La permeabilidad de la membrana 1 después de limpieza quimica (3.4 L-m?%h™-kPa™), fue
ligeramente mayor que la de la membrana nueva (3.2 L-m?>h™kPa™), indicando una total
recuperacion. Para evitar dafio en la membrana con la limpieza quimica, se utiliz6 una
concentracion menor de NaOCI (0.2%) en la membrana 2. Sin embargo, en este caso se
observa que la permeabilidad después de la limpieza quimica (0.9 L-m?h™kPa™), no logr6
recuperarse totalmente, quedando notoriamente por debajo del valor de la membrana nueva.
Estos resultados sugieren que la limpieza con una concentracion de 0.2% durante dos horas
no fue suficiente para recuperar la permeabilidad inicial de la membrana. Comparando las
dos membranas, se tiene que la permeabilidad inicial obtenida para la membrana 1 es 2.4
veces mayor al valor alcanzado en la membrana 2, dando como resultado a su vez, una gran
diferencia en la resistencia de la membrana (RM; = 1.13 E+12 vs. RM, = 2.58 E+12),
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afectando las pruebas de filtracion que se realizan posteriormente. En trabajos previos en el
grupo de investigacion se ha visto que las membranas no se comportan con repetitividad, por
lo que una membrana no necesariamente se comportara igual que otra aunque sean de las
mismas caracteristicas.

En las Figuras 4.8 y 4.9 se observa el incremento inicial de la PTM (AP,) para las
membranas en las condiciones experimentadas. Para la mayoria de los flux probados, el AP,
presento valores inferiores a 1kPa y no se presentaron incrementos subitos en ningun caso.
Con la membrana nueva 1, el AP, generalmente fue superior que para las otras dos
condiciones, indicando una mayor tendencia al taponamiento. Sin embargo, en la membrana
2 el comportamiento fue contrario, manteniendo incluso un AP, entre 1.5 y 2 kPa para la
membrana con limpieza quimica, debido probablemente al cambio en la rutina de limpieza
guimica y las diferencias en la resistencia de las membranas.
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2.5
2.0 eeeooe o |\|N
MLQ
< 15
o
<
a’ 1.0
0.5 0o’
0.0
0 5 10 15 20
Flux (L-m2-h1)
Figura 4.9. AP, en la membrana 2
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En cuanto a la tasa de incremento de PTM, dp/dt, (Figuras 4.10 y 4.11), en la membrana 1
el incremento fue méas notorio después de retrolavado indicando que el retrolavado a pesar
de lograr una PTM promedio inicial relativamente cercana a la obtenida con la membrana
nueva, no logré remover parte del taponamiento. Para valores bajos de flux (8 L-m?*h™) la
tasa de taponamiento en la membrana con retrolavado ya presentaba incrementos altos
(0.0398 kPa-min™), los cuales sélo fueron alcanzados con la membrana nueva o después de
limpieza quimica hasta valores de flux de 14 L-m?h™. Por su parte, en la membrana 2 el
aumento de la tasa de incremento de PTM en la membrana nueva fue mas lento que
después de limpieza quimica, indicando la poca recuperacién de la membrana después de
este procedimiento, sobre todo a flux superiores de 8 m*h™.
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Figura 4.10. dP/dt vs. Flux en membrana 1
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Figura 4.11. dP/dt vs. Flux en membrana 2

Para la eleccion del flux critico se tomd como parametro definitivo una tasa de incremento de
PTM superior a 0.05 kPa-min™ y no se tuvo en cuenta el incremento inicial de la PTM, ya
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gue éste presenté un comportamiento relativamente estable durante el incremento de pasos
de flux. Por lo anterior, el flux critico para las membranas 1y 2 fue de 14 y 10 Lm?h™*.

4.1.2 Agua residual real

La permeabilidad de la membrana después de limpieza quimica (0.7 L-m*h*.kPa™), fue
mayor que la de la membrana nueva (0.3 L-m?h™kPa?), indicando una recuperacion total y
posible dafio de ésta. En la Figura 4.12 se presentan los resultados obtenidos durante la
prueba de flux critico para la membrana nueva y la membrana después de limpieza quimica.
Se observa que para lograr un mismo flux, la membrana tratada quimicamente requiere
menor presién que la membrana nueva.
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Figura 4.12. Flux critico con agua real

El cambio de la presion con el tiempo en la membrana nueva es alto para valores de flux
superiores a 4 L-m?h™, mientras que para la membrana después de limpieza quimica este
cambio fue menor como se observa en la Tabla 4.1, adicionalmente, en la Tabla 4.2 se
muestra el incremento inicial de la PTM (AP,) para la membrana nueva y después de
limpieza quimica. Teniendo en cuenta los pardmetros de evaluacion, se presentd una mayor
propensién al taponamiento con la membrana nueva, exhibiendo valores de AP, hasta tres
veces mayor que la membrana después de limpieza quimica. En cuanto a la tasa de
incremento de PTM, la membrana nueva mostré un incremento mas rapido con respecto a la
membrana después de limpieza quimica.

Para la eleccion del flux critico se tom6 como parametro definitivo una tasa de taponamiento
superior a 0.05 kPa-min™. Teniendo en cuenta lo anterior, el flux critico para la membrana
nueva fue de 4.14 L-m*h™ . Este valor es inferior al obtenido con las membranas sumergidas
en el reactor que trataba agua residual sintética (14 L-m?h™) , debido a la mayor cantidad
de productos microbianos solubles y sustancias poliméricas extracelulares que se
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2013

encuentran en el efluente del reactor tratando agua residual real y que provocan un rapido

taponamiento de la membrana.

Tabla 4.1. Cambio de la PTM con el tiempo (dp/dt) obtenidos con agua residual real

Membrana Membrana después
nueva de limpieza
Flux (L/m*-h) dp/dt (kPa/min)  Flux (L/m*h)  dp/dt (kPa/min)
2.38 0.02 2.66 0.03
4.14 0.42 4.62 0.16
6.40 0.73 6.62 0.28
8.72 1.14 8.28 0.44
- - 10.60 1.20

Tabla 4.2. Incremento inicial de la PTM (APo) obtenidos con agua residual real

Membrana Membrana después
nueva de limpieza
Flux (L/Im*h) AP, (kPa)  Flux (L/m*h) AP, (kPa)
2.38 - 2.66 -
4.14 1.81 4.62 0.58
6.40 1.95 6.62 0.59
8.72 2.00 8.28 0.77
- - 10.60 -

4.2 Pruebas con agua residual sintética

4.2.1 Filtracion continua

4.2.1.1 Desempefio general en las pruebas de filtracién continua

La Tabla 4.3 presenta los resultados obtenidos en las pruebas de filtracién continua para los
dos tiempo de retencion; para el TRH de 8 horas se ejecutd una segunda prueba con el fin
de minimizar interferencias presentadas inicialmente, debido a la presencia de soélidos
suspendidos en el permeado por el crecimiento de una biopelicula en las tuberias que lo

conducian.

Durante el periodo de operacion, la temperatura varié entre 19 °C y 22°C y los valores de pH
alrededor de 8.0 unidades. Como se esperaba, en las tres pruebas la alcalinidad fue
producida en el reactor UASB vy la relacién de alcalinidades (a), el cociente de la alcalinidad
parcial a pH 5.75 y la alcalinidad total a pH 4.3, estuvo por encima de 0.7 indicando que no
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se presentd acidificacion y por lo tanto hubo estabilidad en el proceso de digestion
anaerobia, sin importar que se cambiara el TRH de operacion. El pH del permeado fue
ligeramente inferior al del efluente del reactor UASB, al igual que la alcalinidad en las dos
pruebas con TRH de 8 horas, debido a la mezcla del permeado con agua de retrolavado.
Caso contrario ocurrié en la prueba con TRH de 4 horas, ya que en este experimento hubo
menos influencia de esta mezcla, debido a la menor frecuencia de los retrolavados, como se
explica en la seccion 4.2.1.5.

Tabla 4.3. Desempefio general en pruebas de filtracidon continua

LRGEILIES TRH 8 horas TRH 4 horas
Parametro Influente Prueba 1 Prueba 2
Efluente = Permeado Efluente Permeado Efluente Permeado
T .
;"C"f 21+2 21 21 2+1 2+1 19+1 19+1
pH (unid.) 7.6+0.2 8.1+0.2 79+04 8.0+0.1 7.3+0.1 79+0.1 8.2+0.3
Alcal.
(mg Caé% L%y | 40948 | 543:12 | 367244 | 37838 | 135163 | 55912 | 581%45
-
D
(mg CQ)OtL.l) 425 + 31 38+ 13 9+8 43 +11 17 +8 45+ 8 28+ 11
5
ST
(mg - L'l) 1057 £+ 54 857 + 43 327 £ 361 856 + 35 303 £ 229 865 + 43 645 + 298
SVT
(mg - L'l) 427 + 57 294 + 59 89 + 62 166 + 39 88 + 52 303 + 144 151 + 90
SST
(mg-L'l) 32+13 43+ 17 21 +19 35+4 7+1 43 +12 23 +8
SSv
(mg-L'l) 18 + 13 29+11 18 + 14 26+5 4+4 29+ 12 12+7
SDT
(mg - th) 1028 £ 70 814 + 43 307 £ 307 820 + 34 296 + 229 821 +£45 622 + 295
SDV
(mg - th) 419 + 59 265 + 54 71+ 45 140 + 37 84 + 50 274 + 143 140 + 95

En la Figura 4.13 se presentan las remociones de DQO obtenidas en cada una de las
pruebas de filtracion continua (TRH de 8 y 4 horas). La concentracion de DQO en el efluente
del reactor UASB cuando fue operado con TRH de 8 horas varié entre 17 mg-L™* y 51 mg-L™
con un promedio de 38 mg-L" para la prueba 1 y entre 33 mg-L* y 62 mg-L*, con un
promedio de 43 mg-L™ en la prueba 2, alcanzando eficiencias de remocién entre 86 y 96%,
con un promedio del 91%. Al reducir el TRH a 4 horas, la DQO en el efluente varié entre 33
mg-L™" y 55 mg-L™ con un promedio de 45 mg-L*, alcanzando eficiencias de remocién entre
86 y 93%, con un promedio del 89%. Van Haandel y Lettinga (1994) reportaron que en
regiones con temperaturas superiores a los 18°C se pueden obtener eficiencias de remocion
de material organico hasta del 80% con TRH cortos, 4 a 6 horas. En este estudio, el TRH no
afecto el funcionamiento del reactor UASB en cuanto a remocion de DQO total, ya que en los
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dos casos se obtuvieron remociones superiores al 85%, ademas la DQO en el efluente del
reactor UASB es baja comparada con los valores reportados en otros estudios, la cual varia
entre 100 y 200 mg-L™ (Foresti et al., 2006; Rodriguez et al., 2001; Torres y Foresti, 2001).
Esta variacion en la eficiencia de remocion se puede deber a la diferencia en composicion
del agua residual influente y la temperatura. El andlisis estadistico confirmé que no hubo
diferencias significativas en la concentracion de DQO en el efluente del reactor UASB y la
remocion presentada en éste, bajo los dos TRH utilizados.
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Figura 4.13. Filtracién continda. Remocion de DQO

El efecto del TRH sobre los BRAM ha sido evaluado en varios estudios. Chu et al. (2005)
investigaron un BRAM compuesto de un reactor EGSB con un mdédulo de membrana
sumergido que trataba agua residual sintética, simulando agua residual doméstica, y
encontraron que la eficiencia de remocion de DQO es relativamente independiente del TRH,
cuando éste se encuentra en el rango de 3.5 a 5.7 horas y con temperaturas superiores a
15°C. Hu y Stuckey (2006) bajaron el TRH desde 48 horas hasta 24, 12, 6 y 3 horas en un
BRAM que trataba aguas residuales domésticas, obteniendo remociones superiores al 90%,
incluso para el TRH de 3 horas. Ademas, a pesar de que la DQO en el efluente del reactor
incrementaba con la reduccion del TRH, el reactor se recuperaba rapidamente en pocos
dias, alcanzando condiciones estables nuevamente. Huang et al. (2011) obtuvieron
remociones superiores al 97% en un bio-reactor anaerobio de membrana sumergida que
trataba agua residual sintética de baja carga, para TRH de 12, 10 y 8 horas. Estos autores
ademas encontraron que el descenso en el TRH mejor6 el crecimiento de la biomasa y la
acumulacion de PMS en el bio-reactor. En ese estudio, la DQO en el permeado para el TRH
de 8 horas present6 valores entre 2 y 26 mg-L™, lo cual corresponde a remociones promedio
de 97.7 £ 2.2% y 96.5 =+ 1.6% para las pruebas 1y 2, respectivamente; mientras que para el
TRH de 4 horas la DQO en el permeado estuvo entre 14 y 38 mg-L™, lo cual corresponde a
una remocion promedio de 93.4 + 2.5%.

Los sélidos totales, volatiles totales, disueltos totales y disueltos volatiles presentaron en el
efluente concentraciones ligeramente mayores para el TRH de 4 horas debido
probablemente al arrastre de particulas y material inerte de la cama de lodos por el
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incremento en la velocidad ascensional en esta condicion. En el permeado se presentd alta
variabilidad de los datos por la dilucion de la muestra con el agua destilada de retrolavado,
ya que se compartia un tramo de la tuberia. Los sélidos suspendidos totales y volatiles
presentaron concentraciones relativamente iguales en el efluente bajo las dos condiciones
de TRH, sin embargo, en el permeado hubo presencia de sélidos y alta variabilidad de estos,
debido a la contaminacion de la muestra con particulas adheridas a las tuberias, razén por la
cual se realiz6 el duplicado de la prueba con TRH de 8 horas, tratando de minimizar esta
interferencia.

4.2.1.2 Sustancias orgénicas en las pruebas de filtracion continua

Diferentes estudios han reportado que los productos microbianos solubles (PMS) y las
sustancias poliméricas extracelulares (SPE) tienen una gran influencia sobre el taponamiento
de las membranas (Le-Clech et al., 2006; Liang et al., 2007; Rosenberger et al., 2006). En la
Tabla 4.4 se muestra la concentracion y composicion de PMS y SPE en el efluente del
reactor UASB en las pruebas realizadas para los TRH de 8 horas (Pruebas 1y 2) y 4 horas .

Tabla 4.4. Composiciéon y concentracién de PMS y SPE en el efluente del reactor UASB en las
pruebas de filtracién continua

Parametro [ TRH8h-P1 TRH 8 h - P2 TRH 4 h

Carbohidratos (mg-L™) 51+6.7 09+0.7 14+17

Proteinas (mg-L™) 1.4+05 0.7+0.8 1.5+0.5

PMS COT (mg-L™) 3.6+16 51+25 6.9+2.9
UVass (cm™) 0.035+0.007 | 0.023+0.008 0.025 + 0.004

SUVA (L-mg™C-m™) 14+13 0.47 +0.19 0.6+0.2

Carbohidratos (mg-L™) 13+1.4 05+0.7 40+138

Proteinas (mg-L™) 1.3+0.6 1.0+15 15+05

SPE COT (mg-L™) 49+21 58+20 59+22
UVass (cm™) 0.039+0.011 | 0.029 +0.016 0.038 +0.012

SUVA (L-mg™C-m™) 0.8+0.3 04+0.1 0.7+0.3

Se presentd una menor concentracion de PMS medido como carbono organico total (COT),
en las pruebas realizadas con TRH de 8 horas en comparacion con el TRH de 4 horas,
debido probablemente a la presencia de productos intermediarios que no fueron
metabolizados por el bajo TRH (Akram y Stuckey, 2008). Sin embargo, la concentracion de
carbohidratos fue mayor en las pruebas realizadas con TRH de 8 horas. Varios autores
(Bérubé et al., 2006b; Kimura et al., 2009; Le-Clech et al., 2006; Rosenberger et al., 2006),
afirman que altas concentraciones de polisacaridos en el sobrenadante de un BRM
corresponde a altas tasas de taponamiento y viceversa. En cuanto a las SPE, estas se
presentaron en menor cantidad que los PMS debido a la poca concentracién de biomasa
presente en la zona superior del reactor UASB, donde se encontraba sumergida la
membrana.
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Los valores de absorbancia especifica de luz ultravioleta (SUVA), tanto en los PMS com en
las SPE, presentaron valores inferiores a 2 L-mg™C-m™, indicando que la materia organica
presente es dominada por sustancias con bajo peso molecular y baja hidrofobicidad, asi
como de origen no humico, lo cual era de esperarse, teniendo en cuenta que el influente del
reactor UASB en esta fase experimental fue agua sintética.

4.2.1.3 Sustancias inorganicas en las pruebas de filtracién continua

En la Tabla 4.5 se presenta el comportamiento del nitrdgeno amoniacal (N-NH,"), fosforo,
calcio y magnesio en el efluente y permeado para las dos condiciones de TRH
experimentadas, antes de presentarse retrolavados frecuentes, evitando asi el efecto de la
mezcla del permeado con agua de retrolavado. Estos compuestos fueron evaluados con el
fin de determinar la posibilidad de precipitacion de la estruvita en la membrana, ya que ésta
ha sido reportada como uno de los principales responsables del taponamiento inorganico en
bio-reactores anaerobios (Choo et al., 2000; Kang et al.,, 2002), a pesar de que Salazar-
Pelaez et al. (2011a) mostraron que las concentraciones comunmente encontradas en el
agua residual muncipal no son demasiado bajas para poder provocar la precipitacion de
estruvita.

Tabla 4.5. Filtracién continua. Presencia de sustancias inorgénicas

- Pardmetro | TRH8h-P1 |  TRH8h-P2 |  TRH4horas
‘ Efluente  Permeado ‘ Efluente Permeado ‘ Efluente Permeado
N-NH," (mg-L™") 30.8 28.0 235 22.4 322+3.0 | 36.4+75
Fésforo (mg-L™) 10.2 9.5 10.9 9.9 9.7+0.6 8.1+0.6
Calcio (mg-L™) 17.4 6.0 22.1 21.4 19.0+34 | 19.0+1.3
Magnesio (mg-L™) 25.2 5.6 25.1 26.3 255+2.7 | 255+4.9

De acuerdo con estos resultados, el nitrégeno y fésforo presentan poca remocién en las tres
condiciones experimentadas, con excepcion del nitrégeno en la prueba con TRH de 4 horas,
gue presento un ligero incremento en el permeado. En la prueba TRH 8h — P1, tanto el calcio
como el magnesio, disminuyeron notablemente su concentracion, lo cual pudo haber
contribuido al rapido taponamiento de la membrana al presentarse precipitacion de este
sobre la superficie de la membrana, como pudo comprobarse en las micrografias
presentadas posteriormente.

4.2.1.4 Tamafo de particula

La Figura 4.14 muestra la distribucion de tamafio de particula (DTP) en el efluente del
reactor UASB para el TRH de 8 horas, antes de introducir la membrana en el interior de éste.
Se observa una curva bimodal que indica la presencia de dos grupos de agregados, uno
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cuyo tamafio estuvo entre 0.8 y 300 ym, con un pico de 62 ym y un grupo de macroflocs con
tamanos entre 300 y 2000 pym con un pico de 1000 pym.

Distribucién de tamafio de particula

Volumen (%)
(3]

%.01 0.1 1 10 100 1000 3000
Tamaiio de particula (Hm)

Figura 4.14. DTP en el efluente del reactor UASB

En las Figuras 4.15 y 4.16 se muestra la distribucion de tamafio de particula en el efluente
del reactor durante las pruebas 1 y 2 de filtracion continua para el TRH de 8 horas,
respectivamente. En la Figura 4.15 se observa un incremento en el tamafio de particula a
medida que aumenta el tiempo de filtracion. En el tercer, cuarto y quinto dia de filtracion se
obtuvo un diametro promedio de 25 ym, 70 um y 150 um, respectivamente notandose una
reduccién en la cantidad de particulas pequefias. En la segunda prueba con TRH de 8 horas
también se noté un aumento en el tamafio de particula con el tiempo de filtracién durante los
primeros cuatro dias, sin embargo, en el Ultimo dia se observa un descenso en el tamafio
promedio de particula. El aumento del tamafio de particula pudo deberse a los retrolavados
que actuaban sobre la membrana permitiendo el desprendimiento de grandes flocs de la
superficie de ésta. Como se explicara en la seccién 4.2.1.5, a medida que pasaba el tiempo
de filtracion, los retrolavados fueron mas continuos provocando que el desprendimiento de la
capa taponante fuera mas seguido y el arrastre de particulas hacia la membrana fuera
menor, esto sumado a la baja velocidad ascensional presente en el reactor que permitia la
aglomeracion de los flocs.

En trabajos previos ha sido reportado que pequefias particulas incluyen sustancias
coloidales y macromoléculas de PMS que pueden depositarse sobre la superficie de la
membrana por arrastre del permeado y producir taponamiento por formacién de una capa
gelatinosa que no se desprende facilmente debido a su baja velocidad de retro transporte
(Bae y Tak, 2005). Por el contrario, la adhesion de grandes particulas sobre la membrana
puede ser controlada mediante estrategias de operacién como burbujeo de gas y operacién
bajo flux subcritico (Wang et al., 2008). En estas pruebas se tuvo la presencia de grandes
particulas, que pudieron adherirse a la membrana por el arrastre producido por el flux
permeado y la ausencia de medidas de control de taponamiento, formando una torta
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taponante que prontamente cubrid la superficie de la membrana provocando el rapido
incremento de la PTM.
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Figura 4.15. DTP en el efluente del reactor UASB para el TRH de 8 horas — Prueba 1
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Figura 4.16. DTP en el efluente del reactor UASB para el TRH de 8 horas — Prueba 2

La Figura 4.17 muestra la distribucion de tamafio de particula obtenida en el efluente del
reactor UASB durante los dias en que se realiz6 el ensayo de filtracion continua con TRH de
4 horas. En esta prueba, contrario a lo obtenido con el TRH de 8 horas, se nota una
reduccion en la distribucion de tamafio de particula con el tiempo de filtracion, pasando de un
diametro promedio de 80 um en el primer dia de filtracién a 20 uym en el Gltimo. Es notorio
como a medida que avanza el tiempo de filtracion, las particulas con didmetros promedio
superiores a 200 ym son eliminadas del efluente, mientras que las que tienen diametros
promedio inferiores a 10 ym y 1 ym incrementan sustancialmente. Este comportamiento se
puede atribuir al arrastre de la cama de lodos debido a que la velocidad ascencional en el
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reactor para el TRH de 4 horas es mayor que la obtenida con TRH de 8 horas (V4, = 0.24
m-h™; Vg, = 0.12 m-h™), asimismo durante el experimento se observé una mayor presencia
de biogas en el reactor lo cual pudo generar turbulencia y arrastre de pequefias particulas
desde la cama de lodos, ademas de fuerzas de corte en la superficie de la membrana y por
lo tanto desprendimiento y rompimiento de flocs, como se ha reportado en estudios
anteriores (Li et al., 1998; An et al., 2010).
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Figura 4.17. DTP en el efluente del reactor UASB para el TRH de 4 horas

4.2.1.5 Caracteristicas de la filtracion

La Figura 4.18 muestra la evolucion de la PTM con el tiempo de filtracién para las pruebas
de filtracién continua, antes de realizarse el primer retrolavado (por 30 segundos). Para los
dos TRH se observa un notable incremento de la PTM en los primeros minutos de filtracién y
posteriormente un aumento gradual con dp/dt inferiores a 3.1 kPa‘h. Ognier et al., (2002)
reportaron un rapido taponamiento en los primeros minutos de filtracion provocando una
resistencia hidraulica irreversible. Este taponamiento temprano puede deberse a fenébmenos
de concentracion — polarizacion que lleva a la adsorcién de iones sobre la membrana para
después retener coloides y propiciar el bloqueo inicial de poros, dependiendo de la
distribucion de tamafio de poro de la membrana. Este mecanismo representa un
acondicionamiento de la superficie de la membrana (Zhang et al., 2006).

El tiempo de filtracion antes de realizarse el primer retrolavado para la condicién de TRH de
4h fue de 32.5 horas, mientras que para el TRH de 8 horas fue de solo 5.5 y 20.3 horas para
las pruebas 1y 2, respectivamente. Esta diferencia puede atribuirse a la alta concentracion
de carbohidratos, presentada en el efluente del reactor UASB en la prueba 1 para el TRH de
8 horas en los dias 1 y 2 (valores de 10.9 y 13.8 mg-L™, respectivamente ), en comparacion a
la encontrada para el TRH de 4 horas (valores de 0.6 y 2.4 mg-L™, respectivamente). Este
resultado es comentado con mayor detalle mas adelante. Otros estudios han reportado la
presencia de carbohidratos en los PMS como uno de los principales responsables del
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taponamiento de membranas operadas bajo condiciones subcriticas (Zhang et al., 2006; Lin
et al., 2009).
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Figura 4.18. Incremento de la PTM en pruebas de filtracién continua

En las pruebas se observé que la frecuencia entre retrolavados no es constante, debido a
que éste fue controlado en linea a través de la medicién de la PTM maxima (40 kPa). Las
Figuras 4.19 y 4.20 muestran la duracion de la filtracion entre retrolavados, a partir del tercer
retrolavado, para los dos TRH estudiados. La PTM después del primer retrolavado para la
condicion de TRH de 4 horas baj6 hasta 9 kPa, provocando que el tiempo transcurrido entre
el primer y segundo retrolavado fuera largo (mas de 50 horas), comparado con el obtenido
para el TRH de 8h (1.2 y 4.0 horas), en el que la PTM bajé sélo hasta 23 y 13.6 kPa para las
pruebas 1y 2, respectivamente. Este largo periodo entre los dos primeros retrolavados para
el TRH de 4 horas pudo deberse a que durante este tiempo se observo la introduccion de
burbujas de gas en el permeado, provocando reduccién en el flux de operacion.
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Figura 4.19. Duracion entre retrolavados — TRH 8h
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Figura 4.20. Duracion entre retrolavados— TRH 4h

En la Figura 4.19 se observa que los retrolavados son mas frecuentes a medida que el
taponamiento ocurre. Para la prueba 1 del TRH de 8 horas, la duracion entre retrolavados
disminuy6 velozmente en las primeras 15 horas, tiempo a partir del cual se tuvo una
frecuencia relativamente constante de 6.1 + 0.9 minutos hasta las 70 horas de filtracion,
reduciéndose en las Ultimas horas a 3.8 = 1.2 minutos. En la prueba 2 se presenté un
descenso importante en la duracibn entre retrolavados, entre el segundo y quinto
retrolavado, a partir del cual éstos ocurrieron cada 21.2 = 3.1 minutos hasta las 50 horas de
filtracion, disminuyendo finalmente a 12.2 + 3.1 minutos en las dltimas 30 horas. En esta
prueba la frecuencia fue menor debido a que se tuvo un menor taponamiento de la
membrana. Para el TRH de 4 horas, la frecuencia fue relativamente constante a partir del
segundo retrolavado en 13.4 + 1.1 minutos. La mayor frecuencia entre retrolavados influyé
en los valores obtenidos de los parametros fisicoquimicos en el permeado, ya que se tenia
un trayecto de tuberia que se compartia y al tener retrolavados mas frecuentes, se presentd
mayor contribucion del agua de retrolavado. Este aumento en la frecuencia de los
retrolavados ha sido reportado por otros autores en BRM aerobios, quienes lo han atribuido a
la acumulacion de PMS que a su vez favorecen el taponamiento de la membrana (Vargas et
al., 2008).

Con el fin de determinar la compresibilidad de la capa taponante formada en cada prueba, se
calculd la resistencia especifica de la torta taponante (a) y la tasa de taponamiento (TT) al
finalizar cada experimento, los resultados son presentados en la Figura 4.21.

La Figura muestra que el descenso del TRH disminuyo la resistencia especifica y la tasa de
taponamiento, indicando una menor compresibilidad de la torta taponante en la prueba
FC4H. Estos resultados no coinciden con los encontrados por Salazar-Pelaez et al. (2011a),
quien evalué un BRAM con tres TRH diferentes (4, 8 y 12 h) tratando agua residual sintética
municipal. En ese estudio, a medida que se disminuyé el TRH aumentd la resistencia
especifica y la tasa de taponamiento, ya que esta reducciéon en el TRH provoco un
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incremento en la concentracion de PMS y SPE, especialmente carbohidratos, aumentando la
propension al taponamiento de la membrana. Otros autores han reportado resultados
similares en los cuales se incrementa la produccion de PMS y SPE con el acortamiento del
TRH (Chae et al., 2006; Choo y Lee, 1998; Jang et al., 2006).
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Figura 4.21. Resistencia especifica y tasa de taponamiento en pruebas de filtracién continua
con agua residual sintética

Los valores altos de resistencia especifica y tasa de taponamiento, asi como la menor
duracién de las corridas obtenidas en las pruebas con TRH de 8 horas pudo deberse a las
condiciones de inestabilidad presentadas en el reactor UASB durante estas pruebas, ya que
fueron las primeras en realizarse después de la inoculacion y arranque del reactor UASB. La
alta concentracién de PMS, especialmente de carbohidratos, presentada en el efluente del
reactor UASB en las pruebas con un TRH de 8 horas puede estar ligada a la adaptacion de
los lodos granulares provenientes de una cervecera, adaptados a una mayor concentracion
de DQO. De hecho, en los primeros dias se observé una inusual produccién de gas, no
relacionada con la carga organica del influente de tipo municipal, lo que pudo deberse al
consumo de sustrato presente en la misma biomasa, y de ahi la liberacion de PMS y SPE y
su impacto en el taponamiento bajo esas condiciones. En este sentido, condiciones de
inestabilidad tales como variaciones en las condiciones de operacion (entrada de flujo, TRH
y carga organica), cambios en el suministro de oxigeno (en reactores aerobios) o la etapa de
arranque y puesta en marcha de un reactor, han sido definidas como factores adicionales
gue permiten cambios en la propensién al taponamiento de la membrana (Le-Clech et al.,
2006). Drews et al. (2006) encontraron que la concentracion de carbohidratos subi6 antes y
después de realizar descarga de lodos en un reactor aerobio; el aumento después de esta
operacion se debié a las condiciones de estrés subito experimentado por las células y el
incremento antes correspondié a la alta concentracién de SSLM y consecuentemente la baja
concentracion de oxigeno en el reactor, concluyendo que la operacion en condiciones de
inestabilidad cambié la naturaleza y/o estructura de los polisacaridos mas que la formacion
de SPE totales y por lo tanto podrian aumentar el taponamiento.
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4.2.1.6 Mecanismos de taponamiento en pruebas de filtracién continua

Como se ha mencionado, el taponamiento en membranas de ultrafiltracién es un factor clave
que afecta la viabilidad de este sistema, que depende del flux o la PTM obtenida y su
estabilidad en el tiempo, de acuerdo al modo de operacién adoptado (PTM o flux constante).
Por tal razén, la modelacion de los mecanismos de taponamiento para entender y predecir el
descenso del flux permeado o el incremento de la PTM, es importante desde el punto de
vista econémico y técnico.

Las Figuras 4.22, 4.23 y 4.24 muestran los datos experimentales, asi como la trayectoria
tedrica de los cuatro mecanismos de taponamiento del modelo de las leyes de bloqueo,
MLB, de las pruebas de filtracion continua con TRH de 8 horas (FC8H) y 4 horas (FC4H).
Los parametros y el error de ajuste son resumidos en la Tabla 4.6.

18 v
Datos
15 Torta taponante
== |ntermedio l
12 | = = Completo ]
Estandar ]
o
a9
T /
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0 2 4 6
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Figura 4.22. Datos y curvas ajustadas con el MLB en las pruebas de FC8H - P1.
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Figura 4.23. Datos y curvas ajustadas con el MLB en las pruebas de FC8H -P2.

66 Alexandra Cerén Vivas
Tesis Doctoral




Taponamiento de membranas de ultrafiltracion sumergidas en la zona superior de un reactor UASB 2013
bajo diferentes condiciones hidrodinamicas

120 -
Datos e
Torta taponante
100 e |ntermedio
= == Completo .
80 1|  eeec-- Estandar

40
Tiempo (h)

Figura 4.24. Datos y curvas ajustadas con el MLB en prueba FC4H.

Tabla 4.6. Pardmetros ajustados y error de ajuste para el modelo de las leyes de bloqueo en el
periodo experimental en pruebas de filtracion continua.

FC8H - Prueba 1 FC8H - Prueba 2

Parametros
ajustados

Modelo Parametros

ajustados

Parametros
ajustados

SCR

R? SCR R? SCR

Torta
taponante
Intermedio | 1.5E+04 | Ki: 9.4E+01 | 0.901 | 3.9E+05 | K;: 4.4E+01 | 0.875 | 1.7E+06 | K;: 2.8E+01 | 0.878

Completo | 3.2E+04 | Kp: 4.2E-05 | 0.748 | 9.8E+05 | Kp: 1.3E-05 | 0.601 | 5.4E+06 | Ky,: 8.5E-06 | 0.559
Estandar | 2.3E+04 | Ks: 5.0E+00 | 0.824 | 7.1E+05 | Ks: 1.9E+01 | 0.729 | 3.8E+06 | Ks: 1.1E+01 | 0.673

SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

4.7E+03 | K¢: 3.4E+08 | 0.971 | 5.1E+04 | Kc: 3.5E+08 | 0.987 | 4.9E+04 | K.: 3.1E+08 | 0.996

De acuerdo a los resultados, la formacion de torta taponante con valores de Kc similares
predominé en todas las pruebas y present6 el mayor coeficiente de correlacion (R? = 97.1%,
98.7% y 99.6% para las pruebas FC8H-P1, FC8H-P2 y FC4H, respectivamente). Sin
embargo, los valores de la SCR son altos, confirmando que las curvas ajustadas no
describen adecuadamente la trayectoria de los datos experimentales obtenidos en todas las
pruebas de filtracion continua, sugiriendo que el taponamiento de la membrana no es
causado por un mecanismo particular sino por la combinacion de varios mecanismos
(formacién de torta taponante e intermedio) durante el periodo de operacion.

En las pruebas se presentaron diferentes etapas durante el periodo experimental. Las
pruebas de FC8H se iniciaron con una tasa de incremento de la PTM muy alta (1.9 y 1.4
kPa/min para P1 y P2) durante los primeros minutos (7 y 5 minutos para P1 y P2), seguido
de periodos con tasas de incremento de la PTM menores, hasta llegar a un estado
relativamente estable al final del periodo experimental (0.05 y 0.02 kPa/min para P1y P2). La
prueba FC4H se inici6 con una tasa de incremento de la PTM alta (0.12 kPa/min) durante los
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primeros once (11) minutos y finaliz6 con un dp/dt de 0.02 kPa/min. Liu y Kim (2008)
observaron este comportamiento durante la filtracion de agua sintética y determinaron el
mecanismo de taponamiento para cada una de las etapas que se presentaron durante el
periodo de operacion.

En forma similar a lo aplicado por Liu y Kim (2008), se dividieron los datos de las tres
pruebas de filtracidn continua para identificar el mecanismo de taponamiento en diferentes
periodos, teniendo como criterio de division el cambio en la tasa de incremento de la PTM.
De acuerdo con las tendencias observadas en las curvas de incremento de la PTM
normalizada (P/Po), las pruebas FC8H 1 y 2 se dividieron en tres y cuatro periodos,
respectivamente, mientras que la prueba FC4H se analiz6 en dos tramos. Los resultados de
los pardmetros ajustados y el error de ajuste para el modelo de las leyes de bloqueo son
resumidos en las Tablas 4.7, 4.8 y 4.9.

Tabla 4.7. Parametros ajustados y error de ajuste para el MLB en la prueba FC8H - P1.

Primer periodo Segundo periodo Tercer periodo

Parametros Parametros Parametros
ajustados

SCR : R SCR : R? SCR
ajustados ajustados

Torta

3.5E-01 | Ke: 5.6E+09( 0.993 | 1.9E-01 |Kc: 7.6E+07 | 0.949 | 2.0E+00 | K. 1.4E+07|0.996
taponante

Intermedio | 6.2E+00 | Ki: 3.2E+03| 0.944 | 3.2E-01 |K; 8.8E+01| 0.934 | 9.5E-01 |K; 1.6E+01[0.998

Completo 2.5E+01 | Kp: 2.0E-03| 0.830 | 4.9E-01 | Kp: 1.0E-04| 0.915 | 3.3E-01 |K,: 1.9E-05 [0.997

Estandar | 1.4E+01 |Ks: 2.3E+03| 0.892 | 4.0E-01 |Ks 9.0E+01| 0.925 | 5.7E-01 |Ks: 1.7E+01[0.998

SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

Tabla 4.8. Pardmetros ajustados y error de ajuste para el MLB en la prueba FC8H - P2.

Primer periodo Segundo periodo

Modelo -_— Parametros Parametros
ajustados SCR ajustados

Torta taponante | 1.6E+00 |K.: 1.5E+10|0.988 | 2.2E-02 | K.: 1.2E+08 | 0.953

Intermedio 8.0E+00 Kii 6.3E+03|0.938 | 2.1E-02 | Ki: 1.4E+02| 0.949

Completo 3.3E+01 |Kp: 3.3E-03 |0.627 | 1.9E-02 | Kp: 1.7E-04 | 0.945
Estandar 2.0E+01 |Ks: 3.9E+03|0.854 | 2.0E-02 | Ks: 1.4E+02| 0.947

Tercer periodo Cuarto periodo

Modelo T quémetros R e quémetros
ajustados ajustados

Torta taponante | 2.0E+00 | K¢ 9.0E+07 |0.995| 1.9E+01 | K¢ 1.2E+07 | 0.993

Intermedio 2.6E+00 | Ki 7.4E+01 |0.980| 4.0E+00 | Ki: 1.0E+01 | 0.995

Completo 1.3E+01 |Kp: 6.1E-05 | 0.943| 2.5E+01 | Kp: 8.8E-06 | 0.982

Estandar 6.1E+00 | Ks: 6.0E+01 | 0.965| 8.6E+00 | Ks: 8.5E+00 | 0.991
SCR: Suma de los cuadrados de los residuales
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Tabla 4.9. Parametros ajustados y error de ajuste para el MLB en la prueba FC4H

Primer periodo Segundo periodo
Modelo Parametros Parametros
ajustados ajustados
Torta
3.2E-02 | K. 7.0E+08| 0.990 | 5.0E+02 | K. 5.3E+07| 0.996
taponante

Intermedio | 8.7E-02 | K;: 7.3E+02| 0.982 | 2.0E+04 | K;: 1.7E+01| 0.946

Completo | 2.3E-01 |Ky: 7.8E-04 | 0.964 | 8.8E+04 |Ky,: 8.2E-06 | 0.747

Estandar | 1.5E-01 | K. 6.3E+02| 0.975 | 5.1E+04 | K. 9.4E+00| 0.856
SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

El analisis de los resultados con el modelo de las leyes de bloqueo en cada fase muestra
gque en la prueba FC4H predominé el modelo correspondiente a formacion de torta taponante
en los dos tramos pero con distintos valores de los pardmetros ajustados. El valor de K. vario
de 3.9E+09 en el primer periodo a 5.3E+07 en el segundo, confirmando que el mayor
incremento de la PTM se present6 en el primer periodo. Por su parte, en las pruebas de
FC8H el mejor coeficiente de correlacion se obtuvo para la formacion de torta taponante en
los primeros periodos, mientras que en el Ultimo periodo parece no existir un predominio
notorio de un mecanismo, ya que los coeficientes de correlacion presentan valores similares.

Por otro lado, comparando los valores de error de ajuste obtenidos al evaluar el tiempo total
de filtracion y por periodos, es notorio el descenso logrado en estos, ya que disminuyeron de
valores de E+05 a E-01 en la prueba FC8H, exhibiendo un mejor ajuste de los modelos
cuando se secciona la prueba de filtracion. Sin embargo, a pesar de que disminuy6 la SCR el
coeficiente de correlacion no mejord con respecto al obtenido en el analisis hecho con todo
el tiempo experimental.

Cho y Fane (2002) sugieren que bajo condiciones de flux subcritico, el taponamiento
superficial se debe a la formacién de condiciones de flux supercritico localizados en algunas
areas de la membrana debido al taponamiento de los poros de esta. Los mecanismos de
taponamiento obtenidos en los diferentes periodos de las pruebas de filtracién continua con
el modelo de las leyes de bloqueo, revelan que no hubo diferencias en estos al cambiar el
TRH, ya que en todas las pruebas prevalecio el modelo de formacién de torta taponante y
no se evidencié taponamiento estandar, lo que indica que no hubo bloqueo interno de los
poros de la membrana.

Teniendo en cuenta que el MLB no arrojo resultados concluyentes, los modelos combinados
propuestos por Bolton et al. (2006a), presentados en el inciso 1.3.5, fueron también
aplicados a los datos experimentales. En el inciso 1 del anexo se presentan las figuras y
tablas correspondientes a la aplicaciébn de los modelos combinados a las pruebas de
filtracion continua. Adicionalmente se presentan los resultados obtenidos en los diferentes
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periodos establecidos anteriormente para comparar con el modelo de las leyes de bloqueo.
Las Tablas 4.10 y 4.11 muestran el resumen de los coeficientes de correlacién obtenidos con
los dos modelos aplicados, teniendo en cuenta la totalidad del tiempo de filtracion (Tabla
4.10) y los diferentes periodos evaluados en cada prueba (Tabla 4.11). Los valores en
negrita y subrayados representan el mejor ajuste obtenido.

Tabla 4.10. Coeficientes de correlacién en pruebas de filtracién continua

Modelos de las leyes de bloqueo

. FC8H-P1 | FC8H-P2 | FC4H

T 0.971 0.987 0.996
| 0.901 0.875 0.878
C 0.748 0.601 0.559
E 0.824 0.729 0.673

Modelos combinados
FC8H-P1 FC8H-P2 FC4H

TT-C 0.903 0.976 0.996
TT-I 0.907 0.970 0.992
CE 0.799 0.730 0.667

IE 0.873 0.899 0.951

TT-E 0.971 0.987 0.996

Tabla 4.11. Coeficientes de correlacion en cada periodo de las pruebas de filtracidon continua

FC8H-P1 \ FC8H-P2 \ FC4H
Modelos de las leyes de blogueo

Periodo 1 ‘ Periodo 2 | Periodo 3 | Periodo 1 | Periodo 2 Periodo 3 Periodo4 | Periodo 1 Periodo 2

TT 0.993 0.949 0.996 0.988 0.953 0.995 0.993 0.990 0.996
| 0.944 0.934 0.998 0.939 0.949 0.980 0.995 0.982 0.946
C 0.830 0.915 0.997 0.627 0.945 0.943 0.982 0.964 0.747
E 0.893 0.925 0.998 0.854 0.947 0.965 0.991 0.975 0.856

Modelos combinados

Periodo 1 Periodo 2 ‘ Periodo 3 ‘ Periodo 1 ‘ Periodo 2 Periodo3 Periodo4 | Periodo1 Periodo 2

TT-C 0.996 0.983 0.998 0.988 0.966 0.994 0.990 0.941 0.996
TT-I 0.996 0.985 0.998 0.986 0.949 0.990 0.995 0.924 0.996
CE 0.892 0.925 0.998 0.883 0.947 0.965 0.991 0.785 0.856

IE 0.989 0.984 0.998 0.980 0.947 0.993 0.995 0.864 0.982

TT-E 0.992 0.949 0.997 0.986 0.952 0.991 0.995 0.906 0.996
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En las pruebas FC8H-P1 y FC8H-P2 la SCR fue menor para el modelo torta taponante-
completo, sin embargo, el mejor coeficiente de correlaciébn se obtuvo con el modelo torta
taponante-estandar. Por su parte, en la prueba FC4H la SCR fue menor para el modelo torta
taponante-intermedio y el mayor coeficiente de correlacién se obtuvo con los modelos torta
taponante-completo y torta taponante-estandar. Sin embargo, el ajuste de los datos fue igual
al obtenido con los mecanismos de las leyes del bloqueo para la formacion de torta
taponante.

Al igual que con los mecanismos de las leyes de bloqueo, el modelo de Bolton et al. (2006a)
aplicado en cada fase sugirié el predominio de los modelos combinados que incluyen la
formacion de torta taponante en los primeros periodos mientras que en el ultimo periodo
parece no existir un predominio notorio de un mecanismo, No obstante, la SCR y el
coeficiente de correlacion del mecanismo predominante en cada periodo no fue
significantemente mejor que la obtenida con el modelo de las leyes de bloqueo, lo que indica
que un modelo no fue superior al otro, en términos de ajuste estadistico.

Las imagenes obtenidas con el microscopio de barrido electrénico (MEB), Figuras 4.25 y
4.26, confirman el taponamiento superficial encontrado en las membranas. En la Figura 4.25,
la micrografia (a) muestra la capa taponante formada sobre la superficie de la membrana, asi
como algunos pequefios fléculos adheridos a ésta. En la micrografia (b) se aprecia el
crecimiento de algunos microorganismos mientras que en la micrografia (c) se encontraron
sustancias inorganicas precipitadas sobre la superficie de la membrana. En la micrografia (d)
y en la Figura 4.26 se pueden ver fisuras en la capa taponante que permitian en algunos
casos visualizar la membrana, asi como diferentes tipos de microorganismos y compuestos
inorganicos.

De acuerdo a los resultados de EDX presentados en la Figura 4.27, se tuvo presencia de
carbono y oxigeno asociados con la presencia de material organico y los microorganismos
depositados sobre la membrana, ademas de sustancias inorganicos como calcio, fosforo y
azufre, compuestos presentes en el agua residual, fldor ligado al material de la membrana
(fluoruro de polivinildieno) y oro relacionado con el recubrimiento hecho a las muestras. La
presencia de calcio y otros cationes pueden afectar el taponamiento de la membrana, ya que
se pueden enlazar con PMS y producir macro-estructuras en la capa taponante que puede
permanecer después de procedimientos convencionales de limpieza (Herrera-Robledo et al.,
2010; Mayer et al., 1999b).
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Figura 4.26. Imagenes del MEB de la membrana taponada en la prueba FC4H
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Figura 4.27. EDX obtenido en la prueba FC8H
4.2.2 Filtracién intermitente

4.2.2.1 Andlisis de pardmetros de seguimiento

La Tabla 4.12 presenta los resultados obtenidos en las pruebas de filtracion intermitente y en
la Figura 4.28 se presentan las remociones de DQO obtenidas. Durante el periodo de
operacion, la temperatura varié entre 21°C y 24°C y los valores de pH estuvieron alrededor
de 8.0 unidades. Como se esperaba, la alcalinidad fue producida en el reactor UASB (320
mg CaCOs-L™ en el influente vs. 535 mg CaCOs;L™ en el efluente); la relacion de
alcalinidades (a) estuvo por encima de 0.7, indicando estabilidad en el proceso de digestion
anaerobia. Las concentraciones de DQO en el efluente del reactor UASB para las
condiciones FI10N y Fl4 fueron ligeramente menores debido principalmente al incremento de
la temperatura en estas dos pruebas. La remocion promedio de DQO obtenida en el reactor
UASB vari6 entre 92.7% y 95.0% y tuvo una correlacion positiva significativa con la
temperatura (r, = 0.89). Basados en las concentraciones de DQO en el influente y el
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permeado, las remaociones promedio de DQO total fueron de 96.5, 98.0, 96.3 y 98.3% para
las condiciones FI10, FILON, Fl4 y FI4N, respectivamente.

Tabla 4.12. Desempefio general en las pruebas de filtracién intermitente

FI110 FI1ON

Parametro Influente

Efluente Permeado‘ Efluente Permeado Efluente Permeado Efluente Permeado

T (°C) 22+2 21+1 21+1 24 +1 24 +1 24 +1 241 22+1 22+1
H
(uniSades) 76+05 |[79+01 83+0.1 [81+01 84+0.1 |[80+0.1 80+02 | 84+01 85+0.1
DQOt
(mg-L'l) 452 + 33 333 164 29+6 9+3 24+3 18+4 346 7.7+£29
SST
-1 145 215 <LD 30£3 <LD 192 <LD 28+5 <LD
(mg-L7)
SSv
1 9+5 16 +2 <LD 20+4 <LD 15+3 <LD 24+7 <LD
(mg-L™)
SDT
(mg-L™Y) 11404151 | 843 +17 783 +22 |830+18 824+27 |815+13 804125 |918+ 156 886 + 106
SDhV
(mg-L'l) 427 +88 | 109 £ 23 94+9 160+£38 142+38 |125+29 104+45 | 17066 152+ 26

Nota:  FI10 = 10 min on — 1 min off sin burbujeo de gas Fl4 = 4 min on — 1 min off sin burbujeo de gas
FI1ON =10 min on — 1 min off con burbujeo de gas FI4N =4 min on — 1 min off con burbujeo de gas

100
98.7

_ o5 98.0 JUASB
% 96.5 96.3 BIANMBR
g 96
:§ 94 o 94:8
EoleN BN N |
o e S B
1IN N LN N

9 e S S

FI10 Fl4 FI1ON FI4N

Figura 4.28. Remocién de DQO en pruebas de filtracion intermitente

Como se esperaba, el reactor UASB removio la mayor parte de la DQO del influente; sin
embargo, considerando Unicamente la membrana, ésta removio el 50.8, 26.7, 65.8 y 75.4%
de la DQO que llegaba del reactor anaerobio, para las condiciones FI10, FI10N, FI4 y FI4N,
respectivamente indicando retenciéon de material soluble y particulado sobre la membrana.
Este comportamiento también fue observado por Hu y Stuckey (2006) en bio-reactores de
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membrana sumergida con membranas de microfiltracion y burbujeo de gas bajo condiciones
mesofilicas.

En el efluente del reactor UASB, los sdélidos totales, volatiles totales, suspendidos totales y
suspendido volatiles presentaron concentraciones ligeramente mayores para la condicién de
FI1ON y FI4N, debido a la resuspension de particulas de la cama de lodos causada por la
mezcla interna provocada por el burbujeo de gas. En el permeado se encontr6 presencia de
particulas suspendidas debido a su desprendimiento de los accesorios del conducto que
estaban en contacto con el flujo y en los cuales se presentd crecimiento de biopeliculas. La
prueba ANOVA confirmé que hubo diferencias estadisticas significativas entre los valores
promedio de los solidos suspendidos en el efluente del reactor UASB obtenidos en las
pruebas con y sin burbujeo de gas. Sin embargo, en todos los casos, la concentracién de
sélidos suspendidos en el efluente del reactor UASB fue inferior a 35 mg-L™ y no aumenté
con el tiempo.

Martin-Garcia et al. (2011) reportaron que la concentracion de sélidos suspendidos en el
efluente del reactor UASB no incrementd, debido a la filtracion de una fraccién del flujo del
efluente. En este estudio se filtré un 8% del efluente del reactor el cual no permitié la
acumulacién de biomasa dentro del reactor, ya que gran parte de esta era descargada en el
efluente.

4.2.2.2 Comparacion de las condiciones de filtracion

Las Figuras 4.29 y 4.30 muestran la evolucion de la PTM promedio en las pruebas sin y con
burbujeo de nitrégeno. El tiempo transcurrido para alcanzar los 40 kPa para las condiciones
FI10 y Fl4 fue de 32 y 52 horas, respectivamente, comparado a 20.3 horas que duré la
prueba de filtracion continua. Sin embargo, los tiempos de filtracion fueron mas cortos que
los reportados por otros autores que evaluaron reactores UASB con membrana sumergida
(Wen et al.,, 1999), probablemente debido al limite de PTM para este experimento y la
configuracion del reactor. Cuando el burbujeo de gas fue introducido (condiciones FI10ON y
FI4N), las corridas de filtraciébn duraron 10 veces mas, indicando que el burbujeo de
nitrdgeno mejoré notoriamente el funcionamiento de la filtracion, bajando la PTM a flux
constante.

El flux permeado para las condiciones FILON y FI4N se comportd estable a lo largo de las
corridas de filtracion (4.2 + 0.2 L-m?h™ para FI10 y 5.2 + 0.4 L-m?h™ para Fl4). Sin
embargo, para las condiciones FI10ON y FI4N, la velocidad de la bomba de succién del
permeado tuvo que ser ajustada frecuentemente para mantener el flux constante. Lin et al.
(2010) reportaron que la PTM por encima de 30kPa es considerada el limite practico para
mantener flux constante en sistemas BRAM, siendo necesario para la operacion del reactor y
realizar una limpieza fisica de la membrana cuando la PTM alcanzaba los 35 kPa. Sin
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embargo, en las corridas realizadas con burbujeo de nitrogeno, fue dificil mantener un flux
constante para valores de PTM superiores a los 10 kPa.
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Figura 4.29. PTM en pruebas de filtracion intermitente sin burbujeo
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Figura 4.30. PTM en pruebas de filtracion intermitente con burbujeo

Antes y después de cada prueba, se determiné la resistencia de la membrana (Rm) y la
resistencia total (Rt). Los valores de Rm para la membrana limpia fueron 1.48E12 m™,
1.59E12 m™, 9.9E11 m™* y 1.22E12 m™ para las condiciones FI10, FI10N, FI4 y FI4N,
respectivamente. Las Figuras 4.31 y 4.32 muestran los resultados de la relacién Rt/Rm para
las condiciones probadas. De acuerdo a la Figura 4.31, la relacion Rt/Rm alcanzé valores
similares para la condicion FI10 y Fl4, sin embargo, al final de la prueba la relacion Rt/Rm
presentd valores mas altos en la condicion Fl4 debido a la diferencia en las Rm de las dos
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condiciones. La Figura 4.32 muestra que la accion del burbujeo de gas durante el periodo de
relajacion permitio que el tiempo de filtracion tuviera un orden de magnitud mas alto que las
pruebas sin la operacion de éste. El tiempo de relajacién redujo la compresiéon de la capa
taponante, favoreciendo la fuerza de corte provocada por el burbujeo de gas. La remocién de
particulas depositadas sobre la superficie de la membrana por las fuerzas de corte inducidas
por el burbujeo de gas ha sido reportada por otros autores en bio-reactores aerobios de
membrana (Ndinisa et al., 2006).
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Figura 4.31. Rt/Rm en pruebas de filtracion intermitente sin burbujeo
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Figura 4.32. Rt/Rm en pruebas de filtracion intermitente con burbujeo

La condicion FI4N tuvo valores menores de Rt/Rm durante toda la corrida de filtracién debido
al menor tiempo de filtracion transcurrido entre periodos de relajacion (4 min vs. 10 min), por
lo tanto las condiciones Fl4 y FI4N tuvieron periodos de relajacion mas frecuentes que las
condiciones FI10 y FI10ON. Estas diferencias operacionales pueden haber producido una
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capa taponante menos compacta que fue facilmente removida con el burbujeo de gas en el
caso FI4AN. Relacionado estos resultados, An et al. (2010) encontraron que la filtracién
intermitente fue mas efectiva cuando el tiempo de relajacién aplicado fue mayor, debido que
la capa taponante formada tenia una estructura mas flexible.

Para determinar la compresibilidad de la capa taponante formada en cada prueba, se calcul6
la resistencia especifica de la torta taponante (a) y la tasa de taponamiento al finalizar cada
experimento, los resultados obtenidos se muestran en la Figura 4.33. Los resultados
muestran que bajo las condiciones experimentadas, la resistencia especifica disminuy6 de
9.3E15 a 5.8E15 cuando la filtracién intermitente sin burbujeo de gas cambié del modo 10 on
— 1 off al modo 4 on — 1 off, sin embargo, cuando el burbujeo de gas fue introducido, el
descenso en los dos pardmetros calculados fue mas notorio ya que bajé de 1.1E15 a
9.5E10. En la prueba FI4N se obtuvo la menor resistencia especifica y tasa de taponamiento,
indicando una menor compresibilidad de la torta taponante debido a la turbulencia generada
por el burbujeo de gas y a la mayor frecuencia de los periodos de relajacion. Estos valores
coinciden con los reportados por otros autores al filtrar aguas de baja carga en membranas
de ultrafiltracién (Lodge et al., 2004; Zheng et al., 2010).
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Figura 4.33. Resistencia especifica y tasa de taponamiento en pruebas de filtracion intermitente
con agua residual sintética

Considerando que las corridas de filtracién tienen diferentes duraciones, se realiz6 una
comparacion de la resistencia al taponamiento (Rf) hasta las 36 horas de filtracion (Ver
Figura 4.34). El sistema mostré una resistencia a la filtracion mucho mas alta para la
condicion de filtracion continua y filtracion intermitente sin burbujeo de nitr6geno, en
comparacion con las pruebas en las que se incluia el burbujeo de gas. Yeo et al. (2006)
encontraron que el burbujeo de aire inducia un incremento en la desviacion estandar de las
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velocidades del liquido y éste parecia mejorar el funcionamiento de la filtracion, bajando la
PTM a flux constante.
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Figura 4.34. Resistencia al taponamiento a 36 horas de filtracion

4.2.2.3 Régimen de flujo en el reactor UASB

Como se mencion6 en la metodologia, se realizaron ensayos de trazadores para determinar
el tipo de flujo en el reactor UASB. Las Figuras 4.35 y 4.36 muestran la curva promedio de
tendencia de trazador (CTT) con el tiempo obtenida para las condiciones de filtracion
intermitente sin 'y con gas, respectivamente. Teniendo en cuenta estas figuras se
determinaron los parametros y las relaciones que se presentan en la Tabla 4.13 para evaluar
el comportamiento del flujo en el reactor.
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Figura 4.35. CTT sin burbujeo de gas
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Figura 4.36. CTT con burbujeo de gas

Tabla 4.13. Criterios de evaluacién a partir de laCTT

Prueba sin burbujeo Prueba con burbujeo
Parametro Relacion Parametro Relacion
to 47 | to/to 0.6 tp 5 th/to 0.6
t 0.17 ti/to 0.02 ti 0.17 ti/to 0.02
te 8.0 te/ to 1.0 tc 9.8 te/ to 1.2
tp 18.3 to / to 2.3 tp 21.2 tp/ to 2.6
tm 5.8 tm/ to 0.7 tm 5.8 tm/ to 0.7

e 1.8 e 2.1
Im 4.1 Im 5.1
to = 8 horas

De acuerdo con las definiciones y criterios presentados en el capitulo de Materiales y
Métodos, los valores obtenidos de las relaciones de tiempo muestran que no hay un claro
predominio de un tipo de flujo en las dos condiciones. Ademas, la relacion t/t, menor a 0.3 y
el valor menor a la unidad de la relacion t./t, indican la presencia de cortos circuitos o
espacios muertos en el reactor. Debido a que en las Figuras 4.35 y 4.36 no se observan
picos de concentracion del trazador antes del valor maximo C,, que indiquen la existencia de
cortos circuitos y teniendo en cuenta las relaciones tito y tw/to, puede afirmarse que en el
reactor no se presenta este fendmeno y por el contrario hay presencia de zonas muertas.

Los valores de las relaciones td/to y to/to, ademés de mostrar la tendencia de flujo con mezcla
completa, también indicaron la presencia de procesos de difusion debidos a corrientes de
inercia (turbulencia) y recirculaciones en el reactor. La excentricidad (e) de la curva que esta
en funcion de la recirculacion del flujo en el interior del reactor (Perez Carrion, 1992) y el
indice de Morril, sugieren la presencia y predominio de flujo con mezcla completa.
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A partir del area de las Figuras 4.35 y 4.36, se calcul6 la funcion de distribucion del tiempo
de residencia E(t), obteniéndose el valor del TRH experimental para las dos condiciones, 9.2
y 8.8 horas para las pruebas de filtracion intermitente con y sin burbujeo de gas,
respectivamente. De acuerdo a estos resultados, el burbujeo de gas afecta el TRH real en el
reactor UASB, al generar recirculacion interna dentro de éste.

Para la aplicacion del modelo de Wolf — Resnick se procesaron los datos experimentales con
el fin de calcular las fracciones 1-F(t) y t/t,. Las Figuras 4.37 y 4.38 muestran la curva 1-F(t)
vs. t/t, obtenida para la pruebas de filtracion intermitente sin gas y con gas, respectivamente.
La figura permite calcular las variables 8 y a que facilitan el calculo de las fracciones de flujo
a pistén (P), mezcla completa (M) y zonas muertas (m). La Tabla 4.14 presenta los
resultados de la aplicacién del modelo de Wolf-Resnick. De acuerdo a los resultados
obtenidos con la aplicacion del modelo, se observd que el reactor presenta un régimen
hidraulico de flujo dual o combinado con un ligero predominio de la fraccion de flujo a pistén
en la condicién sin burbujeo de gas y de mezcla completa cuando se utilizé el burbujeo.
Respecto a la fraccion de zonas muertas, el modelo indica un porcentaje mayor en las
pruebas con burbujeo de gas, lo cual puede deberse a una recirculacion interna en el
reactor. Por otro lado, teniendo en cuenta el TRH real (9.2 y 8.8 horas para las condiciones
con y sin burbujeo, respectivamente), se calculé el valor de F(t), correspondiente a la
fraccién removida o eficiencia de remocion del reactor. El resultado muestra que ésta fue
mayor bajo la condicién con burbujeo de gas, coincidiendo con el seguimiento realizado al
reactor UASB.
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Figura 4.37. Curva 1-F(t) vs tiempo para prueba sin burbujeo de gas

Tabla 4.14. Aplicacion del modelo de Wolf-Resnick

Zona muerta  Fraccion mezcla Fraccion flujo

(m) % completa (M) % piston (P) %
Sin gas 0.48 0.81 0.51 0.06 0.46 0.48 2.17 2.52
Congas 0.36 0.73 0.48 0.24 0.40 0.36 0.74 0.86
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Figura 4.38. Curva 1-F(t) vs tiempo para prueba con burbujeo de gas

Adicionalmente el coeficiente de dispersién (CD) fue de 0.27 y 0.48 para las condiciones sin
y con burbujeo de gas indicando que el reactor presenta un grado de dispersion mayor con la
presencia del burbujeo y confirmando la combinacién de flujo pistn y mezcla completa.

Teniendo en cuenta que el estudio de trazadores no proporciond informaciéon convincente
acerca de las diferencias en el tipo de flujo para las dos condiciones probadas, se calcul6 el
namero de Reynolds de acuerdo a la ecuacién correspondiente para cada circunstancia.
Para las dos condiciones se tuvo una velocidad ascensional (V) de 0.12 m/h y para la
prueba con burbujeo de nitrégeno, la velocidad de las burbujas (V) fue de 0.2 m/s, la cual
fue determinada con la técnica del BIV, como se menciona en el capitulo de Material y
Métodos. La Figura 4.39 muestra una imagen tomada de la parte superior del reactor UASB
y una representacion grafica de la velocidad media vertical de las burbujas de nitrégeno,
obtenidas con la técnica del BIV.

El nimero de Reynolds fue evaluado para las cuatro condiciones. Para las condiciones
FILON y FI4N éste fue calculado para el periodo en el cual el burbujeo de nitrégeno fue
aplicado. El nimero de Reynolds obtenido para las pruebas FI10 y FI4 fue 2.6 y 2.8,
respectivamente, indicando flujo laminar debido a la velocidad ascensional tan baja; sin
embargo, para las condiciones FI1ON y FI4N estos valores fueron 16690 y 15930,
respectivamente, indicando flujo turbulento y un cambio subito en el régimen de flujo en la
parte superior del reactor UASB. La presencia de flujo turbulento durante el periodo de
relajacion puede dificultar la deposicion de las particulas sobre la superficie de la membrana
debido a la fuerza cortante resultante, favoreciendo el retrotransporte de particulas
taponantes. Estos resultados estan de acuerdo con otros autores quienes confirmaron la
importancia de la turbulencia en el funcionamiento de la filtracion (Braak et al., 2011;
Stephenson et al., 2000).
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Figura 4.39. Distribucién de burbujas en la parte superior del reactor UASB y la
correspondiente variacion de la velocidad ascensional promedio en ambos lados de la
membrana sumergida.

4.2.2.4 Sustancias organicas en las pruebas de filtracion intermitente

Como se menciono en las pruebas de filtracion continua, los productos microbianos solubles
(PMS) y las sustancias poliméricas extracelulares (SPE) han sido reportadas como
compuestos que influyen sobre el taponamiento de las membranas (Le-Clech et al., 2006;
Liang et al., 2007; Rosenberger et al., 2006)

La Figura 4.40 muestra la concentracion total de PMS y SPE en el efluente del reactor UASB
y en el filtrado (permeado) para cada condicion (sufijos e y f, respectivamente). Como una
tendencia general, la concentracién de PMSe fue mas baja que la de las SPEe. Los valores
promedio de PMSe para las condiciones FI10, FI10N, FI4 y FI4N fueron 6.3, 1.6, 25y 2.7
mg COT- L, respectivamente. La concentracion de SPEe relacionada a los SSV result6 en
los siguientes valores, respectivamente: 484.1, 252.5, 168.4 y 119.4 mg COT- g™ SSV, los
cuales son altos en comparacion a los obtenidos en bio-reactores de membrana aerobios,
debido principalmente a la diferencia en los SSV en el licor mixto aerobio y el efluente del
reactor UASB (usualmente mayor a 3 g - L™ para reactores aerobios y entre 0.015y 0.025 g -
L™ en el efluente del reactor UASB utilizado en este estudio).

Las concentraciones de PMS en este estudio fueron mas bajos que en otros reportes con
BRAM tratando agua residual de baja carga (Martin-Garcia et al., 2011; Salazar-Pelaez et al.,
2011a), probablemente debido a las caracteristicas del agua residual, la configuracion del
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reactor y el método usado para medir estas sustancias. Ademas, las concentraciones de
PMSe y SPEe en la condicion FI10 fueron mas altas que en las otras corridas
experimentales, lo que podria haber producido el rapido taponamiento determinado en esa
prueba. Como se menciond anteriormente, tal incremento fue probablemente debido al
descenso en la temperatura de operacion registrada en esa condicion, que a su vez redujo la
actividad metabdlica de los microorganismos anaerobios.
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Figura 4.40. PMS y SPE en pruebas de filtracion intermitente

Igualmente, hubo diferencias estadisticas significativas entre los valores de PMSe y SPEe en
la condicién FI10 comparado con la respectiva condicién con burbujeo de gas (FI10N), la
cual confirma su contribucién para reducir el taponamiento de la membrana. Sin embargo,
para las condiciones FI4 y FI4AN no hubo diferencias estadisticas significativas entre los
PMSe y SPEe, a pesar de las diferencias en tiempo de las corridas de filtracion (52 h vs. 443
h, respectivamente). Con estos resultados se identifica a la turbulencia (burbujeo de gas
nitrdgeno) como una condicion de operacion mas relevante que la concentraciéon de PMS y
SPE con respecto al control del taponamiento de la membrana.

De acuerdo con Shon et al. (2004), el taponamiento de los poros de las membranas de
ultrafiltracion ocurre en un corto tiempo si no se aplica un pretratamiento adecuado o las
condiciones de operacidn son optimizadas (p.e. burbujeo de gas). Es bien conocido que las
particulas, coloides o sustancias disueltas mas grandes que el tamafio de poro de la
membrana son los mayores taponantes en aguas residuales domésticas que afectan la
resistencia a la filtracion en procesos de ultrafiltracién (Zheng et al., 2009). Las particulas o
coloides se consideran como un material que actla como taponante removible, tomando en
cuenta que estas pueden ser removidas por la accién de fuerzas de corte inducidas por
burbujeo de gas, si es comparado con las sustancias disueltas las cuales provocan
taponamiento irremovible (Te Poele, 2005).
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Con respecto a los PMS, Herrera et al. (2010) encontraron que el efluente de un reactor
UASB que trataba aguas residuales municipales, tenia una distribucién de peso molecular
bimodal. La fraccion con peso molecular mayor al corte de peso molecular de la membrana
(100 kDa) constituy6 la mayor parte (62%) y la completa retencion sobre la membrana era
esperada. Por otro lado, una fracciébn de PMS con tamafio mas bajo que el corte de peso
molecular de la membrana podia ser adsorbido sobre la superficie o al interior de los poros
de la membrana. De hecho como puede verse en la Figura 4.40, en la mayoria de las
pruebas realizadas las concentraciones de PMS y SPE en el efluente fueron mayores que en
el permeado, indicando que la membrana sirvi6 como una barrera selectiva para éstas,
resultando en rechazo o depédsito sobre la superficie de la membrana. Adicionalmente,
durante las corridas de filtraciébn no se observé acumulacion de PMS y SMP en el efluente,
debido a que soélo se filtr6 una fraccion del efluente del reactor UASB (8%) y el resto fue
descargado.

De otro lado, la Tabla 4.15 muestra la composicion de los PMS y SPE obtenidos para cada
una de las corridas, basada so6lo en carbohidratos y proteinas. Estos compuestos fueron
identificados para evaluar si juegan un papel importante en el taponamiento de las
membranas.

Tabla 4.15. Composicién y concentracién de PMS y SPE en el efluente del UASB en pruebas de
filtracién intermitente

Parametro FI110 FI10N Fl4 FI4N
Carbohidratos (mg/L) 3.3+0.3 <LD 11+06 <LD
PMS Proteinas (mg/L) 05+0.1 <LD 1.2+0.2 0.8+0.3
UV2s4 (cm™) 0.014 £0.001 | 0.019+0.007 | 0.012+0.005 | 0.025+0.012
SUVA (L/mg-cm) 0.2+£0.02 14+07 0.6 09+04
Carbohidratos (mg/L) 45+13 <LD 20+0.6 <LD
SPE Proteinas (mg/L) 0.8+0.3 0.5+0.3 1.1+04 09+04
UV2s4 (cm™) 0.015+£0.005 | 0.022 +0.007 | 0.014 +0.007 | 0.023 +0.006
SUVA (L/mg-cm) 0.2+0.01 05+0.2 0.5 0.8+0.1

De acuerdo con los resultados, los carbohidratos estuvieron por debajo del limite de
deteccion en las pruebas con burbujeo de gas, las cuales mostraron patrones de
taponamiento de la membrana mas lentos. La prueba ANOVA mostré diferencias
significativas en la concentracién de carbohidratos entre las corridas con y sin burbujeo de
gas. Ademas los carbohidratos fueron influenciados por variaciones en la temperatura,
incrementando su concentracion cuando la temperatura disminuy6 de 24 °C a 21°C (PMScy
SPEc para FI10 fue méas alto que para Fl4). Las fracciones de carbohidratos y proteinas de
los PMS y SPE en condiciones con burbujeo de gas fueron mas bajos que sin esta
condicion. De acuerdo a Ognier et al. (2004), la adsorcién de macromoléculas sobre la
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membrana y la deposicién dentro de los poros, promueve la reduccion del tamafio de poro y
el nimero de poros abiertos para filtrar el flujo. La reduccion en el area efectiva de filtracion
causa un incremento en el flux local y cuando este alcanza valores mayores al flux critico, la
resistencia de la membrana incrementa rapidamente. Los resultados estan acordes con otros
autores quienes reportan que los carbohidratos son una de las principales causas del
taponamiento de las membranas (Dvorak et al., 2011; Rosenberger et al., 2006; Salazar-
Pelaez et al., 2011a).

Por otro lado, el coeficiente de correlacion de Pearson entre las proteinas y la resistencia al
taponamiento a las 32 horas de filtracion fue determinado como 0.52 y 0.61 para PMS y
SMP, respectivamente, indicando una correlacion positiva entre estos parametros y la
resistencia al taponamiento. Sin embargo, la correlacién fue mas alta para los PMSc y las
SPEc con Rf (r, = 0.8 para PMSc y r, = 0.87 para SPECc), indicando que los PMSc y las SPEc
fueron factores importantes que afectaron la resistencia al taponamiento. Estos resultados
sugieren que los PMSc y las SPEc tienen un efecto mas grande sobre el taponamiento de la
membrana que los PMSp, las SPEp y los compuestos aromaticos. Sin embargo, se necesita
mas investigacioén acerca de las sustancias taponantes ya que las corridas de filtracién
fueron relativamente cortas para todas las condiciones.

La aromaticidad de los PMS y las SPE en el efluente fueron medidas para las cuatro
condiciones por medio del SUVA. La prueba ANOVA confirmé que el SUVA de los PMS y las
SPE en el efluente tuvieron una diferencia estadistica significativa entre las pruebas con y sin
burbujeo de gas, indicando que los PMS y las SPE presentes en las pruebas con burbujeo
de nitr6geno contenian mas compuestos aromaticos. De acuerdo con Dong y Jiang (2009) la
produccién de PMS aromaticos estan mas asociados con la lisis y el decaimiento celular, una
observacién que puede relacionarse con la ausencia de carbohidratos en las corridas FI1TON
y FI4N, considerando el agotamiento del sustrato bajo estas condiciones. Sin embargo, el
transporte de compuestos aromaticos a través de la membrana, sin su retenciéon o
acumulacioén, ha sido reportado por algunos investigadores (Dong y Jiang, 2009; Liang y
Song, 2007). Ademas, los valores del SUVA estuvieron por debajo de 2, sugiriendo que la
materia organica presente en los PMS y las SPE es dominada por sustancias no humicas, de
bajo peso molecular y con baja hidrofobicidad (Edzwald y Tobiason, 1999).

4.2.2.5 Sustancias inorganicas en las pruebas de filtracion intermitente

En la Tabla 4.16 se presenta el comportamiento del nitrbgeno amoniacal (N-NH,"), fésforo,
calcio y magnesio en el efluente y permeado para todos los experimantos. De acuerdo con
estos resultados, el fosforo y calcio presentaron muy baja remocion en las dos pruebas,
mientras el nitrdgeno y el magnesio no presentaron cambio alguno.

De acuerdo a las bajas concentraciones de nitrdgeno amoniacal, fésforo y magnesio
presentadas no se espera precipitacién de estruvita, ya que el efluente del reactor UASB se
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encuentra insaturado con respecto a la estruvita y por lo tanto no se espera precipitacion de
ésta sobre la membrana. En este mismo sentido, Salazar-Pelaez (2011), demostré que en
BRAM que tratan aguas residuales con bajas concentraciones de nitrégeno amoniacal,
fésforo y magnesio, es dificil que se presente precipitacion de estruvita.

Tabla 4.16. Sustancias inorganicas en pruebas de filtracién intermitente

FI10NO
Parametro
Efluente = Permeado Efluente Permeado Efluente Permeado Efluente Permeado

N-NH3
(gLl |322%37 33106 334:09 332:06 353+13 350220 31419 305:17
Fésforo

(mo.Lh | 10704 104£05 10507 100£02 112:05 108+03 100+11 9310
Calcio | 18401 209418 O7F 267425 277469 240+24 234442 233+38
(mg-L™) 14.3

“?r"’r‘g_'ﬁi')o 26524 262+11 283+07 28304 283:13 27.7403 306:13 30.4%12

4.2.2.6 Tamafo de particula

En la Figura 4.41 se muestra la distribucién de tamafio de particula en el efluente del reactor
durante las pruebas de filtracion intermitente sin burbujeo de nitrégeno y en la Tabla 4.17 se
presentan los valores del d(0.1), d(0.5) y d(0.9), en los dos dias que dur6 la corrida.
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Figura 4.41. DTP en el efluente del reactor UASB - Pruebas sin burbujeo de nitrégeno
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Tabla 4.17. Relacion de diametros de particula (um) en las pruebas sin burbujeo de gas

FI10

T S
d(0.1) d(0.5) d(0.9) d(0.1) d(0.5) d(0.9)

1 5.04 44.67 174.477 8.011 38.281 126.755
6.87 48.06 149.493 8.404 33.592 88.52

En los dos casos se registré una distribucién de tamafio de particula bimodal, con un primer
pico entre los 40 um y 70 um para las pruebas Fl4 y FI10, respectivamente, y un segundo
pico entre los 500 y 600 um en las dos pruebas. Las dos pruebas se caracterizaron por la
presencia de grandes agregados, los cuales juegan un papel importante en el proceso de
formacion y estructura de la torta taponante (Lin et al.,, 2010). De acuerdo al andlisis
estadistico, no se presentaron diferencias significativas entre las dos pruebas con respecto al
el didmetro promedio d(0.5), sin embargo, en lo que respecta al d(0.1), si se presentaron
diferencias significativas, ya que en la prueba FI10 hubo mayor cantidad de particulas
pequefias (<6.87 um), las cuales son generalmente agregados formados por
microorganismos , coloides, PMS, SPE y células muertas. Lin et al. (2010) reportaron que el
d(0.1) tuvo un efecto negativo significante sobre la tasa de formacién de la torta taponante,
ya que una mayor cantidad de particulas finas correspondia a tasas de formaciéon mas altas.
La deposicion de particulas sobre la membrana es determinada por el balance de fuerzas
gue una particula experimenta hacia y desde la membrana (Jeison y van Lier, 2006a). El flux
permeado resulta en una fuerza hacia la membrana y el retrotransporte inducido por la
turbulencia da como resultado una fuerza que aleja a la particula de la membrana.
Adicionalmente se ha reportado que las particulas finas se adhieren mas facilmente a la
superficie de la membrana comparado a las grandes particulas, contribuyendo con el
taponamiento (Bae y Tak, 2005; Choo y Lee, 1996b; Wisniewski y Grasmick, 1998). Por lo
tanto, esta mayor cantidad de particulas pequefas en la prueba FI10, asociado con periodos
mas largos de filtracion (10 min vs. 4 min) pudo haber contribuido al rapido taponamiento que
se presentd en esta prueba.

En las Figuras 4.42 y 4.43 se muestra la distribucion de tamafio de particula en el efluente
del reactor durante las pruebas de filtracion intermitente con burbujeo de nitrégeno, FILON y
FI4N, respectivamente, y en la Tabla 4.18 se presentan los valores del d(0.1), d(0.5) y d(0.9),
en los dias que duraron las corridas.
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Figura 4.43. DTP en el efluente del reactor UASB en la prueba FI4N

Tabla 4.18. Relacion de didmetros de particula (um) en las pruebas con burbujeo de gas

FI10N

d(0.1)
4.338
6.247
12.628
3.074
5.152

)
41.885
93.779
86.25
29.124
49.745

- do9) |
291.35
330.647
275.909
100.861
445.075

11.037
7.693

31.028
3.771
5.487

FI4N
d(0.5) d(0.9)
57.283 155.308
53.934 149.148
91.795 248.729
47.584 744.673
45.991 123.38
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Al igual que en las pruebas de filtracion intermitente sin burbujeo de gas, se tuvo una amplia
distribucion, desde grandes agregados (d>100um) hasta particulas finas (d<10um) en el
efluente del reactor UASB. Se observé un incremento en la distribucion de tamafio de
particula a medida que aumento el tiempo de filtracién, en todas las pruebas, asi como el
porcentaje de particulas con tamafos superiores a 100 ym, sin embargo, después de varios
dias de filtracion ocurri6 un cambio en la tendencia de esta distribucion, al disminuir
drasticamente los valores del d(0.1) y el d(0.5). Durante la operacion del reactor, las
particulas mas pequefas, incluyendo coloides y macromoléculas podrian faciimente
depositarse sobre la superficie de la membrana por el arrastre del flux permeado para formar
una capa taponante que no se desprende facilmente de esta, debido a su baja velocidad de
retrotransporte (Bae y Tak, 2005). Por otro lado, las particulas grandes que se han adherido
a la membrana, podrian ser separadas debido a la fuerza de corte inducida por el burbujeo
de nitrégeno, sin embargo, estas pueden dejar algun taponamiento residual sobre la
membrana (Zhang et al., 2006). Allison y Sutherland (1987) sugirieron que la adhesion de
bioflocs sobre la superficie ocurre en dos estados: una adhesion reversible seguida por una
fase de adhesion irreversible. Las células se adhieren irreversiblemente después de un
periodo de adhesion inestable, sin embargo, en BRM el burbujeo de gas provee un ambiente
inestable que minimiza la adhesion irreversible pero no lo elimina totalmente. En este
estudio, la tasa de flujo de nitrégeno fue de 0.75 L-min™, la cual puede permitir una fuerza de
corte mas alta sobre el floc microbiana bajo una concentracion de soélidos baja como la
presentada en efluente del reactor UASB. Sin embargo, también podria causar la ruptura del
floc, resultando en un descenso del tamafo del floc, favoreciendo la liberacién de restos
celulares y macromoléculas.

De acuerdo con analisis estadistico, no se presentaron diferencias significativas entre las dos
pruebas con respecto al didmetro promedio d(0.5) y el d(0.1), lo que indica que no hay
diferencia entre las dos condiciones de filtracién intermitente, y de igual forma, al comparar
estas pruebas con la corrida respectiva sin burbujeo de gas, no existen diferencias
significativas entre los diametros. Al presentarse las mismas condiciones de tamafo de
particula entre las pruebas, la diferencia entre estas la hace la presencia de turbulencia en el
periodo de relajacion, lo cual contribuye al desprendimiento de las particulas adheridas a la
superficie de la membrana.

4.2.2.7 Mecanismos de taponamiento en las pruebas de filtracion intermitente

Las Figuras 4.44 y 4.45 muestran los datos experimentales, asi como la trayectoria tedrica
de los cuatro mecanismos de taponamiento de las pruebas de filtracion intermitente sin
burbujeo de gas. Los pardmetros y el error de ajuste son resumidos en la Tabla 4.19.
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Figura 4.44. Datos y curvas ajustadas con el MLB en la prueba FI10
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Figura 4.45. Datos y curvas ajustadas con el MLB en la prueba Fl4

Los resultados muestran un predominio del mecanismo de torta taponante en las dos
pruebas. Sin embargo, ninguna de las curvas ajustadas con el modelo de las leyes de
blogueo describe adecuadamente la trayectoria de los datos experimentales. Al igual que en
las pruebas de filtracién continua, los modelos combinados también fueron aplicados a los
datos experimentales. Las Figuras 4.46 y 4.47 muestran los datos experimentales, asi como
la trayectoria tedrica de los cinco mecanismos combinados de taponamiento de las pruebas
de filtracién intermitente sin burbujeo de gas. Los parametros y el error de ajuste son
resumidos en la Tabla 4.20.
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Tabla 4.19. Parametros ajustados y error de ajuste para el MLB en pruebas de filtracion
intermitente sin burbujeo de gas

FI10 Fl4
Parametros Parametros
ajustados ajustados

Torta 1.85E+02 | K. 1.2E+08 |0.988 | 6.41E+03 | K. 8.8E+07 |0.955

taponante

Intermedio | 1.31E+03 | K; 2.3E+01 |0.971| 5.15E+04 | K: 1.4E+01 |0.814

Completo | 9.11E+03 | K,: 8.5E-06 |0.758| 1.73E+05 | K, 5.2E-06 |0.555

Estandar | 4.64E+03 | K. 1.2E+01 |0.880 | 1.17E+05 | K. 6.4E+00 |0.631

SCR: Suma de los cuadrados de los residuales
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Figura 4.46. Datos y curvas ajustadas con el modelo combinado en la prueba FI10

Al ajustar los datos al modelo de las leyes de blogueo, se tiene taponamiento superficial en
las dos pruebas y no parece haber presencia de blogueo interno de los poros; sin embargo,
al utilizar los modelos combinados, se obtienen resultados diferentes. En la prueba FI10
predomina el modelo torta taponante-estandar, mientras que en la prueba Fl4 predominé el
intermedio estandar. La prueba FI10 fue ajustada mejor con el modelo combinado ya que la
SCR disminuy6é de 1.8E+02 a 3.3E+00 en el mecanismo predominante y se obtuvo un
coeficiente de correlacion muy alto, mientras que la mejora con la prueba Fl4 fue mas
discreta.
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Figura 4.47. Datos y curvas ajustadas con el modelo combinado en la prueba Fl4

Tabla 4.20. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo combinado en pruebas de
filtracion intermitente sin burbujeo de gas

FI10 | Fl4
Modelo 2 ’
S Pa_rametros R2 SCR Pa_Lrametros
ajustados ajustados
Ke: 1.0E+08 Ko 1.4E+08
TT-C 7.9E+01 0.9943 | 6.4E+03 0.9550
Kp: 1.1E-06 Ky: -1.0E-09
K. 8.0E+07 Ke: -1.4E+05
TT-I 2.6E+01 0.9980 | 2.0E+04 0.9257
Ki 2.3E+00 Ki: 2.3E+01
Kp: 8.2E-07 Ky: -1.0E-06
CE 4.6E+03 0.8796 | 1.2E+05 0.6304
Ks: 1.2E+01 Ks: 9.0E+00
K 3.3E+01 Ki: 2.9E+01
IE 3.9E+02 0.9856 | 3.9E+03 0.9849
Ks: -8.5E-01 Ks: -4.4E-01
Ke:  8.6E+07 Ko 1.4E+08
TT-E 3.3E+00 0.9998 | 6.4E+03 0.9548
Ks: 1.0E+01 Ks: 2.4E+00

Nota: TT-C = torta taponante-completo; TT-I = torta taponante-intermedio;
CE = completo-estandar; IE = intermedio-estandar; TT-E = torta taponante-estandar.
SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

La contribucion de cada uno de los componentes a los modelos combinados fue evaluado
con la magnitud de los parametros ajustados. Los términos K.Jo, Ki, Ks y Kp/Jo tienen
unidades de m™ y seran de magnitud similar cuando sus contribuciones a los modelos
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combinados son similares (Bolton et al., 2006a). En la prueba FI10, K.Jo/Ks fue igual a 10.1,
esto indica que la formacion de torta taponante tuvo mayor influencia que el blogqueo
estandar. En la prueba Fl4, K/Ks presenté un valor de -65.6 indicando predominio del
blogueo intermedio sobre el bloqueo estandar, confirmando el taponamiento superficial de la
membrana. En la Tabla 4.21 se muestran el resumen de los coeficientes de correlacion
obtenidos con los dos modelos aplicados, teniendo en cuenta la totalidad del tiempo de
filtracion. Los valores en negrita y subrayados representan el mejor ajuste obtenido.

Tabla 4.21. Coeficientes de correlacién en pruebas de filtracion intermitente sin burbujeo de
nitrégeno

Modelos de las leyes de bloqueo ‘

FI10 Fl4

T 0.9883 0.9550

| 0.9708 0.8136

C 0.7579 0.5554
E 0.8796 0.6308

Modelos combinados
P10 Fl4

TT-C 0.9943 0.9550
TT-I 0.9980 0.9257
CE 0.8796 0.6304
IE 0.9856 0.9849
TT-E 0.9998 0.9548

Se presentaron diferentes etapas durante el periodo experimental en las dos condiciones de
filtracion intermitente. En la prueba FI10 se inicié con una tasa de incremento de la PTM de
0.01 kPa/min durante las primeras 20 horas, finalizando con valores de 0.03 kPa/min. Para la
prueba Fl4 se inici6 con una tasa de incremento de la PTM de 0.02 kPa/min durante los
primeros sesenta (60) minutos, seguido por un periodo de 20 horas con un dp/dt de 0.006
kPa/min, un tercer periodo con un dp/dt de 0.02 kPa/min y finalizando con un dp/dt de 0.001
kPa/min.

Teniendo en cuenta el cambio en la tasa de incremento de la PTM, se seccionaron las
pruebas de filtracion para identificar el mecanismo de taponamiento que mejor representara
cada seccion de las corridas de filtracion intermitente sin burbujeo de gas. En funcion de las
principales tendencias de los datos experimentales, las pruebas FI10 y FI4 se dividieron en
dos y cuatro periodos, respectivamente. Los resultados de los parametros ajustados y el
error de ajuste para el modelo de las leyes de bloqueo son resumidos en las Tablas 4.22 y
4.23.
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Tabla 4.22. Parametros ajustados y error de ajuste para el MLB en prueba FI10 con dos
periodos diferenciados.

Primer periodo Segundo periodo

Parametr Parametr
SCR ga etros ga etros R?
ajustados ajustados

Torta
taponante

Intermedio | 3.3E+02 | K;: 2.9E+01 |0.954 | 2.4E+00| K; 2.9E+00 | 0.996

Completo | 1.6E+03 | K: 1.3E-05 |0.774 | 2.1E+00| K,: 3.1E-06 0.998

Estandar | 9.0E+02 | Kg: 1.6E+01 |0.872 | 2.3E+00| Ks: 2.7E+00 | 0.997
SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

2.1E+00 | K. 1.0E+08 |0.999 | 2.6E+00| K. 3.1E+06 | 0.994

Tabla 4.23. Parametros ajustados y error de ajuste para el MLB en prueba Fl4 con cuatro
periodos diferenciados.

Primer periodo ‘ Segundo periodo
Pgrametros R? SCR Pgrametros R2
ajustados ajustados
Torta 24E-02 |Kc: 1.6E+08| 0.992 | 1.89E+01 | Kc: 2.05E+07 | 0.953
taponante
Intermedio 1.2E-01 | Ki: 1.6E+02 0.977 5.61E+01 Ki: 1.44E+01 0.942
Completo 3.8E-01 |Kb: 1.6E-04 0.946 1.49E+02 Kb: 1.08E-05 0.904
Estandar 2.2E-01 |Ks: 1.4E+02 0.963 9.47E+01 Ks: 1.03E+01 0.927
Tercer periodo Cuarto periodo
Modelo Parametros Parametros
ajustados ajustados
Torta 3.89E+01 | Kc: 5.20E+06 | 0.882 8.66E-02 | Kc: -1.50E+05 | 0.983
taponante
Intermedio | 3.15E+01 | Ki: 4.65E+00 0.735 8.62E-02 Ki: -2.21E-01 | 0.984
Completo 4.47E+01 | Kb: 4.20E-06 0.655 7.53E+01 Kb: -3.32E-07 | 0.955
Estandar 3.39E+01 |Ks: 3.70E+00 0.700 8.61E-02 Ks: -2.24E-01 | 0.933

SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

De acuerdo con los resultados en cada fase, tanto en la prueba FI10 como en la prueba Fl4
predominé la formacion de torta taponante en el primer periodo, mientras que en los demas
periodos no hubo claro predominio de un mecanismo.

Los modelos combinados también fueron aplicados a las pruebas FI10 y FlI4 en los
diferentes periodos evaluados con el modelo de las leyes de bloqueo. Los resultados de los
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parametros ajustados y el error de ajuste son presentados en el inciso 2 del anexo. En la
Tabla 4.24 se muestra el resumen de los coeficientes de correlacion obtenidos con los dos
modelos aplicados, teniendo en cuenta los diferentes periodos evaluados en cada prueba.
Los valores en negrita y subrayados representan el mejor ajuste obtenido.

Tabla 4.24. Coeficientes de correlacion en cada periodo de las pruebas de filtracion
intermitente sin burbujeo de nitrégeno

FI110

Modelos de las leyes de bloqueo

Fla

Periodo 1 Periodo 2 Periodo 1 Periodo 2 Periodo 3 Periodo 4

TT 0.9990 0.9945 0.9921 0.9528 0.8824 0.9832
| 0.9540 0.9962 0.9766 0.9421 0.7353 0.9845
c 0.7736 0.9981 0.9459 0.9040 0.6553 0.9545
E 0.8724 0.9972 0.9632 0.9270 0.7001 0.9334

Modelos combinados

Periodo 1 ‘ Periodo 2 ‘ Periodo 1 ‘ Periodo 2 ‘ Periodo 3 ‘ Periodo 4 ‘

TT-C | 0.9995 0.9945 0.9960 0.9494 0.8826 0.9834
TT-I 0.9994 0.9962 0.9926 0.9490 0.8443 0.9834
CE 0.8745 0.9990 0.9632 0.9271 0.8027 0.9861

IE 0.9900 0.9971 0.9942 0.9307 0.8458 0.9834

TT-E | 0.9994 0.9945 0.9920 0.9529 0.8106 0.9776

El modelo combinado aplicado en cada fase mostr6 que el coeficiente de correlacion del
mecanismo predominante en cada periodo no fue significantemente mejor que el obtenido
con el modelo de las leyes de bloqueo, lo que indica que un modelo no fue superior al otro,
en términos de ajuste estadistico.

En cuanto a las pruebas de filtracién intermitente con burbujeo de gas, en las Figuras 4.48 y
4.49 se muestran los datos experimentales, asi como la trayectoria tedrica de los cuatro
mecanismos de taponamiento. La Tabla 4.25 resume los parametros y el error de ajuste en
estas pruebas.

Como se mencioné anteriormente, el taponamiento es causado por la combinacion de
parametros como la composicion del sistema bioldgico, tipo de membrana y condiciones
hidrodinamicas (Stuckey, 2012). Los resultados obtenidos en las pruebas con el modelo de
las leyes de blogueo, indican que el taponamiento presentado en la membrana bajo todas las
condiciones es de tipo superficial, predominando el de torta taponante, coincidiendo con el
analisis hecho por Charfi et al. (2012) al modelar los datos experimentales conseguidos con
membranas de ultrafiltracion en BRAM, en los cuales predominé el modelo de la formacion
de torta taponante. Este tipo de taponamiento puede explicarse por el hecho de que en todos
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los casos, el tamafio de particula presente en el efluente del reactor UASB es mucho mayor
que el tamafio de poro de la membrana, causando que estas sean retenidas en la superficie
de la membrana y no logren pasar al interior de los poros. Wang et al.(2012) analizaron
diferentes membranas de ultrafiltracion, al tratar caldo de fermentacion de acido succinico
hallando que el taponamiento superficial prevalecié en todas las membranas; las membranas
con corte de peso molecular de 10 y 30 kDa fueron controladas por el mecanismo de
bloqueo completo, mientras que en la de 100 kDa predominé el bloqueo intermedio. Este
comportamiento fue asociado a la diferencia entre el tamafio de las moléculas encontradas
en la fermentacion y el tamafio de poro de las membranas.
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Figura 4.48. Datos y curvas ajustadas con el MLB en la prueba FI10N
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Figura 4.49. Datos y curvas ajustadas con el MLB en la prueba FI4N
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Tabla 4.25. Parametros ajustados y error de ajuste para el MLB en pruebas de filtracion
intermitente con burbujeo de gas

FIZON | FI4N

Modelo 4 4
SCR Pgrametros R2 SCR Pgrametros
ajustados ajustados

Torta

taponante

Intermedio |5.7E+04 | Ki: 3.1E+00 | 0.904 | 1.08E+05 | Ki: 2.24E+00| 0.899

Completo |2.5E+05 |Kb: 8.1E-07 | 0.636 | 4.31E+05 |Kb: 6.13E-07 | 0.669

Estandar |1.5E+05|Ks: 1.5E+00 | 0.759 | 2.59E+05 |Ks: 1.08E+00| 0.799
SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

2.0E+03 |Kc: 2.3E+07 | 0.993 | 1.28E+04 |Kc: 1.46E+07| 0.972

Los modelos combinados fueron aplicados a los datos experimentales y el ajuste de cada
uno de estos es mostrado en el anexo. La Tabla 4.26 presenta un resumen de los
coeficientes de correlacion obtenidos con los dos modelos. En las dos pruebas no se tiene
un claro predominio de un mecanismo, ya que se tienen valores del coeficiente de
correlacion y SCR muy similares para los mecanismos torta taponante-completo, torta
taponante- intermedio y torta taponante-estandar, ademas no se tiene un ajuste
significantemente mejor que con el modelo de las leyes de bloqueo.

Tabla 4.26. Coeficientes de correlacidén en pruebas de filtracidén intermitente con burbujeo de
nitrégeno

Modelos de las leyes de bloqueo

FIION |  FI4N

T 0.9927 0.9717

| 0.9042 0.8993

C 0.6365 0.6691
E 0.7590 0.7994
TT-C 0.9927 0.9719
TT- 0.9925 0.9715
CE 0.7591 0.7908
IE 0.9751 0.9277
TT-E 0.9925 0.9716

Teniendo en cuenta el comportamiento de los datos y tal como se realizO en los
experimentos sin presencia de burbujeo, la prueba FILON se dividié en tres periodos, el
primero incluye las primeras 50 horas de filtracién, seguido por un periodo que abarca hasta
las 140 horas y el otro va hasta el final de la prueba. Por su parte, la prueba FI4N se dividio
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en cuatro periodos, el primero incluye las primeras 70 horas de filtracion, seguido de un
periodo que abarca hasta las 135 horas, un tercer tramo hasta las 293 horas y finalizando
con un periodo que va hasta el final de la prueba. Los resultados de los pardmetros
ajustados y el error de ajuste con el modelo de las leyes de bloqueo son resumidos en las
Tablas 4.27 y 4.28.

Tabla 4.27. Parametros ajustados y error de ajuste para el MLB en prueba FI10N con tres
periodos diferenciados.

Primer periodo Segundo periodo Tercer periodo

Modelo SCR Pgrémetros R? SCR Pgrémetros R? SCR Pgrémetros R?
ajustados ajustados ajustados
Torta
taponante

7.2E+00 | K¢: 1.4E+07 | 0.9742 | 3.1E+01 | K¢: 3.8E+06 | 0.9268 | 7.53E+01 | K.: 1.4E+06 | 0.9782

Intermedio | 1.3E+01 | Ki: 7.7E+00 | 0.9746 | 3.4E+01 | Ki: 2.3E-00 | 0.9146 | 3.84E+01 | K;: 9.0E-01 | 0.9663

Completo | 4.5E+01 | Kp: 4.3E-06 | 0.9436 | 7.1E+01 | Kp: 1.4E-06 | 0.8634 | 3.75E+01 | Kp: 5.7E-07 | 0.9349

Estandar | 2.5E+01 | Ks: 5.8E+00 | 0.9638 | 4.7E+01 | Ks: 1.8E+00 | 0.8944 | 2.98E+01 | Ks: 7.3E-01 | 0.9538
SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

Tabla 4.28. Parametros ajustados y error de ajuste para el MLB en prueba FI4N con cuatro
periodos diferenciados.

Primer periodo Segundo periodo

Modelo 7 2
SCR Pgrametros RZ SCR Pgrametros Rz
ajustados ajustados
Torta 29E+00 | Kc:6.2E+06 | 0.9905 | 4.3E+02 | Kc:4.3E+06 | 0.9793
taponante

Intermedio 7.6E+00 Ki: 4.0E+00 0.9856 | 2.9E+02 Ki: 2.6E+00 0.9836
Completo 2.8E+01 Kb: 2.5E-06 0.9663 | 1.4E+02 Kb: 1.6E-06 0.9677
Estandar 1.5E+01 Ks: 3.3E+00 0.9775 | 2.1E+02 | Ks: 2.0E+00 | 0.9814

Tercer periodo Cuarto periodo
Modelo Parametros = Parametros
ajustados ajustados
Torta
2.5E+01 Kc: 4.5E+05 0.9492 | 2.8E+02 | Kc: 1.6E+06 | 0.9556
taponante

Intermedio 2.2E+01 Ki: 3.8E-01 0.9503 | 1.5E+02 Ki: 8.5E-01 0.9447
Completo 1.8E+01 Kb: 3.2E-07 0.9514 | 1.2E+02 Kb: 4.8E-07 | 0.9114
Estandar 2.0E+01 Ks: 3.5E-01 0.9509 | 9.7E+01 Ks: 6.5E-01 | 0.9324
SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

De acuerdo al modelo de las leyes de bloqueo, en la prueba FI1ON prevalecié el modelo
correspondiente a formacion de torta taponante en todos los tramos, con distintos valores de
K. En la prueba FI4N el mecanismo predominante cambia en cada periodo y no hay una
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diferencia significante entre uno y otro, dejando una gran incertidumbre en lo que concierne
al mecanismo dominante. Los modelos combinados fueron aplicados en estas pruebas en
cada uno de los periodos y los resultados obtenidos se encuentran en el anexo. En la Tabla
4.29 se presenta un resumen de los coeficientes de correlacién obtenidos en cada periodo
con los dos modelos aplicados.

Tabla 4.29. Coeficientes de correlacién en cada periodo de las pruebas de filtracién
intermitente con burbujeo de nitrégeno

FILON | FI4N |

Modelos de las leyes de bloqueo

Periodo 1 Periodo 2 Periodo 3 ‘ Periodo 1 Periodo 2 Periodo 3 Periodo 4‘
TT 0.9742 0.9268 0.9782 0.9905 0.9793 0.9492 0.9556

I 0.9746 0.9146 0.9663 0.9856 0.9836 0.9503 0.9447

C 0.9436 0.8634 0.9349 0.9663 0.9677 0.9514 0.9114

E 0.9638 0.8944 0.9538 0.9775 0.9814 0.9509 0.9324

Modelos combinados ‘

Periodo 1 Periodo 2 Periodo 3 | Periodo 1 Periodo 2 Periodo 3 Periodo 4 ‘

ik 0.9742 0.9317 0.9647 0.9904 0.9785 0.9492 0.9577

TT-1 | 0.9766 0.8873 0.9638 0.9726 0.9836 0.9505 0.9423

CE 0.9634 0.8118 0.9536 0.9580 0.9713 0.9509 0.9325
IE 0.9742 0.9000 0.9539 0.9644 0.9814 0.9509 0.9324
TT-E| 0.9743 0.8878 0.9501 0.9905 0.9649 0.9467 0.9279

Los resultados de los modelos combinados coinciden con las leyes de bloqueo ya que
predomina el taponamiento superficial. En la prueba FILON predominaron los mecanismos
torta taponante-intermedio en el primer periodo y torta taponante-completo en el segundo y
tercer periodo. Los valores de la relacion KJo/Kiy KcJo?/Ks, fueron 18, 7.1y 2.1 indicando que
la formacion de torta taponante tuvo mayor influencia en los primeros periodos, mientras que
en el ultimo se tuvieron aportes similares de los dos mecanismos combinados. En la prueba
FI4N predominaron diferentes mecanismos en cada periodo coincidiendo con el modelo de
las leyes de bloqueo. Al comparar los dos modelos cuando la prueba es seccionada, los
coeficientes de correlacion obtenidos son muy similares, sugiriendo que no existen
diferencias significativas entre los dos modelos.
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4.3 Pruebas con agua residual real

4.3.1 Filtracion intermitente - Escala laboratorio

4.3.1.1 Desempefo general

La Tabla 4.30 presenta los resultados obtenidos y en la Figura 4.50 se tienen las remaociones
de DQO obtenidas en las dos pruebas. En la prueba FI4R sélo se obtuvo un dato en el
efluente y en el permeado, debido a la corta duracion de las mismas (16 horas). La
temperatura promedio del agua tratada fue de 18.5°C y el pH fue mayor en el permeado que
en el efluente. La alcalinidad fue mayor en el efluente que en el influente, como se esperaba,
hecho que no se present6 en el caso de la corrida en ausencia de burbujeo. La remocién de
DQO en el reactor UASB fue similar en las dos pruebas, alrededor de 67%, y basado en la
DQO del influente y el permeado, la remocion total fue de 83.6 y 89.0% para las pruebas sin
y con burbujeo de nitr6geno, respectivamente. Al igual que en las pruebas realizadas con
agua residual sintética, se noté6 una mayor remocion de DQO en la prueba FI4ANR, debido
probablemente a la mezcla presentada bajo esta condicién.

Tabla 4.30. Desempefio general con agua residual real - Escala laboratorio

Parametro FI4R FIANR
Influente Efluente | Permeado Influente  Efluente  Permeado
Temperatura (°C) | 19 185 185 17+1 | 185+0.8 | 18.4+0.9
pH (unidades) 7.6 7.9 8.4 7.3+03 | 79+£0.2 8.2+0.1
(m';'cggg'g?‘? B 372 328 364 286+ 14 | 325+12 | 324+17
(r[z;?g:‘_’tﬁll) 669 224 110 | 57681 | 187£48 | 6317
SST (mg - L™ 494 60.0 6.0 157 +52 | 50+20 4.0
SSV (mg - L™ 402 50.0 4.0 124+38 | 42+16 | 25+1.0
SDT (mg - L™ 553 567 543 525+39 | 502+19 | 49025
SDV (mg - L™ 225 217 233 142+17 | 120+9 | 104+31

El reactor UASB removi6 la mayor parte de la DQO del influente; sin embargo, la membrana
removiod el 51% y el 65.6% para las pruebas sin y con burbujeo de gas, respectivamente,
indicando retenciéon de material particulado sobre la membrana. La concentracion de soélidos
suspendidos totales y volétiles en el efluente del reactor UASB fue mayor que en las pruebas
realizadas con agua sintética favoreciendo el taponamiento de la membrana.
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Figura 4.50. Remocion de DQO con agua residual real — Escala laboratorio

4.3.1.2 Caracteristicas de la filtracion con agua residual real a escala laboratorio

El tiempo transcurrido para alcanzar los 40 kPa para las condiciones FI4R y FI4NR fue de
16.3y 253 horas, respectivamente, comparado con 30 y 443 horas que duraron las pruebas
de filtracidn intermitente con agua residual sintética. A pesar de que el flux de operacion
utilizado fue inferior al de las pruebas realizadas con agua sintética (2.5 vs. 5.0 I/m?-h), la
duracion de las corridas fue mucho menor debido probablemente a la mayor cantidad de
carbohidratos y proteinas en los PMS y en las SPE que favorecen el taponamiento de la
membrana. Por otro lado, al igual que en las pruebas con agua residual sintética, se observo
un leve descenso en el flux de operacién con el tiempo en las pruebas con burbujeo de
nitrégeno; esto puede deberse a la formacion de la capa taponante sobre la membrana que
reduce el area util de ésta.

Antes de cada prueba se determind la resistencia de la membrana con agua desionizada
(Rm) y la resistencia total (Rt) fue calculada durante todo el tiempo experimental. Los valores
de Rm fueron (E12 m™) 1.95 y 1.08 para las condiciones FI4R y FI4NR, respectivamente. La
Figura 4.51 muestra los resultados de la relacion Rt/Rm para las condiciones probadas. La
relacion Rt/Rm alcanzo valores mas altos para la condicion FI4ANR, debido a la diferencia en
las Rm de las dos condiciones. Al igual que en las pruebas con agua residual sintética, el
tiempo de relajacion redujo la compresion de la capa taponante, favoreciendo la fuerza de
corte provocada por el burbujeo de gas. La Figura 4.52 muestra los resultados de resistencia
especifica y tasa de taponamiento para las pruebas FI4R y FI4NR.
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Figura 4.51. Rt/Rm en pruebas con agua real a escala laboratorio
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Figura 4.52. Resistencia especifica y tasa de taponamiento en pruebas con agua residual real —
escala laboratorio.

Los resultados muestran que la resistencia especifica disminuy6 de 20.6E15 en la prueba
FI4R a 1.0E15 en la pruebas FI4ANR. En la prueba FI4N se obtuvo la menor resistencia
especifica y tasa de taponamiento, indicando una menor compresibilidad de la torta
taponante debido a la turbulencia generada por el burbujeo de gas y a los periodos de
relajacion, los cuales fueron mas continuos. Sin embargo, estos valores fueron mayores que
los obtenidos en las pruebas realizadas con agua residual sintética, debido probablemente a
la mayor cantidad de PMS presentada en el efluente del reactor UASB en las pruebas con
agua residual real.
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4.3.1.3 Sustancias orgénicas en las pruebas con agua real escala laboratorio

La Figura 4.53 muestra la concentracion total de PMS y SPE en el efluente del reactor UASB
(e) y permeado (p) en las pruebas realizadas. La concentracion de PMS en el efluente fue
mucho mas alta que las SPE y a su vez, ambas fueron mayores en la prueba sin burbujeo de
nitrégeno. Por otro lado, las concentraciones de PMS y SPE en las pruebas con agua
residual real presentaron diferencias significativas con las obtenidas con agua residual
sintética (19.3y 14.4 (FI4AR y FIANR) vs. 2.5y 2.7 (FI4 y FI4N) para PMS; 7.9y 4.9 (FI4R y
FI4NR) vs. 3.2 y 2.8 (FI4 y FI4N) para SPE, todo en mg COT L) favoreciendo al rapido
taponamiento de la membrana presentado en estos experimentos.
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Figura 4.53. Contenido de PMS y SPE en el efluente y permeado, con agua residual real

A pesar de que las concentraciones de PMS presentadas con agua residual real fueron mas
altas que con agua sintética, las concentraciones de PMS en este estudio fueron mas bajos
que en otros reportes con BRAM tratando agua residual de baja carga (Martin-Garcia et al.,
2011; Salazar-Pelaez et al., 2011a), debido a las propias caracteristicas del agua residual, la
configuracién del reactor y el método usado para medir estas sustancias (tamafio del poro
del filtro utilizado para extraer la muestra, que fue 0.45um.).

La Tabla 4.31Tabla 4.31 muestra la composicién y concentracion de los PMS y las SPE. Los
valores de la concentracion de carbohidratos, proteinas y UV, fueron superiores a los
registrados en las pruebas con agua residual sintética, esto puede deberse el rapido
taponamiento observado en esta prueba. De acuerdo a varios autores los carbohidratos son
una de las principales causas del taponamiento de la membrana (Salazar-Pelaez et al.,
2011a; Dvorak et al., 2011)
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Tabla 4.31. Composicion y concentracion de PMS y SPE en el efluente del UASB alimentado
con agua residual real

Parametro FI4R FIANR |
Carbohidratos (mg-L™) 6.0 0.6+0.2
PMS Proteinas (mg - L'l) 5.3 28+1.0
UV.ss (cm™) 0.340 0.288 + 0.045
SUVA (L-mg*C-m™) 1.8 1.2
Carbohidratos (mg-L™) 5.1 04+0.4
<PE Proteinas (mgl- LY 2.3 1.5+0.5
UVys4 (cM™) 0.076 0.058 + 0.006
SUVA (L-mg’'C-m™) 1.0 0.9

Las fracciones de carbohidratos y proteinas de los PMS y SPE en condiciones con burbujeo
de gas fueron mas bajas que sin esta condicion, lo que apoya el resultado de la mayor
duracion de la corrida de filtraciébn con burbujeo. En ese sentido, los resultados estan
acordes con otros autores quienes reportan que los carbohidratos son una de las principales
causas del taponamiento de las membranas (Dvofak et al., 2011; Rosenberger et al., 2006;
Salazar-Peldez et al., 2011a).De acuerdo a Ognier et al. (2004), la adsorcion de
macromoléculas sobre la membrana y la deposicion dentro de los poros, promueve la
reduccion del tamafio de poro y el nUmero de poros abiertos para filtrar el flujo. La reduccion
en el area efectiva de filtraciébn causa un incremento en el flux local y cuando este alcanza
valores mayores al flux critico, la resistencia de la membrana incrementa rapidamente.

Al igual que en las pruebas con agua residual sintética, la aromaticidad de los PMS vy las
SPE en el efluente del reactor UASB fueron medidas para las dos condiciones por medio del
SUVA. Los valores estuvieron por debajo de 2, sugiriendo que la materia organica presente
en los PMS y las SPE es dominada por sustancias no humicas, de bajo peso molecular y con
baja hidrofobicidad (Edzwald y Tobiason, 1999).

4.3.1.4 Sustancias inorganicas en las pruebas con agua real escala laboratorio

En la Tabla 4.32 se presenta el comportamiento del nitrégeno amoniacal (N-NH,"),
ortofosfatos, calcio y magnesio en el efluente y permeado para las dos pruebas
experimentadas. De acuerdo con estos resultados, el fésforo, calcio y magnesio presentan
una limitada remocién en las dos pruebas, con el mayor efecto en el fésforo, cercano al 30%.
Por su parte, el nitrégeno permanece igual en el efluente y permeado. Al igual que en las
purebas con agua residual sintética, no se espera precipitacion de estruvita debido a las
bajas concentraciones del nitrégeno, fésforo y magnesio.

Alexandra Cerén Vivas
105 Tesis Doctoral




Taponamiento de membranas de ultrafiltracion sumergidas en la zona superior de un reactor UASB 2013
bajo diferentes condiciones hidrodinamicas

Tabla 4.32. Sustancias inorgéanicas en pruebas con agua residual real

N FI4R FI4NR
Efluente \ Permeado Efluente Permeado
N-NHs (mg-L™%) 68.6 68.6 322+28 | 322+27
Fésforo (mg-L™) 13.6 10.5 81+02 | 6.1+0.2
Calcio (mg-L™) 45.4 415 39.6+16 | 382+21
Magnesio (mg-L'l) 30.7 29.3 289+23| 269+1.0

4.3.1.5 Tamafo de particula en las pruebas con agua real escala laboratorio

En las Figuras 4.54 y 4.55 se muestran la distribucion de tamafio de particula en el efluente
del reactor durante las pruebas de filtracién intermitente sin y con burbujeo de nitrégeno,
respectivamente. En el caso de la corrida FIANR (Figura 4.54) se presenta la DTP para
diferentes dias y en la Tabla 4.33 se presentan los valores del d(0.1), d(0.5) y d(0.9), en los
dias que duré la corrida de esa prueba.
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Figura 4.54. DTP en el efluente del reactor UASB - Escala laboratorio en la prueba FI4R

Del andlisis de los datos de la Figura 4.54, se tiene que los valores de d(0.1), d(0.5) y d(0.9)
para la prueba FI4R fueron 2.363 pum, 9.386 um y 38.237 um, los cuales son mas bajos que
los obtenidos en la prueba FI4NR, particularmente en los dos mayores tamafios. La prueba
FI4NR se caracterizé por una amplia distribucion, desde grandes agregados (d>100um) los
cuales tienen un efecto importante en el proceso de formacion y estructura de la torta
taponante (Lin et al., 2010), hasta particulas finas (d<10um) en el efluente del reactor UASB.
La deposicién de particulas sobre la membrana es determinada por el balance de fuerzas
gue una particula experimenta hacia y desde la membrana (Jeison y van Lier, 2006a). El flux
permeado resulta en una fuerza hacia la membrana y el retrotransporte inducido por la
turbulencia resulta en una fuerza que aleja la particula de la membrana. Adicionalmente se
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ha reportado que las particulas finas se adhieren mas facilmente a la superficie de la
membrana comparado con las grandes particulas, contribuyendo con el taponamiento (Bae y

Tak, 2005; Choo y Lee, 1996b; Wisniewski y Grasmick, 1998).
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Figura 4.55. DTP en el efluente del reactor UASB - Escala laboratorio en la prueba FI4ANR

Tabla 4.33. Relacion de diametros de particula (um) en el efluente del reactor UASB en las
pruebas con agua residual real — escala laboratorio

d(0.5)
2 13.22 60.58 338.64
3 7.00 38.67 135.85
5 4.25 27.30 175.46
7 0.90 18.12 116.16
9 1.45 97.68 198.17

Durante la operacion del reactor, las particulas mas pequefias, incluyendo coloides y
macromoléculas podrian facilmente depositarse sobre la superficie de la membrana por el
arrastre del flux permeado para formar una capa taponante que no se desprende facilmente

de ésta, debido a su baja velocidad de retrotransporte (Bae y Tak,

2005). Por otro lado, las

particulas grandes que se han adherido a la membrana, podrian ser separadas debido a la

fuerza de corte inducida por el burbujeo de nitrégeno, sin embargo,

estas pueden dejar algun

taponamiento residual sobre la membrana (Zhang et al., 2006). En este estudio, la tasa de
flujo de nitrégeno fue de 0.75 L-min™, la cual ejerce una fuerza de corte minima sobre el
floculo a una concentracion baja de solidos como la presentada en el efluente del reactor

UASB.
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4.3.1.6 Mecanismos de taponamiento en pruebas con agua residual real

Al igual que en las pruebas con agua residual sintética, se determinaron los mecanismos de
taponamiento dominantes en cada una de las pruebas de filtracion intermitente. Las Figuras
4.56 y 4.57 muestran los datos experimentales, asi como la trayectoria tedrica de los cuatro
mecanismos de taponamiento de las leyes de bloqueo, de las pruebas de filtracién
intermitente con agua residual real a escala laboratorio. Los pardmetros y el error de ajuste
son resumidos en la Tabla 4.34. Como en el caso del agua sintética, el mejor arreglo fue
determinado por minimizacién de la suma de los cuadrados de los residuales (SCR), donde
el residual fue igual a la diferencia entre el dato experimental y la prediccién del modelo.
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Figura 4.56. Datos y curvas ajustadas con el modelo de las leyes de bloqueo en prueba FI4R
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Figura 4.57. Datos y curvas ajustadas con el modelo de las leyes de bloqueo en prueba FI4NR
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Tabla 4.34. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo de las leyes de bloqueo en el

periodo experimental en pruebas con agua residual real.

FI4R FIANR
Parametros Parametros
ajustados ajustados
Torta | ¢ 38E101 | Ko 3.7E412 | 0.9862 | 3.74E+04 | K. 1.3E+12 | 0.9840
taponante
Intermedio | 5.66E+01 K;: 7.0E+03 0.9881 | 2.60E+05 K;: 7.5E+02 0.9455
Completo | 7.88E+02 Kp: 1.6E-05 0.8625 | 1.57E+06 Kp: 1.1E-06 0.6603
Estandar 3.16E+02 Ks: 4.3E+03 0.9392 | 8.85E+05 Ks: 3.1E+02 0.8073

SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

Los resultados sugieren un predominio del mecanismo de blogueo intermedio y formacion de
torta taponante en las pruebas FI4R y FI4NR, respectivamente. Sin embargo, el error de
ajuste es alto, especialmente en la prueba FI4ANR sugiriendo que el taponamiento de la
membrana no es causado por un mecanismo particular sino por la combinacion de varios
mecanismos. Al igual que en las pruebas con agua residual sintética, los modelos
combinados fueron aplicados a los datos experimentales. Las Figuras 4.58 y 4.59 muestran
los datos experimentales, asi como la trayectoria teo6rica de los cinco mecanismos
combinados. Los parametros y el error de ajuste son resumidos en la Tabla 4.35.
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Figura 4.58. Datos y curvas ajustadas con el modelo combinado en prueba FI4R

De acuerdo a los modelos combinados, en las pruebas FI4R y FI4ANR predominaron los
modelos intermedio-estandar y torta taponante-estandar, sugiriendo tanto la presencia de
taponamiento superficial como el bloqueo interno de poros.
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Figura 4.59. Datos y curvas ajustadas con el modelo combinado en prueba FI4NR

Tabla 4.35. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo combinado en el periodo
experimental en pruebas con agua residual real.

- FMWR FIANR

Pgrametros R? SCR Pgrametros
ajustados ajustados
K:: 1.0E+08 K. 3.4E+07

TT-C | 8.8E+01 0.9813 | 2.5E+04 0.9884
Kp: -1.3E-06 Kp: 1.0E-07
Ke: 4.5E+07 Ke: 2.3E+07

TT-I 3.2E+00 0.9987 | 9.0E+03 0.9942
Ki: 7.4E+00 Ki: 3.8E-01
Kp: 2.0E-06 Ky: 2.4E-08

CE 3.2E+02 0.9395 | 8.8E+05 0.8071
Ks: 1.9E+01 Ks: 1.7E+00
Ki: 4.5E+01 Ki: -5.3E+00

IE 1.7E+00 0.9996 | 9.9E+04 0.9659
Ks: -2.4E+00 Ks: 1.1E+01
K. 8.8E+07 Ke: 3.0E+07

TT-E | 6.4E+01 0.9862 | 3.8E+03 0.9977
Ks: 3.0E-02 Ks: 1.5E+00

SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

Parametros de operacion como el numero de Reynolds afectan el mecanismo de
taponamiento que predomina en una membrana. Rezaei et al. (2011) encontraron que con
nameros de Reynolds menores a 750, el modelo de formacion de torta taponante controla el
taponamiento de una membrana de microfiltracion (0.45um) mientras que para valores altos
de este parametro se presentd una fase inicial de bloqueo estandar seguida por formacion
de torta taponante. En ese estudio el flujo presente alrededor de la membrana durante la
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filtracion fue laminar, con valores de niumeros de Reynolds menores a 100, contribuyendo asi
al taponamiento superficial obtenido, sin embargo, en los periodos de relajacion, el nimero
de Reynolds fue superior a 15000 debido a la turbulencia generada por el burbujeo de gas,
removiendo el taponamiento reversible y una menor compresibilidad de la torta taponante,
aumentando asi su porosidad y permitiendo el paso o adsorcién de sustancias taponantes
hacia el interior de la membrana.

Charfi et al. (2012) encontraron que el taponamiento presentado en membranas de MF y UF
en experimentos a corto plazo (sin ciclos de limpieza), ocurrio en dos fases sucesivas
correspondientes a dos mecanismos de taponamiento diferentes (torta taponante, intermedio
0 completo) y en algunos casos ocurrié el mismo mecanismo de taponamiento pero con
valores diferentes de los pardmetros optimizados, por tal razén se identificé el mecanismo de
taponamiento para diferentes periodos, definidos de acuerdo con la tendencia de la variacion
P/Po. Las pruebas FI4R y FIANR se dividieron en dos y tres periodos, respectivamente. Los
resultados de los parametros ajustados y el error de ajuste obtenidos con el modelo de las
leyes de bloqueo son resumidos en las Tablas 4.36 y 4.37 y con los modelos combinados se
encuentran en el inciso 3 del anexo.

Tabla 4.36. Parametros ajustados y error de ajuste para el MLB en los dos periodos de la

prueba F4R.
Primer periodo | Segundo periodo
Modelo 4 2
S Pgrametros R? SCR Pgrametros
ajustados ajustados
TOMA |4 g5E-01 | K.:23E+12 | 0.9862 | 240E+01 | K. 1.2E+12 | 0.9985
taponante

Intermedio | 9.78E-01 Ki: 8.9E+03 0.9929 | 7.79E+00 Ki: 3.9E+03 0.9978

Completo | 2.18E+00 Kp: 3.5E-05 0.9852 | 7.21E+00 Ky: 1.3E-05 0.9648

Estandar | 1.47E+00 Ks: 7.3E+03 | 0.9913 | 3.89E+00 Ks: 3.0E+03 | 0.9877
SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

Tabla 4.37. Parametros ajustados y error de ajuste para el MLB en tres periodos de la prueba

FANR.
Primer periodo Segundo periodo Tercer periodo
SCR Pgrametros Pgrametros R SCR quametros R2
ajustados ajustados ajustados
Tora 1y 5E+02 | K 9.8E+11 | 0.999 | 6.1E+01 | K 2.6E+10 | 0.995 | 1.8E+01 | Ke: 8.5E+09 | 0.941
taponante

Intermedio | 4.7E+03 | Ki: 1.4E+03 |0.948 | 4.7E+01 | K 1.3E+02 [0.996 | 1.7E+01 | Ki: 4.7E+01 | 0.943

Completo | 2.6E+04 | Kp: 2.9E-06 |0.772 | 3.5E+01| Kp: 6.3E-07 [0.995|1.7E+01 | Ky: 2.8E-07 | 0.946

Estandar | 1.4E+04 | Ks: 7.5E+02 | 0.857 | 3.9E+01 | Ks: 1.2E+02 | 0.996 | 1.7E+01 | Ks: 4.4E+01 | 0.944
SCR: Suma de los cuadrados de los residuales
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De acuerdo a los resultados en cada fase con el modelo de las leyes de bloqueo, en la
prueba FI4R predominaron los modelos intermedio y formacion de torta taponante en el
primer y segundo periodo. Comparando los valores de error de ajuste obtenidos al evaluar el
tiempo total de filtracion y por periodos, es notorio el descenso logrado en el primer periodo,
ya que disminuyé de valores de E+01 a E-01 en la prueba FI4R, presentando un muy buen
ajuste de los datos. En la prueba FI4ANR predominaron los modelos correspondientes a
formacion de torta taponante en el primer periodo, mientras que en el segundo y tercer
periodo no hubo un claro predominio de un mecanismo.

En la Tabla 4.38 se presenta un resumen de los coeficientes de correlacion obtenidos en
todos los periodos para cada uno de los modelos utilizados, los valores en negrita y
subrayados indican el mejor ajuste obtenido. El andlisis de los resultados en cada fase con el
modelo combinado muestra que en la prueba FI4R predominaron los modelos completo
estandar y torta taponante-estandar en el primer y segundo periodo, mientras que en la
prueba FI4NR prevaleci6 el modelo de torta taponante-estandar en el primer periodo,
intermedio estandar y completo estandar en el segundo periodo y torta taponante-completo
en el periodo 3. Los valores de Ky/(J,Ks) ¥ KJo/Ks €n la prueba FI4R fueron -1.5E-03 y -
1.1E-03 sugiriendo el predominio del bloqueo estandar en los dos periodos, contrario a lo
obtenido con el modelo de las leyes de bloqueo. Por su parte, K.Jo/Ks en el primer periodo de
la prueba FI4NR fue -1.7 sugiriendo una combinacion de formacion de torta taponante y
bloqueo interno de poros, K,/(J.Ks) fue de 0.95 en el segundo periodo y K.Jo2/Ky, fue de 0.02
en el tltimo periodo sugiriendo predominio del bloqueo completo.

Tabla 4.38. Coeficientes de correlacion en cada periodo de las pruebas de filtracion
intermitente con agua residual real — escala laboratorio

FI4R FI4NR
Modelos de las leyes de bloqueo
Periodo 1 Periodo 2 ‘ Periodo 1 Periodo 2 Periodo 3
TT 0.986 0.998 0.999 0.995 0.941
[ 0.993 0.998 0.948 0.996 0.943
C 0.985 0.965 0.772 0.995 0.946
E 0.991 0.988 0.857 0.996 0.944
Modelos combinados
Periodo 1 Periodo 2 Periodo 1 Periodo 2 Periodo 3
TT-C 0.961 0.965 0.995 0.988 0.945
TT-I 0.979 0.996 0.999 0.996 0.943
CE 0.991 0.988 0.858 0.996 0.944
IE 0.979 0.988 0.988 0.996 0.944
TT-E 0.987 0.998 0.999 0.995 0.941
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4.3.2 Filtracion intermitente - Escala piloto

4.3.2.1 Desempefio general en las pruebas a escala piloto

La Tabla 4.39 presenta los resultados obtenidos en las pruebas a escala piloto sin burbujeo

de gas y en Tabla 4.40 los correspondientes a las pruebas con burbujeo de gas.

Parametro

Tabla 4.39. Desempeiio general en la prueba FI4P

Influente

Prueba 1
Efluente

Permeado

Fl4p

Influente

Prueba 2

S{VERIE

Permeado

Parametro

Influente

Prueba 1
Efluente

FI4NP

Permeado

Influente

Temperatura (°C) | 21.7+1.4 | 21117 | 206+2.1 20.0+1.0 19.0+1.0 18.8+1.1
pH (unidades) | 8.0+02 | 7.6+0.1 | 8.0£0.3 79+03 | 7.7+02 | 8002
( mg"éa;iggsa_‘i.l) 419+55 | 41483 | 434+58 336+94 | 335101 | 394+76
&3%2‘_’{‘?‘1') 608+263 | 345+76 | 153+18 | 525+174 | 222+61 | 150+33
ST (mgL™Y) 1950833 | 927+187 | 741+76 | 1408694 | 732+127 | 738+88
SVT (mgL) | 982+499 | 350+£120 | 175+33 | 545+277 | 287+55 | 265+54
SST(mgL) | 772+460 | 136+36 | 4.0+37 | 515+472 | 70+12 1646
SSV(mgLh) | 634+459 | 118+34 | 4.0£37 208 £ 52 69 + 10 16+ 6
SDT (mgL?) | 1179+413 | 791+199 | 737+74 | 893+262 | 662+123 | 722+94
SDV (mg-L?) 348+80 | 2314100 | 171+32 | 337+235 | 218+55 | 249+58
Tabla 4.40. Desempefio general en la prueba FI4NP

Prueba 2
SV

Permeado

Temperatura (°C) 19.6 £1.0 18.6 £ 0.8 18.1+£2.2 19.9+0.7 19.1£0.7 18.5+ 0.7
pH (unidades) 7.8+0.3 7.4 +0.1 7.6 +0.2 7.8+0.2 7.4 +0.1 7.7+0.2
Alcalinidad
(mg CaC03-L'l) 267 + 64 201 + 165 255 + 62 358 + 54 275 +51 319 +57
DQO tOtil 657 + 235 130 £ 55 78 £+ 35 835 + 289 217 £ 59 107 £ 25
(mg O2:L™)
ST (mg-L'l) 2413 +946 | 473 +£119 511 +80 2403 + 927 666 + 88 651 + 79
SVT (mg-L'l) 1215 + 313 193 + 68 169 + 72 1350 + 313 220 £ 51 169 + 37
SST (mg-L'l) 1307 £ 729 47 £ 9 15+5 1315 + 627 71+14 11+8
SSV (mg-L'l) 737 + 311 47 +9 14+ 4 808 + 436 56 +10 11+8
SDT (mg-L'l) 1106 + 250 | 426 +111 496 + 83 1089 + 435 595 + 90 643 + 77
ShvV (mg-L'l) 478 + 60 145 + 63 154 + 73 542 + 342 164 + 48 159 + 39
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En las pruebas FI4P se present6 una diferencia de dos grados en la temperatura que afect6
las remociones de DQO obtenidas. En el caso FI4NP, las dos pruebas presentaron la misma
temperatura. Los valores de pH estuvieron alrededor de 7.6 unidades en la prueba FI4P y de
7.4 unidades en la prueba FI4NP; la alcalinidad no presentd variacion entre el influente y el
efluente del reactor en la prueba FI4P y la relacion de alcalinidades (a) estuvo por encima de
0.7, indicando estabilidad en el proceso de digestion anaerobia (dato no mostrado).

En la Figura 4.60 se presentan las remociones de DQO obtenidas en todas las pruebas. La
remocién promedio de DQO en el reactor UASB fue mayor en la prueba con burbujeo de
nitrdgeno, mostrando un mejor funcionamiento del reactor. Basado en la DQO del influente y
el permeado, la remocion promedio total fue de 65.7 y 85.9% para las pruebas FI4P y FI4ANP,
respectivamente. A pesar de la diferencia entre las remociones totales, la remocién promedio
por parte de la membrana estuvo alrededor del 40% en las dos pruebas. Las remociones
fueron menores a las obtenidas en las pruebas en el laboratorio con agua residual sintética,
debido a las diferencias en el tipo de sustancias presentes en el influente, lo que ademas
explica la similitud con las pruebas realizadas con agua residual real a esta misma escala.
Los valores de remocién obtenidos en la prueba FI4NP coinciden con otros autores que han
encontrado eficiencias de remocion entre 80 y 90% en bio-reactores anaerobios a escala
piloto que tratan aguas residuales municipales (An et al., 2009; Giménez et al., 2011; Lew et
al., 2009; Salazar Peldez, 2011).
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Figura 4.60. Remocion de DQO en las pruebas a escala piloto.

Por otro lado, se presentd buena remocion de solidos suspendidos totales y volétiles en las
prueba sin y con burbujeo de nitr6geno. Sin embargo, en el permeado hubo presencia de
sélidos suspendidos y alta variabilidad de estos, debido a la contaminaciéon de la muestra
con particulas adheridas a las tuberias, ademas se presentaron casos en los que hubo un
incremento en la cantidad de soélidos disueltos en el permeado, en comparaciéon con el
efluente, debido probablemente a que las muestras fueron tomadas de forma puntual y no se
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tienen en cuenta las variaciones horarias que se pueden presentar en una planta de
tratamiento que recibe descargas municipales. Tal situacion introdujo incertidumbre en los
resultados de la caracterizacion fisicoquimica del permeado en la prueba a escala piloto con
agua residual real.

4.3.2.2 Caracteristicas de la filtracion

Las Figuras 4.61 y 4.62 muestran la evolucion de la PTM promedio durante el tiempo de
filtracion en las dos pruebas. El tiempo transcurrido para alcanzar los 40 kPa para la
condicién FI4P fue de 179 y 108 horas para las pruebas 1y 2, respectivamente. Cuando el
burbujeo de gas fue introducido (prueba FI4NP), las corridas de filtracion duraron 4 veces
mas (443 horas en las dos pruebas), indicando que el burbujeo de nitrdgeno mejoré
notoriamente el funcionamiento de la filtracién y confirmando los resultados de laboratorio.
Estos resultados coinciden con los encontrados por Fawehinmi et al. (2007) quienes
reportaron una relacién lineal entre la tasa de taponamiento y el burbujeo de gas, ya que
obtuvieron disminucién de la tasa de taponamiento de una membrana en un BRAM
alimentado con agua residual real al doblar el burbujeo de gas nitrégeno.

40
P2
30 | b 8
~
[a
=
s 20 1
l_
o
10 1
0+ r T T
0 150 200

0 100
Tiempo (h)
Figura 4.61. PTM promedio en las dos pruebas Fl4P

Previo a las corridas de filtracion, la resistencia intrinseca de la membrana (Rm) fue
determinada y la resistencia total fue evaluada cuando la prueba finalizé (Rt). Las Rm para la
membrana limpia fueron (E12 m™) 2.1y 1.3 para las pruebas sin burbujeo nitrégenoy 1.7 y
2.2 para las pruebas con burbujeo. La resistencia al taponamiento (Rt — Rm) alcanzada
hasta las 180 horas para las dos pruebas son mostradas en la Figura 4.63Figura 4.63. Al
igual que en las pruebas con agua sintética, en la figura se evidencia una resistencia a la
filtracibn mucho méas alta para las condiciones de filtracion intermitente sin burbujeo de
nitrégeno, en comparacion con las pruebas en las que se incluia el burbujeo de gas.
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Figura 4.63. Resistencia al taponamiento en pruebas a escala piloto

La Figura 4.64 presenta los resultados de resistencia especifica y tasa de taponamiento en
las pruebas a escala piloto. La tasa de taponamiento es mayor en las pruebas sin burbujeo
de nitrégeno al igual que la resistencia especifica, sin embargo en la prueba FI4P - P1 se
obtuvo un valor de a similar al obtenido en las pruebas con burbujeo de gas, debido
principalmente a que los soélidos suspendidos presentes en el reactor durante esa prueba
fueron el doble a los obtenidos en la prueba FI4P — P2. De acuerdo a Tiller et at. (1987),la
estructura inicial de la torta taponante bajo un estrés nulo durante la filtracion depende
principalmente del tamafio de particula, forma y grado de agregacion; subsecuentemente
cuando mas particulas son depositadas sobre la membrana, la torta taponante se puede
comprimir mas incrementando asi el valor de a (Chellam y Xu, 2006).
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Figura 4.64. Resistencia especificay tasa de taponamiento en pruebas a escala piloto

4.3.2.3 Sustancias inorganicas

En las Tabla 4.41 se presenta el comportamiento del nitrdgeno amoniacal (N-NH,), fosforo,
calcio y magnesio en el efluente y permeado para las dos pruebas realizadas. De acuerdo a
estos resultados, el fosforo y el calcio presentan una ligera remocion en la prueba FI4P-P1 ,
mientras que en las demas pruebas no se presentaron mayores cambios en las
concentraciones de estos componentes. En cuanto al nitrbgeno amoniacal, se obtuvieron
datos atipicos en el permeado de las pruebas FI4P-P2 y FIANP-P2 debido probablemente a
la contaminacién de la muestra en esas pruebas. Al igual que en las pruebas con agua real a
escala laboratorio, las concentraciones de las sustancias inorganicas medidad son bajas,
inidicando la poca probabilidad de precipitacion de la estruvita en el reactor.

Tabla 4.41. Sustancias inorgéanicas en pruebas a escala piloto

Flap | FIANP
Parametro Prueba 1 Prueba 2 ‘ Prueba 1 ‘ Prueba 2
Efluente = Permeado Efluente Permeado ‘ Efluente Permeado ‘ Efluente | Permeado
N — NH
(mg L'f) 61+17 64 + 16 45+ 18 60 +13 21+ 7 27+ 2 36 +12 49+ 11
Fésforo
1 12+2 9+1 6+3 7+2 4+1 4+1 5+1 5+1
(mg-L")
Calcio
(mg L'l) 41 +4 372 36+4 36+1 47 £5 53+12 45+ 12 41 +14
Magnesio
(m?;-L'l) 29+4.3 27+1 23+4 25+1 25+5 24 +4 29+8 29+12
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4.3.2.4 Sustancias organicas

La Figura 4.65 muestra la concentracion total de PMS y SPE en el efluente del reactor UASB
(e) y permeado (p) en las pruebas realizadas. La concentracion de PMS en el efluente y
permeado son mucho mas altas que las SPE, sin embargo en promedio se presenté mayor
porcentaje de retencion de SPE que de PMS en la membrana (52.6% de SPE vs 17.4% de
PMS), indicando que esta actu6 como barrera para estos compuestos, causando
acumulacién en la superficie de la membrana (Bérubé et al., 2006b; Le-Clech et al., 2006;
Rosenberger et al., 2006). Los valores obtenidos de PMS y SPE en estas pruebas fueron
mucho mas altos que los encontrados en las pruebas a escala laboratorio, debido
probablemente a la mayor velocidad ascensional en el reactor UASB (0.5 m/h en el piloto vs.
0.1 en el laboratorio), lo cual pudo producir el arrastre de material soluble desde la cama de
lodos.
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Figura 4.65. Contenido de PMS y SPE en el efluente y permeado

De acuerdo a los resultados, hubo claras diferencias estadisticas significativas entre los
valores de PMSe para las condiciones FI4P y FI4ANP, los cuales pudieron verse afectados
por la turbulencia generada por el burbujeo de nitrégeno. Este resultado apoya el mejor
desempenio del reactor UASB en condiciones de burbujeo, tal como se presento en la Figura
4.60. En cuanto a las SPE, estas no presentaron diferencias estadisticas significativas entre
las pruebas realizadas, confirmando que los PMS son los principales contribuyentes en el
taponamiento de la membrana y su relaciéon con el burbujeo de gas.

En la Tabla 4.42 se muestra la composicién y concentracion de PMS y SPE en el efluente
del UASB. De acuerdo a estos resultados, la concentracion de carbohidratos tanto en los
PMS como en las SPE en efluente del reactor UASB, son mas altas en la prueba sin
burbujeo de nitrégeno, confirmando los resultados obtenidos en las pruebas a escala
laboratorio, en las cuales se presentd el mismo comportamiento, revelando la influencia de
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los carbohidratos en el taponamiento de la membrana. De acuerdo a Salazar-Pelaez et al.
(2011b), para efluentes de reactores UASB a diferentes tiempos de retencion hidraulico (4, 8
y 12 horas), la mayoria de carbohidratos y proteinas medidos fueron particulas y grandes
coloides (50-60%) y la segunda fraccidon encontrada corresponde a los que tienen tamafio
menor a 0.1 um (25%). Teniendo en cuenta que la membrana utilizada en este experimento
es de ultrafiltracion, es de esperarse que la mayoria de los carbohidratos sean retenidos por
la membrana favoreciendo su taponamiento.

Tabla 4.42. Composiciéon y concentracién promedio de PMS y SPE en el efluente del UASB
durante las pruebas a escala piloto

Parametro FI4P - P1 FI4NP - P1
Carbohidratos (mg-L™) 51+1.6 1.7+0.6
S Proteinas (mg-L™) 54+1.8 3.9+19
UV,s4 (cm™) 0.988 +1.182 0.315+0.127
SUVA (L'mg™*C:m™) 2.5+2.0 25+18
Carbohidratos (mg-L?) 5.3+3.8 1.8+1.0
SPE Proteinas (mg - L) 3.6+1.7 2.0+0.6
UV,sq (cm™) 0.999 +1.229 0.034 +0.024
SUVA (L'mg™'C:m™) 0.4+0.1 0.7+0.6

En cuanto a la aromaticidad de los PMS y las SPE en el efluente, la prueba ANOVA confirmo
gue el SUVA de los PMS y las SPE en el efluente no tuvieron una diferencia estadistica
significativa entre las pruebas con y sin burbujeo de gas, indicando que el burbujeo de
nitrégeno no afectd este parametro.

4.3.2.5 Tamafo de particula

En las Figuras 4.66 y 4.67 se muestra la distribucion de tamafio de particula en el efluente
del reactor durante las pruebas FI4P 1y 2 y en las Figuras 4.68 y 4.69 las correspondientes
a las pruebas FI4NP 1y 2. En las Tablas 4.43 y 4.44 se presentan los valores del d(0.1),
d(0.5) y d(0.9) para todas las pruebas.

Tabla 4.43. Relacion de diametros de particula (um) en las pruebas FI4P

Prueba 1 Prueba 2

Dia\ d(0.1)  d(0.5) \ d(0.9) \Dia\ d(0.1) \ d(0.5)  d(0.9)
2 | 910 | 3746 | 22446 | 1 | 7.74 | 3054 | 11836
7 | 957 | 3445 | 10647 | 4 | 11.62 | 4830 | 120.78
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Figura 4.66. DTP en el efluente del reactor UASB escala piloto en la prueba Fl4P — P1
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Figura 4.67. DTP en el efluente del reactor UASB escala piloto en la prueba Fl4P — P2

Tabla 4.44. Relacion de diametros de particula (um) en las pruebas FI4NP

Prueba 1 ‘

Prueba 2
Dia d(0.1) d(0.5)  d(0.9) j d(0.1) | d(0.5)
1| 974

35.03 123.39

14.67 52.68 145.72
5 15.60 50.55 120.21 | 10 | 15.28 | 47.02 124.76
13 | 15.03 48.89 198.84 | 21 | 17.00 59.96 145.48
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Figura 4.68. DTP en el efluente del reactor UASB escala piloto en la prueba FI4NP - P1

- Distribucion de tamafio de particula
eeeeee Dial
6 Dia 10
5 Dia 21
S 4
©
e 3
=]
S 2
>
1
0 B T = T T T == T 1
0.0 0.1 1.0 10.0 100.0 1000.0 10000.0
Tamafio de particula (um)

Figura 4.69. DTP en el efluente del reactor UASB escala piloto en la prueba FI4NP - P2

En las dos pruebas sin burbujeo de nitr6geno se registré una distribuciéon de tamafio con un
primer pico alrededor de los 40 um y para las pruebas con burbujeo el pico estuvo entre los
50 um y 60 um. Las pruebas se caracterizaron por la presencia de grandes agregados, los
cuales juegan un papel importante en el proceso de formacion y estructura de la torta
taponante (Lin et al., 2010)

Los valores de tamafio promedio de particula encontrados en este estudio son mas altos que
los encontrados en otros estudios con BRAM sumergidos a escala piloto (Martinez-Sosa et
al., 2011), pero similares a los encontrados por otros autores a escala laboratorio (Hu y
Stuckey, 2006; Jeison y van Lier, 2006a; Pastor et al., 2010).
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4.3.2.6 Mecanismos de taponamiento

En las pruebas a escala piloto también se determinaron los mecanismos de taponamiento
dominantes en cada una de las pruebas de filtracion intermitente. Las Figuras 4.70 y 4.71
muestran los datos experimentales, asi como la trayectoria teérica de los cuatro mecanismos
de taponamiento del modelo de las leyes de bloqueo, para las pruebas de filtracion
intermitente sin burbujeo de gas a escala piloto. Los parametros y el error de ajuste son
resumidos en la Tabla 4.45.
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Figura 4.70. Datos y curvas ajustadas con el MLB en prueba Fl4P - P1
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Figura 4.71. Datos y curvas ajustadas con el MLB en prueba FI4P - P2.
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Tabla 4.45. Parametros ajustados y error de ajuste para el MLB en el periodo experimental en
pruebas sin burbujeo de gas a escala piloto

Prueba 1 | Prueba 2

Parametros Parametros
ajustados ajustados

R? SCR

Torta
taponante

Intermedio | 7.52E+03 Ki: 6.3E+02 0.869 | 6.07E+02 Ki: 7.0E+02 | 0.870

Completo | 4.70E+03 Ky: 1.4E-06 0.951 | 3.36E+02 Kp: 2.2E-06 | 0.927

Estandar | 3.22E+03 Ks: 4.0E+02 | 0.946 | 4.38E+02 Ks: 5.2E+02 | 0.904
SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

1.40E+04 Ke: 2.8E+11 0.720 | 9.53E+02 Ke: 2.3E+11 | 0.802

De acuerdo con el modelo de las leyes de bloqueo, en las dos pruebas de filtracion
intermitente sin burbujeo de gas a escala piloto predominé el mecanismo de bloqueo
completo, sin embargo el error de ajuste obtenido es alto y los coeficientes de correlacion
bajos, indicando que no hay un predominio total de un mecanismo en estas pruebas.

Los parametros y el error de ajuste obtenidos con los modelos combinados se presentan en
el inciso 4 del anexo. En la Tabla 4.46 se presenta un resumen de los coeficientes de
correlacion obtenidos con los dos modelos. Con los modelos combinados el modelo torta
taponante-estandar predominé en las dos pruebas y los valores de K.J./Ks fueron de -1.5y -
1.1, indicando que la contribucion de los dos componentes del modelo es similar. Sin
embargo, los coeficientes de correlacién obtenidos con el modelo combinado son similares a
los del modelo de las leyes de bloqueo y no se nota un mayor cambio.

Tabla 4.46. Coeficientes de correlacion en las pruebas FI4P

" FI4P-P1  FI4P-P2
Modelos de las leyes de bloqueo

TT 0.720 0.802

| 0.869 0.870

C 0.951 0.927

E 0.946 0.904

Modelos combinados

TT-C 0.892 0.806

TT-I 0.890 0.879

CE 0.945 0.904

IE 0.946 0.904

TT-E 0.966 0.922
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En las dos pruebas se presentaron diferentes etapas durante el periodo experimental para
las cuales se identific6 el mecanismo de taponamiento predominante. En la prueba 1, el
primer periodo abarcé las primeras 35 horas, el segundo periodo hasta las 145 horas y el
ultimo periodo incluyé las ultimas 34 horas; la segunda prueba se dividi6 en un primer
periodo de 99.5 horas y otro con las ultimas 8.5 horas. Los resultados de los parametros
ajustados y el error de ajuste con el modelo de las leyes de bloqueo son resumidos en las
Tablas 4.47 y 4.48.

Tabla 4.47. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo de las leyes de bloqueo en
tres periodos de la prueba Fl4P — P1

Periodo 1 Periodo 2 Tercer periodo

Modelo S Parametros Parametros Parametros
ajustados ajustados ajustados

Torta
taponante
Intermedio | 7.7E+00 | K;: 7.6E+02 | 0.813 |9.5E+01 | K;: 2.5E+02 | 0.823 |5.5E+01 | K;: 1.7E+02 | 0.976

Completo | 1.0E+01 | K: 3.3E-06 | 0.788 | 1.5E+02 | Ky: 1.0E-06 | 0.807 | 5.0E+01 | K,: 7.5E-07 | 0.976
Estandar |8.8E+00 | Kq: 6.8E+02 | 0.800 | 1.2E+02 | Ks: 2.1E+02 | 0.816 | 5.3E+01 | K¢: 1.5E+02 | 0.976
SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

5.8E+00 | K. 1.7E+11 | 0.835 | 7.0E+01 | K.: 5.9E+10 | 0.830 | 5.9E+01 | K.: 3.8E+10 | 0.976

Tabla 4.48. Pardmetros ajustados y error de ajuste para el modelo de las leyes de bloqueo en
dos periodos de la prueba FI4P — P2

Primer periodo Segundo periodo
Modelo Parametros Parametros
ajustados ajustados
Torta
2.7E+02 Ke: 1.7E+11 0.820 | 1.3E+00 K¢ 1.8E+10 0.920
taponante

Intermedio 2.2E+02 Ki: 6.0E+02 0.847 | 1.3E+00 Ki: 9.2E+01 0.920

Completo 2.7E+02 Ky: 2.1E-06 0.835 | 1.3E+00 Ky: 4.8E-07 0.919

Estandar 2.3E+02 Ks: 4.7E+02 0.848 1.3E+00 Ks: 8.8E+01 0.919
SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

En las dos pruebas no se tiene un buen ajuste de los datos, especialmente durante los dos
primeros periodos, mostrando que estas primeras etapas presentaron una mayor variabilidad
gue impide una buena modelacién de la corrida. Esta situacion se debe a los continuos
ajustes realizados al flux para mantener el valor constante establecido y que a su vez
provocaban cambios subitos en la PTM. Con los modelos combinados se obtuvo valores
similares a los encontrados con el modelo de las leyes de bloqueo, indicando que no hubo
diferencias entre los dos modelos utilizados. Los parametros y el error de ajuste obtenidos
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con los modelos combinados se presentan en el inciso 4 del anexo. En la Tabla 4.49 se
presenta un resumen de los coeficientes de correlacion obtenidos con los dos modelos.

Tabla 4.49. Coeficientes de correlacion en cada periodo de las prueba FI4P

FI4P-P1

FI4P-P2

Modelos de las leyes de bloqueo

‘ Periodo 1 Periodo 2 | Periodo 3 Periodo 1 Periodo 2

TT 0.8347 0.8298 0.9757 0.8200 0.9205
I 0.8127 0.8234 0.9761 0.8468 0.9198
C 0.7883 0.8071 0.9763 0.8347 0.9190
E 0.8000 0.8162 0.9763 0.8478 0.9195

Modelos combinados
Periodo 1 | Periodo 2 | Periodo3 Periodo1l | Periodo 2
TT-C 0.8432 0.8215 0.9777 0.8199 0.9229

TT-I 0.8431 0.8199 0.9774 0.8480 0.9198

CE 0.8087 0.8106 0.9776 0.8477 0.9153
IE 0.8744 0.8345 0.9776 0.8481 0.9195

TT-E 0.8328 0.8297 0.9748 0.8369 0.9074

Las Figuras 4.72 y 4.73 muestran los datos experimentales, asi como la trayectoria tedrica
de los cuatro mecanismos de taponamiento del modelo de las leyes de bloqueo, de las
pruebas de filtracion intermitente con burbujeo de gas a escala piloto. Los parametros y el
error de ajuste son resumidos en la Tabla 4.50.
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Figura 4.72. Datos y curvas ajustadas con el MLB en prueba FI4ANP — P1
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Figura 4.73. Datos y curvas ajustadas con el MLB en prueba FI4ANP — P2

Tabla 4.50. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo de las leyes de bloqueo en el
periodo experimental en pruebas con burbujeo de gas a escala piloto

Prueba 1 Prueba 2

Modelo Parametros

CR R2 SCR Pgrametros
ajustados ajustados

Torta

8.8E+03 K¢ 9.7E+10 0.860 | 1.7E+04 K 2.2E+11 0.945
taponante
Intermedio 5.9E+03 Ki: 2.3E+02 0.887 | 1.4E+03 Ki: 3.1E+02 0.992
Completo 1.4E+04 Kp: 5.7E-07 0.831 | 4.0E+04 Ky: 6.0E-07 0.890
Estandar 6.8E+03 Ks: 1.5E+02 0.869 | 1.2E+04 Ks: 1.7E+02 0.964

En las pruebas de filtracion intermitente con burbujeo de gas a escala piloto predominé el
bloqueo intermedio, de acuerdo al modelo de las leyes de bloqueo, sin embargo los
coeficientes de correlacion son bajos en la prueba 1, indicando que hay combinacion de
varios mecanismos. Con los modelos combinados (Ver anexo) se tuvo la misma tendencia
gue con el modelo de las leyes de bloqueo, con respecto a los coeficientes de correlacion y
no se observé un predominio claro de un mecanismo. En la Tabla 4.51 se presenta un
resumen de los coeficientes de correlacion obtenidos con los dos modelos.

Debido al error de ajuste alto presentado en las dos pruebas, éstas se dividieron en dos
etapas. En la prueba 1, el primer periodo abarcé las primeras 290 horas y el periodo final
hasta las 443 horas; la segunda prueba se dividié en un primer periodo de 259 horas y otro
con las ultimas horas. Los resultados de los pardmetros ajustados y el error de ajuste con el
modelo de las leyes de bloqueo son resumidos en las Tablas 4.52 y 4.53.
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Tabla 4.51. Coeficientes de correlacion en las prueba FI4NP

_ FI4NP-P1  FIANP-P2

Modelos de las leyes de bloqueo

TT 0.860 0.945

l 0.887 0.992

C 0.831 0.890
E 0.869 0.964

Modelos combinados

TT-C 0.885 0.993
TT-I 0.887 0.992
CE 0.869 0.967
IE 0.886 0.992
TT-E 0.869 0.992

Tabla 4.52. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo de las leyes de bloqueo en
dos periodos de la prueba FI4NP — P1

Primer periodo Segundo periodo
Modelo < Parametros Parametros
ajustados ajustados
Torta 4.3E+01 K 4.3E+10 | 0.928 | 2.0E+03 K 1.8E+10 | 0.288
taponante
Intermedio 2.5E+01 Ki: 1.9E+02 0.948 7.7E+02 Ki: 7.9E+01 0.293
Completo 1.5E+01 Ky,: 7.9E-07 0.949 3.3E+02 Ky: 3.7E-07 0.299
Estandar | 1.9E+01 | K 1.6E+02 | 0.952 | 4.6E+02 | K. 7.2E+01 | 0.296

Tabla 4.53. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo de las leyes de blogueo en
dos periodos de la prueba FI4NP - P2

Primer periodo Segundo periodo
Parametros Parametros
ajustados ajustados
Torta 1.3E+03 K 1.3E+11 0,945 | 3.1E+02 K.: 1.4E+10 0,953
taponante
Intermedio 2.2E+02 Ki: 3.4E+02 0,988 2.8E+02 Ki: 6.6E+012 0,961
Completo 8.0E+02 Kp: 9.5E-07 0,968 2.5E+02 Kp: 2.7E-07 0,969
Estandar 1.2E+02 Ks: 2.4E+02 0,993 2.6E+02 Ks: 5.9E+01 0,966
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En la prueba 1 se tuvo en el primer periodo predominio del bloqueo estandar mientras que
en el segundo periodo no se presenté dominio de ningln mecanismos, ya que los
coeficientes de correlacion obtenidos son muy bajos debido a las variaciones en la PTM por
el continuo ajuste del flux. . En la prueba 2 predominaron el bloqueo estandar y completo en
el primer y segundo periodo, respectivamente. Con los modelos combinados (Ver anexo), en
la prueba FI4ANP-P1 predominaron los modelos completo-estandar, intermedio-estandar y
torta taponante-estandar el periodo 1 y en el segundo periodo ningiin modelo se ajusto a los
datos. Los valores obtenidos de K /JJ/Ks, KilKs ¥ KcJo/Ks en el primer periodo son 0.046,
0.0001 y -0.0002, indicando una mayor contribucién del bloqueo estandar, coincidiendo con
el mecanismo de las leyes de bloqueo. En la Tabla 4.54 se presenta un resumen de los
coeficientes de correlacién obtenidos en cada periodo con los dos modelos.

Tabla 4.54. Coeficientes de correlacion en cada periodo de las prueba FIANP

| FI4P-P1 | FI4P-P2
Modelos de las leyes de bloqueo

‘ Periodo 1 Periodo 2 ‘ Periodo 1 Periodo 2
TT 0.9278 0.2883 0.9452 0.9530
| 0.9481 0.2935 0.9883 0.9608
C 0.9488 0.2989 0.9681 0.9687
E 0.9520 0.2965 0.9932 0.9656

Modelos combinados

Periodo 1 Periodo 2 Periodo 1 Periodo 2
TT-C 0.9517 0.2967 0.9943 0.9530
TT-I 0.9490 0.2935 0.9913 0.9619
CE 0.9520 0.2964 0.9930 0.9657
IE 0.9520 0.2965 0.9942 0.9656
TT-E 0.9520 0.2985 0.9945 0.9838

Teniendo en cuenta los resultados obtenidos en todas las pruebas de filtracion, al evaluarse
con el modelo de las leyes de bloqueo, es notorio el predominio del taponamiento superficial,
especialmente del mecanismo de formacion de torta taponante, coincidiendo con los
resultados encontrados por Charfi et al. (2012), quienes encontraron en BRAM operados a
PTM constante que los mecanismos predominantes fueron la formacion de torta taponante,
bloqueo intermedio y completo. Esta hipotesis fue confirmada al evaluar las pruebas de
filtracion en diferentes periodos, obteniéndose nuevamente el predominio del taponamiento
superficial sobre el bloqueo interno de poros, especialmente en las pruebas realizadas a
escala laboratorio.

Aunque predominé el mecanismo de formacion de torta taponante en el modelo de las leyes
de bloqueo, los valores de los pardmetros ajustados (K.) disminuyeron notoriamente de
3.5E+08 en la prueba FC8H a 1.5E+07 en la prueba FI4N, sugiriendo una menor tendencia a
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la formacion de torta taponante con la inclusion de estrategias de control de taponamiento
como periodos de relajacion o burbujeo de gas. En los periodos de relajaciéon, el
retrotransporte de las sustancias taponantes es mejorado, ya que las que se encuentran
adheridas a la membrana de una forma reversible, son alejadas de la membrana por el
gradiente de concentracion (Le-Clech et al., 2006), permitiendo la adsorcion de nuevas
sustancias taponantes en la membrana y la permanencia de aquellas retenidas de forma
irreversible. Wu et al. (2008a) encontraron que la relajaciéon tuvo un efecto positivo sobre el
control de taponamiento de la membrana al remover solidos (torta taponante) y en menor
cantidad taponamiento irreversible, sin embargo, no fue efectivo contra el bloqueo de poros.
En el caso del burbujeo de gas, éste altera la capa de concentracion-polarizacion por la
turbulencia creada alrededor de la membrana, ademas de mejorar el retrotransporte de las
sustancias taponantes (Cui et al., 2003). Sin embargo, el taponamiento interno de los poros
no puede ser evitado con esta estrategia (Psoch y Schiewer, 2005).

A pesar de que el MLB ha sido utilizado ampliamente en bio-reactores de membrana, este es
incapaz de proveer un comportamiento detallado del taponamiento de la membrana, ya que
no tiene en cuenta las variaciones temporales del rechazo de las sustancias taponantes
provocadas por las estrategias de control adoptadas, ademas los pardmetros de operacion y
de la solucion en contacto con la membrana varia de un sistema a otro. En este estudio,
aungue predomind el mecanismo de formacién de torta taponante en todas las pruebas a
escala laboratorio, s6lo en 2 de las 9 pruebas realizadas se alcanzé un coeficiente de
correlacion superior al 99%. En las pruebas a escala piloto predominé el bloqueo completo e
intermedio paras las pruebas sin y con burbujeo de nitrégeno, pero de igual forma, los
coeficientes de correlacion fueron inferiores al 99%, a excepcion de la prueba FI4NP-2. Al
seccionar cada prueba en periodos de acuerdo al comportamiento de los datos, en algunos
casos se obtuvieron mejores resultados y evidenciaron las etapas de la prueba en las cuales
no se tiene un claro predominio de un mecanismo.

En cuanto a los modelos combinados, en la mayoria de los casos se ajustaron similarmente
a los modelos de las leyes de bloqueo y por lo tanto no representaron una mejora en el
analisis de los mecanismos de taponamiento. Solo en las pruebas FI10, FI4, FI4R y FI4NR
se observé un mejor ajuste con este modelo, predominando los mecanismos de torta
taponante-estandar e intermedio-estandar. Al igual que con el modelo de las leyes de
bloqueo, es dificil predecir los mecanismos de taponamiento con este modelo debido a que
posee las mismas desventajas y solo tiene en cuenta la combinacion de dos mecanismos en
forma simultanea y no considera una combinacion o dinamica de estos debido a estrategias
de control o cambios en las caracteristicas del licor mixto o en los pardmetros de operacion.

4.4 Autopsias de membranas en pruebas de filtracion intermitente

Diferentes compuestos organicos (PMS, SPE, carbohidratos, proteinas) e inorgénicos (sales)
son los responsables del taponamiento de membranas de ultrafiltracion. Las Figuras 4.74 a
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4.76 muestran las micrografias electronicas de barrido realizadas a las membranas
taponadas obtenidas en las pruebas de filtracidén intermitente con agua residual sintética a
escala laboratorio. En estas se observa la formacion de una torta taponante sobre la
superficie de la membrana que a su vez presenta fisuras que permiten la visualizacion de la
membrana y que al realizarse magnificacion de la imagen, se pueden apreciar diferentes
tipos de microorganismos, asi como algunos compuestos inorganicos.

Estas observaciones parecen apoyar los resultados encontrados al determinar los
mecanismos de taponamiento en cada prueba, en los que predominé el taponamiento
superficial. En las micrografias también se observa que la torta taponante formada en las
pruebas con burbujeo de nitrégeno (FI1ON y FI4N) fue mas densa que en la ausencia de
esta condicion, coincidiendo con los datos de densidad de la capa taponante (DCT)
obtenidos: 4.7 y 9.5 mg-cm™ (FILON y FI4N) vs. 4.0 y 4.3 mg-cm? (FI10 y FI4). Los valores
de DCT en las pruebas sin burbujeo de nitrégeno no presentaron diferencias significativas;
caso contrario ocurrid en las pruebas con burbujeo de gas en las que la diferencia fue
notoria, presentando valores mayores la prueba FI4N los cuales fueron similares a los
obtenidos por Salazar-Pelaez (2011) en un BRAM que trataba agua residual municipal con
membrana externa.

lpm  IIM-UNAM
SEM WD 8.8mm

Figura 4.74. Micrografias de la prueba FI10
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Figura 4.76. Micrografias de la prueba FI10N
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Figura 4.77. Micrografias de la prueba FI4N

El analisis de EDX revel6 la presencia de carbono, nitrdgeno y oxigeno, asociado al material
organico y los microorganismos presentes en la capa taponante. Ademas se identificaron
elementos como fluor y cloro, asociados al material de la membrana (FPVD) y oro
proveniente del recubrimiento realizado a las muestras. Adicionalmente se identificaron otros
elementos como calcio, silicio, hierro, magnesio, titanio, cobre y fosforo (Figuras 4.78 - 4.81).
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Figura 4.79. EDX obtenido en la prueba Fl4
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Figura 4.81. EDX obtenido en la prueba FI4N
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Las Figuras 4.82 y 4.83 muestran las micrografias electronicas de barrido realizadas a las
membranas taponadas obtenidas en las pruebas de filtracion intermitente con agua residual
real a escala laboratorio y las Figuras 4.84 y 4.85 las realizadas a escala piloto. Al igual que
en las pruebas con agua residual sintética, en estas se observa la formacién de una torta
taponante sobre la superficie de la membrana y que al realizarse magnificacién de la imagen,
se pueden apreciar diferentes tipos de microorganismos, asi como algunos compuestos
inorganicos.
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Figura 4.82. Micrografias de la prueba FI4R
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Figura 4.84. Micrografias de la prueba FI4P
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Figura 4.85. Micrografias de la prueba FI4NP

En la Figura 4.86 se presenta una comparacion de la densidad de la capa taponante (DCT)
obtenida en todas las pruebas de filtracion. Al igual que en las pruebas con agua residual
sintética, la densidad de la capa taponante (DCT) en las pruebas con burbujeo de nitrégeno
(FIANL y FI4ANP) fue mayor que en la ausencia de esta condiciébn. Ademas, los valores de
DCT en las pruebas sin burbujeo de nitrégeno (tanto con agua sintética como con agua real)
no presentaron diferencias significativas, al igual que las pruebas con burbujeo de gas,
indicando que el tipo de agua residual no afecté este parametro. Sin embargo, al comparar
los valores con diferente condicion de operacién (con o sin burbujeo de gas) si se
presentaron diferencias significativas, sugiriendo que el burbujeo de gas afecta la DCT. Las
diferencias en la DCT pueden estar ligadas a la mayor duracién de las corridas que permiten
una mayor acumulacion de sustancias en la membrana. Gao et al. (2011) encontraron que el
espesor de la capa taponante increment6 con el tiempo de operacion, sin embargo, éste no
siempre coincidio con el desarrollo del taponamiento de la membrana.

12

10 -
= Sin N2
= 8] m Con N2
\ on
g
do 0
£
4 n
2 n
0 : : :
Fla

FC8H FI10 Fl4L F14P

Densidad de capa taponante

Figura 4.86. DCT en pruebas de filtracién intermitente
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El andlisis de EDX reveld la presencia de carbono y oxigeno, asociado al material organico y
los microorganismos presentes en la capa taponante, ademas se identificaron elementos
como fluor, asociado al material de la membrana (FPVD) y oro proveniente del recubrimiento
realizado a las muestras. Adicionalmente se identificaron otros elementos como sodio,
azufre, silicio, magnesio, titanio, aluminio, fosforo, potasio y especialmente calcio en
pequefios precipitados (Figuras 4.87 - 4.89).
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Figura 4.88. EDX obtenido en la prueba FI4NR
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Figura 4.89. EDX obtenido en la prueba FI4P

En la Tabla 4.55 se presentan los resultados obtenidos en cuanto a porcentaje de material
orgéanico e inorganico obtenido en cada una de las pruebas.

Tabla 4.55. Porcentaje de materia organica en membranas taponadas

Prueba FI10 Fia_ | FILON | FI4N | FI4NR | FIaNP

. :

pdemateria | oo | gg g 80.1 80.9 727 | 553
Organlca

A pesar de encontrarse compuestos inorganicos en todas las pruebas realizadas a escala
laboratorio y piloto, de acuerdo a los resultados de TGA el material organico encontrado en
la capa taponante de la membrana fue predominante, especialmente en las pruebas
realizadas con agua residual sintética, con porcentajes superiores al 80% en todos los
casos, coincidiendo con las concentraciones de sustancias inorganicas encontrados en el
efluente y permeado del BRAM, las cuales demostraron que no se presentaron mayores
remociones de éstas en el sistema. En las pruebas con agua residual real y burbujeo de gas
aumento el porcentaje de compuestos inorganicos, principalmente en las realizadas a escala
piloto, debido probablemente a la mayor complejidad del agua residual real. Los datos de las
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pruebas FI4R y FI4P no se tienen, ya que se tuvo problemas en las mediciones y se
perdieron las muestras.
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5. CONCLUSIONES
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Se evalud la influencia de diferentes condiciones hidrodindmicas sobre la distribucion del
tamafio de particulas, las SPE, los PMS, compuestos inorganicos y cémo afectan al
taponamiento de una membrana tubular de ultrafiltracion sumergida en la zona superior de
un reactor UASB a escala laboratorio y piloto. Ademas, se comparé el modelo de las leyes
de blogueo y un modelo combinado para la identificacibn de los mecanismos de
taponamiento. Para este fin se realizaron experimentos a escala laboratorio y piloto con
diferentes condiciones de filtracién intermitente y burbujeo de gas. A partir de los resultados
obtenidos, se plantean las siguientes conclusiones:

1. La filtracién intermitente contribuye en una mayor recuperacién de la permeabilidad de
una membrana sumergida en la zona superior de un reactor UASB, que trata aguas
residuales de tipo municipal, en comparaciébn con la ausencia de esta condicion.
Adicionalmente, se comprobd que periodos de relajacion mas frecuentes promovieron la
formacion de una capa taponante menos compacta que fue mas facilmente removida de la
superficie de la membrana.

2. El burbujeo de gas en el periodo de relajacién, fue una estrategia de operacion efectiva
para minimizar el taponamiento de la membrana. El burbujeo de gas promueve la mezcla
interna en el reactor UASB causando un descenso en la concentracion de carbohidratos en
el efluente de éste, ademas de generar fuerzas de corte en la superficie de la membrana,
favoreciendo el retrotransporte de las particulas pobremente adheridas.

3. El contenido de carbohidratos en los PMS y SPE en el efluente tienen un efecto mayor
sobre el taponamiento de la membrana que las proteinas y los compuestos aromaticos;
ademas las fracciones de estos compuestos en condiciones con burbujeo de gas fueron mas
bajos que sin esta condicion, confirmando su rol importante en la formacién de la capa
taponante y por ende el efecto negativo sobre el taponamiento de la membrana.

4. El modelo de las leyes de bloqueo rechazé la hipétesis planteada en esta tesis doctoral,
ya que durante todas las pruebas de filtracion realizadas con agua residual sintética y real,
predominéd el taponamiento superficial a través de los mecanismos de formacion de torta
taponante, bloqueo completo e intermedio. Sin embargo, se presenté una menor tendencia a
la formacion de torta taponante con la inclusion de estrategias de control de taponamiento
como periodos de relajacion o burbujeo de gas.

5. El modelo de las leyes de blogueo no predijo adecuadamente el mecanismo de
taponamiento de la membrana, ya que no tiene en cuenta variaciones temporales causadas
por estrategias de control. Asi mismo, los modelos combinados no ofrecieron una mejor
alternativa para determinar los mecanismos de taponamiento, ya que posee las mismas
desventajas y s6lo tiene en cuenta la combinacion de dos mecanismos en forma simultanea.

6. Los modelos combinados presentaron ajuste de los datos similares a los obtenidos con el
modelo de las leyes de bloqueo. Para determinar los mecanismos de taponamiento
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predominantes fue més efectivo dividir el periodo experimental en etapas teniendo en cuenta
el comportamiento de los datos y aplicar los modelos en cada uno de estos, sugiriendo que
los mecanismos de taponamiento cambian con el tiempo.

7. Se establecié un valor de 10 L-m™®h™ como flux critico para la membrana de ultrafiltracion
sumergida en la zona superior del reactor UASB alimentado con agua residual sintética,
permitiendo establecer el flux de operacion de pruebas hidraulicas posteriores en 5 L-m?h™.
Cuando el reactor fue alimentado con agua residual real, el valor de flux critico disminuyé
notablemente a un valor de 4.1 L-m?h™. Basados en este valor, se establecid el flux de
operacion en 2.4 L-m*h™ para las pruebas a realizar posteriormente.

8. El retrolavado de la membrana fue una estrategia insuficiente para la recuperacion de la
permeabilidad inicial de la membrana, asi como la limpieza quimica con hipoclorito de sodio
a bajas concentraciones (0.2%). Con membranas que se sometieron a limpieza quimica con
NaOCI al 0.5% se obtuvieron valores de flux critico comparable a los de la membrana nueva,
sugiriendo una completa recuperacion de ésta.

9. La concentracion de carbohidratos, proteinas y UV,s4 fueron superiores en las pruebas
con agua residual real, en comparacién a los registrados en las pruebas con agua residual
sintética, favoreciendo el rapido taponamiento observado en estas pruebas.

10. El tipo de agua residual y la duracién del periodo de relajacion no afect6 los valores
de densidad de capa taponante (DCT), contrario a lo ocurrido con el burbujeo de gas que
provocé que la DCT fuera mayor que en la ausencia de esta condicion.

11. El material organico encontrado en la membrana fue predominante, con porcentajes
superiores al 80% en todos los casos, coincidiendo con las concentraciones de sustancias
inorganicas encontrados en el efluente y permeado del BRAM, las cuales demostraron poca
remocion de éstas en el sistema.

12. Las condiciones hidrodinamicas adoptadas en esta tesis doctoral afectaron la
tendencia al taponamiento de una membrana sumergida en un reactor UASB. Parametros
como la concentracion de PMS en el reactor cambiaron con la inclusion de burbujeo de gas,
debido a la turbulencia provocada por este, sin embargo, las fuerzas de corte en la superficie
de la membrana que ejercen las burbujas mostraron tener un mayor impacto sobre el
taponamiento, ya que se favorecio el retrotransporte de las particulas pobremente adheridas.
Por otro lado, los periodos de relajacion més frecuentes sumados al burbujeo de nitrégeno
promovieron la formacion de una capa taponante menos compacta que fue mas facilmente
removida de la superficie de la membrana. A su vez, la distribucién de tamafio de particula
obtenida en todas las pruebas ratifico la presencia de particulas con tamafos superiores al
tamafio del poro de la membrana, hecho que confirmé los resultados hallados con los
modelos en los cuales predominé el taponamiento superficial.
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MODELOS COMBINADOS DE BOLTON et al. (2006)

PRUEBAS DE FILTRACION CONTINUA:
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Figura |. Datos y curvas ajustadas con el modelo combinado en pruebas con TRH 8
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Figura Il. Datos y curvas ajustadas con el modelo combinado en la prueba FC4H




Tabla |. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo combinado en el periodo
experimental en pruebas de filtracidon continua.

FC8H - P1 | FC8H - Prueba 2
Modelo Parametros 2 Parametros 2 Parametros P
SR ajustados R IR ajustados R ajustados R
TT-C | 1.0E+03 | Ko LBEY09 14 55011 3ps0q | Ko BAEH08 | oonl 4 4pros | Ket| 4.6E408 |4 596
K. -7.6E-05 Ky: -1.1E-05 Ky: | -2.2E-07
1T | 1.4E+03| Ko L2EH09 14 o001 sps0q | Ko TOEY08 | 50| 31p+04 | Ket| O-OEH08 14 og)
K. -3.1E+01 K; -6.7E+00 K;: | -1.3E+00
CE |2.8e+04 Kot 38E05 14209l 7 1gro5 | Ko 42E07 14230 39p+0e |Kor| 91E-06 |4 nes
K: 1.3E+01 K 2.0E+01 K. | 2.0E+01
IE |75E+03| K¢ 20B402 14 g0a 1 gpros | ¢ 72EF0L 1 ag9| gops05 | Ki| D001 4 o5y
K -7.2E+00 K -1.0E+00 K | -3.6E-01
TT-E |4.98+03| K¢ 49E¥08 1 071 15 1pr0a | Ko AOBF08 | 5 ogr 4 oE+04 | Ko | 49E+08 | go6
K: 8.0E-01 K 5.9E-07 K| 2.3E-04

SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

Tabla Il. Pardmetros ajustados y error de ajuste para el modelo combinado en la prueba

FC8H-P1.

Primer periodo Segundo periodo Tercer periodo
SCR Pgrémetros R2 quémetros = SCR quémetros
ajustados SCR ajustados ajustados
Ke: 8.9E+09 . Ke:  9.8E+06

TT-C | 2.4E-01 | ° 0.996 | 4.2E-02 | K¢ 26E+08 | g0 | g5E 01 | ' © 0.998
Kp: -2.2E-04 Ky: -1.2E-04 Kp: 9.1E-06
Ke: 9.1E+09 - Ke:  2.6E+06

TT-l | 2.4E-01| °© 0.996 | 3.9E-02 Ke: 2.3E+08 0.985 | 8.5E-01 ¢ 0.998
Ki -2.1E+02 K: -7.5E+01 Ki  1.6E+01
Ky: -5.1E-04 T - K,: 8.8E-06

CE 1.4E+01 b 0.892 | 4.0E-01 Kp: -1.3E-05 0.925 | 5.1E-01 ® 0.998
Ks:  2.9E+03 Ks: 1.1E+02 Ks:  9.9E+00
Ki: 6.3E+03 - Ki: 2.5E-03

IE | 6.3E-01| 0.989 |3.7E-02| K¢ 3O0E*02 | 5 ge4 | 57801 | 0.998
Ks: -6.4E+02 Ks: -1.4E+02 Ks:  1.8E+01
Ke: 7.4E+09 - Ke:  2.6E+07

TT-E | 3.7E-01 | 0.992 | 1.9E-01 Ke:  1.0B+08 0.949 | 1.9E+00| °© 0.997
Ks:  4.9E+02 Ks: 4.9E+00 Ks: -7.1E+00

SCR: Suma de los cuadrados de los residuales




Tabla lll. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo combinado en la prueba
FC8H-P2.

Primer periodo ’ Segundo periodo
Parametros 2 Parametros
ajustados E ‘ . ajustados
Ke: 1.7E+10 Ke: 3.2E+08
TT-C 1.7E+00 K  -1.1E-06 0.988 | 2.9E-02 Ke:  -2.0E-04 0.966
Ke: 1.5E+10 Ke: -1.0E+06
TT-I 1.5E+00 Ke 2 7E402 0.986 | 2.1E-02 Ke 15E402 0.949
Ko:  -9.9E-05 Kb: 5.0E-10
CE 2.8E+01 Ke: 3.9E+03 0.883 | 2.0E-02 Ke: 1 5E402 0.947
E | 21+00 | KF 9BEYO3 1080 2002 | KF O ASEOS 040
' Ks: -6.5E+02 ’ e Ks:  1.5E+02 '
Ke: 1.4E+10 Ke: 9.7E+07
TT-E 1.6E+00 Ke > 1E403 0.986 | 2.2E-02 Ke 4.5E401 0.952
Tercer periodo
Modelo SCR Parametros R2 quametros
ajustados ajustados
Ke: 1.0E+08 Ke: 1.7E+07
TT-C 1.9E+00 Ke: 4.3E-07 0.994 | 3.1E+01 Ke: 17E-06 0.990
Ke: 7.7TE+07 Ke: 1.9E+01
TT-1 1.5E+00 K: 1.2E+01 0.990 |4.0E+00 K: 11E+01 0.995
Kp: -4.4E-07 Kbp: -3.8E-06
CE 6.1E+00 Ke: 6.4E401 0.965 | 9.3E+00 Ke: 1 2E+01 0.991
Ki: 1.2E+02 Ki: 1.1E+01
IE 12B+00 | " ' piop | 0993 [40E+00 | " ool 0.995
Ke: 6.1E+07 Ke: 3.1E+06
TT-E 1.6E+00 Ke: 3 6E401 0.991 |4.1E+00 Ke: 7 8E+00 0.995

SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

Tabla IV. Pardmetros ajustados y error de ajuste para el modelo combinado en la prueba FC4H.

Primer periodo Segundo periodo

SCR Pgrametros R2 Pa_rametros R
ajustados ajustados
Ke: 1.7E+10 Ke: 8.3E+07

TT-C | 2.5E+00 0.941 | 4.6E+02 0.996
Kp: -1.8E-03 Kp:  -4.3E-07
Ke: 1.4E+10 Ke: 8.3E+07

TT-1 | 3.4E+00 0.924 | 4.6E+02 0.996
Ki:  -9.5E+02 Kii -3.4E-01
Kp: -1.0E-04 Ko:  4.8E-07

CE 6.3E+01 0.785 | 5.1E+04 0.856
Ks:  1.7E+03 Ks:  1.1E+01
Kii  4.9E+03 Kii  3.2E+01

IE 1.6E+01 0.864 | 4.7E+03 0.982
Ks:  -4.9E+02 Ks:  -1.3E+00
Ke: 5.7E+09 Ke: 7.9E+07

TT-E | 1.5E+01 0.906 | 5.0E+02 0.996
Ks:  3.6E+01 Ks:  1.4E-03

SCR: Suma de los cuadrados de los residuales




2. PRUEBAS DE FILTRACION INTERMITENTE CON AGUA RESIDUAL SINTETICA:

Tabla V. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo combinado en prueba
FI10 con dos periodos diferenciados.

Primer periodo

Segundo periodo

Modelo Parametros

SCR Pgrametros R SCR \ R2
ajustados ajustados
Ke:  9.4E+07 Ke:  3.2E+06
TT-C 1.5E+00 Ky 8.0E-07 0.9995 | 2.6E+00 Ko 2.1E-08 0.9945
Ke:  8.0E+07 Ke: 3.7E+04
TT-I 8.2E+00 K:  2.1E+00 0.9994 | 2.4E+00 K:  3.1E+00 0.9962
Ky. -3.0E-07 Ky: -1.7E-04
CE 8.7E+02 K. 1.7E+01 0.8745 | 1.4E-02 K. 8.0E+01 0.9990
Ki  4.6E+01 Ki: -1.3E-02
IE 5.2E+01 Ko -2.2E+00 0.9900 | 2.3E+00 Ko 2.9E+00 0.9971
Ke:  9.1E+07 Ke:  1.1E+07
TT-E 1.4E+ .9994 .0E-01 994
00 Ks:  7.7E+00 0.999 5.0E-0 Ks: -3.0E+03 0.9945
SCR: Suma de los cuadrados de los residuales
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Figura lll. Curvas ajustadas con el modelo combinado en la prueba FI10N
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Figura IV. Datos y curvas ajustadas con el modelo combinado en la prueba FI4N

Tabla VI. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo combinado en prueba

Fl4 con cuatro periodos diferenciados.

Primer periodo

Modelo Parametros

Segundo periodo
Parametros

450

2 2
ajustados B ajustados X

Ke: 3.5E+08 Ke: 4.6E+07

TT-C L9E-02 |\ ", ipos | 0-9960 | LSE+OL |\ 5 op (o | 0.9494
Ke:  -4.2E+07 Ke: 4.4E+07

TT-I 2.2E-02 K: 3.1E+02 0.9926 | 1.5E+01 Ki -2.5E+00 0.9490
Kp:  -9.6E-06 Kp: -6.0E-07

CE 2.2E-01 Ke: 1 8E+02 0.9632 | 9.5E+01 Ke 1.4E+01 0.9271
Ki  3.8E+02 Ki  3.0E+01

IE 1.8E-02 Ko  -9.6E+01 0.9942 | 2.8E+01 Ko  -4.3E+00 0.9307
Ke: 2.8E+08 Ke: 3.0E+07

TT-E 2.4E-02 .992 1.9E+01 952

0 Ks:  -1.8E+01 0.9920 9E+0 Ks:  2.6E+00 0.9529
Tercer periodo Cuarto periodo
Modelo Parametros Parametros

ajustados ajustados

Ke: 8.3E+06 Ke: 5.0E+03

TT-C 3.9E+01 Ko  -1.0E-08 0.8826 | 1.1E-01 K 2.3E-07 0.9834
Ke: 1.0E+00 Ke: 1.0E+03

TT- 3.2E+01 Ki  5.9E+00 0.8443 | 1.1E-01 Ke  2.6E-01 0.9834
Kp:  -5.0E-06 Kp: -8.1E-06

CE 3.5E+01 Ke: 8.6E+00 0.8027 | 8.2E-02 K 6.0E+00 0.9861

IE 32E+01 | b BOEY00 1 ieg | 1ag01 | K0 1OEO4 T agas

' Ks: 1.2E+01 ' e Ks: 2.6E-01 |

Ke: 1.0E+00 K 3.8E+06

TT-E 3.4E+01 Ko  4.7E+00 0.8106 | 1.6E-01 Ke  1.1E+01 0.9776

SCR: Suma de los cuadrados de los residuales




Tabla VII. Pardmetros ajustados y error de ajuste para el modelo combinado en
pruebas de filtracion intermitente con burbujeo de gas

FI10N FI4N
Parametros R? Parametros
. SCR .
ajustados ajustados
K 2.3E+07 Ke: 1.6E+07
TT-C | 1.96E+03 0.993 | 1.35E+04 0.972
Kp: -8.2E-10 Ky: -6.0E-08
Ke: 2.1E+07 Ke:  1.4E+07
TT-I |1.76E+03 0.993 | 1.28E+04 0.971
Ki:  6.5E-02 Ki 1.9E-02
Kp: -3.8E-08 Kp: -9.0E-09
CE |1.52E+05 0.759 | 2.59E+05 0.791
Ks: 1.5E+00 Ks: 1.1E+00
Ki:  4.6E+00 Ki:  3.2E+00
IE 1.14E+04 0.975 | 4.70E+04 0.928
Ks: -9.0E-02 Ks: -7.6E-02
K 2.2E+07 Ke:  1.4E+07
TT-E |1.83E+03 0.992 | 1.27E+04 0.972
Ks: 8.2E-01 Ks: 5.8E-01

SCR: Suma de los cuadrados de los residuales

Tabla VIII. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo combinado en prueba
FI10N con tres periodos diferenciados.

Primer periodo Segundo periodo Tercer periodo

Modelo z z z

SCR Pgrametros R2 SCR quametros R2 SCR Pgrametros
ajustados ajustados ajustados
Ke:  1.4E+07 Ke:  7.3E+06 Ke:  6.5E+05

TT-C | 7.1E+00 0.9742 | 4.8E+01 0.9317 | 3.8E+01 0.9647
Kp:  3.9E-09 Kp: -9.6E-07 Kp: 2.8E-07
Ke:  1.2E+07 Ke:  3.8E+06 Ke:  1.8E+05

TT-I 6.7E+00 0.9766 | 3.1E+01 0.8873 | 3.5E+01 0.9638
Kii  6.4E-01 K  9.9E-03 Kii  6.8E-01
Kp: 1.1E-06 Kp:  1.9E-07 Kp: -1.8E-07

CE 2.5E+01 0.9634 | 4.7E+01 0.8118 | 3.0E+01 0.9536
Ks:  4.6E+00 Ks:  1.6E+00 Ks:  9.1E-01
Kii  1.1E+01 Kii  3.5E+00 Ki:  1.3E-05

IE 8.1E+00 0.9742 | 2.8E+01 0.9000 | 3.0E+01 0.9539
Ks: -1.5E+00 Ks: -6.4E-01 Ks:  7.3E-01
Ke:  1.4E+07 Ke:  3.8E+06 Ke: -1.2E+05

TT-E | 7.1E+00 0.9743 | 3.1E+01 0.8878 | 2.9E+01 0.9501
Ks: 5.7E-01 Ks: -2.5E-03 Ks:  7.6E-01

SCR: Suma de los cuadrados de los residuales




Tabla IX. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo combinado en prueba
FI4N con cuatro periodos diferenciados.

Primer periodo ’ Segundo periodo
Parametros 2 Parametros 2
= ajustados R =l ajustados R
Ke: 1.3E+07 K.: 4.8E+06
TT-C |6.3E+01 0.9904 | 4.5E+02 0.9785
Kp: -7.4E-09 Ky: -8.9E-08
Ke 2.1E+07 Ke 5.1E+05
TT-1 | 3.0E+01 0.9726 | 2.7E+02 0.9836
Ki: -1.5E+00 Ki  1.9E+00
Kp: -1.3E-07 Ky: -9.7E-08
CE 3.2E+02 0.9580 | 2.1E+02 0.9713
Ks: 4.6E+00 Ks: 2.1E+00
Ki: 1.1E+01 Ki: -1.0E-06
IE 7.8E+01 0.9644 | 2.1E+02 0.9814
Ks: -1.7E+00 Ks: 2.0E+00
Ke: 1.3E+07 K. -3.8E+06
TT-E |6.2E+01 0.9905 | 5.3E+01 0.9649
Ks: -1.2E-01 Ks: 2.6E+00
Parametros R? ‘ SCR Parametros R?
ajustados ajustados
Ks: 4.5E+05 Ke:  1.9E+06
TT-C | 2.5E+01 0.9492 | 3.1E+02 0.9577
Kp: -3.1E-11 Ky: -6.4E-08
Ke: 8.7E+04 K. 1.5E+05
TT-I | 2.1E+01 0.9505 | 1.3E+02 0.9423
Ki 2.9E-01 Ki: 6.5E-01
Ky:  1.0E-07 Ky: 1.5E-08
CE 2.0E+01 0.9509 | 9.8E+01 0.9325
Ks: 2.5E-01 Ks: 6.3E-01
i 2.8E-06 Ki: -3.3E-06
IE 2.0E+01 0.9509 [ 9.7E+01 0.9324
Ks:  3.5E-01 Ks:  6.5E-01
K¢ -8.0E+05 K. -2.2E+05
TT-E |6.0E+00 0.9467 | 9.0E+01 0.9279
Ks: 7.1E-01 Ks: 6.8E-01

SCR: Suma de los cuadrados de los residuales




3. PRUEBAS DE FILTRACION INTERMITENTE CON AGUA RESIDUAL REAL — ESCALA
LABORATORIO:

Tabla X. Pardmetros ajustados y error de ajuste para el modelo combinado en dos
periodos de la prueba FI4R.

Primer periodo Segundo periodo
Modelo A 4
sC Parametros R SCR Parametros R2
ajustados ajustados
Ke:  9.5E+07 Ko 2.6E+04
TT-C | 5.2E-01 0.961 | 7.2E+00 0.965
Kp: -2.1E-05 Ky:  1.3E-05
K. 6.8E+07 K. 2.8E+06
TT-l | 4.3E-01 0.979 | 6.4E+00 0.996
Ki: -6.1E+00 Ki: 1.5E+01
Kp:  -4.0E-07 Ky: 6.2E-08
CE | 1.5E+00 0.991 | 3.9E+00 0.988
Ks: 3.6E+01 Ks: 1.5E+01
Ki: 7.5E+01 Ki:  1.0E-02
IE 5.7E-01 0.979 | 3.9E+00 0.988
Ks: -1.8E+01 Ks: 1.5E+01
Ke:  6.2E+07 K. 4.5E+07
TT-E | 4.9E-01 0.987 | 2.3E+00 0.998
Ks: -1.0E+01 Ks: -4.8E+04

Tabla XI. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo de las leyes de
bloqueo en tres periodos de la prueba FI4NR.

Primer periodo Segundo periodo Tercer periodo

SCR Pa_rametros R SCR Pa_rametros R SCR Pgrametros
ajustados ajustados ajustados
Ke:  3.4E+07 Ke: 1.5E+06 Ke.: 3.0E+03

TT-C | 4.4E+02 0.995 [ 8.7E+01 0.988 | 1.7E+01 0.945
Ky:  -4.9E-07 Ky:  -5.2E-07 Kp: 2.4E-07
Ko 2.4E+07 Ke: 1.3E+05 Ke.: 3.6E+03

TT-1 |4.0E+01 0.999 [ 4.5E+01 0.996 | 1.7E+01 0.943
Ki: 3.2E-01 K 5.4E-01 Ki: 2.5E-01
Ky:  -3.1E-09 Ky:  3.5E-07 Kp: -5.5E-08

CE 1.4E+04 0.858 | 3.8E+01 0.996 | 1.8E+01 0.944
Ks:  4.0E+00 Ks:  3.1E-01 Ks: 2.6E-01
Kii -1.1E+01 Ki:  2.4E-05 Kii -9.4E-07

IE 7.5E+02 0.988 [ 3.9E+01 0.996 |1.7E+01 0.944
Ks:  2.1E+01 Ks:  6.3E-01 Ks: 2.4E-01
Ke:  3.1E+07 Ke: 2.1E+06 Ke: 1.1E+06

TT-E |2.8E+01 0.999 | 1.4E+00 0.995 | 7.9E+00 0.941
Ks: -2.1E+01 Ks: -4.6E+07 Ks: -2.3E+04




4. PRUEBAS DE FILTRACION INTERMITENTE CON AGUA RESIDUAL REAL — ESCALA PILOTO:
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Figura V. Presién normalizada vs. Tiempo y curvas ajustadas con el modelo
combinado en prueba FI4P — P1.
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Figura VI. Datos y curvas ajustadas con el modelo combinado en prueba FI4P - P2




Tabla XIl. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo de las leyes de
bloqueo en la prueba FI4P

Prueba 1 Prueba 2

Modelo Parametros Parametros

SCR ; :

ajustados ajustados
Ke:  2.0E+06 K. 5.5E+06

TT-C | 6.5E+03 0.892 | 9.5E+02 0.806
Kp:  9.9E-07 Ky: 6.1E-08
K 3.2E+05 K  4.6E+05

TT-1 | 6.4E+03 0.890 | 5.6E+02 0.879
Ki  2.4E+00 Ki: 2.6E+00
Ky,: -8.1E-08 Kyp: 6.5E-09

CE 3.2E+03 0.945 | 4.4E+02 0.904
Ks:  2.0E+00 Ks:  2.5E+00
Ki  1.7E-05 Ki  -4.0E-05

IE 3.2E+03 0.946 | 4.4E+02 0.904
Ks:  1.9E+00 Ks:  2.5E+00
K -2.6E+06 K  -2.6E+06

TT-E | 1.7E+03 0.966 | 4.2E+02 0.922
Ks:  2.0E+00 Ks:  2.8E+00

Tabla Xlll. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo combinado en tres
periodos de la prueba FI4P - P1.

Primer periodo Segundo periodo Tercer periodo

Modelo A 4 4
SCR Pa_rametros R2 SCR Pa_rametros R SCR Pgrametros 2
ajustados ajustados ajustados
Ke: -9.2E-08 Ke: 9.8E+05 K. -1.5E+03
TT-C |5.6E+00 0.843 | 7.8E+01 0.822 [ 5.0E+01 0.978
Kp: 4.0E+06 Kp: 5.1E-07 Kp: 7.3E-07
Ke: -7.5E-02 Ke: 7.2E+04 Ke: 2.8E+05
TT-1 |5.6E+00 0.843 (8.1E+01 0.820 | 5.5E+01 0.977
Ki: 4.0E+06 K 1.4E+00 Kii 4.6E-01
Kp: 1.3E-07 Kp: -1.0E-09 Kp:  9.1E-09
CE |8.6E+00 0.809 | 1.4E+02 0.811 | 5.3E+01 0.978
Ks: 3.2E+00 Ks: 1.2E+00 Ks:  7.0E-01
Ki: 1.2E+01 K 2.4E+00 Ki: 6.8E-05
IE 2.7E+00 0.874 [4.6E+01 0.835 [ 5.3E+01 0.978
Ks: -4.8E+00 Ks: -5.3E-01 Ks:  7.1E-01
Ke: 1.9E+06 Ke: 1.9E+06 Ke.: -3.0E+06
TT-E |6.4E+00 0.833 | 8.4E+01 0.830 | 4.6E+00 0.975
Ks:  2.0E+00 Ks: -3.6E-02 Ks:  1.5E+00




Tabla XIV. Pardmetros ajustados y error de ajuste para el modelo combinado en dos
periodos de la prueba FI4P - P2.

Primer periodo Segundo periodo

Modelo 4 4
e ‘ Parametros R ‘ SCR Parametros R
ajustados ajustados
Ke:  4.2E+06 Ke:  9.8E+05
TT-C |2.7E+02 0.820 |[1.4E+00 0.923
Ky: 6.0E-09 Kp: -5.4E-07
Ke  4.6E+05 Ke:  8.9E+04
TT-l |2.2E+02 0.848 |1.3E+00 0.920
Ki 2.2E+00 Ki  3.4E-01
Ky: -3.0E-07 Kp: -1.2E-05
CE 2.3E+02 0.848 | 1.0E+00 0.915
Ks:  2.5E+00 Ks:  7.4E+00
Ki -2.3E+00 Ki 2.4E-06
IE 2.2E+02 0.848 |1.3E+00 0.919
Ks:  5.0E+00 Ks:  4.3E-01
Ke  -1.6E+06 K. -3.6E+06
TT-E |2.9E+02 0.837 | 4.2E-01 0.907
Ks:  2.6E+00 Ks:  2.0E+00
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Figura VII. Datos y curvas ajustadas con el modelo combinado en prueba FI4ANP - P1
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Figura VIII. Datos y curvas ajustadas con el modelo combinado en prueba FI4NP - P2

Tabla XV. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo combinado en el
periodo experimental en pruebas con burbujeo de gas a escala piloto

Prueba 1 Prueba 2
SCR Pgrametros R2 SCR Pgrametros R
ajustados ajustados
Ke: 3.3E+10 Ke: 6.7E+10
TT-C |5.9E+03 0.885 | 1.3E+03 0.993
Kp:  3.5E-07 Kp:  3.9E-07
Ke: -1.0E+07 Ke: 1.5E+06
TT-1 |5.9E+03 0.887 | 1.4E+03 0.992
Ki: 2.3E+02 Ki: 3.1E+02
Kp: -4.1E-08 Kp: -1.1E-07
CE |6.8E+03 0.869 | 1.2E+04 0.967
Ks: 1.6E+02 Ks: 1.9E+02
Ki: 2.2E+02 Ki: 3.2E+02
IE 5.9E+03 0.886 | 1.4E+03 0.992
Ks:  3.5E+00 Ks: -2.0E+00
Ke:  4.4E+06 Ke: 8.0E+10
TT-E |6.8E+03 0.869 | 1.6E+03 0.992
Ks: 1.5E+02 Ks: 1.6E+02




Tabla XVI. Parametros ajustados y error de ajuste para el modelo combinado en dos
periodos de la prueba FI4ANP - P1.

Primer periodo Segundo periodo
Modelo A A
SCR Parametros R ‘ SCR Parametros
ajustados ajustados
K  1.4E+10 Ke: 1.3E+09
TT-C |1.5E+02 0.952 | 2.0E+02 0.297
Ky:  4.6E-07 Ky:  9.2E-08
K  1.6E+09 Ke: 1.6E+05
TT-l |1.7E+02 0.949 | 2.0E+02 0.293
Ky  1.7E+02 Ki: 2.6E+01
Ky:  -4.1E-08 Ky:  1.4E-09
CE |1.5E+02 0.952 | 2.0E+02 0.296
Ks:  1.6E+02 Ks: 2.5E+01
Ki  1.7E-01 Ki: 4.9E-04
IE 1.5E+02 0.952 | 2.0E+02 0.296
Ks:  1.5E+02 Ks: 2.5E+01
K. 6.7E+06 Ko 2.5E+10
TT-E |1.5E+02 0.952 | 1.9E+02 0.298
Ks:  1.5E+02 Ks: -4.2E+02

Tabla XVII. Pardmetros ajustados y error de ajuste para el modelo combinado en dos
periodos de la prueba FIANP - P2.

Primer periodo Segundo periodo

Modelo : :
SCR Pa_rametros R2 SCR Pgrametros
ajustados ajustados
Ke: 2.8E+10 Ke:  1.4E+10
TT-C | 8.3E+01 0.994 |3.1E+02 0.953
Kp:  7.0E-07 Kp:  2.0E-11
Ke: 9.7E+09 Ke  2.4E+09
TT-1 | 1.5E+02 0.991 |2.7E+02 0.962
Ki 2.6E+02 Ki: 5.1E+01
Kp: -3.5E-07 Kp:  -9.2E-08
CE |1.2E+02 0.993 |2.6E+02 0.966
Ks: 2.9E+02 Ke:  7.5E+01
Ki: 2.0E+02 Ki: -2.1E-03
IE 8.6E+01 0.994 |2.6E+02 0.966
Ks: 7.6E+01 Ks:  5.9E+01
Ke: 1.3E+10 Ke: -4.3E+10
TT-E | 8.1E+01 0.994 |1.4E+01 0.984
Ks: 2.3E+02 Ke:  1.2E+02




