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@Resumen:

Una membrana de ultrafiltracién y su procedimiento
de preparacion.

La presente invencion se refiere a un procedimiento
para preparar una membrana de ultrafiltracién con
una alta propiedad mecéanica. En la presente
invencién, dado que la lignina, que tiene altas
propiedades mecanicas, se afiade a la solucion de
membrana de moldeo, se mejora la tasa de retencién
de la membrana de ultrafiltracién de la presente
invencion.



10

15

20

25

30

35

ES 2712483 Al

DESCRIPCION

Una membrana de ultrafiltracion y su procedimiento de preparacion

Campo técnico

La presente invencion se refiere a una membrana de ultrafiltracion con alta propiedad

mecanica y a su procedimiento de preparacion.

Antecedentes

En la actualidad, debido al hecho de que la membrana de ultrafiltracién se prensa durante un
tiempo prolongado pero tiene malas propiedades mecanica malas, la vida util de la membrana
de ultrafiltracion se acorta, y la membrana de ultrafiltracion en el médulo de membrana

necesita reemplazarse con frecuencia.

Por lo tanto, es necesario desarrollar una membrana de ultrafiltracién que pueda mejorar la

propiedad mecanica de la membrana de ultrafiltracion.

Sumario de la invencion

Un objetivo de la presente invencién es proporcionar una membrana de ultrafiltracion con alta

propiedad mecanica y su procedimiento de preparacion.

La presente invencion se refiere a un procedimiento para preparar una membrana de
ultrafiltracion con una alta propiedad mecanica. En la presente invencion, dado que la lignina,
gue tiene una alta propiedad mecanica, se afiade a la solucién de membrana de moldeo, se

mejora la tasa de retencion de la membrana de ultrafiltracion de la presente invencion.

Descripcion detallada de los modos de realizacién

Ejemplo 1

Etapa 1: se afaden 16 g de polietersulfona, 8 g de lignina y 0,8 g de polivinilpirrolidona en un
matraz de 3 bocas;

etapa 2: a continuacion se afaden 50 g de N,N-dimetilacetamida en el matraz de 3 bocas para
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obtener una mezcla, se agita la mezcla a 65 °C durante 5 h;

etapa 3: se deja reposar para desespumar en un entorno con una temperatura de 20 °C y una
humedad de un 20 % durante 8 h para obtener una solucion de membrana de moldeo sin
espuma uniforme;

etapa 4: se vierte la solucion de membrana de moldeo sobre un sustrato de vidrio, y se aplica
la solucion de membrana de moldeo sobre el sustrato de vidrio por un aplicador de membrana
para obtener una membrana en estado liquido con un espesor de 200 um;

etapa 5: se dispone el sustrato de vidrio con la membrana en estado liquido formada sobre él
en un entorno con una temperatura de 20 °C y una humedad de un 20 % para volatilizacién
durante 15 s;

etapa 6: se dispone el sustrato de vidrio con la membrana en estado liquido formada sobre él
en agua desionizada, para solidificar la membrana en estado liquido en una membrana en
estado solido; y

etapa 7: se retira la membrana en estado solido del agua desionizada, se seca al aire y se

dispone en un horno de secado durante 10 min, para obtener la membrana de ultrafiltracion.

Para el ejemplo de referencia, todas las condiciones experimentales son las mismas que las

del modo de realizacion 1, excepto que no se afiade la lignina.

Tabla 1
Elementos Ejemplo Ejemplo Ejemplo Ejemplo Ejemplo Ejemplo Ejemplo Ejemplo Ejemplo Ejemplo Referencia
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
La 32 20 50 32 32 32 32 32 32 32 32
concentracion
en masa de
polietersulfona
(%)
La proporcion 0,5:1 0,5:1 0,5:1 0,1:1 1:1 0,5:1 0,5:1 0,5:1 0,5:1 0,5:1
en masa de
lignina y
polietersulfona
La proporcion 0,05:1 0,05:1 0,05:1 0,05:1 0,05:1 0,01:1 0,1:1 0,05:1 0,05:1 0,05:1 0,05:1
en masa de
PVPy
polietersulfona
La primera 65 65 65 65 65 65 65 65 50 90 65
temperatura
(°C)
La segunda 20 20 20 20 20 20 20 15 20 20 20
temperatura
(°C)
La tercera 20 20 20 20 20 20 20 25 20 20 20
temperatura
(°C)
La primera 20 20 20 20 20 20 20 10 20 20 20
humedad (%)
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La segunda 20 20 20 20 20 20 20 30 20 20 20
humedad (%)
El primer 8 8 8 8 8 8 8 8 10 6 8
periodo (h)
El segundo 15 15 15 15 15 15 15 15 10 120 15
periodo (s)
El tercer 10 10 10 10 10 10 10 10 5 60 10

periodo (min)

En los ejemplos 1-3, todas las condiciones experimentales son las mismas excepto que las

concentraciones en masa de polietersulfona son de un 32 %, 20 % y 50 %, respectivamente.

En los ejemplos 1, 4 y 5, todas las condiciones experimentales son las mismas excepto que
las proporciones en masa entre lignina y polietersulfona son 0,5:1, 0,1:1 y 1:1,

respectivamente.

En los ejemplos 1, 6 y 7, todas las condiciones experimentales son las mismas excepto que
las proporciones en masa entre PVP y polietersulfona son 0,05:1, 0,01:1 y 0,1:1,

respectivamente.

En los ejemplos 1y 8, todas las condiciones experimentales son las mismas excepto que: en
el ejemplo 1, la segunda y la tercera temperaturas, la primera y la segunda humedades son
20 °C, 20 °C, 20 % y 20 %, respectivamente; pero en el ejemplo 8, son 15 °C, 25°C, 10 % y
30 %, respectivamente. Es decir, los entornos para desespumar y para formar la membrana

en estado solido son diferentes.

En los ejemplos 1, 9 y 10, todas las condiciones experimentales son las mismas excepto que
la primera temperatura, el primer, segundo y tercer periodos de ellos son diferentes, es decir,
la temperatura para preparar la solucion de membrana de moldeo, el periodo para preparar la
solucion de membrana de moldeo, el periodo para volatilizar la membrana liquida aplicada y

el periodo para secar la muestra de membrana son diferentes.

Ejemplo de prueba 1

Se miden y se comparan las propiedades mecanicas de las membranas preparadas en los
ejemplos 1-10 y el ejemplo comparativo, los resultados de medicién se muestran en la tabla
2.

Prueba de propiedad mecanica:
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Instrumento de prueba: maquina para pruebas de traccion de papel y cartén ZL-100A

Etapas de prueba:

en primer lugar, se corta una muestra de membrana para someter a prueba en una forma
adaptada a la maquina para pruebas y se marca una distancia de escala con dos lineas de
marcado;

en segundo lugar, se dispone la muestra de membrana cortada en el soporte de la maquina
para pruebas, y se ajusta cuidadosamente a una posicion simétrica para permitir que la fuerza
de estiramiento se distribuya uniformemente en la seccion transversal de la muestra de
membrana;

finalmente, se inicia la maquina para pruebas y se registran la fuerza maxima (con el error de
+1 %) a la que se rompe la muestra de membrana y la distancia (con el error de 1,25 mm)

entre los lados internos de las dos lineas de marcado.

Se puede calcular la propiedad mecanica como sigue:
P (MPa) :; (Ecuacion 1)

en la que P es la resistencia a la traccion promedio, F es la fuerza maxima de rotura, y A es

el area de seccion transversal inicial promedio,

of %=%x100 (Ecuacion 2)

0

en la que a es el alargamiento de rotura, L es la distancia de escala de rotura, y L, es la

distancia de escala inicial.

Ejemplo de prueba 2

Mediciones de flujos de agua y tasas de retencién de azul de metileno

Presion de prueba: 0,1 MPa.

Etapas de prueba:

en primer lugar, se monta la muestra de membrana en la maquina para pruebas de propiedad
de la membrana;

en segundo lugar, se llena el agua desionizada en el depdsito de membrana de la maquina
para pruebas de propiedad de la membrana;

finalmente, se presuriza el depdsito de membrana para permitir que el agua desionizada en

el depdsito de membrana pase a través de la membrana y fluya fuera del extremo de salida,
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para calcular el flujo de agua de la muestra de membrana.

La férmula computacional del flujo:
, V
B(L-m™®-h"') = —— (Ecuacion 3)
D -t
en la que B es el flujo de agua de la muestra de membrana con la unidad de (LA
, V es el volumen total del agua que fluye fuera del extremo de salida de la maquina para
pruebas de propiedad de la membrana, D es el area de la muestra de membrana y ¢ es el

tiempo de prueba total

Prueba de tasa de retencion:
Instrumento de prueba: cilindro de ultrafiltracidn, espectrofotdmetro ultravioleta-visible

Presion de prueba: 1 MPa.

Etapas de prueba:

en primer lugar, se monta la muestra de membrana en el cilindro de ultrafiltracion;

en segundo lugar, se llena 1 g/l de solucién acuosa de azul de metileno en el depdsito de
membrana del cilindro de ultrafiltracion;

en tercer lugar, se presuriza el deposito de membrana para permitir que la solucién acuosa
de azul de metileno en el depdsito de membrana pase a través de la membrana, en el que al
menos una parte del azul de metileno se retiene en la membrana y el resto de la solucion
acuosa de azul de metileno fluye fuera del extremo de salida;

finalmente, se detectan las concentraciones de azul de metileno de la solucion acuosa de azul
de metileno en el depédsito de membrana y de la solucion acuosa de azul de metileno que
fluye fuera del extremo de salida por el espectrofotometro ultravioleta, para calcular la tasa de

retencion de azul de metileno de la muestra de membrana.

La formula computacional de la tasa de retencién:
C ‘g
R(%)=—x100 (Ecuacion 4)
Co
enla que R es latasa de retencion de azul de metileno de la muestra de membrana, ¢ es la
concentracion de azul de metileno de la solucion acuosa de azul de metileno que fluye fuera

del extremo de salida, y ¢, es la concentracion de azul de metileno de la solucion acuosa de

azul de metileno en el depdsito de membrana.
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Tabla 2
Ejemplo Resistencia a la Alargamiento Flujo de agua ( Tasa de
traccion promedio | de rotura (%) L-m>-Ma"'-h') retencion de
(MPa) (23 °C) azul de
metileno (%)
Ejemplo 1 150,9 100 139,2 56
Ejemplo 2 101,1 60 144,5 19
Ejemplo 3 129,3 76 100,7 47
Ejemplo 4 104,1 58 135,5 39
Ejemplo 5 136,9 90 99,7 49
Ejemplo 6 149,5 93 94,8 41
Ejemplo 7 143,2 80 112,4 38
Ejemplo 8 141,1 93 130,2 52
Ejemplo 9 132,1 86 128,9 36
Ejemplo 10 134,5 87 105,9 62
referencia 89,7 55 103,6 34

Se puede observar en la tabla 2 que los ejemplos 1-10 tienen una resistencia a la tracciéon
promedio y alargamiento de rotura mayores que los del ejemplo de referencia, lo que indica

que la adicion de lignina puede mejorar la propiedad mecanica de la membrana.

Ademas, los resultados comparativos obtenidos comparando los flujos de agua y las tasas de
retencion de azul de metileno entre los ejemplos 1-10 y el ejemplo de referencia indican que:
con la adicion de una cantidad apropiada de lignina en la solucion de membrana de moldeo
de la presente invencion, la tasa de retenciéon de la membrana de ultrafiltracion de la presente

invencion se mejora bajo la circunstancia de que el flujo se mantiene constante.

En combinacion con las tablas 1 y 2, se obtiene la siguiente conclusion:

en los ejemplos 1-3, las concentraciones en masa de la polietersulfona son de un 32 %, 20 %
y 50 %, respectivamente, mientras que las otras condiciones experimentales son las mismas.
Se puede observar que el ejemplo 1 tiene la resistencia a la traccion promedio, el alargamiento
de rotura, el flujo de agua y la tasa de retencién de azul de metileno mejores que los de los
ejemplos 2 y 3, lo que indica que la concentracion en masa preferente de polietersulfona es
de un 32 %.
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En los ejemplos 1, 4 y 5, se puede observar que el ejemplo 1 tiene la resistencia a la traccién
promedio, el alargamiento de rotura, el flujo de agua y la tasa de retencién de azul de metileno
mejores que los del ejemplo 4 y del ejemplo 5, lo que indica que la promedio en masa

preferente de lignina y polietersulfona es de 0,5:1.

En los ejemplos 1, 6 y 7, se puede observar que el ejemplo 1 tiene la resistencia a la traccién
promedio, el alargamiento de rotura, el flujo de agua y la tasa de retencion de azul de metileno
mejores que los de los ejemplos 6 y 7, lo que indica que la promedio en masa preferente de

PVP y polietersulfona es de 0,05:1.

Comparando los ejemplos 1y 8, se puede observar que el ejemplo 1 tiene la resistencia a la
traccion promedio, el alargamiento de rotura, el flujo de agua y la tasa de retencion de azul de
metileno mejores que los del ejemplo 8, lo que indica que la segunda temperatura, la tercera
temperatura, la primera humedad y la segunda humedad son preferentemente 20 °C, 20 °C,

20 % y 20 %, respectivamente.

Comparando los ejemplos 1, 9y 10, se puede observar que el ejemplo 1 tiene la resistencia
a la traccion promedio, el alargamiento de rotura, el flujo de agua y la tasa de retencion de
azul de metileno mejores que los de los ejemplos 9-10, lo que indica que la primera
temperatura, el primer periodo, el segundo periodo y el tercer periodo son preferentemente

65 °C, 8 h, 15 s y 10 min, respectivamente.

En conclusién, en comparacion con el ejemplo de referencia, los ejemplos 1-10 son
preferentes; el ejemplo 1, ejemplo 4, ejemplo 7 y ejemplo 8 son mas preferentes; y el ejemplo

1 es el mas preferente.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para preparar una membrana de ultrafiltracion, que comprende las
siguientes etapas:

disolver polietersulfona, lignina y polivinilpirrolidona en N,N-dimetilacetamida a una primera
temperatura para formar una solucion de membrana de moldeo inicial, y dejar reposar para
desespumar a una segunda temperatura y una primera humedad durante un primer periodo
para obtener una solucion de membrana de moldeo tratada;

verter la solucién de membrana de moldeo tratada sobre un sustrato de vidrio y obtener una
membrana en estado liquido con un espesor de 150-250 ym usando un aplicador de
membrana;

permitir que la membrana en estado liquido se volatilice a una tercera temperatura y una
segunda humedad durante un segundo periodo y disponer el sustrato de vidrio, junto con la
membrana en estado liquido formada sobre él, en un bafio de coagulacién para permitir que
la membrana en estado liquido solidifique para obtener una membrana en estado sélido; y
retirar la membrana en estado solido del bafio de coagulacion, secar al aire y secarla en un

horno de secado durante un tercer periodo para obtener la membrana de ultrafiltracion.

2. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que
la primera temperatura es de 50-90 °C;

la segunda temperatura es de 15-25 °C;

la tercera temperatura es de 15-25 °C;

la primera humedad es de un 10 %-30 %;

la segunda humedad es de un 10 %-30 %;

el primer periodo es de 6-10 horas;

el segundo periodo es de 10-120 segundos; y

el tercer periodo es de 60 minutos.

3. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que en la solucion de membrana
de moldeo tratada

la concentracion en masa de la polietersulfona es de un 20 %-40 %,

la proporcion en masa entre la lignina y la polietersulfona es de 0,1-1:1, y

la proporcidon en masa entre la polivinilpirrolidona y la polietersulfona es de 0,01-0,1:1.

4. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que, en la tercera etapa, el baho

de coagulacién es agua desionizada.
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5. Membrana de ultrafiliracion preparada de acuerdo con una cualquiera de las

reivindicaciones 1-4.
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