La conductividad como herramienta para
evaluar el funcionamiento del proceso de lavado
en cama movil

Lizet Rodriguez Machin', Bernhard Hoffner’, Werner Stahl’, Oscar Miguel Rivera Borroto’.
' Centro de Bioactivos Quimicos, Universidad Central «Marta Abreu» de Las Villas, lizetr@uclv.edu.cu * Institut fiir
Mechanische Verfahrenstechnik und Mechanik (MVM), Universitit Karlsruhe (TH), D-76128 Karlsruhe, Germany.
* Bioinformatics Group, Center of Studies on Informatics (CEI), Faculty of Mathematics, Physics and Computer Science.
Central University of Las Villas, Unit of Computer-Aided Molecular «Biosilico» Discovery and Bioinformatic Research
(CAMD-BIR Unit), Faculty of Chemistry-Pharmacy and Department of Drug Design, Chemical Bioactive Center. Cuba.

The conductivity as a tool to evaluate the operation of the washing process in moving bed

La conductivitat com eina per avaluar el funcionament del procés de rentat en Ilit mobil

Recibido: 21 de enero de 2008; revisado: 17 de junio de 2008; aceptado: 19 de junio de 2008

RESUMEN

En el presente trabajo se considera la conductividad eléc-
trica de disoluciones iénicas como una propiedad fisica
adecuada para el monitoreo de impurezas de naturaleza
iénica (disolucion de NaCl), las cuales son eliminadas en
el proceso de lavado en cama moévil de sélidos granula-
res (arena de cuarzo). Después de un estudio reolégico
se selecciono el Polivinilpirrolidon (PVP) como el mejor
candidato disponible para aumentar la viscosidad de las
disoluciones y se demostré6 matematicamente que esta
tiene una ligera influencia sobre la magnitud de la con-
ductividad eléctrica medida en el rango de concentracién
analizado (0 g/L < cew < 35 g/L). También se determiné
que las variaciones de temperatura no afectan de modo
significativo esta magnitud eléctrica en el rango de tem-
peraturas estudiado (20 °C < T < 30 °C). Con los valores
experimentales de conductividad para las diferentes con-
centraciones de PVP, en el rango de temperatura sena-
lado, se calcularon los coeficientes de temperaturay con-
centracion de la conductividad que permitieron corregir
la medicion de dicha magnitud eléctrica. Finalmente se
pudo determinar la concentraciéon de impurezas (NaCl)
para dos fracciones granulométricas de arena de cuar-
20 (Xs05 =160 um (Geba) y 337 um (Dorsilit 9H)) lavadas con
agua desmineralizada. Se utilizaron, ademas, los datos
de proceso tomados en el sedimentador y la ecuacién de
conductividad modificada teniendo en cuenta las des-
viaciones en la conductividad debido a las variaciones de
temperatura y la adicion de PVP.

Palabras clave: Cama movil. Conductividad. Lavado. Vis-
cosidad.

SUMMARY

In this work, the electric conductivity of ionic dissolu-
tions is considered as an appropriated physical prop-
erty for monitoring impurities of ionic nature (NaCl dis-
solution), which are removed in the moving bed washing
process of granular solids (quartz sand). After a rheo-
logical study, Polyvinylpyrrolidone (PVP) was selected
as the best available candidate to increase the disso-
lutions viscosity, which was mathematically demon-
strated to have a slight influence on the electric con-
ductivity magnitude measured in the concentration
analyzed range (0 g/L < ceve < 35 g/L). It was also deter-
mined that temperature variations do not affect signif-
icantly this electric magnitude in the studied tem-
perature range (20°C < T < 30°C). By means of the
experimental values of conductivity for different PVP
concentrations, in the given temperature range, it was
calculated the conductivity temperature and concen-
tration coefficients that allowed to correct the mea-
sured electric magnitude. Finally, the concentration of
impurities (NaCl) was determined for two granulomet-
ric quartz sands fractions (xs.: =160 um (Geba) y 337 um
(Dorsilit 9H)) washed with demineralised water. The
process data taken in the sedimentador and the mod-
ified conductivity equation were also used by taking
into account conductivity deviations due to the tem-
perature and the addition of PVP.

Key words: Moving bed, conductivity, washing, vis-
cosity.
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RESUM

En el present treball, es considera la conductivitat elec-
trica de dissolucions idoniques com una propietat fisica
adequada per a monitorar impureses de natura idnica
(dissolucio de NaCl), que son eliminades en el procés de
rentat en llit mobil de solids granulars (sorra de quars).
Després d’un estudi reologic, se selecciona el polivinil-
pirrolidon (PVP) com el millor candidat disponible per
augmentar la viscositat de les dissolucions i es demos-
tra matematicament que aquest producte té una lleuge-
ra influéncia sobre la magnitud de la conductivitat eléc-
trica mesurada en el marge de concentracions analitzades
(0 g/L < ceve < 35 g/L). També es determina que les varia-
cions de temperatura no afecten de manera significati-
va aquesta magnitud eléctrica en el marge de tempera-
tures estudiat (20 °C < T < 30 °C). Amb els valors
experimentals de conductivitat per a les diferents con-
centracions de PVP, en el marge de temperatures indi-
cat, es calculen els coeficients de temperatura i con-
centracié de la conductivitat que permeten corregir la
mesura de ’esmentada magnitud eléctrica. Finalment,
s’ha pogut determinar la concentracié d’impureses (NaCl)
per a dos fraccions granulométriques de sorra de quars
(X502 =160 um (Geba) i 337 um (Dorsilit 9H)) rentades amb
aigua desmineralitzada. S’empren, a més, les dades de
procés agafades en el sedimentador i ’equacié de con-
ductivitat modificada tenint en compte les desviacions
en la conductivitat degudes a les variacions de tempe-
ratura i a I’addicié de PVP.

Mots clau: Llit mobil. Conductivitat. Rentat. Viscositat.

INTRODUCCION

Las operaciones de lavado son de gran importancia en
varios procesos de produccién industrial y se caracterizan
por el reemplazo de liquidos iniciales por otro liquido (el
liquido de lavado). Ambos liquidos no tienen que ser nece-
sariamente miscibles; los solutos presentes en el liquido
inicial son productos o impurezas que pueden ser sepa-
rados del sistema poroso."

El lavado tiene lugar en dos etapas: primero las aguas
madres son desplazadas por el liquido de lavado de la tor-
ta filtrante durante el periodo de lavado por desplazamiento.
En esta etapa el efluente consiste basicamente en el fil-
trado que queda sobre el filtro sin producirse dilucién apre-
ciable. De esta manera puede separarse hasta el 90 % del
filtrado retenido. Durante la segunda etapa, denominada
lavado por difusion, el disolvente llega a los orificios menos
accesibles del filtro y la concentracion de filtrado en el
efluente es muy baja.”

El concepto para un nuevo proceso de lavado apunta hacia
la combinacién de las caracteristicas ventajosas de estos
procedimientos usando una cama movil: desplazamiento
del licor madre como el mecanismo de transporte domi-
nante que evita las desventajas de una estructura de cama
fija, por ejemplo: heterogeneidad de la torta, regiones
impermeables, canalizaciones, contraccion y la interac-
cion con los limites como mala distribucién de la alimen-
tacién del liquido de lavado, mala distribucién del licor
madre debido a que la tela filtrante se puede bloquear.®”
La conductividad eléctrica se define como la capacidad
que tienen las sales inorganicas en disolucion (electroli-
tos) para conducir la corriente eléctrica. Este método de
prueba es aplicable a la deteccion de impurezas y en algu-
nos casos a la medicién cuantitativa de los constituyen-
tes i6nicos disueltos presentes en el agua.”

Este trabajo se limita solo a liquidos miscibles. Los obje-
tivos planificados son: determinar si la medicion de la con-
ductividad puede emplearse para monitorear el proceso
en el rango de temperatura de trabajo, seleccionar la sus-
tancia elevadora de la viscosidad y su influencia sobre la
medicién de la conductividad, determinar la dependencia
de la viscosidad respecto a la temperatura en el rango
estudiado, proponer las modificaciones a la ecuacion de
conductividad para el célculo de la conductividad real y
determinar los niveles de eliminacion de impurezas con-
feccionando las curvas de lavado para las dos fracciones
de arena con la utilizacién del agua desmineralizada como
liquido de lavado.

MATERIALES Y METODOS

e Seleccion de la sustancia polimérica elevadora
de la viscosidad

Se utilizaron los polimeros Polivinilpirrolidon (PVP) y Po-
lietilenglicol (PEG) a concentraciones de 3, 13,23y 35 g/L
respectivamente. La disolucion de cloruro de sodio
(cnac 12 g/L) se preparé con agua desmineralizada con
conductividad de 0,8 uS/cm a 9 uS/cmy cloruro de sodio
puro. Como equipamiento para la medicién de la viscosi-
dad se empleo el viscosimetro de Hoppler, que se basa
en una modificacion del viscosimetro de bola y cuyo obje-
tivo es estimar experimentalmente la viscosidad (Ecuacién
1) de un fluido dado y su variacién con respecto a la tem-
peratura.” Las variaciones de temperatura en el viscosi-
metro se realizaron con un termostato de agua entre 20 y
30 °C.

w= K (p1 'pz) T (1)

K es la constante de la esfera a utilizar, p: es la densidad
de la esfera [g/cm?], p: es la densidad del fluido [g/cm’],
T es el tiempo de caida de la esfera y u es la viscosidad
absoluta.

e Efecto de la temperatura sobre la conductividad

Debido al envejecimiento, las propiedades de las células
conductimétricas cambian ligeramente. En consecuencia
el instrumento indica un valor erréneo, inexacto. Las carac-
teristicas originales de la célula se pueden recuperar en la
mayoria de los casos con una buena limpieza.

Por medio de la calibracion se determiné el valor actual de
la constante celular, que se registra y archiva en la memo-
ria del instrumento. La constante celular se determiné con
el estandar de control 0,01 mol/L de KCI. La base para el
calculo de la compensacion de temperatura es la tempe-
ratura de referencia (Tref) 25 °C, asignada previamente.
Se eligio el método de compensacion Linear (Lin) de tem-
peratura con coeficiente ajustable entre 0,001 %/K y
3,000 %/K. Como equipamiento se emple6 un termostato
de agua y un conductimetro WTW Cond 340i.

En relacién con la medicién de la conductividad para los
rangos de concentracion y temperatura (0 g/L < ceve < 35 g/L;
20 °C < T < 30 °C), se utiliz6 una dependencia lineal con la
concentracion de PVP, al igual que para la temperatura:

K (T=25 °C, ceww=0) = ko (1+kn(T-T0)) (1+Kk Crve) (2)
kr. es el coeficiente de temperatura, k. es el coeficiente

de concentracion, k es la conductividad, k. es el valor de
la conductividad medido.

e Determinacion de las curvas de lavado
Las curvas de lavado se realizaron para dos fracciones
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de arena de cuarzo: la de 160 um (Geba) y la de 337 um
(Dorsilit 9H); la densidad del sélido fue de ps = 2.650 kg/m°
y se empleé agua desmineralizada como liquido de lava-
do. El licor madre se preparé a una concentracion de
aproximadamente 12 g/L de NaCl y se trabajé a la tem-
peratura ambiente del laboratorio (entre 20 °C y 30 °C).
Para los experimentos se utilizé el sedimentador de labo-
ratorio, el cual tiene acoplado dos sondas conductimé-
tricas, una a la salida de la camara del sedimentador y
otra a la salida del liquido de lavado; ambas conectadas
on line a una computadora y empleandose el software
Lab-View como soporte del programa de medicién. Los
datos medidos se presentan en el monitor y paralelamente
se guardan.

e Descripcion general del sedimentador

Los resultados experimentales del lavado se obtuvieron
en un sedimentador plano a escala de laboratorio (Fig. 1 a
y b). El aparato plano permite la observacion directa del
transporte de solidos y liquidos contrario a un aparato con-
céntrico descrito por Hoffner, en el 2001. La Fig. 1 b) mues-
tra la camara de lavado, la cual consiste en un medio de
filtracion colocado a la entrada de esta, un tipo de persia-
nas venecianas a la salida del efluente del lavado, una
pared posterior y una placa delantera de cristal. Estos limi-
tes forman un canal rectangular para la cama moévil. Los
soélidos y el licor madre entran por la parte superior, la cama
movil purificada sale a través del tornillo sin fin que trans-
porta la cama mévil lavada al nivel de entrada del sedi-
mentador. El contenido de sal residual se obtiene midien-
do la conductividad en la seccién de entrada del tornillo
sin fin, cuando se encuentra en estado constante. Este
acercamiento experimental asegura la determinacién direc-
ta y exacta del contenido de impurezas restante incluso a
bajas concentraciones residuales de sal.”
Para la evaluacion del proceso de lavado se utilizan los
parametros siguientes:
- Relacién de lavado (W), es el cociente del volumen del
liquido de lavado y el volumen de los poros; representa

a)

i - an i 1)
< sedmertador |

una medida adimensional para el consumo del liquido de
lavado.

Vo 1-¢ VW
=—= i - ;W20 (3)
Vi £ My,

V.. es el flujo volumétrico del liquido de lavado [m’s™], V; el
flujo volumétrico del fluido [m’s™], ¢ es la porosidad.

Vi Vi _ ms/ s

=1- — =f-—
¢ Viot m1/p, + ms/ s

Ve @

V; es el volumen del fluido [m*, V.. es el volumen total [m?],

V. es el volumen del sélido [m°], m; es la masa del sélido

[kg], ps es la densidad del sélido [kg.m™], m; es la masa del

fluido [kg], o+ es la densidad del fluido [kg.m™].

- Relacién de eliminacion de impurezas modificada (X*med):
constituye un ajuste mas especifico del liquido de lava-
do con respecto a la relacion de eliminacion de impure-
zas X*

Ci—Cw
Co—Cw

X¥mod = para e = const; 1 = X*ma = 0 (5)

Co es la concentracion de sal en la cama moévil entrante
[mol/L], c: es la concentracion de NaCl en la cama moévil
saliente [mol/L], cw es la concentracion de NaCl del liqui-
do de lavado [mol/L].

RESULTADOS Y DISCUSION

* Seleccion de la sustancia elevadora de la viscosidad

La viscosidad medida para las disoluciones de NaCl
(12 g/L)-PVP es mayor que para las disoluciones de
NaCl (12 g/L)-PEG a la misma temperatura y concentra-
cion, por lo cual se seleccioné el PVP como sustancia ele-

cama movil

Q contaminada

medio de efluente
lavado del lavado
Er - . .
cama movil
purificada

b)

Figura 1. a) Sedimentador a escala de laboratorio con una camara de lavado, tornillo sin fin y medicién de la conductivi-
dad. b) Camara de lavado con persianas venecianas a la derecha y medio filtrante a la izquierda.
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TABLAI

Valores de viscosidad medidos con el viscosimetro de Héppler para las disoluciones de NaCl (12 g/L)-PVP y NaCl
(12 g/L)-PEG a diferentes temperaturas y concentraciones de PVP y PEG.

Viscosidad [mPa.s]
20°C 23°C 25°C 28°C 30°C

Clg/L] PVP PEG PVP PEG PEG PVP PEG PVP PEG
0 0,924 0,924 0,859 0,859 0,82 0,76 0,76 0,737 0,737

3 1,359 1,033 1,266 0,968 1,205 0,926 1,124 0,865 1,073 0,825

13 3,978 1,484 3,652 1,359 3,432 1,295 3,236 1,199 3,075 1,146
23 8,731 2,184 7,949 1,855 7,436 1,752 6,768 1,619 6,382 1,539
35 15,093 2,986 13,672 2,749 12,813 2,544 11,726 2,392 11,031 2,282

vadora de la viscosidad (Fig. 2). El PVP es un polimero no
contaminante, soluble en agua, con una masa molecular
media de 1 200-2 000 kDalton (segun declaracion del fabri-
cante, compaiia BASF) esto implica que con pequeias
porciones de sustancia aumenta la viscosidad significati-
vamente. Este comportamiento es semejante para los ran-
gos de temperatura y concentracion estudiados.
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Figura 2. Valores de viscosidad medidos a las disolucio-
nes de NaCl (12 g/L)-PEG y NaCl (12 g/L)-PVP a 20 °C y
concentraciones de 0 a 35 g/L de PVP y PEG.

Influencia del PVP en la conductividad de Ila disolucion
de NaCl - PVP

La conductividad tiene una ligera variacién con la tempe-
ratura (Fig. 3) y la concentracion de PVP en los rangos estu-
diados.

25 &21°C
g 023°C
F) 23 A25 oC
E 94 028°C
< X 30 °C
di 19
5 17 I T T T
x

0 10 20 30 40

Cevp[g/L]

Figura 3. Conductividad de la disolucién de NaCl (12 g/L)-
PVP a diferentes temperaturas.

El conductimetro tiene un coeficiente de temperatura de
2 %/K para la disolucion de NaCl a la temperatura de refe-
rencia. El coeficiente de temperatura de 2 %/K es correc-
to para la disolucién pura de NaCl. Queda por compro-
bar cémo cambia la conductividad de la disolucién de
NaCl - PVP con la temperatura y si 2 %/K es valido para
las disoluciones de NaCl - PVP, especialmente para altas
concentraciones de PVP. Por tanto, se calculan los
coeficientes de temperatura de la conductividad de las
disoluciones de PVP para diferentes concentraciones (0 a
35 g/L).

Las disoluciones de PVP con una concentracion constan-
te de NaCl de 12 g/L, tienen un coeficiente de temperatu-
ra de la conductividad casi constante; varia entre 2,04 y
2,15 %/K (valor promedio 2,07 %/K) para un rango de con-
centracién de PVP entre 0 y 35 g/L. Solo presentan una
pequeiia desviacion del coeficiente de temperatura de la
disolucién pura de NaCl (2 %/K).

El cambio de la concentracién de PVP tiene asi una peque-
Aa influencia sobre el coeficiente de temperatura de la
conductividad. El coeficiente k. se obtiene del valor pro-
medio (k«.rve = — 0,22 %/g/L) de los gradientes ascen-
dentes de la temperatura de 20 a 30 °C. En la figura 4 a)
los valores de conductividad se ajustan con el coeficien-
te de temperatura. Las lineas horizontales son paralelas;
su ubicacion depende de la concentracion de PVP. En
la segunda figura (Fig. 4 b) los valores de conductividad
se ajustan con los coeficientes de temperatura y con-
centracion.

Dependencia de la viscosidad con la temperatura
para las disoluciones de NaCl-PVP

La relacién de viscosidad del licor madre y el liquido de
lavado (n*) en el rango de temperatura de trabajo resulté
ser casi constante. Esta relacion se aproximé a través de
una linea recta, con los valores medidos se calcularon los
coeficientes de temperatura de la viscosidad para dife-
rentes concentraciones de PVP (Ecuacion 6).

_ An/AT lin (6)
" W@5°C)

La viscosidad mostré una débil dependencia de la tem-
peratura para cada concentracion de PVP (Fig. 5 a).
Donde: Ky es el coeficiente de temperatura de la viscosi-
dad [%/K].

Los coeficientes de temperatura para diferentes concen-
traciones de PVP permanecieron igual que para el agua
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Figura 4. a) Conductividad de la solucién de NaCl (12 g/L)-PVP corregida con el coeficiente de temperatura (kn), b) Conductividad
de la solucién de NaCl (12 g/L)-PVP corregida con los coeficientes de concentracion (k«.) y temperatura (kr).
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Figura 5. a) Viscosidad de las disoluciones de NaCI-PVP a diferentes temperaturas, b) Relacién de viscosidad (Vv) entre las
disoluciones de NaCl-PVP y agua como funcién de la temperatura.

entre -2 y -3 %/K. La viscosidad del agua se calculé con
la ecuacion siguiente:

M20 _ i
o) ”

120 €s la viscosidad del agua a 20 °C, n) es la viscosidad del
agua a la temperatura T en °C. La relacién de viscosidad
es constante en el rango de temperatura de 20 °C a 30 °C
(Fig. 5 b). La influencia en la medicién de la conductividad
por la presencia del PVP pudiera desecharse con respec-
to a la gran influencia que ejerce el NaCl.

Curvas de lavado para los dos tipos de arena

El objetivo de estas curvas es determinar la concentracién
de NaCl durante el proceso de lavado con el fin de evaluar
la efectividad de la operacion de separacién. La medicion
de la conductividad exhibié una ligera dependencia de la
temperatura y de la concentracién de PVP. Con la ecua-
cién siguiente y los resultados de las determinaciones pre-
liminares se determiné la conductividad bajo los efectos
de la temperatura y la concentraciéon de PVP.

K (T, CPVP) = Ko (1 +2,07 (T-TO)) (1 -0,22 CPVP) (8)

Con el empleo de un espectrofotémetro y un cromatogra-
fo, se demostré que el PVP y el NaCl no son lavados en la

¢ Dorsilit9H
A Geba
100.00% ¢ —a— Mezclado ideal con Ads. (Geba)
N —o— Mezclado ideal con Ads. (Dorsilit 9H)|
0, S
10.00% Ay
A
1.00% Ay

i *«m'*'

Sedimentador (Lab.)
0.01% T T

T
0.0 1.0 2.0 3.0

0.10%

Relacion de eliminacion de
impurezas modificada X* / -

Relacion de lavado W / -

Figura 6. Curvas de lavado para los dos tipos de arena;
n*=1.

misma proporcion. La sal se retarda con respecto al PVP,
lo cual es un indicio de una interaccion mas marcada con
la superficie de las particulas. La maxima diferencia en las
concentraciones medidas mas pequenas se eleva aproxi-
madamente hasta un 50 %. La concentracion ce» se cono-
ce y la fraccién de eliminacién de impurezas se calculara
por iteraciones. En comparacién con los resultados de
otros autores los resultados del lavado con n* =1 son cua-
litativamente idénticos en el rango de exactitud del méto-
do (Fig. 6).
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CONCLUSIONES

Es factible el uso del PVP como sustancia seleccionada
para el incremento de la viscosidad de la disolucién de
NaCl. La conductividad medida exhibié, en los rangos
empleados, una ligera dependencia de la temperaturay la
concentracion de PVP expresada en los coeficientes que
integran la ecuacién 2. Para calcular la concentracién de
NaCl se utilizaron, ademas, los datos tomados del proce-
so de lavado.

Se determinaron los niveles de eliminacién de impurezas
para las dos fracciones de arena utilizadas. En compara-
cion con los resultados de otros autores los obtenidos en
el lavado son cualitativamente idénticos en el rango de
exactitud del método, lo cual demuestra que la medicion
de la conductividad puede emplearse para monitorear el
proceso en el rango de temperatura estudiado. En traba-
jos posteriores se realizaran estudios de lavado para rela-
ciones de viscosidad n* <1yn*>1.
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