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RESUMEN

En la actualidad, la escasez de agua y la demanda energética mundial van ganando mas notoriedad
en la sociedad debido a las altas exigencias que generan las necesidades bésicas humanas. Estos
problemas representan un desafio a superar, ya que, los recursos no renovales se continGan agotando a
medida que el consumo mundial se agudiza. Por lo que, el objetivo de recientes estudios profundiza en
la busqueda de un método que pueda satisfacer aquellas necesidades humanas, a la vez que, acredite un
mayor protagonismo a las energias renovables.

El propdsito del presente trabajo es la optimizacion del método de electrolisis en el que, mediante el
uso de un reactor, conlleve a la produccion de agua potable e hidrégeno simultdneamente. Los resultados
obtenidos muestran una clara reduccion de sulfatos y cloruros, siendo este Gltimo el compuesto
complicado de reducir; ademas, se observo una gran capacidad de produccion de hidrégeno a medida
que incrementaba la intensidad eléctrica.

Las conclusiones generales deducidas de los resultados obtenidos en la fase experimental sefialan
que, se deberia continuar con el estudio del presente método electroquimico para encontrar un equilibrio
que satisfaga la problematica hidrica y favorezca el uso de las energias renovables sostenibles en un
futuro préximo.
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OPTIMIZACION DE UN REACTOR ELECTROQUIMICO PARA POTABILIZACION Y
PRODUCCION SIMULTANEA DE HIDROGENO A PARTIR DE AGUA DE MAR

1 INTRODUCCION Y OBJETIVOS

1.1 Descripcion

El presente apartado busca plantear los problemas que se pretenden solucionar, brindando
informacidn sobre aquellas cuestiones con las que vamos a lidiar para darle una factible y constructiva
solucion. Una de las principales preocupaciones en general es la de la contaminacion ambiental y todas
las consecuencias que esta conlleva. Es bien sabido que el mayor componente que contamina el
medioambiente es el dioxido de carbono que se genera debido a la combustion de los combustibles
fosiles, los cuales siguen teniendo un enorme peso en la demanda energética mundial, ya que, el 70% de
la energia eléctrica consumida es producida mediante el uso del combustible fosil [1]. En pocas palabras,
mientras sigan existiendo mecanismos que no apoyen el desarrollo e implantacién de energias verdes,
se continuard contaminando el medio.

Esta preocupacion se ha visto reflejada en la mayoria de los paises del mundo entero, como se
demuestra mediante la Agenda 2030 para el Desarrollo Sostenible, en donde se pueden encontrar 17
objetivos y 169 metas que la Organizacion de la Naciones Unidas pretende cumplir para el 2030. Entre
los 17 objetivos que se resefian en dicha agenda, figura un objetivo que esta relacionado con el problema
sefalado anteriormente, siendo: “Garantizar el acceso a una energia asequible, fiable, sostenible y
moderna para todos” [2].

La basqueda de nuevas formas de conseguir energia renovable y poco contaminante se estan
desarrollando a medida que pasan los afios. Se podria poner como ejemplo, el reemplazo de hidrégeno
como combustible ante el combustible fésil, su obtencion se realizaria mediante un listado de métodos
existentes que seran explicados posteriormente en el apartado de Desarrollo de los métodos de obtencion
de hidrégeno, teniendo como resultado una considerable fuente de hidrégeno dispuesta a ser utilizada.

Otro objetivo relacionado con la Agenda 2030 para el Desarrollo Sostenible es el de “Garantizar la
disponibilidad y la gestion sostenible del agua y el saneamiento para todos”. Al igual que el combustible
fosil, el agua es un recurso no renovable, esto quiere decir que en algin momento se agotara el recurso,
siendo otra gran preocupacion para la Organizacion de las Naciones Unidas. Por ello, para asegurar que
se cumplan los dos objetivos resefiados anteriormente, la finalidad de este trabajo es llevar a cabo un
reactor que genere agua potable e hidrdgeno a partir de un recurso de gran abundancia como lo es el
agua de mar, con la intencion de optimizar dicho reactor hasta el punto de generar agua potable e
hidrogeno en plenas condiciones de consumo Yy uso, respectivamente [2].
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1.2 Carencia de agua

La totalidad de agua en la tierra se distribuyen de la siguiente manera (Tabla 1-1): el 97,6% en
océanos y mares, el 1,9% en casquetes polares, el 0,5% en aguas subterraneas, el 0,02% en aguas
superficiales, el 0,01% en aguas del suelo, el 0,001% en la atmosfera. De manera que alrededor del 3%
de la totalidad del agua se podria considerar como agua dulce; quitando el 1,9% en forma de hielo, s6lo
quedaria un 1% de agua dulce para el consumo en todos los hogares del planeta [3].

AGUA EN LA TIERRA
" Volumen Altura
2 6 (o)
Area km?.10 km?3.108 /o equivalente (m)
Oceéanos y mares 362 1350 97,6 2.650
Casquetes polares 17 26 1,9 50
Subterréanea 131 7 0,5 14
Superficial 1,5 0,3 0,02 0,6
Del Suelo 131 0,2 0,01 0,4
Atmosférica 510 0,02 0,001 0,004
Total 510 1,383 100,03 2.715

Tabla 1-1 Distribucién de agua en la tierra [3]

Si a este porcentaje de agua dulce tan pequefio le afiadimos las complicaciones por demanda,
disminucion en la disponibilidad y deterioro en su calidad, esto genera un problema de gran magnitud a
nivel mundial y se prevé que esta problematica aumente, debido al consumo que debe satisfacer cada
pais a medida que crezca la poblacién mundial. A continuacién, se muestra la Tabla 1-2 con el uso de
agua consumido en 4 afios diferentes, teniendo un severo aumento mientras transcurren los afios [3].

USO DE AGUA EN EL MUNDO
Consumo Agricultura Industria Agua potable
total

Afio km?3/afio km?3/a (%) km?3/a (%) km?3/a (%)
1900 400 350 87,5 30 7,5 20 5
1950 1.100 820 74,5 220 20 60 55
1975 3.000 2200 73 650 22 150 5
2000 5.000 3400 68 1250 25 350 7

Tabla 1-2 Uso de agua en el mundo [3]

Aproximadamente en el afio 2000, diversas instituciones internacionales advertian sobre una tension
por la escasez de agua, y se fijaba el afio 2025 como fecha en la que mas de 48 paises afrontarian la
problematica de escasez de agua, siendo preocupante para aquellos paises con un alto estrés de consumo,
como se puede apreciar en la Figura 1-1. En 1972 el Cercano Oriente se quedo sin agua cuando apenas
su poblacion era de 122 millones y como ejemplo mas reciente, en 2018 la ciudad africana de Ciudad
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del Cabo casi llega a su Dia Cero, el cual se interpreta como la temible falta de agua. En la actualidad,
la mayoria de los paises contintian extrayendo agua de sus reservas, dando algin ejemplo como: Jordania
extrae cada afio un 30% mas del agua que se repone, Israel supera en un 15% del consumo cada afio,
Arabia Saudi consume alrededor de 5200 millones de metros cubicos de agua cada afio, en China sus
capas freaticas acuiferas del norte han descendido treinta y siete metros en treinta afios [4].

Siguiendo con los principales sectores que consumen agua aparte del consumo domeéstico,
encontramos al sector agropecuario como el que mayor agua consume en el planeta con un uso del 86%
del total de agua dulce en el mundo. Esta actividad es responsable de la pérdida de ecosistema naturales
en todo el planeta, ya que, estan involucrados la tala de bosques, venta de madera, conversion de tierra
en sembradios, etc. Contradictoriamente, la actividad mas interesada en obtener agua es la que se encarga
de devastar sus fuentes [4].

El segundo gran consumidor de agua es la industria y el sector eléctrico con un 12%, siendo la
industria responsable de la mayor parte de contaminacién de agua dulce. Consecuentemente, estos
sectores dejarian tan solo un 2% para el consumo domeéstico de agua potable [4].

Afadiendo una grave consecuencia que favorece a la falta de agua, es la gran influencia que existe
entre el cambio climatico y las precipitaciones. Esto se debe a que el aumento de la temperatura anual
en el planeta genera una mayor evaporacion sobre la superficie, provocando el incremento y duracion
de las sequias. Ademas, el aumento de temperatura en el medio genera una mayor capacidad de retencion
de particulas de agua en el aire, provocando que su posterior descarga sea de forma torrencial originando
fuertes tormentas, intensas lluvias tropicales, ciclones tropicales, entre otros. Por lo tanto, en las regiones
donde usualmente Ilueve durante una correspondiente estacion, lloverd mas de lo normal causando
inundaciones y formaciones de escorrentias. Mientras que, en las regiones donde usualmente existen
areas secas durante una respectiva estacion, tendran un excesivo tiempo de sequia [5].

Los efectos de los extremos hidrologicos manifiestan la descarga torrencial de Iluvia en un corto
periodo de tiempo, impidiendo que la tierra absorba correctamente los nutrientes y minerales para las
plantas, generando una inundacion local y escorrentias, dejando la tierra mucho mas seca al final del dia.
El reducido tiempo también afecta a la regeneracion de los acuiferos, ocasionando una disminucion de
la cantidad de agua disponible en el planeta. Por otro lado, las sequias se manifiestan cada vez mas
intensas, provocando incendios forestales y grandes olas de calor [5].

Low stress Medium-to-high stress Extremely high stress
No data Low-to-medium stress High stress
o

Figura 1-1 Consumo de agua dulce como parte de los recursos internos, 2017 [29]
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1.3 Demanda energética

El ser humano desde siempre ha buscado una idea o forma para amenizar los esfuerzos como ayuda
para el trabajo, estos ingenios que se han ocurrido a lo largo de la historia han sido factores claves para
el desarrollo de la humanidad.

Retrocediendo hacia la época en donde aun no se explotaba el combustible como se hace
actualmente, el desarrollo de una maquina que aproveche la combustion del combustible fésil con el
objetivo de obtener energia mecanica, térmica o eléctrica ha sido una de las principales revoluciones en
laindustria. Se podria decir que desde aquel hecho la humanidad ha ido mejorando y desarrollando dicha
idea.

En un principio, se consideraba que los compuestos quimicos emitidos podrian ser asimilados por
la propia naturaleza, transformandolos en sustancias inocuas, es decir, que la propia naturaleza se bastaba
de si misma para recuperarse del dafio antropogénico. Posteriormente, como consecuencia del
descubrimiento de la persistencia y bioacumulacion de los agentes contaminantes, entre los afios 1960-
1970 se detectaron algunos compuestos letales para el medioambiente como el clorofluorocarbono, por
lo que no se tuvo mas remedio que prohibir su produccion, también se descubrieron las dioxinas emitidas
por parte de la incineracion de determinados compuestos. Consecuentemente, el descubrimiento de estos
compuestos junto a su incremento fue encaminando a una conciencia ecolégica en la sociedad con
medidas para evitar su dispersién e incremento en el ecosistema [6].

A continuacidn, se dard un ejemplo sobre la estimacion de los recursos de combustible fésil. En la
actualidad, el consumo de los derivados del petroleo se desglosa de la siguiente manera: 62,3% en
transporte, 16,8% en usos energéticos (principalmente petroquimica), 12% agricultura, servicios
publicos y comerciales, 8,9% en industria. En el 2011, la Agencia Internacional de la Energia sefial6 que
cerca del 93% de la energia utilizada provenia de los derivados del petréleo. Con estos datos se puede
apreciar la real importancia que tiene el petréleo y sus derivados actualmente, sobre todo en el transporte
[7].

Las cifras de reservas probadas mundiales se han ido incrementando con el paso del tiempo, en 1992
se pronosticaba que con las reservas de aquel entonces garantizaba un consumo mundial durante un
aproximado de cuarenta y dos afios, a finales del 2012, debido a los recientes descubrimientos y
hallazgos de esa fecha, los paises y regiones con mayores reservas segun la Figura 1-2, Figura 1-3 y
Figura 1-4 podian garantizar que la duracién del consumo mundial aumente a 52 afios. Dichos recientes
descubrimientos han dado un pequefio alivio, pero ain continta representando una clara preocupacion
sobre el problema energético mundial.

En la actualidad, las tensiones geopoliticas debido al uso del combustible fésil son cada vez méas
problematicas. Por ejemplo, la Unién Europea consume un 70% de gas natural para producir energia,
siendo un 40% las importaciones que brinda Rusia; ademas, existen paises que son totalmente
dependientes del gas natural ruso. Recientes proyectos pretenden conectar Rusia y Alemania con un
gaseoducto, esto permite una disminucién del precio del gas, pero una mayor dependencia de él. Por
otro lado, no habria inconveniente en el uso de los actuales gaseoductos por parte de Rusia. Sin embargo,
sus intereses y tensiones, con los paises cercanos, hacen que se tome esta decision [8].

En el caso de Espafia, la ruptura de relaciones diplomaticas entre Marruecos y Argelia ha provoca
la prohibicién del paso de gas argelino por tierras marroquis. El gas natural argelino es suministrado a
Europa, a través de Espafia, mediante dos gaseoductos. Uno de los gaseoductos atraviesa tierras
marroquies cruzando el Estrecho hasta Tarifa, proporcionando un 22% del gas a Espafia, mientras el
segundo gaseoducto atraviesa el mar Mediterraneo llegando a Almeria, proporcionando un 21% del gas
a Espana. El hecho que prohibir el paso de gas por uno de los gaseoductos supone un gran aprieto para
Espafia, ya que, ocasionaria el alza de precio del gas o, en caso extremo, una escasez de energia [9].

Debido a los problemas indicados previamente, ha empezado una carrera a escala mundial sobre la
busqueda de nuevas formas de satisfacer nuestras necesidades energéticas como, por ejemplo: el
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aprovechamiento de la energia solar, edlica, hidrica, entre otras [7]. Por lo que, ante el problema
energético de hoy en dia, este trabajo busca la optimizacién de una planta que pueda generar la suficiente
cantidad de energia como para dejar de poco a poco el uso del combustible fosil.
H Oriente Medio
W Sudaméricay

Centroamérica
 Norteamérica

Europa y Eurasia

m Africa

® Asia del Pacifico

Figura 1-2 Estimacion de reservas de Petréleo en 2012 y distribucion geogréafica [10]

B Oriente Medio

B Sudameérica 'y
Centroamérica

= Norteamérica
Europa y Eurasia

m Africa

m Asia del Pacifico

Figura 1-3 Estimacion de reservas de Carbon en 2012 y distribucion geogréafica [10]

B Oriente Medio y Africa

M Sudaméricay
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® Asia del Pacifico

Figura 1-4 Estimacion de reservas de Gas Natural en 2012 y distribucion geografica [10]
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1.4 Propuesta de soluciones

Se han planteado en escena dos grandes preocupaciones que estan ganando cada vez mas notoriedad
en el mundo entero, como lo son la carencia de agua y la demanda energética. En la busqueda de
soluciones para ambos problemas se requiere cierta coincidencia o similitud entre ambas técnicas para
el desarrollo de un solo mecanismo que pueda hacer ambas funciones que son, producir agua potable
atendiendo a los limites sanitarios establecidos por el organismo correspondiente, y una sostenible
produccidn de hidrogeno que conlleve a una futura despreocupacion sobre el combustible fosil.

En el caso de la escasez de agua, existen una serie de técnicas de potabilizacidon de agua que estan
impuestas en diferentes paises alrededor del globo, como ejemplo se pueden destacar las siguientes:

e Destilacion

e Congelacion

e Electrodidlisis

e Osmosis inversa

e Intercambio idnico

A continuacion, se daran breves particularidades que son destacables de cada una de las técnicas
resefiadas anteriormente. Dentro de estos métodos, los de destilacion y congelacion llevan internamente
un cambio de estado del agua, generando una gran cantidad de energia para poder realizar este cambio
en comparacion con la energia tedrica de separacion del agua pura a partir de una disolucion. Asi, para
calentar cierta cantidad de agua de mar, de 20 a 100 °C, y hacerla vapor, es preciso aportar mas cantidad
de energia que para separar el agua de una solucion salina. A pesar de esto, los métodos de destilacion
tienen preferencia respecto a los isotérmicos, como pueden ser la electrodialisis y 6smosis, esto es debido
a dos razones esenciales: 1) EI empleo de energia calorifica es méas barata que la mecénica o eléctrica;
2) Gran parte del calor necesario para el cambio de estado puede ser recuperado en el proceso de
condensacion del vapor a 100 °C. Se debe tener en cuenta que el proceso de desalinizacion no trata de
separar el agua de la sal, sino que es un proceso donde, partiendo del agua salada, se pueda separar en
salmuera concentrada y agua dulce [11].

Por parte del problema energético, se plantea con frecuencia la cuestion de si las energias renovables,
que engloba energia solar, edlica, hidraulica, geotérmica, marina y de biomasa, pueden proporcionar a
largo plazo suficiente potencia como para continuar con la funcion normal de la economia global.
Aunque en la actualidad, la mayor parte de estas energias renovables se encuentran en desarrollo para
su optimizacion, estas energias aun representan un pequefio porcentaje de la produccion energética
global que crece con rapidez a medida que los paises interesados establecen sus objetivos [12].

Un objetivo fijado hacia el futuro es la produccién de hidrégeno como energia verde. Su
almacenamiento de energia supone mas beneficios que las baterias, las bombas de agua individuales y
otros sistemas que cuentan con una capacidad limitada. Este compuesto es el medio universal para
almacenar todo tipo de energias renovables, garantizando una estable produccion de energia y transporte.
Este elemento es el mas abundante y ligero en el universo, generando agua y calor como subproductos
cuando se aplica este tipo de fuente de energia. Por lo general, su obtencién se realiza mediante el uso
de combustibles fésiles, energias renovables y energia nuclear, segun lo especificado en la Figura 1-5.
Recientemente, la produccion méas econémica de generar hidrogeno es a partir del gas natural, sin
embargo, seria una contradiccion, ya que, se pretende utilizar un método de generacion que sea ecoldgico
y poco dafiino hacia el medioambiente [12]. Por lo que, para un mejor analisis sefialaremos algunos de
los procesos para la obtencion de hidrogeno:

e De conversion quimica: Reformado, Gasificacion y Pir6lisis

e Termoliticos: Termolisis directa y por Ciclos Termoquimicos
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e Electroliticos: Electrolisis
e Bioldgicos: Fermentacion, Digestion anaerdbica
e Fotonicos: Fotoelectrolisis, Fotobiolisis y Fotocatélisis

Describiendo amenamente los procesos. Para los dos primeros procesos se necesita un aporte de
energia térmica, ya sea procedente de la combustidn del propio recurso que se procesa o de una fuente
externa. En el caso de los procesos electroliticos, necesitan que se proporcione electricidad,
independientemente de su origen. Mientras que en los procesos fotonicos simplemente se necesita la
incidencia directa de radiacion solar [13].

Fetroleo
@ derivados
z
w
Ciclos
Termo-
e [ 2
Electricidad Flechaiss z
IcCi S——
Residuos |———— de Agua L
Geotérmica [—‘ 0
Sol = || i o
ar - - F m
Eolica | | ] (]
Hidraulica_] [~ Tubinas  |————— ;
Biomasa || II I i i F iolisk l—
Procesos
Fuentes Primarias Procesos. Fuentes Secundarias con aporte de H
de Energia Conversion energia de Energia electricidad, agua 2
y luz solar

Figura 1-5 Procesos de produccién de hidrégeno que requieren electricidad o luz solar [13]

Recogiendo las soluciones anteriormente mencionadas para los problemas de carencia de agua y el
dilema energético. Se ha tenido a bien elegir, como posible solucién para ambos contratiempos, la
aplicacion de electrdlisis al agua de mar para obtener agua potable e hidrogeno, ya que, las reacciones
que conllevan ambos procesos son similares entre si. Para un mejor entendimiento, se mostrara a
continuacion un esquema indicando la clara eleccion del proceso de electrélisis.

TECNICAS DE POTABILIZACION DE AGUA PROCESOS DE OBTENCION DE HIDROGENO

DESTILACION DE CONVERSION QUIMICA

ELECTROLISIS

CONGELACION TERMOLITICOS

OSMOSIS INVERSA ELECTRODIALISIS BIOLOGICOS

INTERCAMBIO IONICO FOTONICOS

Figura 1-6 Eleccidn entre técnicas y procesos que faciliten la produccién de hidrogeno y potabilizacion de agua
simultanea

13



JHOSEPH ALESSANDRO ANTEZANA CORONADO

1.5 Viabilidad en la Armada Espafiola

La Armada Espafiola posee en todos sus buques una planta de produccion de agua potable utilizando
la técnica de Osmosis Inversa. Segun el registro del cuaderno de bitacora del patrullero P-63 Arnomendi,
las cantidades producidas y consumidas de agua potable en el patrullero con 40 personas a bordo en un
dia normal, son de 500 litros producidos y 500 litros consumidos, en pocas palabras se consume lo que
se produce para no saturar de agua dulce los tanques de lastre, ni ejercer mas trabajo a la planta de
Osmosis Inversa.

El hecho de cambiar de una técnica a otra representa el disefio y cambio de maquinarias de todo un
compartimento para hacer pleno uso de la electrdlisis. Debido a que se continGa optimizando su
desarrollo, dentro de unos afios, podria ser factible su introduccion hacia los bugques como version de
prueba, comprobando su efectividad como potabilizador de agua y generador de hidrégeno.

Auln en aplicaciones nauticas se emplea el motor diésel, ya que, hasta el momento es la Unica
alternativa viable técnica y comercial para los bugues. Como dato alentador, se contindan haciendo
pruebas en todo tipo de embarcaciones, dando resultados con éxito sobre todo en submarinos que han
demostrado trabajar de forma mas eficiente que con los clasicos motores diésel [14]. Sin ir tan lejos, los
préximos submarinos S-80 cuentan con el sistema PIA (Propulsion Independiente de Aire) basandose
en la combustion de bioetanol para obtener hidrégeno y energia eléctrica que pueda ser almacenada en
el interior de una pila de combustible [15]. Esto se puede interpretar como un acercamiento hacia el uso
de la electrdlisis, debido al modo de funcionamiento del sistema PIA, ya que, las reacciones y objetivos
son similares.

A modo resumen, en la actualidad contamos con una serie de tipos de células de combustible que
hacen factible el uso de hidrégeno como una de las principales energias a utilizar. Entre ellas contamos
con:

e Célula de combustible alcalina (AFC)

e Célula de combustible de membrana con intercambio de protones (PEMFC)
e Célula de combustible de alta temperatura (PEM)

e Célula de combustible de metanol (DMFC)

e Célula de combustible de acido fosférico (PAFC)

e Célula de combustible de carbono (MCFC)

e Célula de combustible de 6xido s6lido (SOFC)

El sistema que mas se aproxima a nuestras exigencias, dispuesta a ser mas ecoldgica, ademas de los
criterios de coste de instalacion, coste de mantenimiento, potencia entregada y consumos, es el de
membrana con intercambio de protones (PEMFC), ya que, proporciona hasta 120 kW de potencia,
generando un coste bajo, produccion rapida, menos residuos y una rapida adaptacion a un medio marino
[16].

1.6 Objetivos

Los objetivos a los que se pretende alcanzar con el presente trabajo fin de grado se dividen en
principales y secundarios, siendo los siguientes:

Obijetivo principal: Encontrar la configuracion optima de un reactor electrolitico para la obtencidn
de hidrégeno y produccion de agua potable simultanea, a partir de agua de mar. Para conseguir el
objetivo anteriormente mencionado, se deben desarrollar los siguientes objetivos secundarios:

1) Contener las altas concentraciones del agua de mar que, mediante la aplicacion del método de
electrdlisis, haga factible su potabilizacion.
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2) Efectuar una correcta produccion de hidrégeno y la busqueda de una relacion entre el caudal
producido y la intensidad de corriente eléctrica.

Estos objetivos inspiran a contribuir con el avance del presente método que, acredita una mayor
notoriedad a las tecnologias renovables libres de agentes contaminantes, que podrian llegar a ser
sostenibles en un futuro cercano. Por otro lado, esta tecnologia impulsa la produccion de agua potable
generando un mayor aporte a la solucion de la escasez de este recurso.
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2 ESTADO DEL ARTE

2.1 Desarrollo de los diferentes métodos de obtencion de agua potable

En el desarrollo del presente apartado, se explican las diferentes técnicas para la potabilizacién de
agua, ya que, el objetivo fundamental es garantizar que el agua potable llegue a toda la poblacion del
mundo.

Se ha escogido como materia prima, el agua contenida en los océanos, debido a los siguientes datos:
» El agua de los océanos representa aproximadamente las 3/4 partes de la tierra.
» Aproximadamente el 97% del agua en el mundo es agua de mar [12].

Con esta informacion, se puede interpretar que debido a su inmensa cantidad de masa de agua es un
recurso gue se podria explotar por los siguientes afios, sin apenas notar cambio alguno.

El hombre aln no ha sido capaz de imitar a la naturaleza en su famoso proceso de generar agua pura
0 potable a partir de agua salada marina. Las precipitaciones obtenidas alrededor del globo son de 760
mm/afio, un 30% de esta cantidad retorna a la atmésfera debido a la evaporacion. Siendo el otro 2/3 de
estas precipitaciones, las que se encargan de abastecer las aguas de superficie y las aguas subterraneas.
Esta parte del ciclo del agua sucede sin que el mar se inmute ante su gran capacidad.

El agua de mar es de las sustancias mas abundantes en el mundo del cual recientemente, la mayoria
de los paises estan sacando provecho. El hecho de un consumo mas abundante hacia los riegos e industria
dejan un pequefio porcentaje para el uso doméstico. Afiadiendo el continuo crecimiento de la poblacion
mundial junto a la disminucion de las reservas de agua potable, esto simboliza una clara reduccion de la
cantidad de litros de agua por persona al dia.

Bajo la acechante preocupacion de la escasez de agua, el planeta se ha visto sumergido en la
busqueda de soluciones para producir agua a mediano y corto plazo. La desalinizacion se asoma como
una tecnologia viable que no compite con otros sistemas y, ademas, ayuda al ciclo hidroldgico. Esta
técnica consiste en la separacion de sales disueltas en el agua de mar para obtener agua en condiciones
gue sean aptas para el consumo humano, sector industrial y riego.

Los antecedentes de la desalinizacion se remontan hacia la década de 1950, en donde inician las
primeras investigaciones con la finalidad de construir grandes instalaciones de produccion de agua dulce.
Gracias a los resultados del sistema de destilacion subita en multiples etapas se pudo construir la primera
planta comercial en 1960 [12].

En la actualidad, el agua obtenida del proceso de desalinizacion es utilizada para el consumo
doméstico, procesos industriales y el riego agricola. El agua obtenida se usa principalmente para cubrir
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las necesidades del uso doméstico y de la industria, siendo de menor medida en el riego agricola, ya que,
el coste para generar agua mediante la desalinizacion es elevado [11].

Debido a la busqueda de soluciones, existen una serie de tecnologias que contintan desarrollandose
y cada una de ellas tiene caracteristicas distintas de acuerdo con el tipo de energia que utilizan, disefio y
produccion (Tabla 2-1). Es necesario diferenciarlas por sus objetivos, todas tienen en comun reducir la
concentracion de sales disueltas del agua de mar. Por lo tanto, se clasifican por el tipo de separacion,

siendo los procesos que separan agua de las sales y los que realmente separan las sales de la solucion
[17].

Tipo de separacion Energia utilizada Proceso Sistema

Destilacion solar

Destilacion simple

Destilacién en tubos
sumergidos

Destilacion subita
multietapa

Vapor Evaporizacion Destilacion multiefecto
Separacion agua de de tubos horizontales
sale

Destilacion multiefecto
de tubos verticales

Compresién mecénica
de vapor

Termo compresion de

vapor
- Formacion de hidratos
Frio Cristalizacion -
Congelacion
Presion Membrana Osmosis Inversa
Separacion de sales o . e
b Carga eléctrica Membrana selectiva Electrodialisis
del agua
Atraccion quimica Resina Intercambio idnico

Tabla 2-1 Clasificacién de los procesos de desalinizacion [3]

El agua de mar es un recurso que, dependiendo de la técnica a utilizar, hace mas trabajosa la
obtencion de agua potable. Por ello, en los posteriores subapartados se describiran los métodos

mayormente utilizados, en los que puede ser utilizado el agua de los océanos para la obtencion de agua
potable [17].

2.1.1 Destilacion Subita Multietapa (DSM)

En este proceso se introduce agua salada caliente en una camara a presion reducida y parte del agua
se evapora de inmediato, para luego condensar sobre unos tubos que son enfriados por agua de mar.
Inmediatamente, el vapor fluye hacia la seccion de entrada de calor, siendo recibido en la cAmara a una
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temperatura no superior a 120 °C (puede haber tantas camaras como etapas tenga el proceso). Luego, el
vapor condensado es recogido en bandejas para finalmente ser almacenado [11].

Como se observa en la Figura 2-1, las cAmaras de evaporacion tienen tres secciones: condensacion,
recuperacion de calor y caldera de salmuera. Al inicio, el agua de mar entra por los conductos que
absorben calor del vapor de la salmuera caliente, haciendo que se caliente en el interior del conducto y,
simultaneamente, enfria y condensa el vapor de la salmuera caliente.

Esta salmuera caliente, al dejar la primera cdmara de evaporacion, entra a la siguiente camara a
través de un orificio generando una reduccion de presion, como la salmuera viene de una cdmara con
superior temperatura y presion, la diferencia de presion reduce la temperatura de ebullicion del agua,
entrando en una ebullicion subita que genera gran cantidad de vapor de agua. Consecuentemente, este
vapor se separa y condensa en forma de agua potable, para luego ser introducido a un colector de la
siguiente camara de evaporacion. Este proceso se repite en varias camaras de evaporacion, conduciendo
el agua potable y salmuera de una camara con mayor presion a otra con menor presion.

El proceso DSM ha demostrado ser un método seguro y satisfactorio para la conversion del agua de
mar, aunque no se puede llevar el titulo del mas econémico. Se estima que la energia consumida en este
proceso requiere alrededor de 330 MJ de energia térmica por cada metro clbico de agua potable y unos
4 kKWh de energia electromecénica por cada metro cubico [18].

Vacuum
Steam > =
Seawater In
Steam -
In A4
r l l [
- - - P (I .. ‘
[, T‘L ﬁﬂ Freshwater Out
A A - A A A gb
€ Brine Out
S

Condensate Out

Figura 2-1 Diagrama esquematico del Proceso DSM [30]

2.1.2 Destilacion por Efecto Multiple (DEM)

Este tipo de destilacion utiliza el vapor para evaporar una cantidad de agua de mar en su primera
etapa, condensando en la segunda. A medida que avanza en etapas, la temperatura se va reduciendo en
cada una de ellas y asi sucesivamente [11].

Al igual que en la destilacion DSM, la evaporacion se lleva a cabo en camaras interconectadas donde
la presion y temperatura del primer evaporador siempre es superior al siguiente. La diferencia de
presiones genera un vacio que permite la ebullicién del agua a una temperatura menor a 100 °C, lo cual
ayuda a reducir el riesgo de precipitaciones de sales en el interior de las camaras o en los conductos,
aumentando la eficiencia del proceso.

En este proceso, se pulveriza el agua de mar en cada evaporador y se distribuye sobre la superficie
de tubos que llevan en su interior vapor caliente, este vapor genera en la superficie externa del tubo mas
vapor que entra a la siguiente camara mediante tuberias. Por ejemplo, en la camara 3 existe vapor de
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agua proveniente del agua evaporada de la camara 2, que a su vez proviene de la cAmara 1 y asi
sucesivamente (Figura 2-2). Finalmente, el agua que fluye dentro de los tubos de cada camara condensa
y se recolecta como agua potable [18].

Como disefio general, la evaporacion se efectia en tubos verticales u horizontales, hechos de
aleaciones especiales como Cu-Ni, de alto contenido en Hierro (Fe), y Manganeso (Mn) o en otros casos
con aleaciones de aluminio y laton [11].

Se estima que el consumo de energia de este método de destilacion requiere un aproximado de 260
MJ de energia térmica por cada metro cubico de agua potable y unos 2 kWh de energia electromecanica
por cada metro cubico [18].

Steam In
D -

Condensate
Out

)
[
Third stage

Seawater In

Brine Out

Freshwater Out Q_‘: .

Figura 2-2 Diagrama esquematico del Proceso DEM [30]

2.1.3 Destilacion por Compresion de Vapor (DCV)

Respecto a este proceso, el vapor que desprende el agua salada hirviente se comprime por medios
mecénicos para aumentar su presién, condensacion y temperatura. Se dirige el agua en estado de vapor
al haz de tubos del evaporador, donde condensa en forma de agua dulce. Finalmente, la salmuera
concentrada se desecha por la parte inferior [11].

El presente método de destilacion representa una buena opcidn en términos econémicos y de
operaciones en instalaciones. Al igual que los métodos DSM y DEM las caracteristicas del agua de mar
entrante puede ser muy salada, con turbidez, o hasta incluso contaminada. Obteniendo como resultado
agua destilada libre de sales de 10 a 20 ppm [18].

Mediante la compresion térmica de vapor se obtiene agua destilada con el mismo proceso que una
destilacion por multiple efecto, pero utiliza una fuente de energia diferente, denominado compresor
térmico o termocompresores (Figura 2-3), que consumen vapor de media presion. Este compresor
succiona parte del vapor generado en la Gltima etapa a muy baja presion, comprimiéndolo y dando lugar
a un vapor de presion intermedia.

Los evaporadores a vacio, por compresion mecanica de vapor, evaporan el agua salada a un lado de
la superficie de intercambio, comprimiendo el agua lo suficiente para que condense y asi pueda
mantenerse el ciclo de destilacion de agua. De esta manera se libran las perdidas del proceso y la
elevacién de la temperatura de ebullicion del agua salada.
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El consumo eléctrico ronda los 10 kWh/m?, siendo su principal limitacion el tamafio maximo de los
compresores volumeétricos. Su capacidad maxima no permite producciones altas de agua destilada,
limitando su produccion en unos 100 a 3000 m®/dia [18].
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Figura 2-3 Diagrama esquematico del Proceso DCV [30]

2.1.4 Congelacién

Su funcionamiento se basa en que un hidrocarburo liquido, como el butano, se evaporiza al tener
contacto con el agua salada. Esto provoca una formacién de cristales de hielo en el seno de la salmuera
(Figura 2-4). La agrupacion de cristales pasa a una columna de lavado para ser separado de la salmuera.
Posteriormente, se pasan los cristales a una columna de fusion donde se encuentra con vapor de butano
que, al enfriarse, vuelve a pasar estado liquido para entrar de nuevo en el sistema [11].

Comparando los calores de fusion entre el hielo y evaporacion del agua, se podria deducir que el
sistema de congelacién podria desplazar a los sistemas de DSM, DCV y DEM debido a la economia en
el proceso energético de cambio de estado del agua, y a la posibilidad de trabajar con temperaturas
inferiores a 100 °C. Este proceso es atractivo debido a la escasa demanda de energia.

Hielo para fundir
(agua dulce)

Serpentin de

Serpentin de
frio

frio

Salmuera

Agua de mar

Figura 2-4 Diagrama esquematico del Proceso de Congelacién
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2.1.5 Electrodialisis

El uso de la electrodiélisis se aplica para producir agua potable a partir de agua con una
concentracion de sales menor a las 5000 ppm, agua salobre y residuales. Estos factores fomentan el reiso
de grandes cantidades de agua y permite aprovechar un recurso subestimado, como lo puede ser un
residuo. Los mecanismos que utiliza la electrolisis se ensamblan de forma similar a los filtros de prensa,
de manera que en las camaras intermedias se colecta el agua dulce y en las camaras externas se
almacenan las soluciones concentradas o salmueras [18].

El proceso de electrodiélisis aprovecha la capacidad de las membranas selectivas a aniones y
cationes para producir agua potable. Ademas, al tener una entrada de agua salina, genera un campo
eléctrico favoreciendo el flujo de electricidad. Los iones positivos presentes en la solucion se dirigiran
hacia el polo negativo (catodo), mientras los iones negativos migraran al polo negativo (anodo)
permitiendo una zona intermedia en donde se produce agua potable, como se puede apreciar en la Figura
2-5.

El consumo eléctrico de este método es gira alrededor de 1 a 1,4 KWh/m?, con una produccion de
12000 m®/dia. Se recuerda que el consumo de energia eléctrica dependera de la cantidad de sales dentro
de la solucién, produciendo agua potable con unos 500 ppm [18].
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Figura 2-5 Diagrama esquematico del Proceso de Electrodialisis [31]

2.1.6 Osmosis Inversa

Situando el afio de 1962, en el departamento de Ingenieria de la Universidad de California en los
Angeles, se logré crear una membrana osmética fabricada con una mezcla de acetato de celulosa y
acetona vertida sobre una solucion de perclorato de magnesio, la cual resulté ser capaz de filtrar un flujo
de salmuera de 52000 ppm, transformandola en agua con una concentracion de sales de 500 ppm. Siendo
los inicios de una tecnologia lo suficientemente capaz de generar agua potable que vislumbraria en la
actualidad [18].

A diferencia de los procesos de destilacion, se debe hacer al agua un tratamiento previo de
acondicionamiento fisico y quimico con el fin de reducir los riesgos de obturacion por las particulas en
suspension que pueda contener el agua de mar. Ademas, el agua desalada obtenida requiere un posterior
tratamiento para nivelar el contenido de minerales y reducir su naturaleza corrosiva (Figura 2-6).
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En definitiva, este proceso fuerza el paso del agua a través de una membrana semipermeable (suele
ser acetato de celulosa), mediante el uso de una presion superior a la presion osmotica. El agua dulce
extraida de las membranas se recoge por la parte inferior del mecanismo. Este proceso no es tan
economico, dado que las membranas y su mantenimiento son caras. Ademas, estos componentes no son
tan duraderos debido a las altas presiones que deben resistir.

La mayor parte del consumo de energia se destina a presurizar el agua de mar, es por ello, que la
eficiencia del proceso depende de las bombas de alta presion. Por lo tanto, el consumo energético varia
entre los 2,8 a 4,2 kWh/m?, con un rendimiento de 30 al 50% [18].

Electricity to Membrane
Pump High Assembly

Pressure Fresh

Pump |
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Figura 2-6 Diagrama esquematico del Proceso de Osmosis Inversa [30]

2.1.7 Desalacion con Energias Renovables

La busqueda de una tecnologia para generar agua potable, siendo su principal fuente de energia un
recurso renovable, ha despertado el interés de muchas compafiias debido a su total equilibrio con el
ecosistema. En la actualidad, los procesos de desalacion mas eficientes son aquellos que necesitan un
consumo de energia constante, por lo cual, las energias renovables contintan en desarrollo para ser
viable en un futuro. Los pensamientos sobre el uso de estas energias se han obtenido gracias al ejemplo
que brinda la naturaleza, por ejemplo, algunos tejidos de vegetales son capaces de desalar agua de mar
mediante sus membranas naturales. Con lo anteriormente sefialado, se estan haciendo estudios para
lograr una sostenible fuente de energia gracias al ejemplo que podemos conseguir de la naturaleza [18].

2.1.7.1 Destilacion solar térmica

Este proceso de destilacion es factible debido al acoplamiento de un destilador tipo DEM, con el
cual se genera vapor para luego ser condensado en agua potable (Figura 2-6). Se trata de aprovechar la
méaxima cantidad de radiacion solar mediante colectores, que pueden ser placas, para conducir toda la
energia solar captada a unos compartimentos que calientan el agua de mar, generando vapor para asi
consecuentemente obtener agua potable.

La eficiencia del proceso es dependiente de la cantidad de radiacién solar captada. Como ventaja,
puede producir agua de alta calidad desde agua salobre, agua de mar, agua residual, inclusive agua muy
contaminada, con resultados de niveles de sales entre 0 a 30 ppm.

La cantidad de energia que se puede obtener de los paneles solares hace viable el proceso de
desalacion por energia solar. Su bajo nivel de impacto hacia el ecosistema y el beneficio de generar agua
potable incrementa la idea de mejorar su disefio en un futuro [18].
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Figura 2-7 Diagrama esquematico de Paneles solares acoplados al Proceso DEM [30]

2.1.7.2 Destilacion solar en membranas

Es un proceso térmico de evaporacion que tiene lugar en un recipiente cerrado. Se aprovecha la
energia de radiacion solar para poder calentar un flujo de agua de mar; una vez el agua de mar llega a
estado vapor, vuelve al recipiente cerrado formando un flujo caliente. Dentro del recipiente cerrado se
encuentra una membrana hidrofobica, haciendo que el vapor desprendido del flujo caliente pase a través
de la membrana (Figura 2-8). Consecuentemente, ocurre una diferencia de presiones debido a las
temperaturas entre el flujo caliente y frio. Teniendo como resultado el agua potable extraida desde la
parte inferior del recipiente que posteriormente pasard a ser almacenada. La fuerza que impulsa el
movimiento de las masas de agua es la misma presion de vapor originada por las diferencias de
temperaturas.

Las ventajas del proceso son aplicables inclusive en zonas remotas, permite la potabilizacién de
agua desde agua salobre, marina, salmuera, agua residual o contaminada. A pesar de ser un proceso que
consume poca energia, su limitacion aparece cuando se trata de producir grandes cantidades de agua

[18].
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Figura 2-8 Diagrama esquematico de Energia Solar aprovechado en el Proceso de Destilacion con
Membranas [30]
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2.1.7.3 Osmosis Inversa con energias renovables

En este caso, como su propio nombre lo indica, se realiza el proceso de dsmosis inversa acoplando
un sistema de energia renovable para alimentar las bombas de baja y alta presion (Figura 2-9). La energia
eléctrica se obtiene gracias a los sistemas fotovoltaicos, edlicos, hidraulicos, geos termoeléctricos, de
biomasas y maritimos.

El acoplamiento de los diferentes sistemas de energia renovable con un equipo de 6smosis inversa
es totalmente factible. Al ser dos tipos de tecnologias que se han ido desarrollando y optimizando en sus
respectivas materias, junto a su facil acoplamiento, hace que sea una forma de aplicarlo en zonas remotas
donde se necesita agua potable o en zonas con suficiente capacidad de produccion de energia eléctrica
para acoplar el sistema de 6smosis inversa. La ventaja de estos sistemas unidos, dan paso a una
tecnologia que deja poca huella de produccion de carbono. Ademas, ayuda a la reduccion de los gases
de efecto invernadero asociados con la produccion de energia eléctrica [18].
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Figura 2-9 Diagrama esquematico de Paneles Solares acoplados al Proceso de Osmosis Inversa [30]

2.2 Desarrollo de los métodos de obtencidn de hidrogeno

La busqueda de nuevas formas para generar energia, se basan en dos hechos que estan condicionando
a la sociedad debido a una necesidad energética. Estos dos hechos son, el aumento de agentes
contaminantes en la atmoésfera provocantes del cambio climatico y, la demanda energética debido al
continuo consumo de combustible fésil y un futuro agotamiento de este recurso. Debido a los factores
sefialados anteriormente, el planeta requiere un desarrollo en tecnologias alternativas y una
reestructuracion de los sistemas de energias [19].

Las posibles soluciones que puedan satisfacer las necesidades energéticas de la poblaciéon mundial,
dejando una leve huella de dioxido de carbono, ademas de producir una minima cantidad de agentes
contaminantes durante su proceso, se asocian a la utilizacion del hidrégeno como combustible
alternativo.

Las caracteristicas del hidrdgeno la convierten en el candidato mas certero para reemplazar en un
futuro al combustible fosil. Entre sus principales descripciones encontramos que es el elemento mas
abundante en el universo constituyendo el 90% de la materia, y es el elemento mas simple y ligero de
todos los conocidos. La importancia de este componente radica en su alta inflamabilidad y en el
aprovechamiento energético que se puede obtener gracias a que su contenido energético por unidad de
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masa podria ser tres veces mas que el de la gasolina, ademas ofrece la posibilidad de generar un ciclo
energético cerrado y limpio [20].

Ahora bien, si nos referimos a los métodos de obtencion de hidrégeno mediante energias renovables,
en el caso de la electroquimica, permitiria la produccién de hidrogeno generando como desecho agua,
haciendo de este sistema energético una gran ventaja para el futuro [20].

Para la produccion de hidrogeno, se han planteado diferentes métodos que se describiran mas en
profundidad posteriormente. Entre los principales podemos encontrar aquellos que han utilizado
procesos bioguimicos, termoguimicos, electroquimicos, entre otros que se resefian en la Tabla 2-2.

PROCESO MATERIA PRIMA PRODUCCION
GAS NATURAL

REFORMADO .

PETROLEO
OXIDACION PARCIAL GAS NATURAL )
_ HIDROGENO
) CARBON

GASIFICACION
BIOMASA

ELECTROLISIS AGUA

Tabla 2-2 Clasificacion de los procesos de produccion de hidrégeno [19]

2.2.1 Reformado de hidrocarburos

En este proceso se obtiene el hidrégeno a partir de las reacciones a las que se somete el hidrocarburo
junto al vapor de agua a altas temperaturas, este método es aplicable a una amplia variedad de
hidrocarburos y alcoholes. Su proceso consta de tres etapas que se desarrollan en diferentes recipientes
(Figura 2-10), de la siguiente manera:

- 1° Etapa: Es donde se lleva a cabo verdaderamente el reformado catalitico del metano a
temperaturas alrededor de 900 °C, produciendo una elevada presién. Mediante tubos, dirige el
metano y vapor de agua a través de lechos de catalizadores de base niquel. Los tubos se
encuentran dentro de un horno que mantiene una temperatura elevada mediante quemadores.
Durante el proceso ocurre una reaccion endotérmica que produce gas de sintesis formado por
COvy H..

- 2° Etapa: Una vez formados los componentes de la primera etapa. El gas de sintesis se dirige a
la unidad de desplazamiento de CO en donde reacciona el CO y el H>O, dando como producto
H>. El exceso de vapor de agua aumenta la conversion del gas de sintesis a hidrégeno. Afiadir,
que esta reaccion es exotérmica, sin embargo, la cantidad de calor liberada y su nivel de
temperatura no son suficientes para satisfacer la demanda de la reaccion de reformado. Siendo
necesaria la quema de combustible para mantener la temperatura de operacion de reformado.

- 3° Etapa: Los gases producidos en las anteriores dos etapas reaccionan entre si, pasando por un
condensador en el que se separa el vapor de agua purificando el proceso, mediante adsorcion a
presion, para eliminar metano, agua, CO2, N2y CO, obteniendo hidrogeno practicamente puro.

El reformado de hidrocarburos posee como ventajas una elevada eficiencia, coste economico,
obtencion de hidrégeno de alta pureza e infraestructuras para el transporte de combustible fésil hasta las
plantas de produccion. Como desventaja, ante la quema de combustible fosil, continuaria con emisiones
de didxido de carbono perjudicando al medioambiente. Para disminuir estas emisiones habria que incluir
un proceso para disminuir las emisiones encareciendo el conjunto [19, 20].
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Figura 2-10 Diagrama esquematico del Proceso de Reformado [32]

2.2.2 Oxidacion parcial de hidrocarburos

Se utiliza la oxidacion parcial en aquellos hidrocarburos que imposibilitan el proceso de produccién
de hidrégeno mediante el reformado. Este proceso obtiene hidrégeno mediante el uso de oxigeno o aire.
Pues bien, se pueden producir dos tipos de oxidaciones, una incompleta y otra completa. No obstante,
ambas oxidaciones tienen como resultado CO y H» (Figura 2-11).

La presencia de monoxido de carbono perjudica y envenena el proceso, ademas podria generar una
sedimentacion de carbonilla sobre los catalizadores. Por lo tanto, se trata de oxidar el CO para convertirlo
en CO, y asi facilitar su eliminacion o tratarlo con vapor de agua para generar mas hidrogeno.

Posee como principales ventajas una eficiencia cercana al 70% y, costes econdmicos debido al bajo
coste de la materia prima. Como desventaja, se resume en un alto grado de contaminacion con CO3 [20].

REACTOR
DE AIRE

REACTOR DE
REDUCCION

AIRE
Figura 2-11 Diagrama del Proceso de Oxidacion Parcial [33]
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2.2.3 Gasificacion del carbon

Al igual que el reformado, este proceso conta de tres etapas. Su desarrollo se basa en el tratamiento
del carbdn para generar altas temperaturas y presiones, obteniendo un gas de sintesis, conversion
catalitica y purificacion del hidrégeno (Figura 2-12) [20]. Las etapas son las siguientes:

- 1°Etapa: Descomposicion quimica del carbon generando alta temperatura y presion, obteniendo
como resultado gas de sintesis, compuesto por CO, Hz e impurezas.

- 2° Etapa: Parte del monoxido de carbono de la primera etapa se transforma en CO2, debido a la
reaccion con agua, obteniendo dioxido de carbono e hidrogeno.

- 3° Etapa: Purificacion del hidrogeno y eliminacion del dioxido de carbono.

Existe la posibilidad de realizar la gasificacion con biomasa, siendo un proceso nulo ante emisiones
de gases contaminantes, ya que, la cantidad de diéxido de carbono producido es la misma cantidad
captada del medio para formar biomasa [20].
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Figura 2-12 Diagrama esquematico del Proceso de Gasificacion del carbén [34]

2.2.4 Electrolisis del agua

La electrolisis en un proceso en el que se utiliza un recurso como el agua para obtener hidrdégeno y
oxigeno mediante el uso de corriente eléctrica. Generalmente, se colocan en un recipiente dos electrodos,
uno positivo denominado anodo y otro negativo denominado catodo. Se procede a llenar de agua el
recipiente, de manera que pueda ser efectivo el transcurso de corriente eléctrica por todo el liquido. La
aplicacién de corriente hace que el agua rompa sus moléculas, separandolas tanto en hidrégeno como en
oxigeno, para finalmente ser almacenados. La descripcién de la electrolisis del agua y sus diferentes
configuraciones se desarrollaran mas adelante para un mejor entendimiento [20].

El uso del hidrogeno captado, mediante la electrélisis del agua, para generar corriente eléctrica no
podria darse debido a la mayor demanda energética que requiere este proceso. No obstante, el desarrollo
de las energias renovables podria facilitar un flujo continuo de corriente eléctrica para el consumo de
una planta de electrélisis. De esta manera se generaria un proceso poco agresivo hacia el ecosistema,
con bajos costes y sostenible [20].

2.2.5 Procesos termoquimicos del agua

Los procesos termoquimicos del agua son una variante del proceso de descomposicién térmica,
denominado termdlisis. La termolisis consiste en utilizar una gran cantidad de energia térmica exterior,
del orden de 2000 °C llegando hasta los 5000 °C, para que las moléculas del agua reaccionen entre si,
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produciéndose hidrégeno y oxigeno. Debido a la gran exigencia térmica de la termdlisis y a los pocos
materiales que podrian ser usados en estos procesos que conllevan grandes temperaturas, su uso es
inviable. Pero, mediante la incorporacién de reacciones quimicas ciclicas, se pueden aprovechar los
procesos termoquimicos para alcanzar temperaturas menores, del orden de 600 °C hasta los 1000 °C
[19].

Las reacciones quimicas se llevan a cabo gracias al uso de sustancias corrosivas y peligrosas, motivo
por el cual hace de este proceso uno de los menos usados; puede ser encontrado en plantas piloto o en
laboratorios de investigacion [20]. Actualmente existen una gran variedad de procesos termoquimicos,
entre ellos podemos encontrar a los siguientes:

e Ciclos de la familia del azufre
e Ciclos de 6xidos de metal volatil
e Ciclos de 6xidos de metal no volatil

2.2.6 Fotocatalisis

La fotocatalisis se puede utilizar por dos razones principales, la primera consiste en la oxidacion de
compuestos organicos a través de las moléculas de oxigeno y generacién de radicales libres para el
tratamiento de purificacion de agua, y la segunda para generar hidrogeno a partir de la descomposicion
fotocatalitica del agua. Como el objetivo del presente trabajo es la busqueda de métodos de obtencion
de hidrogeno, centraremos la basqueda en la segunda opcion. Pues bien, la fotocatalisis es un proceso
fotoquimico en el que se aprovecha la absorcion de luz solar mediante un catalizador o sustrato para
provocar reacciones de 0xido-reduccién. Puede darse en gases, liquidos organicos puros o disoluciones
acuosas. Segun las caracteristicas del sistema se pueden clasificar en homogénea (cuando dispone de
solo una fase) o heterogénea (cuando dispone de dos o mas fases) [21].

Este proceso consiste en introducir un semiconductor fotocatalitico en el agua para favorecer el salto
de electrones cuando incide la luz solar (Figura 2-13). Consecuentemente, se oxidan los iones OH a O
y se reducen los iones H* a Hy. Para lograr un proceso 6ptimo, es necesario tener un potencial de
reduccion del hidrégeno menor a la energia de la banda de conduccién para reducir el H* y generar
hidrégeno gas sobre la superficie del semiconductor. De igual manera sucede con el oxigeno, su
potencial de oxidacién del hidrogeno debera ser mayor para que los iones OH™ sean atraidos por las
cargas positivas para producir oxigeno gas [20].

Entre las principales ventajas del proceso podemos encontrar gque no genera emisiones
contaminantes y su funcionamiento depende de un recurso renovable (luz solar). Este método aun se
encuentra en investigaciones para poder optimizar su desarrollo y asi tener una alternativa mas para la
produccion de hidrégeno [20].
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Figura 2-13 Diagrama esquematico del Proceso de Fotocatalisis [35]
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2.2.7 Fotoelectrolisis

La fotoelectrolisis tiene integrado dos procesos que se producen simultaneamente. El primero de
ellos trata sobre la captacion de radiacion solar mediante el efecto fotoeléctrico, la segunda trata de la
hidroélisis de la molécula de agua, partiendo la molécula de agua en hidrégeno y oxigeno. Cuando se
capta la radiacion solar, los semiconductores la transforman en una corriente eléctrica que
posteriormente serd utilizada en el proceso de hidrolisis (Figura 2-14) [22].

En el segundo proceso de hidrdlisis se utilizara la electrolisis con una corriente eléctrica continua.
Para esto, se conecta las células fotovoltaicas al agua mediante uso electrodos que transmiten la
electricidad. Al ser electrolisis, se obtendra como resultado hidrogeno en el catodo y oxigeno en el &nodo
[22].
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Figura 2-14 Diagrama esquematico del Proceso de Fotoelectrolisis [35]

2.2.8 Biomasa

Para la produccién de hidrégeno a partir de la biomasa, se pueden encontrar dos formas distintas las
cuales se pueden usar como métodos principales, ellas son:

e Gasificacion de la biomasa: Similar al proceso de gasificacion del carbdn. Su finalidad es
generar vapor de agua a alta temperatura para producir un gas de sintesis formado por
mezclas de hidrocarburos gaseosos, CO, COz, alquitran y vapor de agua. Parte de los residuos
se gasifican y otra parte se utiliza para producir energia calorifica por medio de combustion.
Los hidrocarburos y el carbdn son oxidados parcialmente para obtener CO y H, (Figura
2-15). Posteriormente se hara reaccionar con agua para obtener CO2 y mas H». Este proceso
conlleva temperaturas hasta 1400 °C, produciendo hidrégeno de alta pureza [20].

e Pirdlisis de la biomasa: Aporta energia calorifica sin presencia de agua para obtener
biocombustible liquido aparte de las cenizas y gases. Este biocombustible se reforma con
vapor de agua que, con la ayuda de un catalizador de niquel, reacciona por etapas
convirtiendo el CO en CO2[20].
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le sintesis (CO,H,, CO.)

R ( l desplazamiento (—’ hidrogeno
biomasa >U m m
v

T gasificador

gen CO_H

Figura 2-15 Diagrama esquematico del Proceso de Gasificacion de la Biomasa [34]

2.3 El proceso de electrdlisis y sus diferentes configuraciones

En los inicios del siglo XIX, el cientifico William Nicholson en asistencia del cientifico Anthony
Carlisle, lograron el primer acercamiento hacia el proceso de electrolisis. Este acercamiento se llevé a
cabo debido a las investigaciones de Alessandro Volta quién construyé las pilas voltaicas. Desarrollaron
una pila voltaica similar a la del cientifico Volta, pero con la particularidad de colocar medias coronas
como discos de plata. Se dieron cuenta que, al sumergir alambres de cobre en un recipiente de agua, las
moléculas de agua se separaban en hidrégeno y oxigeno migrando al catodo y anodo, respectivamente.
Este hecho gener6 su rapida publicacion en julio de 1800 [23].

Respecto al proceso en si, la electrdlisis es un proceso quimico en el cual se introduce una corriente
eléctrica a un recipiente que contiene un liquido electrolitico, esta corriente que se aplica a través de un
anodo (polo positivo) y un catodo (polo negativo) genera un flujo de electrones que posibilitan las
reacciones de oxidacion-reduccion no espontanea, estas reacciones producen hidrégeno y oxigeno en el
catodo y el anodo respectivamente [23].

Durante la realizacion de este proceso, se tiene en cuenta lo siguiente:

e Los electrodos (anodo y catodo) no pueden tener contacto en proceso, ya que, seria
perjudicial para la fuente eléctrica.

e El flujo de corriente eléctrica debe ser directa o continua. El uso de la red eléctrica podria
desfavorecer el proceso.

e De igual manera que los electrodos, los gases resultantes como el hidrégeno y oxigeno, no
deben mezclarse. Su union es altamente explosiva.

e Para la produccion de agua desde la electrolisis, el uso mas comun es aplicar calor. Por lo
que, se debe hace de manera mesurada para evitar accidentes.

2.3.1 Electrolisis Alcalina

Este proceso recibe la descripcion de alcalina debido al uso de un liquido alcalino como electrolito,
por donde fluira la corriente eléctrica para generar hidrogeno. La solucion alcalina mas usada es
generalmente el hidroxido de potasio (KOH) en una solucion acuosa del 20 al 30%. Pues bien, los
materiales a usar en este proceso deben ser los suficientemente resistentes a la corrosion, ya que el
electrolito presente en el proceso podria dafiarlos. Teniendo en cuenta lo anteriormente sefialado, se usan
electrodos que son excelentes conductores y aptos para la resistencia de corrosivos. Entre los materiales
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que podemos usar en el proceso, para el anodo se utiliza el Niquel, Cobalto o Hierro y; para el catodo se
utiliza el Niquel con platino promovido con carbon activo [24].

Existen dos configuraciones por la cuales se puede dar el presente proceso, estas son:

e Disefio monopolar: El anodo y el catodo estan dispuestos de forma paralela (Figura 2-16). A
diferencia del disefio bipolar, este disefio puede trabajar con presiones atmosféricas mientras
que el bipolar suele trabajar con altas presiones [24].

o Disefio bipolar: El anodo y el catodo se encuentran conectados en serie, reduciendo asi el
espacio ocupado siendo conveniente para aprovechar los espacios en las industrias. Su
eficiencia también se ve afectada a favor, gracias a que el disefio proporciona una menor
resistencia en el electrolito [24].
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Figura 2-16 Esquema del Proceso de Electrolisis Alcalina [34]

2.3.2 Electrolisis de 6xido solido

Esta configuracion, derivada de la electrdlisis, opera con altas temperaturas siendo el tipo de 6xido
solido el elemento determinante de la temperatura, por lo que, en la actualidad continda la busqueda de
un material para el 6xido sélido que permita un trabajo mas factible.

Su disefio se caracteriza por utilizar celdas circulares en forma de anillos conectados entre si,
formando una especie de tubo. Se alimenta el reactor con vapor de agua en el catodo (formado por acero
y niquel) reaccionando y formando hidrégeno que posteriormente es retirado por el extremo contrario
de la alimentacién de vapor de agua. En el caso del oxigeno, este atraviesa las paredes del dispositivo
en donde luego seran conducidos mediante el 6xido solido para finalmente ser juntado en la parte exterior
del tubo (Figura 2-17) [24].
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Figura 2-17 Esquema del Proceso de Electrolisis de Oxido Sélido [34]
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2.3.3 Electrolisis de Membrana de Intercambio de Protones (MIP)

Como bien sefiala el nombre, este tipo de electrolisis usa una membrana entre el &nodo y el catodo
que permite sélo el paso de hidrdgeno para su posterior produccion (Figura 2-18). Especificamente, el
proceso consiste en introducir el agua (H20) directamente al &nodo (polo positivo), reaccionando con la
corriente electronica inducida, generando una separacién entre el oxigeno y los protones. Los protones
viajan desde el anodo hacia el catodo a través de la membrana, cuando estos llegan al catodo se produce
la formacion de hidrogeno [24].

El proceso posee como ventajas la produccién de hidrogeno con alta pureza, menor consumo de
energia, seguridad en el proceso, mantenimiento accesible y de buen manejo. El uso de esta
configuracion de electrdlisis con una membrana de intercambio de protones se proyecta como un tipo
de recurso de energia verde, debido a su alta eficiencia, escasa contaminacion y facil manejo [23].

La desventaja del proceso incide en el alto coste de los electrodos, ya que, el material del que estan
hechos los electrodos son metales nobles y en la sensibilidad de la membrana de intercambio [24].
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Figura 2-18 Esquema del Proceso de Electrolisis MIP [34]

Para culminar con el presente apartado, finalizada la descripcion de los métodos de produccién de
hidrogeno y de potabilizacién de agua de mar. Se ha tomado en cuenta los diferentes procesos, como se
puede apreciar en la Figura 1-6, seleccionando aquellos que tengan una robusta relaciéon para que la
produccién de hidrégeno y potabilizacion de agua de mar sean simultaneos y fiables. Ahora bien, una
vez seleccionado el método de electrélisis, se da paso a la elaboracién practica en el apartado de
desarrollo del presente trabajo fin de grado.
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3 DESARROLLO DEL TFG

El presente apartado dara a conocer los materiales y componentes empleados a lo largo de la fase
experimental durante los ensayos evaluados. Ademas, se describiré el procedimiento previo al inicio del
reactor en cada ensayo, asi como también la metodologia empleada al efectuar un pretratamiento al agua
de mar, la comprobacion de la eficacia de las membranas, la obtencién y analisis del agua potable
resultante y, por Gltimo, la obtencién y registro de caudales de hidrogeno.

3.1 Reactor empleado

Los ensayos de electrolisis realizados a lo largo de este trabajo emplearon celdas electroliticas que
permitian configurar diferentes tipos de reactores electroquimicos, tal y como las que se puede apreciar
en la Figura 3-1, donde se muestra una de las configuraciones evaluadas. A fin de alcanzar los objetivos
propuestos, que son la potabilizacion y generacion de hidrégeno a partir de agua de mar, se han realizado
diferentes configuraciones, tomando como punto de partida los avances ya realizados en un trabajo
anterior por el A.N Fernandez Fernandez [25].
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Figura 3-1 Esquema de los materiales usados en los reactores
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3.1.1 Disefo de la celda electrolitica

Los componentes que conforman los reactores han sido disefiados mediante el software de CAD
Autodesk Inventor. Este programa de disefio 3D permite al usuario realizar disefios mecanicos,
documentacion y simulacion de forma normalizada, directa y simple. Para realizar el disefio se
emplearon las diferentes herramientas de las que dispone el programa, como extrusion, roscado,
revolucién, recorte, entre otros. Posteriormente, se generaron los planos insertando las vistas necesarias
para definir no sélo la forma, sino también las dimensiones con el correspondiente acotamiento.

Cada uno de los ensayos evaluados, los cuales se detallan mas adelante, cuenta con los siguientes
componentes:

e Celda asimétrica: Tiene un lado liso, en el que se coloca una ldmina de neopreno recortada
de forma circular para que permita el contacto de la sustancia que alberga con el electrodo;
y otro lado con una hendidura, para que pueda ser colocada una junta térica. Normalmente
va colocada en los extremos del reactor junto a un electrodo. Puede contener hasta un
volumen de 20,75 mL.

AA(1:1)
,00 5,00

) VA

075,00

16,00

Figura 3-2 Imagen y medidas de la celda asimétrica

e Celda simétrica: En ambos lados tiene una hendidura para colocar una junta térica y asi no
perder liquido cuando se rellena el reactor. Normalmente va colocada en el centro del reactor.
Al igual que la celda asimétrica, puede contener hasta un volumen de 20,75 mL.

AA(1:1)

s am

A

Figura 3-3 Imagen y medidas de una celda simétrica

e Celda pequeia: Lleva en ambos lados una hendidura en la que se puede colocar una junta
torica. Usualmente se coloca dentro de ella una cataplasma, también denominada papeta, de
caolin (denominada en este trabajo como PC) o una papeta obtenida a partir de la mezcla de
CaCOzy caolin en una proporcion de volumen 1:2 (denominada en este trabajo como PCC).
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Estas cataplasmas o papetas, tal y como se detallara en el punto 3.3.2, tienen la doble misién
de tamponar el pH y almacenar los iones movilizados hacia los electrodos. Las celdas
pequefias pueden contener hasta un volumen de 10,125 mL.

AA(1:1)
08,00

Figura 3-4 Imagen y medidas de una celda pequefa

Apoyos: Como su mismo nombre lo indica, es donde principalmente se apoya el reactor. Va
colocado a los extremos del reactor y es donde apoya el electrodo entre laminas de neopreno
para evitar la fuga de liquido.
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Figura 3-5 Imagen y medidas de los apoyos
Varillas roscadas: Las varillas en conjunto con las roscas son las encargadas de sostener

todas las celdas haciendo presion las unas con las otras a medida que se van roscando hacia
el interior.
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Figura 3-6 Imagen y medidas de la varilla roscada
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e Tapon: Es aquella que facilita la toma de muestras, ya que sirve como una tapa. Tiene un
agujero con el objetivo de capturar los gases que emanan por el orificio.
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Figura 3-7 Imagen y medidas de las juntas téricas

e Juntas tdricas: Normalmente van entre celdas simétricas, asimétricas y pequefias, para
evitar la fuga de liquidos y asi retenerlo dentro del recinto. También se usa para fijar alguna
membrana que se desee colocar dentro de las diferentes zonas.

- T P

055,00

Figura 3-8 Imagen y medidas de las juntas de goma

3.1.2 Descripcion de la celda electrolitica

El reactor formado por los materiales sefialados anteriormente se divide en zonas 0 compartimentos
(anddico y catodico), en donde se introduce el agua de mar y consecuentemente, debido a las reacciones
de electrolisis del agua que tienen lugar en la superficie de los electrodos, se formaran O. y H: en el

anodo y catodo respectivamente (Figura 3-9).
Analizando en detalle cada uno de los compartimentos se tendria:
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Figura 3-9 Esquema de los compartimentos y principales componentes en el ensayo 1

Entrada del
Agua de mar

Compartimento
del Agua potable

e Compartimento Anddico: Es donde se encuentra el electrodo positivo o anodo. Hacia
este compartimento se fuerza la movilizacion de los aniones o iones de carga negativa.
En este electrodo se producen las reacciones de oxidacion de los diferentes iones
movilizados y en consecuencia la generacion de oxigeno y cloro gas (en caso de que esté
presente en el electrolito), tal y como se indica en las siguientes reacciones:

H,0 - 2H* + 1/, 055 + 2¢~

2Cl~ -» Clz(g) + 2e”
La generacion de hidrogeniones [H*] en la superficie del electrodo ocasiona que el medio
se haga cada vez més &cido llegando a alcanzar un pH &cido entre 2 y 4. Debido a este
proceso se genera oxigeno.
Las reacciones de oxidacion del cloruro, aparte de generar compuestos perniciosos para
el medio ambiente, reducen la eficiencia de los procesos de electrolisis. Por ello, con el
objeto de restringir la formacion del cloro gas, se introdujo una disolucion de NaOH al
10% en peso en el compartimento anddico, generando asi un pH > 3 para favorecer la
absorcion del Cl,, de acuerdo con las siguientes reacciones [26]:

Clyg) + H,0 & HOCl+H™ + Cl~
Cl"4+ OH~ & HOCl+ Cl™

Consecuentemente, debido al incremento del pH se formara acido hipoclorito (pH <
7,46) ylo ion hipoclorito (pH > 7,46) de acuerdo con la siguiente reaccion [26]:

HOCl & H* + 0Cl™

e Compartimento Catodico: Es donde se encuentra el polo negativo o catodo. Hacia este
compartimento se fuerza la movilizacion de los cationes o iones de carga positiva. En la
superficie de este electrodo tienen lugar los procesos de reduccion, produciéndose la
generacion de hidrégeno gas, tal y como se indica en la siguiente reaccion:

2H,0 + 2e” - 20H™ + Hy(g
Una alta concentracion de grupos de hidroxilo [OH7] provoca que el pH del agua
contenida en esta zona se vuelva mas alcalino, con un valor entre 12 y14.

Finalmente, el reactor cuenta con dos compartimentos a mayores por donde entra el agua de mar y
otro donde se encuentra el agua potable.

3.1.3 Configuraciones evaluadas

Ao largo del TFG y con el objeto de optimizar el montaje, se evaluaron 9 configuraciones distintas.
Cada una de estas configuraciones contiene un compartimento anddico (CA) y un compartimento
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catddico (CC) en donde se encuentran el anodo y catodo respectivamente. Ademas, contiene un
compartimento en donde se almacena el agua potable (CAP), en algunos casos se cuenta con un
compartimento usado para la entrada de agua de mar (EAM) y otros en donde se concentran los iones
(CCl), dependiendo del proposito de cada configuracion se pueden utilizar los siguientes componentes:

1) Cataplasma o papeta de caolin: agua ultrapura (PC).
2) Mezcla de CaCOs: caolin: agua ultrapura (PCC).

3) Membrana anionica (MA).

4) Membrana cationica (MC).

5) Electrodo bipolar (EB).

En total se llevaron a cabo 10 ensayos distintos, cuyas configuraciones en resumen se muestran en
la Tabla 3-1.

Papeta Membrana Electrodo _
Ensayo Binol Electrolito
PCC | PC | Aniénica | Cati6nica Ipolar
1* X X X X X
Agua de mar filtrada

2 X - X X X
31 x i X X ) Agua de mar filtrada + NaOH
39 X saturado (2:1)
4.1 -
49 ) ) X X X Agua de mar filtrada + NaOH

' al 30% (3,3:1)

5 - - - X -

6 - - X X -

7 - - X X - Agua de mar filtrada

8* X X - X -

9 X X - X - (1) NaOH al 10%

(2) Agua de mar filtrada

10* X X - X -

0 (3) NaCl 0,01 M

X sombreado: indica que se ha utilizado el material;
*: indica aquellos ensayos que se hicieron por duplicado;
(1): en el compartimento anodico; (2): en el compartimento de agua potable y entrada de agua de mar; (3): en el
compartimento catddico
Tabla 3-1 Resumen de las configuraciones realizadas en los ensayos

ENSAYO 1: CONFIGURACION INICIAL

En este primer ensayo se partié de una configuracion inicial a partir de la cual se iran realizando
posteriores modificaciones en funcion de los resultados obtenidos (Figura 3-10). En él se hicieron dos
reactores con la misma distribucion funcionando en paralelo, dicha configuracion sefiala lo siguiente:

1) En todos los compartimentos, a excepcion de aquellos previstos a introducir cataplasma, se
introdujo como electrolito agua de mar filtrada.
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2) Contiguo al compartimento anddico se introdujo la cataplasma de CaCOs y caolin (PCC), esta
papeta se encuentra soportada por un papel de filtro frente al anodo en un lado, y por una
microfibra de vidrio en el otro.

3) Anexa al compartimento catddico se introdujo la cataplasma de caolin (PC), esta papeta se
encuentra soportada por un papel de filtro frente al catodo en un lado, y por una membrana
cationica en el otro.

4) Se procedid a colocar un compartimento especifico para la entrada del agua de mar (EAM),
restringiendo el paso del agua debido a la cataplasma de CaCO3z y caolin en un lado, y a una
membrana anionica en el otro lado.

5) El compartimento del agua potable (CAP) estuvo formado por dos celdas con el objeto de
obtener més cantidad de muestra y facilitar la colocacion de un electrodo bipolar (EB) entre

ellas.
ANODO CATODO
—1/
Figura 3-10 Diagrama esquematico del ensayo 1
ENSAYO 2

Reactor similar al ensayo 1 (Figura 3-11). En el presente ensayo se realiz6 un so6lo reactor y se
procedio a retirar la celda rellena de cataplasma de caolin (PC), manteniendo igual el resto de la
configuracion del ensayo 1.

ANODO CATODO

Figura 3-11 Diagrama esquematico del ensayo 2
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ENSAYO 3

La configuracion es igual al ensayo 2, con la salvedad que se hicieron dos reactores, uno con
electrodo bipolar en el compartimento de agua potable (CAP), y otro sin electrodo bipolar (Figura 3-12).
Como evolucion del anterior ensayo, se introdujo una disolucion de agua de mar filtrada y NaOH
saturado en relacion 2:1 como electrolito.

ANODO CATODO

Figura 3-12 Diagrama esquematico del ensayo 3

ENSAYO 4

Al igual que en el ensayo 3 se realizaron 2 reactores con la misma configuracion, salvo que se
configur6 uno con electrodo bipolar en el compartimento del agua potable (CAP) y otro sin electrodo
bipolar (Figura 3-13). La evolucién respecto al ensayo 3 describe lo siguiente:

1) Se introdujo como electrolito una disolucion de agua de mar filtrada y NaOH al 30% en relacién
3,3:1 en todos los compartimentos.

2) Se retir6 la celda rellena de cataplasma de CaCOz y caolin (PCC).

3) También se procedio a retirar el compartimento de entrada del agua de mar (EAM).

CATODO

7

Figura 3-13 Diagrama esquematico del ensayo 4
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ENSAYO 5

En el presente ensayo se procedio a realizar un solo reactor, la evolucion respecto a la configuracion
del ensayo 4 considera lo siguiente:

1) Se mantuvo el electrolito usado en el ensayo 4.
2) Se procedié a retirar la membrana anionica y el electrodo bipolar, dejando sélo dos
compartimentos separados por una membrana cationica (Figura 3-14).

ANODO CATODO

Figura 3-14 Diagrama esquematico del ensayo 5

ENSAYO 6

En el presente ensayo se realizd un reactor en el que se colocaron los compartimentos del agua
potable (CAP) de revés para facilitar la recogida del agua potable (Figura 3-15). Ademas, la
configuracion sefiala lo siguiente:

1) Se introdujo como electrolito agua de mar filtrada en todos los compartimentos.

2) Anexa al compartimento anddico se insertd un compartimento de concentracion de iones (CCI1)
soportada por una membrana cationica frente al anodo en un lado, y por una membrana anionica
en el otro.

3) Contigua al compartimento catddico se incorpord otro compartimento de concentracion de iones
(CCI2) soportada por una membrana aniénica frente al catodo en un lado, y por una membrana
cationica en el otro.

ANODO CATODO

Figura 3-15 Diagrama esquematico del ensayo 6 y 7
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ENSAYO 7

En el presente ensayo se realizo un reactor con una configuracién igual al ensayo 6 (Figura 3-15).
Como evolucion respecto al ensayo 6, se procedio a darle un pretratamiento a la membrana anidnica,
sumergiendo dicha membrana en una disolucion saturada de NaOH.

ENSAYO 8
En el presente ensayo se realizaron dos reactores iguales que se configuraron de la siguiente manera:

1)

2)

3)
4)

5)

En el compartimento anddico (CA) se introdujo una disolucién de hidroxido de sodio al 10% en
peso.

En el compartimento del agua potable (CAP) y en el compartimento de concentracion de iones
(CCI) se introdujo agua de mar filtrada como electrolito, estando separados ambos
compartimentos por una membrana cationica.

En el compartimento catddico (CC) se introdujo cloruro de sodio 0,01 M.

Anexa al compartimento anddico se introdujo una celda rellena de cataplasma de CaCOs y caolin
(PCC) soportada por una membrana cationica frente al &nodo en un lado, y por una microfibra
de vidrio en el otro lado.

Contigua al compartimento catddico (CC) se incorpordé una celda rellena de cataplasma de caolin
(PC) sostenida por un papel de filtro frente al catodo en un lado, y por una membrana catiénica
en el otro lado.

ANODO CATODO

Figura 3-16 Diagrama esquematico del ensayo 8

ENSAYO 9

En el presente ensayo se realizd un sélo reactor. Al igual que en el ensayo 8, se usaron los mismos
electrolitos en los respectivos compartimentos, de igual manera sucedi6 con el uso de las cataplasmas.
Sin embargo, la evolucion respecto al ensayo 8 describe lo siguiente:

1)
2)
3)
4)

Se redujo la cantidad de cataplasma, pasando de una celda grande a una pequeria.

Se incorpord un compartimento especifico donde entraria el agua de mar (EAM), anexo a PCC.
Se procedio a retirar el compartimento de concentracion de iones (CCI).

Entre el compartimento de entrada del agua de mar y el de agua potable se introdujo una
microfibra de vidrio.

42



OPTIMIZACION DE UN REACTOR ELECTROQUIMICO PARA POTABILIZACION Y
PRODUCCION SIMULTANEA DE HIDROGENO A PARTIR DE AGUA DE MAR

ANODO CATODO

¢ f s
£ ﬁ N
— e o ” g Mg —
}/ AN "/ fweal ne ]-:T \\\
// eav | aoff cae | L e gl cc gy
/ 9% m‘\‘)@%a@lg“pﬁ NN P
p —-) @ ¢ N
@ @ @ % e "o |- %1% g
T [~~~ T/ /0 O
] /{/L\\\ \\ ) S
] / = N
LA - - ol | _.Z - - \\\

Figura 3-17 Diagrama esquematico del ensayo 9y 10

ENSAYO 10: CONFIGURACION FINAL

En el presente ensayo se realizaron dos reactores manteniendo una configuracion igual al ensayo 9.
El proposito de este décimo ensayo fue el registro de la produccién de hidrogeno, en mL/min, a medida
que la intensidad de corriente aumentaba. El registro de la produccion de hidrogeno sera mostrado en el
apartado de resultados.

3.2 Funcionamiento

El presente apartado describe la fase inicial antes de que se produzca la electrolisis en el reactor, en
esta fase se indican los circuitos eléctricos de los ensayos realizados, asi como también el proceso de
conexion a las fuentes de alimentacion, con el objetivo de registrar las intensidades eléctricas que
circulan en el reactor durante el ensayo para, posteriormente, discutir los resultados obtenidos.

3.2.1 Fase inicial

Antes de iniciar el reactor, se hizo el disefio de los circuitos eléctricos de cada una de las
configuraciones, para tener una mejor visualizacion en la colocacién de cables, resistencias y fuentes de
alimentacion. La Figura 3-18 corresponde al esquema de los circuitos eléctricos en los ensayos 1, 2, 3.2
y 4.2 mientras que, la Figura 3-19 corresponde al esquema de los circuitos eléctricos en los ensayos 3.1,
4.1,5,6,7,8,9y10.

Disefio del circuito eléctrico con electrodo bipolar (Figura 3-18): El circuito se conect6 de la
siguiente manera:

1) El anodo se conecto al polo positivo de la fuente de alimentacion 1.

2) El electrodo bipolar en serie con la resistencia de 1 kQ se conecto al polo negativo de la fuente
de alimentacion 1y a su vez se conectd al polo positivo de la fuente de alimentacion 2.

3) El catodo, en serie con la resistencia de 1 kQ, se conectd al polo negativo de la fuente de
alimentacion 2.

4) Las resistencias variables 1 y 2 representan a las resistencias eléctricas de los materiales
colocados entre cada uno de los electrodos introducidos en las celdas.
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i 30V Electrodo 30V
Anodo Bi p olar Catodo
+ -
I_I
Fuente de Fuente de
alimentacion 1 alimentacion 2

Resistencia Variable 1 Resistencia Varlable 2

Figura 3-18 Circuito eléctrico con electrodo bipolar de los ensayos

Disefio del circuito eléctrico sin electrodo bipolar (Figura 3-19):

1) El &nodo se conect6 al polo positivo de la fuente de alimentacion.
2) El catodo, en serie con la resistencia de 1 kQ, se conectd al polo negativo de la fuente de

alimentacion.
3) Laresistencia variable representa a las resistencias eléctricas de los materiales empleados dentro
del reactor.
30V
Anodo 1 kO Catodo
+ I —
Fuente de
alimentacion

=7

Resistencia Variable

Figura 3-19 Circuito eléctrico sin electrodo bipolar de los ensayos

Se aplicd un voltaje constante de 30 V en casi todos los casos, siendo la excepcidn en el ensayo 4,
ya que, se aplico un voltaje de 40 V en la configuracion sin electrodo bipolar y 45 V en la configuracion
con electrodo bipolar.

Para el calculo de la intensidad se utilizo la ley de Ohm, la cual indica que la diferencia de potencial
aplicada en los extremos de un circuito es directamente proporcional a la intensidad de corriente
circulante sobre una resistencia, tal y como muestra la siguiente ecuacion:

V=IXR

En el caso del presente trabajo, el registro de la intensidad de corriente se realizé al medir la caida
de potencial en resistencias de 1 k€ conectadas en serie. El registro de esta caida de potencial se realizd
empleando un multimetro como el de la (Figura 3-20). Este multimetro también se empled para
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determinar la caida de potencial que tiene lugar entre los electrodos empleados en cada configuracion,
lo que permitid determinar el valor de la resistencia variable en cada uno de los intervalos de tiempo de
control fijados de antemano.

Una vez establecido el campo eléctrico, se producira la movilizacion de los iones. Estos iones son
los responsables del transporte de la corriente en un medio acuoso, por lo que, los movilizara a cada uno
de los compartimentos respectivos en funcion de su carga.

Figura 3-20 Multimetro

3.3 Materiales empleados

A continuacion, se resefiardn los principales materiales empleados durante los ensayos que se
realizaron a lo largo del presente trabajo:

3.3.1 Electrodos inertes

Los electrodos empleados en los extremos del reactor son de Titanio recubiertos de 6xidos metélicos
como los que se pueden observar en la Figura 3-21. El empleo de estos electrodos, hechos de un material
inerte, garantiza que sean capaces de aguantar los procesos de oxidacion del &nodo y que, por lo tanto,
no se pierda parte de la corriente eléctrica suministrada que, si se perderia si se emplearan electrodos de
hierro propensos a oxidarse. Estos electrodos permitiran conectar los reactores a las fuentes de
alimentacion que a su vez suministraran, tal y como se dijo, un voltaje constante a lo largo de los ensayos.

Figura 3-21 Electrodos utilizados en los ensayos
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3.3.2 Materiales tamponantes del pH

Para que aquellas variaciones extremas de pH, que tienen lugar tanto en el &nodo como en el cétodo,
no alcancen el compartimento que contiene el agua potable, es necesario restringir la movilizacion de
estos iones o interponer materiales que permitan amortiguarlas para mantener el pH dentro del rango de
lo que se considera como valores aceptables para el agua potable (pH entre 6,5-9,5). Con este proposito
se evaluaron diferentes soluciones donde se emplearon los siguientes materiales:

Cataplasmas o Papetas:

- Celda rellena de CaCOs y caolin: Colocada en el compartimento anexo al anddico en una
proporcién de 1:2 en peso, y humedecida con una cantidad de agua suficiente para que la mezcla
tenga una consistencia semifluida. Esta mezcla servira como: 1) Medio de almacenamiento de
los aniones que sean movilizados hacia el anodo y 2) A través de la descomposiciéon del
carbonato a valores de pH acidos, amortigie la acidez, tal y como se aprecia en las siguientes
reacciones:

CaCO; + HY - Ca?* + HCO3
HCO3 + H* = COygy + Hy0

- Celda rellena de caolin: Colocada en el compartimento anexo al catddico, que gracias a su
elevada capacidad de intercambio idnico restringe el paso de iones.

En ambos casos, las celdas se encuentran en general soportadas con un filtro de papel por un lado
(el més cercano al electrodo) y con una microfibra de vidrio por el otro.

A) B)

Figura 3-22 A) Celda rellena de CaCOsy caolin, B) Celda rellena de caolin

Otra de las alternativas evaluadas para mantener el pH del agua potable, es el empleo de una
configuracidén con electrodo bipolar conectado en serie con el &nodo. Esta solucion permite modular la
cantidad de aniones generados en la superficie del electrodo en funcion de la corriente que circula.

Membranas:

A continuacién, se describen las funciones de las membranas colocadas en el interior de los
reactores:

- Membrana anidnica: Actla como intercambiador de iones, ya que, no permite el paso de
moléculas con cargas positivas, pero si aquellas con cargas negativas. En el apartado A) de la
Figura 3-23 se puede apreciar una mejor visualizacion de su apariencia.

- Membrana catiénica: Al igual que la membrana anioénica, actia como intercambiador de iones.
Su funcion principal es restringir el paso de moléculas con cargas negativas, dejando pasar
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aquellas moléculas con cargas positivas. En el apartado B) de la Figura 3-23 se puede apreciar
una mejor visualizacion de su apariencia.

A) B)

Figura 3-23 A) Membrana anionica, B) Membrana cationica

3.4 Metodologia

El presente apartado describe el conjunto de métodos usados para el pretratamiento del agua de mar
y, para la caracterizacion de las membranas ionicas. Ademas, se describen los procedimientos para
determinar los parametros del agua potable y el registro de caudales del hidrégeno obtenido.

3.4.1 Pretratamiento del agua de mar

Para alimentar los reactores se emple6 agua de mar extraida de la zona contigua de la Escuela Naval
Militar con la Ria de Pontevedra, como se especifica en el apartado A) de la Figura 3-24. Las propiedades
de esta agua se muestran en la misma figura.

B)
AGUA DE MAR
DeSore MERIRAS FRESCA

deMarin

pH 8,5
2=
/ [SO,*] mg/L 24,87
Escuela’Naval Militar @M A
[CH ek 20720

Figura 3-24 A) Imagen en Google Earth de donde se extrajo el agua de mar, B) Propiedades del agua de mar

Antes de introducir el agua de mar al reactor, se procedié a realizar los siguientes pretratamientos:

e Filtrado con papel de filtro: Este pretratamiento, cuyo objetivo era reducir las
particulas en suspension existentes en el agua de mar de partida, se realizé en todos los
ensayos.

e Mezcla con disolucion saturada de NaOH: En algunas de las configuraciones
analizadas, se empled como disolucion a suministrar al reactor una disolucién de agua
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de mar filtrada e hidroxido de sodio saturado en una relacion de 2:1. El objetivo que se
persigue es reducir la concentracion de cloruros existente en el agua de mar y mantener
unas condiciones de pH alcalinas en el anodo que eviten que se produzca cloro gas.

La relacion 6ptima en peso de NaOH saturado a afadir al agua de mar se determind,
mediante un estudio de la mezcla en distintas proporciones. Primero se procedié a
preparar una disolucion de NaOH saturado, agregando pequefias cucharadas de NaOH
cristalizado en agua destilada hasta que el NaOH ya no pueda ser disuelto. Luego se
introdujo esta disolucion en agua de mar en una relacién 2:1.

e Mezcla con disolucion de NaOH al 30%: En algunas configuraciones, y siguiendo los
mismos propositos que los indicados anteriormente, se empled una disolucion de NaOH
al 30% mezclada con agua de mar en una relacion en peso de 3,3:1. El prop6sito de
aminorar la cantidad de NaOH con respecto a la mezcla anterior es:

1) Reducir la cantidad de NaOH necesaria para preparar la disolucion que alimentara a
los reactores (aspecto econémico) y, 2).

2) Que el pH de la disolucion de partida estuviera méas cerca de los valores que establece
la ley para del agua potable, entre 6,5-9,5 (aspecto legal).

En ambos casos, tanto la mezcla con NaOH a saturacion como con NaOH al 30%, se realiz6 una
curva de retencion de cloruros variando los porcentajes en peso de las mezclas NaOH: Agua de mar.
Estos porcentajes en el caso del NaOH a saturacion fueron al 5, 10, 15, 30, 50 y 100% en peso mientras
que, en el caso del NaOH al 30% fueron al 10, 30, 50 y 100% en peso. Ademas, durante los ensayos
realizados en cada cierto intervalo de tiempo se determind, mediante el método de Mohr ([27]) que se
explicara en detalle mas adelante, el contenido de cloruro que permanece disuelto en la disolucion.

En el apartado de resultados, se muestran los valores de pH, [CI'] y [SO4?*] de cada una de las aguas
de partida que alimentaran a los reactores. Cabe destacar que estos parametros se determinaron al
comienzo de cada uno de los ensayos realizados.

3.4.2 Caracterizacion de las Membranas l6nicas

Para corroborar la eficiencia de las membranas adquiridas, se decidio realizar dos ensayos de
caracterizacion para cada membrana, tal y como se puede apreciar en la Figura 3-25. Con este propoésito,
en el primer ensayo se prepararon disoluciones de cloruro de sodio, una de 2 M y otra de 0,1 M, que
posteriormente fueron introducidas de la siguiente manera:

1) Enlaceldadonde se aloja el anodo (compartimento anddico) se introdujo la disolucion de cloruro
de sodio 2 M.

2) En la celda donde se aloja el catodo (compartimento catddico) se introdujo la disolucion de
cloruro de sodio 0,1 M.

3) Entre los dos compartimentos se insertaron las correspondientes membranas para su
comprobacion.

En el segundo ensayo se prepararon otras dos disoluciones de cloruro de sodio con diferentes
concentraciones, 1 M y 0,1 M para luego ser introducidas en una configuracion parecida al primer
ensayo, como se indica a continuacion:

1) En el compartimento anddico se introdujo la disolucion de cloruro de sodio 0,1 M.

2) En el compartimento catodico se introdujo la disolucién de cloruro de sodio 1 M.

3) Entre los dos compartimentos se insertaron las correspondientes membranas para su
comprobacion.

En el caso de ambos ensayos, una vez realizado el montaje, se conectaron los electrodos a la fuente
de alimentacion que suministro un potencial constante de 30 V. En intervalos de tiempo de 30 minutos,
a lo largo de las tres horas que durd el ensayo, se tomaron alicuotas de 1 mL para determinar la
concentracion de iones cloruros en cada uno de los compartimentos y se compardé con el contenido que
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habia inicialmente. La movilidad de este ion permitira evaluar la eficacia de la membrana a la hora de
facilitar o restringir la movilidad del anion analizado, siendo posteriormente descrita en el apartado de
resultados.

a) b)

® © ® ©

NaCl 2M NaCl 0,1M NaCl 0,1M NaCl 1M

7

VIINOI YNYHIINITIN
VIOINOI YNYHEINIIN

Figura 3-25 Caracterizacion de membranas: a) Ensayo 1 ; b) Ensayo 2

3.4.2.1 Membrana Catidnica

La funcion principal de la membrana catidnica es impedir el paso de componentes con cargas
negativas, como puede ser el cloro. Por lo que, con la corriente eléctrica aplicada, las moléculas de sodio
(carga positiva) y cloro (carga negativa) seran atraidas por sus respectivos polos. Es esperable, si la
membrana funciona correctamente, que la migracion del ion cloro hacia el &nodo se vea restringida al
encontrarse la membrana cationica en medio.

::: Catodo

@2
o

Membrana

S—— e
S | Cationica
—

Figura 3-26 Diagrama esquematico de la caracterizacion de la membrana catiénica

3.4.2.2 Membrana Anionica

En el caso de la membrana anionica, su deber es permitir el paso de las moléculas con cargas
negativas y restringir el paso de las moléculas con cargas positivas. Por lo que, el propdsito con esta
membrana es demostrar que se permite el paso del cloro haciendo que la concentracidn de cloruros en
la zona del anodo aumente.
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Anodo

Membrana

Figura 3-27 Diagrama esquematico de la caracterizacion de la membrana anionica

3.4.3 Obtencion y Analisis del agua potable

En cada ensayo realizado se procedid a aplicar una intensidad de corriente eléctrica al fluido, esto
generéd un movimiento de electrones y iones en todo el reactor. Consecuentemente, provocé: 1) La
electrolisis del agua con la generacion de gas hidrdgeno en el catodo y gas oxigeno en el anodo y 2) Un
gradiente de concentraciones en el centro del reactor, aminorando algunos compuestos del agua de mar
inicial que se encontraba dentro. Para aprovechar esta disminucion de concentraciones, se utilizaron
membranas o intercambiadores de iones para que el flujo de iones sea méas controlado y asi evitar que
retornen. A medida que los ensayos se fueron desarrollando, se obtuvieron diferentes recogidas de “agua
potable” para posteriormente ser analizados con mas detalle.

Los resultados del agua potable se basan en la toma de parametros continuos para identificar el
cambio que se origina en cada una de las zonas anteriormente mencionadas. Ahora bien, los parametros
registrados son:

1) Intensidad de corriente y diferencia de potencial.
2) Concentracion de sulfatos.

3) Concentracién de cloruros.

4) pH.

Intensidad de corriente y resistencia en los reactores: Se determinaron con ayuda del multimetro
en intervalos de tiempo entre 15 y 30 minutos. A partir de las lecturas de caida de potencial registradas
en las resistencias de valores conocidos, conectadas en serie (es decir resistencias de 1 kQ) y entre los
electrodos introducidos en los reactores.

Determinacion de sulfatos: La determinacion de este parametro se llevo a cabo mediante el uso del
Espectrofotémetro Lambda XLS UV/VIS PerkinElmer (Figura 3-28), empleando como muestras
alicuotas de 0,5 mL extraidas del compartimento de agua potable en intervalos entre 30 y 60 minutos
una vez comenzado el ensayo. Previamente y con el objeto de determinar la concentracion de sulfatos
de una sustancia por este método, primero fue necesario realizar la curva de calibracion del ion sulfato
utilizando la ecuacion de la recta de un diagrama de dispersion, en base a una tabla de diferentes
disoluciones de ion sulfato. El procedimiento a seguir fue el siguiente:

1) En un vaso precipitado se introdujo 0,5 mL de la sustancia a calcular junto a 4,5 mL de agua
ultrapura.

2) Se procedi6 a introducir dentro de un tubo de ensayo, 1 mL de la disolucion anterior en 15 mL
de agua ultrapura.
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3) Se procedio a afiadir 0,5 mL de reactivo de bario en el tubo de ensayo para posteriormente agitar
la muestra durante un minuto.

4) Finalizado el minuto, se afiadio la disolucion anterior hasta la % parte de una cubeta celular que
posteriormente se introdujo en el espectrofotometro.

5) Con el resultado de la absorbancia, se obtuvo la concentracion de sulfatos.

Despejando la variable de concentracion de sulfatos de la ecuacion de la recta obtenida en el
diagrama de dispersion, se determina lo siguiente:

m
Concentracion de sulfatos (Tg) = Absorbancia/0,0123 (Ec. 3-1)

- |
-?

.°° .‘/’"/ |

\V/

Figura 3-28 Espectrofotdmetro

Determinacion de cloruros: Para determinar la concentracion de cloruros en el agua potable se
tomaron muestras alicuotas de 1 mL extraidas del compartimento de agua potable en intervalos entre 30
y 60 minutos una vez comenzado en ensayo. El célculo se apoya el método de Mohr, este método
involucra nitrato de plata (AgNOs3) y cromato potasico de la siguiente manera:

1) En un soporte universal se coloca una bureta en donde se adicionara el nitruro de plata.

2) Antes de iniciar con el calculo de una sustancia, primero se calcula la cantidad de nitruro de plata
gastado en 45 mL de agua destilada, a la cual se denominarad como “blanco”.

3) Enun matraz Erlenmeyer se afiade 1 mL de la sustancia a calcular a 45 mL de agua destilada.

4) Se afiaden 4 gotas de cromato potéasico al matraz.

5) Se abre ligeramente la llave de paso de la bureta para permitir el paso de nitruro de plata al matraz
en forma de gotas, y se procede a agitar la mezcla.

6) Se cerrara la llave de paso cuando se note un cambio permanente a color rojizo o pardo (Figura
3-29). Con la llave de paso cerrada, la bureta indicara la cantidad de nitrato de plata impuesta
que, posteriormente, brindara la concentracion de cloruros, introduciendo dicho nimero en la
siguiente formula:

(AgNOzgastado — blanco) X M(AgNO) x 35,5 x 103

Ec. 3-2
Volumen total x50 ( )

C.de cloruros (rrzg) =
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Figura 3-29 Ejemplo del cambio de color cuando se calcula la concentracion de cloruros

Determinacion de pH: Para calcular un valor aproximado de pH, se utilizd una cinta de papel
reactivo en el que, al afiadir una gota de la sustancia a calcular en el papel, provoco que este cambie de
color, posteriormente se compard el color del papel con los colores establecidos que identificaban si la
sustancia era un acido o base obteniendo asi el valor de pH, dichos valores fueron tomados en intervalos
de tiempo entre 30 y 60 minutos. Para un calculo més exacto del pH se utilizé el pHmetro al final de
cada ensayo.

Figura 3-30 A) papel reactivo indicador de pH; B) pHmetro

3.4.4 Obtencidn y Registro de caudales del hidrégeno

Una vez conectado el reactor a la fuente de alimentacion brindando los 30 V, las moléculas de
hidrégeno se disociaran de las moléculas de agua (H20) sobre la superficie del catodo. El hidrogeno
comenzara a burbujear a través del orificio que presenta la celda en la parte superior. Al no contar con
la herramienta necesaria para almacenar el hidrogeno obtenido, se procede a calcular el volumen con la
ayuda de un globo aferrado al orificio por donde escapara el H,. Posteriormente, se calculara el volumen
del hidrogeno obtenido tomando medidas de la altura y el radio del globo cuando se encuentre
relativamente Ileno. Para la produccién de hidrégeno ocurre la siguiente reaccion:

2e” + 2H,0 > H, + 20H"

El hecho de utilizar el método de electrélisis implica una produccién de hidrogeno de alta pureza,
por lo tanto, no hace falta la comprobacion de pureza del hidrogeno.
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Figura 3-31 Reactores en serie con globos llenos de hidrégeno gas

El objetivo del décimo ensayo realizado fue el registro de voliumenes de hidrégeno obtenidos en los
diferentes rangos de intensidad de corriente circulante en los reactores. Hay que tener en cuenta, que con
el potencial empleado (30 V) es esperable que la intensidad que circule vaya en aumento y por tanto se
incremente la produccidn de hidrogeno. A medida que se desarrolla la celda electrolitica, el proceso pasa
de ser endotérmico a exotérmico generando un aumento de temperatura que aminora la energia necesaria
a suministrar para producir hidrégeno. Por consiguiente, al mantener el potencial empleado, aumentara
la produccion de hidrogeno y temperatura provocando una evaporacion del electrolito, segun lo descrito
en [26].

El procedimiento del registro de caudales de hidrdgeno fue el siguiente:

e Una vez conectado el reactor a la fuente de alimentacion, brindando el potencial de 30
V'y con el marcador de amperios en 0, inicio el conteo del cronémetro.

e A medida que se fue llenando el globo, se tomaron medidas de su altura y radio,
brindando un célculo aproximado de su volumen.

e Cuando el globo estuvo lleno, se procedid a quitar con cuidado evitando su escape, ya
que, es un compuesto muy explosivo. En ese momento se registré el tiempo que tard6 en
llenar el globo y la intensidad de corriente.

e Se procedio a parar el reactor cuando se observé un notorio cambio de temperatura o
cuando se dificulté la captura de hidrégeno.
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4 RESULTADOS

4.1 Ensayos

En el presente apartado se describiran e interpretaran los resultados obtenidos de la fase
experimental. Se procedera a mostrar los resultados del tratamiento previo al agua de mar antes de ser
introducida al reactor, la caracterizacion de las membranas ionicas, el analisis de las aguas potables y,
por ultimo, el registro de caudales del hidrégeno.

4.1.1 Pretratamiento del agua

La realizacion de los ensayos se llevé a cabo con el fin de lograr el objetivo de producir agua potable
dentro de los parametros establecidos por la organizacion correspondiente. La Tabla 4-1 muestra el valor
del pH, concentracion de sulfatos y concentracion de cloruros del agua de mar fresca extraida de la Ria
de Pontevedra. Posteriormente se describiran los tratamientos aplicados a esta agua.

pH [SO4%] mg/L [CIF] mg/L

Agua de mar fresca 8,5 24,87 20720

Tabla 4-1 Parametros iniciales del agua de mar fresca

Durante la fase experimental, se evaluaron en concreto diez ensayos en los que se aplicaron tres
tipos de pretratamientos, como indica la Tabla 4-2. Estos tratamientos previos a la introduccion de agua
en el reactor fueron de ayuda durante el proceso de electrolisis, ya que, se encargaban de reducir algunos
parametros demasiado altos en comparacion con el agua potable.

Tratamiento Ensayo pH [SO4%] mg/L [CI] mg/L
1 8,5 24,72 20100
Papel de filtro
2 8,5 23,74 20080
NaOH saturado 3 14 6,50 11502
4 14 18,84 14271
NaOH 30%
5 14 22,11 15975

Tabla 4-2 Parametros de las aguas de partida en funcion del pretratamiento realizado en cada uno de los diez
ensayos realizados
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Tratamiento Ensayo pH [SO4%] mg/L [CI'] mg/L
6 8,5 23,17 20306
7 8,5 21,38 20306
Papel de filtro 8 8,5 19,76 19951
9 8,5 20,57 19809
10 8,5 21,95 19809

Tabla 4-2 Continuacion

Durante los ensayos realizados con papel de filtro, se notd una pequefia reduccion en la
concentracion de sulfatos y cloruros, debido a que su funcién principal es retener, en el papel, la mayor
cantidad posible de particulas suspendidas en el agua de mar fresca, evitando asi el ingreso de
organismos dafinos para la salud. Tal y como se puede apreciar en la Tabla 4-2, las concentraciones de
sulfato y de cloruro mostraron una cierta variabilidad a pesar de ser el mismo pretratamiento, esto se
debe a:

1) Laimprecision de los aparatos usados para determinar las concentraciones.
2) Laexistencia de un error en las medidas, ya que, el célculo no es exacto
3) Laapreciacion visual de la persona que realiza la medicion.

Durante los ensayos 3, 4 y 5 que involucran NaOH, se pudo apreciar la sedimentacion de NaCl y
determinados componentes del agua de mar en el fondo del recipiente, mientras en la superficie se
encontrd agua de mar con menos cloruros, e incluso sulfatos. Esta precipitacion se debe al efecto del ion
comun, que establece lo siguiente:

Si se tiene una ecuacion equilibrada y se aumenta la concentracion de alguno de los iones, ocurrird
que el equilibrio se desplazara hacia el otro sentido de la ecuacion, precipitando el compuesto en dicho
sentido. De esta manera, si se agrega hidroxido de sodio al agua de mar, provocara el incremento del
anion sodio en el medio, haciendo que se produzca el efecto del ion comun. Por lo tanto, precipitara
cloruro de sodio en el fondo del recipiente, y posiblemente sulfato de sodio, que posteriormente sera
desechado.

NaOH = Na* + OH™
NaCl & Na* + Cl™
Na,(S0,) = Na* + S02-

Para introducir el agua de mar mezclada con NaOH en los reactores, previamente se procedio a una
segunda filtracion con papel de filtro, a fin de evitar que entrase parte del precipitado.

Para la determinacién de la mezcla 6ptima entre el NaOH, tanto saturado como al 30% en peso con
el agua de mar, se realizd previamente una curva de reduccion. A continuacion, se muestran los
resultados de los dos pretratamientos que implican NaOH, aplicados al agua de mar para la retencion de
cloruros:

Disolucion saturada de NaOH:

- EnlaFigura4-1 se puede apreciar que, al afladir un mayor porcentaje en peso de NaOH saturado,
la concentracién de cloruros se reducira en gran proporcién. Ademas, se procedio a realizar la
Figura 4-2, que representa la cantidad de cloruro reducido en comparacion con la concentracion
inicial, esta reduccion de cloruros alcanza hasta un 74,33%.
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Figura 4-1 Reduccidn de la concentracion de cloruros afiadiendo una disolucién saturada de NaOH
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Figura 4-2 Porcentajes de reduccion afiadiendo una disolucion saturada de NaOH

Disolucion de NaOH al 30%b:

- LaFigura4-3 indica que usando una disolucion menos concentrada de NaOH también realiza la
funcién de reducir la concentracion de cloruros, pero no con la misma intensidad de reduccion
que la disolucién saturada de NaOH. En comparacién con el poder de reduccion de cloruros
utilizando NaOH saturado, la Figura 4-4 muestra que utilizando la disolucion de NaOH al 30%
se puede lograr una reduccién hasta 59,03%.
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Figura 4-3 Reduccién de la concentracion de cloruros afiadiendo una disolucién de NaOH al 30%
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Figura 4-4 Porcentajes de reduccion afiadiendo una disolucion de NaOH al 30%

Finalmente, con respecto al pH, en los ensayos donde se utilizé el papel de filtro, no se aprecio
alteraciones en el valor de pH, ya que, solo se encargd de filtrar aquellas particulas en suspensién. Por
otro lado, aquellos ensayos en los que se utiliz6 hidréxido de sodio presentaron un elevado valor de pH.
Estos altos valores de pH suponen un problema a resolver, ya que, distan mucho de los valores marcados
por la norma para el agua potable entre 6,5-9,5.

En cualquier caso y a modo resumen, se aprecia que el parametro de la concentracion de cloruros ha
sido el factor mas dificil de reducir. Se comprobé que, al introducir una disolucion de hidréxido de sodio
en el agua de mar, provocaba una precipitacion de cloruro de sodio debido al efecto del ion comdn. Sin
embargo, esta disolucién incrementaba en exceso el valor de pH del agua de mar, siendo un aspecto
negativo para la produccion de agua potable.

4.1.2 Caracterizacion de las membranas

El presente apartado muestra los resultados obtenidos en los dos ensayos realizados para comprobar
la eficacia de las membranas de intercambio iénico.

4.1.2.1 Membrana Catiénica

Ensayo 1:

La Figura 4-5 perteneciente al ensayo 1, indica que las concentraciones de cloruro en las zonas de
anodo y catodo varian muy poco, esta variacion puede ser resultado de errores desencadenantes debido
a la imprecision de los instrumentos de medida, error del observador y/o inexactitud del calculo. Por lo
que, se infiere del ensayo 1 que la membrana cationica funciona correctamente.
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Figura 4-5 Ensayo 1-Membrana catiénica; A) Evolucion de la c. cloruros en el compartimento anédico; B)
Evolucién de la c. cloruros en el compartimento catédico
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Ensayo 2:

La Figura 4-6 muestra una escasa variacion similar a lo ocurrido en el ensayo 1. Por lo que, el
segundo ensayo sostiene lo inferido del primer ensayo realizado, asegurando que la membrana catiénica
funciona correctamente.
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Figura 4-6 Ensayo 2-Membrana catiénica; A) Evolucion de la c. cloruros en el compartimento anédico; B)
Evolucién de la c. cloruros en el compartimento catodico

4.1.2.2 Membrana Anidnica
Ensayo 1:

La Figura 4-7 muestra que la concentracion de cloruros en el compartimento catédico ha variado
muy poco, manteniéndose en un valor aproximado de 34000 mg/L. Sin embargo, la concentracion de
cloruros en el compartimento anddico muestra una pequefia disminucién de cloruros. Con lo sefialado
anteriormente se comprueba que la membrana anidnica no trabaja correctamente, ya que, se deberia
producir un evidente aumento de concentracién de cloruro en el compartimento anddico, y una
disminucion en el compartimento catddico.

69800 A) 3550 B)
[72]
S 69600 8
g :
S 69400 S
Jgen g~
S S 69200 © 23500
'S E S 2
S s E
£ 69000 g
8 S
S 68800 8
© S

68600 3450

0 100 200 300 0 100 200 300
Tiempo (min) Tiempo (min)

Figura 4-7 Ensayo 1-Membrana anionica; A) Evolucion de la c. cloruros en el compartimento anddico; B)
Evolucion de la c. cloruros en el compartimento catodico

Ensayo 2:

La Figura 4-8 indica que las concentraciones de cloruro en el compartimento anddico y catodico
varian muy poco, cuando se deberia producir un evidente aumento de cloruros en el compartimento
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anodico y una clara disminucién en el compartimento catodico. Por lo que, el resultado obtenido en el
segundo ensayo sostiene el resultado obtenido en el primero, comprobando que la membrana anionica
no funciona correctamente.
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Figura 4-8 Ensayo 2-Membrana aniénica; A) Evolucién de la c. cloruros en el compartimento anddico; B)

Evolucién de la c. cloruros en el compartimento catodico

4.1.3 Anélisis del agua de potable resultante

La Tabla 4-3 muestra la duracion de cada uno de los ensayos realizados, el potencial tedrico
aplicado, asi como también la intensidad eléctrica circulante medidos con la ayuda del multimetro y las
resistencias variables entre los diferentes electrodos. Posteriormente, se indicaran las intensidades
medidas a diferentes intervalos de tiempo y si su configuracion lleva un electrodo bipolar.

Duracion del Intensidad
Ensayo ensayo Potencial tedrico aplicado (V) durante el Resistencia (Q)
(min.) ensayo (A)
Anodo-E.B.: 30 0,218 137,6
1* 300 )
E.B.-Cétodo: 30 6,02 3,95
, % Anodo-E.B.: 30 0,15 200
E.B.-Catodo: 30 2,55 10,69
3.1) Anodo-Cétodo: 30 1,94 14,36
3** 240 3.2) Anodo-E.B.: 30 0,07 408,86
E.B.-Cétodo: 30 1,69 17,56
4.1) Anodo-Cétodo: 40 1,89 20,07
4> 240 4.2) Anodo-E.B.: 15 1,71 7,92
E.B.-Cétodo: 30 0,2 150,5
5 240 Anodo-Catodo: 30 1,25 22,86

*: indica aquellos ensayos que se hicieron por duplicado;
**: indica aquellos ensayos que se hicieron con y sin electrodo bipolar
Tabla 4-3 Registro del potencial medio e intensidad eléctrica durante los ensayos
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Duracion . , . Intensidad . )
Potencial tedrico Resistencia
Ensayo del ensayo aplicado (V) durante el Q) Ensayo
(min.) b ensayo (A)

6 150 Anodo-Cétodo: 30 1,74 16,11

7 300 Anodo-Cétodo: 30 1,9 14,65
8* 420 Anodo-Cétodo: 30 1,8 16,67

9 120 Anodo-Catodo: 30 0,54 54,63
10* 160 Anodo-Cétodo: 30 0,84 35,12

Intensidad eléctrica:

En la Figura 4-9 se muestra la evolucion en el tiempo de la intensidad de corriente que fluye entre
los electrodos del reactor, en aquellos montajes donde se introduce el electrodo bipolar. Las medidas
obtenidas sefialan que las intensidades tanto en el Anodo-Electrodo bipolar, como en el Electrodo
bipolar-Catodo se mantienen constantes a lo largo del tiempo. Con la excepcién del ensayo 1, donde la
intensidad del Electrodo bipolar-Catodo va en aumento a medida que transcurre el tiempo, llegando a

aumentar h

Comparativamente entre compartimentos (A-EB y C-EB), la intensidad que circula es similar, con
la excepcidn del ensayo 4 donde los potenciales aplicados entre los electrodos de los extremos vy el
bipolar fue distinto (A-EB 15V y EB-C 30 V), tal y como se recoge en la Tabla 4-3. Este hecho implica
que en el electrodo bipolar se estan generando mas H* que OH", segln el modelo recogido en [28] v,

asta los 30 mA.

Tabla 4-3 Continuacion

por tanto, se estaria tratando de acidificar el medio.
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Figura 4-9 Gréafica de dispersion de la intensidad eléctrica durante los ensayos con electrodo bipolar
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En los ensayos realizados sin electrodo bipolar (Figura 4-10), la mayoria de las intensidades se
mantienen constantes. En otros casos, las intensidades varian un poco llegando a ser constantes a medida
que se van desarrollando.
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Figura 4-10 Grafica de dispersidn de la intensidad eléctrica durante los ensayos sin electrodo bipolar

Con los valores de resistencia recogidos en la Tabla 4-3, se aprecia que los reactores apenas ejercen
oposicion al paso de la circulacion de corriente, independientemente de los materiales introducidos.

Valor de pH:

En la Figura 4-11 se puede apreciar que, en el caso de los ensayos involucrados con hidréxido de
sodio, el valor de pH no se logra reducir debido al exceso de NaOH, obteniendo resultados negativos
con este pretratamiento. En los ensayos 1y 2, el uso de un electrodo bipolar denota una disminucion del
pH a medida que se desarrolla el ensayo. En los ensayos 6 y 8, se mantiene el valor de pH del agua de
mar inicial, ya que, el pretratamiento s6lo involucré un papel de filtro. Sin embargo, en el ensayo 7, el
pH aument6 un poco, esto es debido a que la duracion del ensayo fue mas larga en comparacion a las
otras.

En el ensayo 9 y 10, se aprecia un notorio aumento del valor de pH en un corto periodo de tiempo,
la explicacion de este acontecimiento es la siguiente:

1) La reaccion del CaCOs con los hidrogeniones (H") generados en el anodo; esto ocasiona su
descomposicion en ion calcio (Ca®") y ion bicarbonato (HCOs); tal y como se indicaba en las
ecuaciones del apartado de metodologia.

2) Las moléculas de calcio son atraidas hacia el catodo, donde pueden precipitar con el OH
generado en el compartimento catodico, produciéndose la precipitacion de un compuesto menos
soluble y de pH béasico como lo es Ca(OH)2; proceso que suele ocurrir en el tratamiento de
materiales pétreos y de hormigon.
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Figura 4-11 Gréfica de dispersion de los valores de pH durante los ensayos

A modo resumen, la Tabla 4-4 muestra el resultado final obtenido del valor de pH en comparacion
con el valor de la muestra inicial.

Valor de pH
Ensayo
Inicial Final

1 8,5 3

2 8,5 4
3.1-3.2 14 13,5
4.1-4.2 14 13,5

5 14 14

6 8,5 8,5

7 8,5 10

8 8,5 8,5
9y 10 8,5 12,5

Tabla 4-4 Resultados finales del valor de pH en los ensayos

Concentracion de sulfatos:

La Figura 4-12 muestra que, en los ensayos 1, 2, 3.1 y 3.2 se mantienen las concentraciones de
sulfatos a lo largo de su duracion sin denotar cambio alguno. En los ensayos 4.1, 4.2, 5y 6, se puede
apreciar una disminucién de sulfatos a medida que transcurre el tiempo del ensayo. En los ensayos 9 y
10, se denota una disminucion de sulfatos en un corto tiempo, por lo que, se determina que el NaOH es
beneficioso para la reduccién de sulfatos.
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Figura 4-12 Grafica de dispersion de las concentraciones de sulfatos durante los ensayos

A modo resumen, la Tabla 4-5 muestra los resultados finales de la concentracion de sulfatos en los
diferentes ensayos, asi como también, el porcentaje de reduccion.

Concentracion de sulfatos
Ensayo
Inicial Final % Reduccion

1 24,72 24,71 0

2 23,74 23,79 0
3.1 6,4 6,26 2,19
3.2 6,4 6,02 5,94
4.1 19,84 15,93 19,71
4.2 19,84 13,33 32,81
5 22,11 19,12 13,52
6 23,17 21,79 5,96
7 21,38 23,74 0

8 19,76 16,5 16,5
9 20,57 16,91 17,79
10 21,95 14,07 35,9

Tabla 4-5 Resultados finales de la concentracion de sulfatos en los ensayos; Se ha colocado el valor de 0 en
aquellos ensayos donde la reduccion es minima o negativa

63



JHOSEPH ALESSANDRO ANTEZANA CORONADO

Concentracion de cloruros:

En la Figura 4-13 se aprecia que en los ensayos 1, 2, 6, 7 y 8 ocurre una pequefia disminucién de
cloruros, se deduce que mientras mas tiempo dure el ensayo, se podra reducir ain mas la concentracion
de cloruros. Sin embargo, no seria rentable este tipo de ensayos, ya que, una duracion mas larga produce
un mayor consumo de electricidad.

Los ensayos 3.1, 3.2, 4.1, 4.2 y 5 involucran un pretratamiento con NaOH, por lo que, inician en una
concentracion de cloruros menor a las anteriores. No obstante, se aprecia una reduccién de cloruros en
los ensayos 4.2 y 5 mientras que, en 3.1, 3.2 y 4.1 se mantiene la concentracion.

En los ensayos 9 y 10, se denota una gran disminucién de cloruros en un breve espacio de tiempo.
El hecho de utilizar hidroxido de sodio al 10% en peso en el compartimento anddico, y cloruro de sodio
0,01 M en el compartimento catodico, favorece a la reduccion de cloruros.
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Figura 4-13 Grafica de dispersion de la concentracion de cloruros durante los ensayos

A modo resumen, la Tabla 4-6 muestra los resultados finales de la concentracion de cloruros en cada

uno de los ensayos realizados. También se expresa el porcentaje de reduccidn respecto a la concentracién
inicial.

Concentracion de cloruros
Ensayo
Inicial Final % Reduccion
1 20100 19099 4,98
2 20080 18957 5,60
3.1 11502 11360 1,23

Tabla 4-6 Resultados finales de la concentracion de cloruros en los ensayos; Se ha colocado el valor de 0 en
aquellos ensayos donde la reduccién es minima o negativa
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Concentracion de cloruros
Ensayo
Inicial Final % Reduccion

3.2 11502 11324 1,55
4.1 14271 14342 0
4.2 14271 12709 10,95
5 15975 14200 111
6 20306 19170 5,60
7 20306 19880 2,10
8 19951 18957 4,98
9 19809 15549 21,50
10 19809 11786 40,50

Tabla 4-6 Continuacion

Con los resultados finales de las diferentes muestras de agua potable obtenida de los ensayos, a
continuacion, se procede a comparar dichos resultados con los parametros permisibles del agua potable.

Valor de pH: Segun la Figura 4-14, los Unicos ensayos aceptables serian el ensayo 6 y 8, ya que,
dichos valores estan contenidos entre los valores permitidos de pH (6,5-9,5).

14 = ph

= |imite min
12 .

= |imite max
10

8
=
6
4
0
1 2

Figura 4-14 Comparativa entre los valores permisibles de pH del agua potable y los resultados obtenidos

31 32 41 42 5 6 7 8 9 10
Ensayo

Concentracién de sulfatos: Segun la Figura 4-15, muestra que las concentraciones de sulfatos de
todos los ensayos se encuentran dentro del limite aceptable del agua potable (500 mg/L).
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Figura 4-15 Comparativa entre los valores permisibles de C. de sulfatos y los resultados obtenidos

Concentracién de cloruros: Segun la Figura 4-16, se puede interpretar que ninguno de los ensayos
ha podido alcanzar el valor permisible de 250 mg/L.
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Figura 4-16 Comparativa entre los valores permisibles de C. de cloruros y los resultados obtenidos

Los anteriores resultados muestran que, a pesar de haber realizado una serie de ensayos con
diferentes configuraciones en cada uno de ellos, ha sido dificultoso reducir los altos parametros iniciales

del agua de mar. Por lo que, el objetivo de poder producir agua potable en el presente trabajo se ve
afectado.

4.1.4 Registro de caudales del hidrégeno

El proposito del presente apartado es comprobar el correcto funcionamiento del proceso de
electrolisis desarrollado en los ensayos, por lo que, los ensayos 9 y 10 se han enfocado especificamente
en la produccién de hidrégeno a medida que incrementaba la intensidad eléctrica.

La Figura 4-17 muestra la produccion de hidrégeno en una duracion de 120 minutos. Se tomaron
medidas de la circunferencia y altura del globo aferrado al tapon, ubicado en el compartimento catédico
para la captura del hidrégeno producido. Como resultado se obtuvo un caudal medio de 2,24 mL/min,
ya que, se produjo 269,05 mL en 120 minutos para una intensidad eléctrica promedio de 0,91 A.
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Figura 4-17 Grafica de dispersion del volumen obtenido en el noveno ensayo

En el décimo ensayo se realizaron dos reactores conforme a lo resefiado en el apartado de ensayos
evaluados. El reactor uno tuvo una duracion menor a la del reactor dos debido a un excesivo aumento
de temperatura, por lo que, se decidi6 apagar el reactor para evitar cualquier incidente. Sin embargo, el
reactor dos continué mostrando un correcto funcionamiento para finalmente ser apagado cuando se llegd
auna intensidad de 2,2 A. Posteriormente, se realizo el promedio del caudal de hidrégeno proporcionado
por ambos reactores para obtener asi la Figura 4-18.

De la Figura 4-18 se puede inferir que la intensidad eléctrica recorrida en el reactor es directamente
proporcional a la produccion de hidrégeno en mL/min, tal y como se describe en la ecuacion de la recta.
Esto se produce debido a que, cuando el proceso pasa de endotérmico a exotérmico reduce la necesidad
de suministrar potencial eléctrico, pero el hecho de mantener un potencial constante hace que aumente
la intensidad eléctrica generando un aumento en la producciéon de hidrégeno y un aumento de
temperatura que provocara la evaporacion del electrolito. Ademas, se evit6 la produccion de cloro gas,
ya que, se introdujo en el compartimento anddico una disolucion de hidréxido de sodio al 10% en peso,
restringiendo la formacion de este componente.
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Figura 4-18 Registro de caudales de hidrégeno a intervalos de intensidades en el décimo ensayo

Una vez mostrada los resultados obtenidos de la fase experimental del presente trabajo. Se da paso
al apartado de conclusiones y lineas futuras.
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5 CONCLUSIONES Y LINEAS FUTURAS

5.1 Conclusiones

Al finalizar con la fase experimental y habiendo discutido los diferentes resultados obtenidos en
apartados anteriores, se puede concluir que la evolucion de las configuraciones ha mostrado una evidente
mejora respecto al ensayo inicial, presentando una disminucion de concentraciones que la asemejan a
los parametros del agua potable y un gran poder de produccion de hidrogeno a medida que se
desarrollaban los ensayos. Ahora bien, a continuacion, se destacan las siguientes conclusiones:

e EIl proceso electrolitico permite reducir la concentracion de iones sulfatos y cloruros,
alcanzado en nuestra configuracion Optima un valor maximo de 36% Yy 40%,
respectivamente.

e EIl uso de NaOH en el compartimento anodico restringe la formacién de cloro gas. Sin
embargo, su adicion para reducir el cloro en el agua potable queda desaconsejada por el
excesivo aumento del valor de pH.

e El proceso permite la formacion de hidrégeno generando caudales de hasta 12 mL/min para
una intensidad de corriente de 2,2 A. Sin embargo, el proceso necesita ser continuo, debido
a que el electrolito dentro del reactor se evapora.

e Se ha podido determinar una ecuacion que relaciona el caudal de hidrégeno generado con la
intensidad de corriente eléctrica. Siendo la siguiente: Y = 2,1056.X2 + 0,5236.X (Y:
Caudal de hidrégeno; X: Intensidad eléctrica).

e EI proceso de electrolisis, mediante el uso de un reactor, ha demostrado ser efectivo
permitiendo la produccion de hidrégeno y reduciendo los principales parametros del agua de
mar, siendo esto un gran aporte para lograr el objetivo de potabilizacion del agua de mar.

5.2 Lineas futuras

Para mejorar el desarrollo del proceso y obtener asi 6ptimos resultados, a continuacion, se afiaden
algunos comentarios deducidos del presente trabajo como lineas futuras.

Desarrollar un sistema automatico de control de caudales que ayude al calculo y almacenamiento
del volumen de hidrogeno producido, evitando asi posibles accidentes debido a la explosividad de este
gas.
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Para su viabilidad econémica con el objetivo de producir hidrégeno y evitar la evaporacion del
electrolito, seria ventajoso disponer de dos reactores trabajando en continuo.

Busqueda de un tratamiento eficiente aplicable al agua de mar con el objetivo principal de reducir
la concentracion de cloruros.

Continuar con la optimizacién del presente proceso electroquimico hasta encontrar una
configuracion efectiva que cumpla con la produccion simultanea de hidrogeno y agua potable, siendo
esta Ultima aceptable por la organizacion correspondiente.
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ANEXO |: DETERMINACION DE SULFATOS Y CLORUROS

Determinacion de sulfatos

El procedimiento para realizar la determinacion de sulfatos se resume en el desarrollo de una recta
de calibrado para obtener asi la ecuacion de la recta que esta relacionada con la concentracion de sulfatos.
A continuacion, se dara a conocer el proceso para calcular la recta de calibrado y la ecuacion de
concentracion de sulfatos:

Recta de calibrado:

1. Se alistaron siete tubos de ensayo, en los cuales se introdujo 15 mL de agua ultrapura en cada
uno de ellos.

2. Se procedi6 a insertar en los tubos de ensayo cantidades de 0,2; 0,4; 0,6; 0,8 ;1y 1,2 mL en cada
uno de ellos, a excepcidn del primero, ya que, seria la muestra en blanco.

3. Previo al célculo de la absorbancia, mediante el espectrofotdmetro, se debid preparar reactivo
de bario formado por 20 g de acetato de bario, 75 mL de acido acético 10 N y 25 mL de goma
ardbiga al 5%, que conjuntamente se procedi6 a filtrar. Posteriormente, se afiadié 0,5 mL de
reactivo de bario a cada tubo de ensayo para luego ser agitado por un minuto e introducido en
una cubeta hasta la % parte. Este proceso se realizé en cada uno de los tubos de ensayo.

4. Se configurd el espectrofotometro con una longitud de onda de 425 nmy se procedi6 a colocar
la cubeta dentro.

5. Con la absorbancia calculada, se procedié a insertar los resultados en una hoja de célculo de
Excel formando asi la Tabla A1-1 para luego dar origen la Figura Al1-1.

p;ifgrl]u(;:(iec’)i:n Concentracion | Absorbancia
sulfato (mL) (mg/L) (425 nm)

0 0 0

0,2 6,776 0,055

0,4 13,376 0,172

0,6 19,807 0213

038 26,076 0,350

1,0 32,187 0,391

12 38,148 0474

Tabla Al-1 Concentracién de ion sulfato - Absorbancia
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Figura Al-1 Diagrama de dispersién para determinacién de sulfatos

Ecuacion de concentracion de sulfatos:

Una vez obtenida la ecuacion de la recta, se procede a despejar la variable x, siendo esta variable la
concentracion de sulfatos, tal y como se muestra en la siguiente ecuacion:

m
Concentracion de sulfatos (Tg) = Absorbancia/0,0123

Determinacion de cloruros

Para realizar la determinacion de cloruros en los ensayos, se utilizo el método de Mohr, este es un
método volumétrico de precipitacion que utiliza el cromato potasico (K2CrOs) como indicador dando
inicialmente a la sustancia un color amarillento. Este método también involucro nitrato de plata (AgNO3)
que al agregarse a un medio acuoso se disocid totalmente, para posteriormente formar un precipitado
blanco de cloruro de plata AgCl segun la reaccion:

Agt + Cl” o AgCl

El fin de la valoracién ocurre cuando todo el ClI- precipita. Luego, el exceso de iones Ag* en solucion
reacciona con los iones cromato CrO4% para precipitar en forma de Ag.CrOs4 que se torna a una
coloracion rojiza segun la reaccion:

24T + Cro;~ o Ag,Cro,
El proceso para determinar los cloruros fue el siguiente:

1. Enuna bureta se introdujo nitrato de plata 0,1 M hasta enrasar con el cero inicial.

2. En un matraz Erlenmeyer se introdujo 1 mL de la sustancia a determinar en 49 mL de agua
ultrapura. Afiadiendo como indicador 4 gotas de cromato potasico. Inicialmente se hizo una
muestra en blanco (s6lo 50 mL de agua ultrapura) para determinar la concentracion de cloruros
en el agua ultrapura.

3. Se procedi6 a abrir la llave de paso de la bureta permitiendo la introduccion de nitrato de plata
en forma de gotas.

4. El proceso se dio por finalizado cuando la mezcla se torné de un color pardo o rojizo permanente.

Con el dato de la cantidad de nitrato de plata gastado, se procedié a introducirlo en la siguiente
ecuacion:
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B (G — B) x 35,5 x 1000
" Volumen de muestra introducido

L, mg
Concentracion de cloruros (T)

X 50

Donde:
G: Cantidad de AgNOs gastado en la muestra (mL).
B: Cantidad de AgNOs gastado en el blanco (mL).
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