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RESUMEN

El tratamiento de las aguas residuales produce lodos que, sin un adecuado tratamiento,
constituyen riesgos importantes para el ambiente y la salud publica, por ser concentrados de los
contaminantes originalmente presentes en el agua residual. Para reducir estos riesgos, entre
las diversas opciones para la estabilizacion y digestion de lodos se encuentra la digestién
anaerobia, proceso en el que diferentes grupos de microorganismos asimilan y degradan la
materia organica, teniendo como productos finales principalmente metano, dioxido de carbono y
materia celular.

En estudios anteriores sobre digestion anaerobia de lodos provenientes de un tratamiento
fisicoquimico (tratamiento primario avanzado, TPA), en el cual se utilizan sulfato de aluminio
[Al(SO4)s] como coagulante y un polimero aniénico de alto peso molecular como floculante, se
ha observado un proceso inestable e ineficiente (Orozco, 2002). El objetivo de este estudio fue
evaluar el efecto de la aplicacion de aditivos enzimaticos y micronutrientes (metales traza) para
mejorar la estabilizacién anaerobia termofilica de lodos de desecho provenientes de un TPA y
obtener biosdlidos de conformidad con la norma NOM-004-SEMARNAT-2002.

Como primer paso, se ensayaron los efectos de aplicacion de dos aditivos enzimaticos y de
micronutrientes metalicos, por separado y en combinacion, sobre la digestién anaerobia de lodo
proveniente de un TPA en botellas serolbgicas a 55 °C. en tres pruebas por lote (batch). Se
identifico el efecto positivo de la adicién de bacilos y metales sobre la produccion de metano y
sobre la concentracion final de acidos grasos volatiles (AGV's). Con base en tres pruebas
batch, se concluyd que las dosis Optimas para mejorar la digestidbn anaerobia de lodos
fisicoquimicos fueron 1.5 veces de lo recomendado por Espinosa et al., (1995) para metales y la
recomendada por los proveedores en el caso del aditivo con base en bacilos.

Con base en los resultados obtenidos en las pruebas Batch, se operaron dos reactores
termofilicos de 5 litros a escala laboratorio, alimentados diariamente. El reactor T2 recibid lodo
crudo (control) y el reactor T2-bis ademas se le adicionaron metales micronutrientres y bacilos.
El efecto de los aditivos fue claro en la produccidon de metano, ya que en el dia 50, el reactor
T2-bis generd 900 mL mas que T2, que corresponde a un incremento del 64 %. Para el dia 80,
T2-bis alcanzé una produccion de biogas del doble que T2. Al inicio del experimento el % RSV
(remocidn de solidos volatiles) era menor en T2-bis, valor que se incrementd hasta 28 % al final
de su operacion;, en cambio, T2 logré solo 15 %. Contrario a lo reportado por varios
investigadores, en este estudio el maximo porcentaje de remocién de sdlidos volatiles fue de 29
%. La concentracién de acético en T2-bis disminuyd hasta 100 mg/L, lo cual se relaciona con la
alta produccién de biogas.

Con base en lo establecido en la NOM-004-SEMARNAT-2002 los biosélidos generados en T2 y
T2-bis alcanzaron Clase A, ya que los coliformes fecales fueron reducidos a menos de 1000
NMP/gST, la Salmonella spp se elimin6 totalmente del sistema en ambos reactores y los
huevos de helmintos a la salida de los reactores fueron menores a un huevo viable por gramo
de sdlidos totales. :



1  INTRODUCCION

El incremento en el volumen del agua residual que se trata en México, ocasiona que la
cantidad de lodos que se generan durante dicho tratamiento aumente de manera
proporcional. Este material de desecho presenta problemas para su disposcién final si
antes no se le da un adecuado tratmiento ya que su origen son las aguas residuales y
por ende conservan algunas caracteristicas negativas de las mismas, en particular la
presencia de organismos tales como bacterias, protozoarios, virus, hongos y huevos de
helmintos, los cuales pueden causar enfermedades al estar en contacto con el ser
humano. Este contacto puede ser directo o indirecto. Para que un lodo no represente
riesgo alguno para la salud humana, debe cumplir ciertos requisitos relacionados tanto
con la reduccion en la concentracién de ciertos patdgenos como con la reduccion de las
condiciones de atraccién para los vectores.

En la actualidad, el manejo integral de los lodos residuales ha cobrado gran importancia
debido al potencial de retso benéfico que éstos presentan. A nivel mundial los lodos
adecuadamente tratados han sido usados como fertilizantes organicos en muchos
cultivos de produccién alimentarla y ornamentales, ademas de poder ser aplicados
como mejoradores de suelo en sitios degradados. En los Estados Unidos mas del 60%
de los lodos generados son aprovechados benéficamente, pero sélo un 41 % son
aplicados en suelos agricolas (EPA, 1999). En diversos paises de Europa, su aplicacion
en suelos es la practica mas empleada para reutilizar los lodos, representando
aproximadamente entre el 45 y 56 % del redso total (Lue —Hing et al., 1996 y Bastian,
1997). En Mexico su manejo se ha limitado a la disposicién en lagunas y rellenos
sanitarios principalmente, sin embargo, se espera que la tendencia se enfoque al retuso
benéfico con la aplicacidon de la Norma Oficial Mexicana (NOM-004-SEMARNAT-2002),
que establece especificaciones y limites maximos permisibles de contaminantes para el
aprovechamiento y disposicién final de lodos residuales y biosélidos. Para ello, esta
norma regula el contenido de metales y microorganismos asi como la reduccién de la
atraccion de vectores.

Dentro de las opciones de tratamiento de lodos existen los procesos convencionales
(digestion aerobia y anaerobia, elaboracién de composta y estabilizacién alcalina) y los
no convencionales. En estos (ltimos se incluyen procesos de tratamiento que no han
sido del todo estudiados y que no se conoce a detalle su eficiencia en la estabilizacion
de lodos. La seleccion de alguno de estos procesos para la estabilizacion de un lodo en
particular depende de varios factores como: la cantidad y calidad de lodos a tratar, las
condiciones particulares del sitio y la situacion financiera en cada caso (Lue Hing,
1992). Para lograr cumplir con los limites de microorganismos que establece la
normatividad mexicana, es necesario aplicar algn proceso de tratamiento que reduzca
considerablemente los contenidos de coliformes fecales, Salmonella spp. y huevos de
helminto en los lodos.

La tecnologla de la digestion anaerobia ha sido usada comuinmente para Ia
estabilizacién de lodos de desecho, debido a las ventajas que presenta respecto a otros
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metodos, como la conversion y reduccion de lodos sin la necesidad de insumos, con
costos de operacion y mantenimiento relativamente bajos (Noyola, 1998 a), con la
finalidad de eliminar sus caracteristicas indeseables, para que puedan ser reutilizados o
dispuestos de manera segura.

En la digestion anaerobia de lodos provenientes de un tratamiento primario avanzado
(TPA) del agua residual, en el cual se utilizan Al,(SO4)3 como coagulante y un polimero
aniénico de alto peso molecular como floculante, se ha observado la acumulacién de
acidos grasos volatiles (AGV's), principalmente 4cido propiénico (Cabirol et al., 2002).
Esta acumulacion disminuye la capacidad buffer del sistema con riesgo de reducir el pH
y alcanzar una baja conversion de la materia organica a metano, lo cual redunda en un
proceso de digestion anaerobia inestable e ineficiente (Orozco, 2002). Jackson—-Moss y
Duncan (1991) y Cabirol et al. (2003), determinaron que el aluminio presenta un efecto
de inhibicion en las bacterias metanogenas acetoclésticas y las acetégenas productoras
obligadas de hidrégeno (OHPA). Adicionalmente, Cabirol et al. (2003) encontraron que
durante la digestion anaerobia de lodo TPA, el aluminio y los sulfuros presentes, tenian
un efecto de inhibicion sinérgico.

Por otro lado, con el fin de optimizar la produccién de biogas para la recuperacién de
energia, se ha estudiado el efecto de aplicar pretratamientos o aditivos para modificar
las caracteristicas de los lodos con el fin de favorecer el crecimiento de los
microorganismos en la etapa metanogénica suministrandoles los nutrientes necesarios
para su crecimiento o para mejorar la digestibilidad del lodo (Stuckey, et al., 1984
Zehnder 1978; Daniels, et al., 1986; Speece 1983).

Con base en lo anterior, este estudio pretende aportar informacion sobre el efecto de la
aplicacién de aditivos enzimaticos y micronutrientes (metales traza) para mejorar la
estabilizacion anaerobia de lodos de desecho provenientes de un TPA y obtener
biosolidos, susceptibles de utilizarse como mejoradores de suelos, de conformidad con
la norma NOM-004-SEMARNAT-2002.

Este trabajo busca contribuir al mejoramiento del proceso de digestién anaerobia
termofilica de lodos fisicoquimicos, ademéas de aportar informacidn sobre |a
estabilizacion de los lodos residuales.



2 ANTECEDENTES

Toda comunidad genera residuos tanto sélidos como liquidos. La fraccion liquida de los
mismos -aguas residuales- es esencialmente el agua que se desprende de la
comunidad una vez que ha sido utilizada. Desde el punto de vista de las fuentes de
generacion, podemos definir el agua residual como la combinacion de los residuos
liguidos o aguas portadoras de residuos.

La mayoria de los sistemas convencionales de tratamiento de aguas residuales genera
grandes cantidades de productos de desecho, a los cuales se les denomina lodos. La
composicion y cantidad de los lodos depende de la composicién y caracteristicas de las
aguas residuales crudas y del proceso de tratamiento que se le de a dichas aguas.

2.1 Lodos residuales

2.1.1 Clasificacién

Los lodos provenientes del tratamiento de aguas residuales son generados en distintas
etapas del tren de tratamiento, y sus caracteristicas dependen de las operaciones y
procesos que se apliquen durante el mismo. Para realizar el tratamiento de aguas
residuales existen procesos biol6gicos y fisicoquimicos, de acuerdo a ésto se puede
hacer la siguiente clasificacién de los lodos producidos.

Lodos primarios, proceden del proceso de sedimentacién primaria, en promedio su
porcentaje de sélidos es del 5%, son generalmente de color gris, grasientos y en la
mayorla de los casos producen un olor extremadamente molesto (Winkler 1994). En
estos lodos se encuentra presente una gran variedad de microorganismos cuyo origen
es primordialmente intestinal, aunque pueden ser de otras fuentes,

Lodos secundarios, se producen a partir de la actividad biologica de los
microorganismos que intervienen en el proceso de tratamiento Yy son separados en la
unidad de sedimentacion secundaria; sus caracteristicas dependen basicamente del
proceso biolégico empleado en el tratamiento de las aguas residuales y del sustrato.
Los procesos bioldgicos mas comunes en el tratamiento de aguas residuales son los
lodos activados vy los filtros percoladores (Metcalf & Eddy, 1996).

Lodos fisicoquimicos, son producto de la sedimentacién de los sélidos suspendidos y
materia coloidal del agua residual, como resultado de los procesos de coagulacién y
floculacién por la adicion de reactivos quimicos.
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2.1.2 Caracteristicas

Las caracteristicas y composicion de los lodos generados en las plantas de tratamiento
de agua residual municipal dependen del origen de la misma y del proceso que los
produce. Entre las mas importantes se encuentran las siguientes:

Caracteristicas fisicas

a) Contenido de sélidos.- en el lodo podemos encontrar sélidos en cualquiera de sus
formas, organica e inorganica. El contenido de sélidos generalmente se expresa en g/L
o porciento de soélidos (peso/volimen). Por ejemplo, los lodos activados contienen
menos del 1% (10 g/L) de materia soélida, el de los filtros percoladores de 0.5 a 2% de
sélidos y los lodos del tratamiento primario hasta 5%. La proporcidn de materia organica
en los solidos de los lodos esta entre 70 y 80% (Winkler, 1994).

b) Tamario de particula.- el tamafo de particula en un lodo es altamente variable y es
un factor que incide directamente en la facilidad para desaguar un lodo. Si las particulas
tienen un tamafio entre 1 y 10 micras, el secado es mas dificil.

c) Sedimentabilidad o velocidad de sedimentacion.- la capacidad de sedimentacion
de un lodo depende de la concentracién de sélidos suspendidos del mismo, de la
viscosidad del liquido, del tamario y forma del sedimentador y particularmente de las
propiedades quimicas, fisicas y electrostaticas de la materia en suspension. Los lodos,
al tener normalmente una concentracién elevada de sélidos, no sedimentan de manera
discreta sino zonal, es decir, la sedimentacion individual de las particulas se ve
obstaculizada debido a la presencia de particulas colindantes.

d) Forma en que se encuentra el agua.- la manera en que se encuentra el agua en
los lodos determina la mejor forma de separarla del sélido. El agua puede encontrarse
en cuatro formas distintas (Vesilind et al, 1986):

* Agua libre: Es el agua que se encuentra débilmente ligada a las particulas, incluso
puede considerarse que no est4 adherida a los sélidos Yy que puede liberarse al
sedimentar las particulas por accidn de su propio peso.

» Agua de floculo: Es el agua atrapada en los floculos formados y cuya liberacion se

logra al comprimirlos. Los métodos empleados para removerla son mecanicos como los
filtros banda o prensa.

 Agua capilar: Es el agua, presente en los fléculos, pero unida por fuerzas capilares.
Esta puede eliminarse si el lodo es compactado a presiones muy altas.

» Agua particulada: Es el agua que forma parte de la composicion quimica de las
particulas y su eliminacién se logra Gnicamente por accién quimica o térmica,
modificando la estructura de las particulas.



ANTECEDENTES

e) Reologia.- es importante para el estudio de los lodos su caracterizacion como fluido.
Colin (1983) distingue cuatro categorias de lodo desde el punto de vista reolégico, estos
son lodos liquidos, lodos plasticos, lodos sélidos susceptibles de ser compactados y
lodos con volumen constante.

Caracteristicas quimicas.- estas definen las opciones de tratamiento y en cierta forma
la disposicion final. Pueden dividirse en inorganicas y organicas.

a) Inorganicas.- son todos aquellos parametros a considerar que no incluyen carbono
organico. Los dos mas importantes son:

* Metales pesados. Su acumulacion produce impactos ambientales negativos,
causando trastornos no sélo en el ser humano sino también en especies animales.
vegetales e incluso de otros reinos. Entre los de mas relevancia encontramos al
arseénico, al cadmio y al mercurio por mencionar algunos. Montalvo y Guerrero (2003),
consideran que en los procesos de digestion anaerobia, los efectos téxicos que causan
los metales son los siguientes: interfieren en la membrana de las células de los
microorganismos, disminuyendo el potencial energético de la cadena de transporte de
electrones; destruyendo el metabolismo enzimatico e inactivan a las enzimas al
reaccionar los metales con los grupos HS™ de los aminoacidos. Chiu-Yue Lin (1992),
mencionan que los efectos tdxicos causados por metales, son mas fuertes en las
bacterias metanégenas que en las acetogenas.

¢ Nutrientes: Considerando el hecho de que el lodo es ampliamente usado con fines
agricolas, es muy importante conocer su contenido de nitrégeno, fésforo y potasio, para
determinar su valor como mejorador de suelos.

b) Organicas.- la materia organica en los lodos es de origen animal y vegetal,
principalmente microorganismos. Es importante considerar a la materia organica
susceptible de ser degradada por accién microbiana y que se considera como una
medida de la carga contaminante de los residuos y a los toxicos organicos, dificilmente
biodegradables, poco solubles en agua, lipofilicos y por ende altamente acumulables en
los tejidos. Estos compuestos son altamente téxicos y potencialmente carcinogénicos.
Dentro de los toxicos organicos encontramos dos grupos prioritarios por su alta
toxicidad: los pesticidas organohalogenados como el DDT y los hidrocarburos
aromaticos polinucleares. Una vez que el lodo es dispuesto en el suelo, estos
compuestos pueden dispersarse por volatilizacién, dependiendo de la temperatura
ambiental, el método de aplicacion y la velocidad del viento, y por fotodescomposicion,
que se da por la incidencia de la radiacion solar en el lodo.

Caracteristicas biol6gicas.- la caracteristica bioldgica mas importante en los lodos
residuales es la presencia de microorganismos patégenos. Los lodos al ser el
subproducto obligado del tratamiento de las aguas residuales, acarrean de ellas a
organismos patbégenos que si el lodo no es tratado adecuadamente pueden causar
problemas sanitarios al ser dispuestos en el suelo. Debido a que los lodos son
obtenidos generalmente por procesos de sedimentacion de las aguas residuales, la
concentracion de microorganismos es mucho mayor, variando en especies y densidad
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dependiendo de las condiciones de salud de la poblacién y de las diferentes epocas del
ano.

Debido a los problemas de tiempo y costo que representa el monitoreo de
microorganismos patégenos, se recurre al uso de un indicador que permite estimar el
grado de contaminacion biol6gica presente en las aguas y lodos residuales. El grupo de
microorganismos denominados coliformes es el generaimente utilizado como
indicador. Han sido utilizados como indicadores porque muchos son originarios del
tracto digestivo del hombre y de los animales de sangre caliente, no son patdgenos, son
faciles de aislar y normalmente sobreviven mas tiempo que los microorganismos que
producen enfermedades. Los coliformes pueden dividirse en totales y fecales, siendo la
principal diferencia entre ellos, la capacidad de los fecales de crecer a mayor
temperatura en condiciones de laboratorio (Peiczar, Reid y Chan, 1988).

2.1.3 Tratamiento

Los procesos para tratar los lodos varian segun el tipo de agua residual de la que se
derivan, del proceso utilizado para el tratamiento de éstas y del tltimo método de
disposicién a la que seran destinados los lodos. Los objetivos principales del
tratamiento de los lodos son reducir su masa y volumen, para facilitar su manipulacion,
y aumentar su estabilidad bioldgica a fin de producir un material suficientemente
inofensivo para su disposicion. Generalmente, los lodos residuales pasan por el
siguiente tren de tratamiento para su disposicién final: pretratamiento, espesamiento,
estabilizacion, acondicionamiento (incluyendo desinfeccion), deshidratacion y secado.

Pretratamiento.- estos procesos tienen la finalidad tanto de que la alimentacion a las
instalaciones de tratamiento sea relativamente constante y homogénea, as! como
prevenir el desgaste de ciertos equipos como bombas y sistemas de distribucion. En el
pretratamiento se manejan generalmente cuatro operaciones (Metcalf y Eddy, 1996):
Dilaceracion, desarenado, mezclado y almacenamiento.

Espesamiento.- consiste en reducir el volumen del lodo a manipular, aumentando la
concentracion de los solidos en el mismo. En esta etapa un pequefo incremento en la
concentracion de los solidos redunda en una gran reduccién en el volumen de agua de
los lodos. El espesado se suele llevar a cabo mediante procedimientos fisicos que
incluyen la flotacién, el espesado por gravedad y la centrifugacion (Winkler, 1994). Si
los lodos se van a estabilizar por digestion anaerobia. su espesamiento no debe pasar
del 7% en sélidos totales (70 g/L), considerandose como 6ptima una concentracion
entre el 3 y el 6%, con objeto de no afectar las propiedades reoldgicas del lodo y sus
consecuencias en bombas, tuberias y mezcladores (Noyola, 1998b).

Estabilizacion.- es el proceso en el que se busca eliminar los olores desagradables,
inhibir, reducir o eliminar el potencial de descomposicién espontanea, reducir la
presencia de patogenos, disminuir la posibilidad de atraccion de vectores y transformar
en la medida de lo posible a la materia organica en compuestos mas simples y
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asimilables, esto ultimo sobre todo si se le va a dar un uso agricola al lodo. Los
procesos de estabilizacion pueden dividirse en bioldgicos y quimicos (Metcalf y Eddy,
1996 y WEF, 1993).

a) Estabilizacién bioldgica.- es la estabilizacion de los lodos mediante la
transformacion que se da a través de la accién de microorganismos, principalmente
bacterias; existen tres tipos principales de procesos biolbgicos para la estabilizacion.

* Digestién anaerobia: Este proceso se encuentra entre las formas de tratamiento de
residuos mas antiguas y es la mas empleada en la actualidad para la estabilizacion de
lodos. En la digestién anaerobia la materia organica se estabiliza mediante
microorganismos en ausencia de oxigeno, produciendo principalmente metano vy
dioxido de carbono. Este proceso suele tener lugar en intervalos mesofilico (35°C) y
termofilico (55°C) de temperatura. Los reactores de digestién anaerobia pueden ser
cilindricos, rectangulares o con forma de huevo; los cilindricos son los méas populares
aunque actualmente han proliferado los reactores tipo huevo por favorecer los
fenémenos de transferencia de masa y eliminar la necesidad de limpiar los tanques.

* Digestion aerobia: En este caso, la estabilizacidn de los lodos se da en presencia de
oxigeno, obteniendo como productos finales didxido de carbono, agua y amoniaco, el
cual puede oxidarse, si las condiciones lo permiten, hasta nitrato. Este proceso suele
emplearse en el tratamiento de lodos secundarios Y en plantas con capacidad inferior a
20,000 m¥d, sin embargo, recientemente se ha empleado en plantas de mayor
capacidad. Al igual que en la digestién anaerobia, los reactores son preferentemente
cilindricos.

» Composteo: Es un proceso generalmente aerobio que implica una compleja
destruccién de la materia organica junto con la produccion de sustancias himicas para
dar lugar a un producto final estable. A diferencia de Ia digestiéon tanto aerobia como
anaerobia, en el composteo sé necesita deshidratar el lodo, es decir, se requiere un
porcentaje de sodlidos entre 40 - 60%. El sistema de composteo mas utilizado es la pila
estatica aireada, que consiste en una red de tuberias de conduccion de aire sobre las
que se distribuye una mezcla de lodo deshidratado y un material de soporte, este ultimo
puede ser orgénico o inorganico, astillas de madera, por ejemplo, que se afiade al lodo
para proporcionarle soporte estructural y aumentar su porosidad con el fin de mejorar la
aireacion. Dicha aireacién no solo es necesaria para aportar oxigeno a los
microorganismos, sino también para controlar la temperatura y eliminar la humedad
excesiva (Metcalf & Eddy, 1991, WEF, 1993). Una caracteristica importante del
composteo es que conforme se estabiliza la materia organica, la pila se va calentando
hasta alcanzar temperaturas entre 50 y 70 °C que permiten la destruccién de
organismos patégenos y la conversion de aproximadamente 20 al 30% de los sélidos
volatiles a dioxido de carbono y agua.

b) Estabilizacién Quimica.- consiste en el uso de compuestos quimicos como la cal y
el cloro. La estabilizacién con cloro se usa escasamente, mientras que la cal es
ampliamente usada, siendo esta de bajo costo de inversion (Lue--Hing et al, 1992).
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La estabilizacion con cal consiste en afadir al lodo dosis suficientes de cal
(alrededor de 0.3 kg Ca(OH)./kg ST) para elevar su pH por encima de 12. Dado que la
reaccion de la cal con el agua del lodo es exotérmica, la temperatura se incrementa,
alcanzando valores superiores a 50 °C. El efecto combinado de un entorno fuertemente
alcalino, ademas del efecto de pasteurizacidn debido a la temperatura, hace
desfavorable la actividad bioldgica de los microorganismos, reduciendo sustancialmente
el nimero de organismos patégenos. Como consecuencia de ello, el lodo no se pudre,
tiene olor a amoniaco y no provoca riesgos para la salud publica. Sin embargo estas
condiciones se mantendran si el pH no desciende del valor de 11, por lo menos 2 horas
después del tratamiento. El lodo estabilizado con cal presenta condiciones favorables
para su disposicion ya sea en relleno sanitario, en suelos forestales, e inclusive a
suelos no alcalinos destinados al cultivo (Lue-Hing et al., 1992).

Acondicionamiento.- se utiliza para facilitar la concentracién del lodo con la finalidad
de realizar una buena deshidratacion. El acondicionamiento, cuando es quimico, puede
lograrse mediante iones inorganicos polivalentes o polielectrolitos, logrando reducir la
humedad del lodo hasta niveles del 65%.

Otro tipo de acondicionamiento es el térmico, el cual requiere altas temperaturas (180 -
200 °C) y presiones (10 - 20 atm) durante cortos periodos de tiempo. En este tipo de
acondicionamiento, aparte de destruir la afinidad de los solidos por el agua, se consigue
la esterilizacién de los lodos.

Desinfeccion.- la desinfeccion de los lodos estd adquiriendo gran importancia como
proceso adicional debido a las estrictas normas aplicables a la reutilizacién de lodos y
su aplicacion en suelos.

En la pasteurizacién, la temperatura se eleva hasta los 70 °C durante 30 minutos,
permitiendo con esto la inactivacién de organismos patégenos y parasitos. Los dos
metodos que se emplean para la pasteurizacion de lodos son la inyeccion directa de
vapor y el intercambio indirecto de calor; aunque también se puede aplicar la digestion
aerobia termofilica en combinacion con la digestién anaerobia para lograr este fin
(digestion en dos fases) (Metcalf & Eddy, 1991).

En el almacenamiento a largo plazo el lodo liquido digerido se acumula en lagunas
excavadas en el suelo, por lo que se requiere disponer de un terreno suficiente. Los
tiempos de retencion tipicos que se necesitan para la desinfeccion de lodos varian entre
60 y 120 dias, a las temperaturas de 20 y 4 °C respectivamente (Metcalf & Eddy, 1991).

Para evitar una posible contaminacion debida a las lagunas de almacenamiento de
lodos, estas deben contar con un buen disefio, especialmente en relacién con la
percolacion y el desarrollo de malos olores.

Deshidratacidn.- es la remocion fisica de suficiente cantidad de agua de los lodos para
que adquiera caracteristicas casi solidas. El lodo se desea de esta manera por alguna o
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varias de las siguientes razones: Se reduce el costo de transporte al reducir el volumen
del lodo, es mas facil de manipular que un lodo liquido, es necesario para procesos
subsecuentes como incineracion o composteo, se reduce el potencial de putrefaccion
en algunos casos y se reduce la producciéon de lixiviados si el lodo se dispone en un
relleno sanitario. Para la deshidratacion se utilizan tecnologias como la filtracién al
vaclo con tambor rotatorio, filtros banda, filtros prensa, lechos de secado y en menor
proporcion el centrifugado, a pesar de ser el mas eficiente (Winkler, 1994).

Secado.- es una operacioén unitaria que involucra la reduccion del contenido de agua
por la vaporizacion de ésta al aire. Si se utilizan lechos de secado, la evaporacion a la
atmosfera se produce por la diferencia en las presiones de vapor. Pero, si se utiliza
secado mecanico se aporta calor externo para aumentar la capacidad de retencion de
vapor del aire ambiental y para proporcionar el calor latente necesario para la
evaporacion. Después del secado, el contenido de humedad del lodo es menor al 10%.
Los lodos secos pueden aprovecharse como fertilizantes o acondicionadores del
terreno, pero los costos de secado son elevados.

Reduccion térmica.- es un proceso que se aplica principalmente a lodos
deshidratados, y no es recomendable para lodos estabilizados, especialmente por
digestion aerobia y anaerobia, ya que la estabilizacidon por estos métodos reduce el
contenido volatil de los lodos y por lo tanto aumenta las necesidades de combustible
auxiliar. De acuerdo a Metcalf & Eddy (1991), las principales ventajas y deventajas que
presenta el proceso de reduccion térmica son las siguientes:

Ventajas

= Maxima reducciéon de volumen, diminuyendo asi las necesidades de evacuacion.
= Destruccion de organismos patégenos y de compuestos toxicos.
= Posible recuperacion de energla.

Desventajas
* Altos costos de inversion inicial y de operacion.
= Efectos negativos de los residuos producidos, asociados a emisiones de aire y
cenizas.
= lLaevacuacién de los residuos es complicada y costosa, debido a que pueden
llegar a ser considerados como peligrosos.

Los procesos de reduccién térmica son la incineracién en hornos de pisos multiples,
incineracion en hornos de lecho fluidificado, incineracion conjunta, oxidacion por via
humeda y oxidacion por via hiumeda con reactores profundos.
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2.1.4 Problematica de los lodos en México

Infraestructura de tratamlento de aguas residuales en México.- en el afo 2000 se
trataron en México 45.9 m%s de aguas residuales municipales, correspondientes al 23
% del total producido (200 m®/s), mientras que para las aguas residuales industriales se
trato solo el 15 % (i.e. 25.3 m*/s de 169 m*/s generados) (CNA, 2001).

En materia de tratamiento de aguas residuales municipales, existen en México 1018
plantas de tratamiento de agua con capacidad instalada de 75.9 m’/s, de éstas solo 793
operan. Los procesos de tratamiento para los efluentes municipales son diversos,
aunque predominan las lagunas de estabilizacion y los lodos activados (CNA, 2001).
Adicionalmente, la Comision Nacional del Agua, indica que al cumplir las ciudades
mayores de 50,000 habitantes con la Norma Oficial Mexicana NOM-001-SEMARNAT-
1996, se tratarian 158 m’s de aguas residuales, mismos que generarian
aproximadamente 0.13 kg ST/m? es decir, cerca de 640,000 ton secas de lodos por
afo (CNA, 2000).

Del total de lodos producidos en plantas de tratamiento de aguas residuales, una
importante cantidad no es tratada ni manejada adecuadamente. Afortunadamente, con
la entrada en vigor de la Norma Oficial Mexicana NOM-004-SEMARNAT-2002, se
establecen los limites maximos permisibles de contaminantes para el aprovechamiento
y disposicion de lodos y biosdlidos, por lo que las plantas de tratamiento de aguas
estaran obligadas a cumplir diversos criterios y deberan implantar y desarrollar
tecnologlas que produzcan biosélidos que puedan ser depositados o reutilizados
apropiadamente.

Normatividad.- la mayoria de los paises desarrollados cuentan con estandares para el
manejo adecuado de los biosolidos, por ejemplo, US EPA desarrollé los estandares de
calidad de lodos para uso y disposicién, conocidos como el apartado 503 del codigo de
regulaciones federales (CFR). En dichos estandares se incluyen limites para metales y
parametros microbioldgicos, los cuales han sido establecidos con base en estudios de
riesgo para disminuir el impacto al ambiente y a la salud publica. De esta forma,
establecieron dos clases de lodos en funcién de su calidad:

» Clase A que presenta niveles de coniformes fecales, Salmonella spp, virus y huevos
de helmintos por debajo de los limites de deteccién por lo que pueden ser aplicados sin
restriccion en algunos suelos agricolas, areas verdes como parques publicos, jardines,
etc., con el inconveniente del costo elevado para producirlos, y

» Clase B que contiene concentraciones relativamente bajas de microorganismos y que
pueden aplicarse en suelos agricolas, forestales y degradados.

Por su parte, en México se desarrolld e implementd la Norma Oficial Mexicana NOM-

004-SEMARNAT-2002 que establece tres niveles de biosélidos, las clases A, B yC. La
Tabla 2.1 presenta los limites maximos permisibles de contaminantes microbioldgicos
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(para ambas normatividades) en lodos y biosélidos de plantas de tratamiento de aguas
residuales.

Tabla 2.1. Valores maximos permisibles de microorganismos en biosélidos segun
la USEPA y la NOM-004-SEMARNAT-2002

[ Parametros " USEPA ~ NOM-004-SEMARNAT-2002
microbiolégicos Biosdlidos  Biosodlidos Biosdlidos Biosolidos Biosolidos
: Cc

lase A ClaseB  ClaseA  ClaseB  Clase C

[ Coliformes < 1000 < 2x10° < 1000 < 1000 < 2x10°
| Fecales NMP/gST  NMP/gST NMP/gST NMP/gST NMP/gST

} Salmonella s <3 No aplica <3 <3 < 300

j PP NMP/ 4gST NMP/gST NMP/gST NMP/gST
l Huevos de <1 . <10 <10 < 35

| Helmintos HH 4gsT  No@Plica L oer HHgST  HH/gsT
{ Virus entericos < 1V/4gST N_o aplica Noaplica Noaplica No aplica

(*) Huevos de helmintos viables

Los lodos de plantas municipales pueden contener organismos parasitos y patégenos
de origen fecal, por lo que las enfermedades gastrointestinales son un sindrome
causado por la infeccién de diversos parasitos, tales como:

* Coliformes fecales (es sélo indicador de contaminacién). El grupo Coliformes se
define como aquel formado por las bacterias aerébias y anaerobias facultativas,
gramnegativas, no esporuladas y de forma alargada, que desarrollan una colonia
roja con un brillo metalico tras incubarse a 35 y 44.5 °C durante 3 y 21 horas
respectivamente (NOM-004-SEMARNAT-2002). Desde el punto de vista de la
salud los coliformes fecales son los mas importantes indicadores de agua
contaminada, dado que se relaciona con la probabilidad de encontrar patdégenos
(bacterias, parasitos y virus entericos) excretados (Fernandez, 1981).

* Huevos de helminto. Helminto es el término general para describir lombrices
parasitas. Las dimensiones de los helmintos varian de 1 mm a varios metros de
longitud, poseen odrganos diferenciados y sus ciclos vitales comprenden la
produccion de huevos o larvas infecciosas. Los huevos, que es la forma en la
cual se encuentran en el agua, tienen tamarnos de 20 a 80 pm (Jimeénez et al.,
2000), son resistentes a los cambios ambientales, muy persistentes y pueden
sobrevivir a procesos de desinfeccién. Los parasitos helminticos pueden ser
transmitidos al ser humano a través de la ingestién de carne, productos agricolas
regados con agua contaminada, agua contaminada y por contacto con el suelo y
heces fecales (Ingraham et al., 1998).
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= Salmonella spp. El género Salmonella spp pertenece a la familia enterobacter e
incluye a mas de 2000 serotipos que infectan al hombre. Es un bacilo
gramnegativo, anaerobio facultativo, mévil mediante flagelos peritricos y con _
dimensiones de 2 a 3 um de largo y 0.6 um de diametro. Las Salmonellas se
transmiten por via indirecta cuando la materia fecal de los pacientes o de los
portadores contamina el agua potable, los alimentos o cultivos regados con
aguas negras. Los miembros del género Salmonella spp causan principalmente
tres tipos de enfermedades en el hombre: fiebre tifoidea o fiebres entericas,
gastroenteritis y septicemia (Ingraham et al., 1998).

El contenido de metales también ha sido limitado para poder reutilizar o depositar los
lodos. Tanto la US EPA como la NOM-004-SEMARNAT-2002 establecen los limites

maximos de metales para dos clases de bidsolidos propuestas. La Tabla 2.2 presenta
los limites maximos permisibles de metales pesados en biosdlidos establecidos en

ambas normas.

Tabla 2.2, Valores maximos permisibles en mg/kg de metales pesados en
biosélidos segin la USEPA y la NOM-004-SEMARNAT-2002

US EPA NOM-004-SEMARNAT-2002
Parametros Biosolidos | Biosolidos Biosdlidos Biosdlidos
Clase A Clase B Excelente Bueno

Arsénico 75 75 41 75
Cadmio 85 85 39 85
Cobre 4300 4300 1600 4300
Cromo No aplica | No aplica 1200 1300
Plomo 840 840 300 840
Mercurio 57 57 17 57
Molibdeno 75 75 No aplica No aplica
Niquel 420 420 420 420
Selenio 100 100 No aplica No aplica
Zinc 7500 7500 2800 7500

En el caso de México, el aprovechamiento de los biosodlidos se establece en funcién del

Tipo y Clase, como se especifica

85 %.

en la Tabla 2.3 y su contenido de Humedad hasta el
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Tabla 2.3. Aprovechamiento de biosélidos

. Usos urbanos con contactob|ico directo

EXCELENTE A durante su aplicacién

- Los establecidos para Clase By C
' Usos urbanos sin contacto publico directo
. gxguEé[EgTE B durante su aplicacion
. Los establecidos para Clase C
. Usos forestales
| EXCELENTE C Mejoramientos de suelos
i O BUENO
_ Urlqolas

Calidad de los lodos en México.- el depdsito final o el uso potencial de los lodos
depende de su calidad, la cual es funcién del agua residual de origen y del tratamiento
aplicado a la misma. Barrios et al. (2001) evaluaron la calidad de los lodos de 18
plantas de tratamiento de aguas residuales ubicadas a lo largo del territorio nacional.
Los resultados demostraron que la concentracién de metales pesados en los lodos
cumplié en 16 casos con los limites para biosolidos denominados “buenos” y solo en
dos de los casos la calidad. de los lodos en términos de metales pesados fue
“excelente”; de acuerdo con la NOM-004-SEMARNAT-2002.

El contenido de metales pesados en lodos de la ciudad de México ha sido determinado
en concentraciones muy inferiores a los limites establecidos por la US EPA y la NOM-
004-SEMARNAT-2002 y no representan un problema de contaminacion (Garciapina et
al., 2000 y Jiménez et al., 1997). La Figura 2.1 presenta el porcentaje en relacién con
cada concentracion de metales pesados; se observa que en ningln caso se rebaso el
valor maximo permitido en los metales evaluados (o sea el 100 %).
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Porcentaje con respecto a la
NOM-004-SEMARNAT-2002
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Figura 2.1 Concentracion-de metales pesados en lodos del Distrito Federal
Adaptada de: Garciapifia et al. (2000) y Jiménez et al., (1997).

2.1.5 Disposicion o uso del lodo residual tratado

La disposicion en rellenos sanitarios consiste en depositar los residuos en sitios
debidamente controlados y operados, ubicados en dreas alejadas de lagos, estanques,
rios, pozos para suministro de agua, carreteras, aeropuertos y zonas habitadas,
compactandolos y cubriéndolos con aproximadamente 30 cm de tierra. En este caso es
importante que los lodos estén bien deshidratados para evitar la infiltracién de
lixiviados. Cuando un relleno se cierra es necesaria la aplicacion de una capa final
sobre la que crezca vegetacion evitando la erosién de la celda.

El uso de los lodos tratados como mejoradores de suelos, es una alternativa que
actualmente esta tomando gran importancia, ya que incrementan la retencién de agua y
mejoran el suelo cultivable, ademas de afadir nutrientes como el nitrégeno y el fosforo,
y micronutrientes tales como manganeso, cobre, molibdeno, hierro y zinc. A pesar de
que los nutrientes no se encuentran en la proporcién de cualquier fertilizante comercial
balanceado, la mayoria de los cultivos agricolas responden favorablemente a la
aplicacion del lodo. Ademas del uso agricola, se tiene la posibilidad de que se les
pueda utilizar para regenerar suelos estériles o bien tratar suelos de bosques, lo que
permitiria mejorar la cubierta vegetal, redundando en una menor escorrentla y una
mayor capacidad de infiltracion de esos suelos.

Algunos de los problemas asociados con la aplicacion de lodos residuales pueden ser
el riesgo de la contaminacion de plantas y acuiferos con patégenos y elementos
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quimicos, la presencia de olores desagradables en los sitios de aplicacion o
especificamente puede ocasionarse contaminacién por nitratos en acuiferos.

De acuerdo con las caracteristicas del lodo se determina la operacién unitaria o proceso
de tratamiento que m4s convenga, en funcion del tipo de disposicion o redso que se le
pretenda dar. Los parametros normativos determinan si el lodo puede ser reutilizado o
se le da un confinamiento final. :

En la Tabla 2.4 se muestran los contenidos tipicos en nutrientes de los lodos
estabilizados en comparacién con los contenidos de fertilizantes comerciales.

Tabla 2.4. Comparaci6n de los niveles de nutrientes de los fertilizantes
comerciaies y el iodo de agua residual estabilizado (Metcalf & Eddy, 1991).

Nutrientes %

ricolas

": tipicos
| Valores tipicos para lodos de

2.2 Digestién anaerobia

El proceso de digestion anaerobia se lleva a cabo en ambientes que se caracterizan por
la ausencia total de oxigeno molecular, en donde se realizan una serie de procesos
bioquimicos complejos a través de los cuales diversos grupos de microorganismos
degradan la materia organica, generando como productos finales materia celular,
metano y didxido de carbono.

2.2,1 Estado del arte

La digestion anaerobia es el método mas comun de estabilizacién de lodo con
produccion simultanea de energia. El primero en tener conocimiento de que se producia
un gas combustible que contiene metano fue Donald Camerun, que construyé el primer
tanque septico en la ciudad de Exeter, Inglaterra, en 1895, del que recogié y utilizé el
gas para el alumbrado de los alrededores de la planta. En 1904 se instal6 en Hampton,
Inglaterra, el primer tanque de- doble accion (sedimentacion-digestion) al incorporar la
sedimentacion al tratamiento de lodos. Se conocia con el nombre de tanque hidrolitico
de Travis y funciono hasta 1936. Entre 1909 y 1912 se llevaron a cabo experimentos en
una instalacion similar denominada tanque biolitico. Bajo un disefio semejante en 1940,
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Karl Imhofi patenté en Alemania un tanque de doble accidon hoy dia conocido como
tanque Imhoff. Una de las primeras instalaciones que, en los Estados Unidos, emple6
tanques de digestidn separados, fue la planta de tratamiento de agua residual de
Baltimore (Maryland). Se construyeron tres tanques de digestion rectangulares como
parte de la planta original en 1911; mas adelante, en 1914, se afadieron 16 tanques de
digestion circulares y, posteriormente, se instald un tanque rectangular en 1921.

En el periodo comprendido entre 1920 y 1935 se estudié ampliamente el proceso de
digestion anaerobia, realizando mejoras considerables en los reactores, principalmente
el calentamiento y el mezclado, logrando con esto mejores rendimientos. De hecho, los
conceptos de digestion de alta y baja tasa son aplicables indeperdientemente de que el
proceso sea mesofilico o termofilico.

La digestion anaerobia termofilica de lodos ha sido investigada desde los afios veinte,
encontrando estudios muy importantes sobre la produccion termofilica de metano a
partir de residuos, como el realizado por Rudolfs y Heukelekian a fines de esa década
- (Zinder, 1988). Desde ese tiempo, se encontré que la digestion anaerobia termofilica
tenfa velocidades de reacciobn mayores a las experimentadas en condiciones
mesofilicas y favorecia la sedimentabilidad de los solidos, esos dos aspectos han sido
ampliamente corroborados en fechas mas recientes (Hashimoto, 1982; Varel ot al,
1980). Ademas, se ha demostrado que la reduccién de microorganismos indicadores y
patdgenos es mas eficiente a altas temperaturas (Varel et al, 1980, Lee, 1989).
Hashimoto en 1982 encontré que la velocidad maxima de crecimiento, pm, y la tasa de
utilizacibn de sustrato para la digestion anaerobia de residuos, se incremento
linealmente con temperaturas entre 20 y 60 °C y que por encima de los 60 °C habia un
descenso en el valor de p,. Hashimoto también encontr6 que cuando las cargas
organicas eran altas o los tiempos de retencién cortos, la digestion anaerobia a altas
temperaturas podia ser mucho mas favorable que bajo condiciones mesofilicas. Esto se
ha demostrado en experimentos de laboratorio ya que la digestion termofilica aumenta
las capacidades de los digestores mediante la adicion de calor, lo que no representa a
la larga costos adicionales (Rowe, 1971) y puede tener una tasa de produccién de
biogas hasta 50% mas alta que la digestion mesofilica (Pfeffer, 1974).

Por otro lado, se han hecho algunos estudios examinando el efecto combinado de la
temperatura y el ion amonio. El ion amonio es un nutriente necesario para el
crecimiento del consorcio bacteriano anaerobio (McCarty, 1964), pero cuando las
concentraciones exceden un cierto limite, la metanogénesis se inhibe (McCarty y
McKinney, 1961: McCarty, 1964; Koster y Lettinga, 1984). Se ha encontrado también,
que la cantidad de amonio libre se incrementa con la temperatura, lo cual redunda en
un incremento de los acidos grasos volatiles (metabolitos intermedios del proceso
anaerobio), por lo que se tiene mayor concentracion de éstos en la digestion anaerobia
termofilica que en la mesofilica (Garber of al, 1975: Zeeman et al., 1985).

Desde el punto de vista microbiolégico, el primer hecho importante fue el aislamiento de
la primera especie anaerobia termofilica, Methanobacterium thermoautotrophicum, de
un digestor de lodos en 1972 por Zeikus y Wolfe, la cual crecia de manera 6ptima entre
los 65y 70 °C. A partir de ahi se intensificaron los esfuerzos para develar los aspectos
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fundamentales de la microbiologia termofilica, descubriendo, tal vez como lo mas
importante, el hecho de su versatilidad nutricional, existiendo representantes tanto
autétrofos como heterdtrofos, asi como litdtrofos y quimittrofos (Sundaram, 1986). La
gran duda de como es que los termofilicos resistian tales temperaturas, no ha sido
resuelta del todo, pero se ha encontrado que cuentan con proteinas mas estables
térmicamente debido al aumento de interacciones moleculares entre aminoacidos
especificos y la intervencion de diversos cofactores; su citoplasma contiene menos
agua interna, ya que la empaquetan; tienen un alto grado de hidrofobicidad y cuentan
en su cubierta celular con acidos grasos mas largos y mas saturados (Koga et al/, 1993).

Al igual que otros procesos para la estabilizacion de lodos, la digestién anaerobia tiene
. ventajas y desventajas, entre las mas comunes se-encuentran las siguientes (Noyola
1998b):

Ventajas

e Reduccion de la masa y el volumen del lodo mediante su conversion a metano.
dioxido de carbono y agua. Esta reduccion se encuentra entre el 25 y 45% de los
solidos totales.

e El biogas producido (metano y dioxido de carbono) es un gas combustible que
convierte a la digestion anaerobia en un proceso productor neto de energia. Asi, esta
energia se utiliza para mantener el digestor a 35°C, ademas de que el exceso puede
emplearse en produccién de energia eléctrica para la planta de tratamiento de aguas.
Mediante cogeneracion, el biogas puede suministrar los requerimientos de calor del
digestor y hasta el 60% de la energla eléctrica para los aeradores del sistema de lodos
activados correspondiente.

» Una vez digeridos los lodos, por su estabilidad y caracteristicas fisicoquimicas,
pueden ser aprovechados como mejoradores de suelos en una gran variedad de
situaciones.

Desventajas

e Costos de inversion inicial altos. Tanques cubiertos, intercambiadores de calor y
dispositivos para el manejo seguro del biogds son componentes necesarios en una
planta de digestion de lodos.

« Largos tiempos de retencion hidraulica para mantener a las bacterias metanogénicas
dentro del sistema, aunado a un menor factor de sobre disefo para aceptar
sobrecargas organicas.

» Caracteristicas inadecuadas del sobrenadante, por lo que tiene que retornarse al
inicio del proceso del tratamiento del agua, lo cual implica una carga adicional al
sistema. Sus principales contaminantes son materia orgadnica suspendida y soluble,
nitrbgeno amoniacal, sulfuros, ademéas de ausencia de oxigeno disuelto.

* En el caso particular de México, muy poca, practicamente nula experiencia en el
disefio, construccidn y operacion de digestores anaerobios para lodos de purga.

De hecho, debido al énfasis en la recuperacion y conservacion de la energia asi como
en la busqueda de lograr un uso benéfico de los lodos de purga, la digestion anaerobia
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se mantiene como el proceso predominante para la estabilizacién de lodos” (Metcalf y
Eddy, 1991).

2.2.2 Bioquimica de la digestion anaerobia

El objetivo principal de la digestién anaerobia de lodos residuales es la estabilizacién de
la_materia organica, dandose. simultdneamente fenémenos como la produccién de
energia a través de biogas y la reduccion de olores, de patégenos y de la masa de
sélidos. La estabilizacion de la materia organica se consigue transformandola en
biomasa y compuestos inorganicos en su mayoria volatiles: CH,, CO,, NHa, N2y H.8,
todo esto en ausencia de oxigeno molecular. En la Figura 2.2 se muestra el diagrama
de flujo del sustrato durante la degradacion anaerobia propuesto por Gujer y Zehnder
(1983).

En general las bacterias son incapaces de alimentarse de material organico particulado,
por lo que las proteinas, carbohidratos y lipidos son inicialmente hidrolizados por
enzimas extracelulares a compuestos mas simples y asimilables por las bacterias. como
son azlcares, aminoacidos y &cidos grasos. Estos a su vez son utilizados como
sustrato por organismos fermentadores (azlicares y aminoacidos) y por oxidadores
anaerobios (acidos grasos superiores). Los productos de estas reacciones son acetato,
hidrégeno, biomasa y productos intermedios como el propionato y butirato. Los
productos intermedios son degradados hasta acetato e hidrégeno por un grupo de
bacterias llamadas bacterias acetogénicas productoras obligadas de hidrégeno (OHPA,
por sus siglas en ingles), las cuales deben existir en relacion sintrofica con las
metanogenicas que utilizan hidrégeno. El acetato como el hidrogeno son finalmente los
verdaderos sustratos de las bacterias metanogénicas.
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Figura 2.2. Diagrama del flujo de energia en la digestion anaerobia de la materia
organica particulada a metano (Gujer & Zehnder, 1983).

Las bacterias metanogénicas se dividen en dos grupos tréficos:

Bacterias metanogénicas hidrogenofilicas, que utilizan el hidrégeno producido para

reducir el CO; en CH,.

CO; + 4H, —» CH4+ 2H0
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Bacterias metanogeénicas acetoclasticas, que transforman el acetato en CH,. Estas
bacterias contribuyen con el 70% de la produccién de metano en los digestores.

CH3; COO" + H,O __, CH,+ HCO;

Atendiendo a la Figura 2.2, seis son los procesos de conversion identificados en la
digestiébn anaerobia:

Hidrdlisis de biopolimeros (proteinas, carbohidratos y lipidos)

Fermentacion de aminoacidos y azlcares

Oxidacion f§ - anaerobia de acidos grasos de cadena larga y alcoholes
Oxidacion anaerobia de productos intermedios como acidos volatiles (excepto
acetato)

5) Conversion de acetato a metano; metanogénesis acetoclastica

6) Conversion de hidrégeno a metano; metanogénesis reductora

B W N =
— e -

Es de importancia mencionar que el desarrollo de las bacterias OHPA se puede inhibir
por la presencia de presiones parciales elevadas de hidrogeno, definiéndose una
relacion sintrofica de dichos microorganismos con las bacterias metanogénicas
hidrogenofilicas, que al ser consumidoras de hidrégeno mantienen las concentraciones
de este gas a niveles adecuados para que la producciéon de acetato e hidrégeno se
pueda realizar de manera adecuada (Noyola, 1998 b).

El equilibrio entre la oxidacion del propionato, descarboxilacién del acetato y oxidacion
del hidrégeno es crucial para un proceso de digestion anaerobia estable. Las
condiciones Optimas para las tres reacciones son muy estrictas y principalmente
controladas por la concentracidn de propionato, acetato e hidrégeno libres. En un
digestor estabilizado, las concentraciones tipicas de acetato y propionato oscilan entre
10 ** y 10 -® mol/lL con presiones parciales de hidrégeno inferiores a 10 ™ atm. La
relacion de sintrofia descrita se considera como el “cuello de botella® del proceso
(Noyola, 1998 b).

Ademas de los grupos bacterianos antes citados, existen también en los digestores
anaerobios y en especial en presencia de sulfatos, un grupo bacteriano capaz de
reducir en un medio anaerobio sulfatos a sulfuros. Estas bacterias, conocidas como
sulfatorreductoras, utilizan sulfato como aceptor final de electrones. Aunque en general
las sulfatorreductoras consumen &cido lactico y pirdvico para su desarrollo, pueden
utilizar también acido acético y asi competir con las metanogénicas acetoclasticas. De
estas dos reacciones, es termodindmicamente mas favorable la sulfatorreduccion. Por
otro lado, también pueden reducir sulfatos, utilizando como donador de electrones el
hidrogeno producido por las acidogénicas y entonces el H, no podré ser utilizado por las
metanobacterias  hidrogenofilicas. Esta reaccidén también estd favorecida
termodinamicamente para las sulfatorreductoras. Por lo anterior, en presencia de una
elevada concentracion de sulfatos, la metanogénesis puede ser desplazada (Noyola,
1998 b).
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2.2.3 Microbiologia de la digestion anaerobia

La microbiologia de la digestion anaerobia termofilica esta constituida por un consorcio
bacteriano que funciona a altas temperaturas. En la medida en que el consorcio esté
equilibrado, el proceso funcionara bien, aunque el paso mas critico sea la oxidacion del
hidrégeno y la subsecuente formacion de metano.

Los microorganismos termofilicos presentan temperaturas éptimas de crecimiento por
encima de los 45 °C v comprenden especies de protozoarios, algas, hongos Yy
principalmente bacterias. Los microorganismos termofilicos fueron descubiertos en los
geisers del parque nacional Yellow Stone, pero después se encontré que existian en
otros ambientes como las chimeneas hidrotermales en el fondo del mar, volcanes,
pantanos y tambieén en digestores anaerobios de lodos, como lo descubrieron Zeikus y
Wolfe en 1972,

Estos organismos resisten altas temperaturas porque cuentan con proteinas mas
estables térmicamente debido al aumento de interacciones moleculares entre
aminoacidos especificos y la intervencion de diversos cofactores, un citoplasma que
contiene menos agua interna, ya que la empaquetan, tienen un alto grado de
hidrofobicidad, cuentan en su cubierta celular con &cidos grasos mas largos y mas
saturados y ademas, tienen mecanismos de proteccidn para su material genético, como
altos contenidos de guanina y citosina, (Koga et al, 1993). La mayoria de los
microorganismos termofilicos son anaerobios debido a la baja solubilidad del oxigeno a
altas temperaturas.

Antes de describir las caracteristicas de los metanogénicos, es necesario, hablar del
grupo de microorganismos denominados Archae.

En 1996, el trabajo conjunto de varios investigadores permitid la obtencion de la
secuencia completa de nucledtidos del eromosoma (lugar donde se encuentra la
iformacion genética) de Methanococcus jannaschii, metanogénico que vive a
temperaturas cercanas a los 85 °C. Los resultados confirmaron una vieja hipdtesis,
antano ridiculizada, segun la cual, la vida estd constituida por tres grandes lineas
evolutivas, y no por las dos que consagraban los libros de texto.

Los archaea no lucen muy distintos de las bacterias cuando se observan al
microscopio, pero presentan marcadas diferencias tanto bioquimicas como genéticas.
Los archaea suelen habitar algunos de los ambientes mas extremos del planeta,
pueden vivir a temperaturas hasta de mas de 100 °C, en ambientes extremadamente
alcalinos o acidos o en ambientes extremadamente salinos.

Las diferencias mas destacadas entre las bacterias y los archaea son (Koga et al,1993
y Madigan y Marrs, 1997):
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1. Sus lipidos de membrana estan constituidos por enlaces éter de fitanol y bifitanol con
glicerol en vez de enlaces éster de acidos grasos con el glicerol.

2. Presentan pseudopéptidoglicanos en su pared celular o simplemente no cuentan con
pared celular, en vez de péptidoglicano en pared celular.

3. Presentan enzimas unicas como algunas que utilizan los metanogenicos.

4. Desde el punto de vista metabolico, son los Unicos capaces de generar metano.

5. El aminoacido iniciador en la.sintesis de proteinas es la metionina en vez de la
formilmetionina.

Los metandgenicos son, dentro de los archaea, los unicos que se pueden considerar
como cosmopolitas, ya que pueden encontrarse casi en cualquier habitat, desde agua
fresca, sedimentos marinos y tractos intestinales animales hasta digestores anaerobios.
Se pueden encontrar representantes tanto mesdfilicos como termo e hipertermofilicos.
La Unica restriccion para los metanogeénicos es la anaerobiosis total.

A las temperaturas en que generalmente se maneja la digestion anaerobia termofilica,
los Unicos representantes del dominio archaea son los metanogénicos, que como ya se
menciond, se encuentran, principalmente, de dos tipos, los acetoclasticos y los
hidrogenofilicos. Los metanogénicos acetociasticos son aquellos que producen metano
y CO; a partir del grupo metilo del acetato y la oxidacién del CO; respectivamente.
Mientras que los hidrogenofilicos son capaces de producir metano a partir de la
reduccion del CO; y la correspondiente oxidacion del hidrégeno.

2.2.4 Factores ambientales que afectan a la digestion anaerobia

Los microorganismos involucrados en la digestion anaerobia requieren de factores
ambientales especificos que les permitan un buen crecimiento y por consiguiente una
mayor eficiencia en la remociébn de materia y en la produccion de biogas. El
conocimiento de estos factores permitira evitar cualquier falla en el proceso y tomar
medidas correctivas necesarias cuando asi se requiera. Entre los pardmetros
ambientales mas importantes que inciden en la digestién anaerobia estan ademas de la
ausencia de oxigeno, la temperatura, el pH y la alcalinidad, y los nutrientes.

Temperatura.- la temperatura a la que opera un reactor biolégico influye de manera
importante en su comportamiento, ya que las reacciones bioguimicas son directamente
afectadas por este parametro. Las altas temperaturas permiten la reduccién de la
tension superficial de la fase acuosa del lodo, el aumento en las tasas de difusién y la
solubilidad de los compuestos no gaseosos presentes, permitiendo con esto mejor
interaccion microorganismo-sustrato, y por ende, mayores velocidades de reaccion,
mayor capacidad en la hidrélisis de materiales poliméricos y ademas, algo de suma
importancia, la disminucion de la solubilidad del oxigeno. La temperatura afecta a las
constantes de equilibrio quimico, produciendo desplazamientos en los valores de
diversos parametros, como alcalinidad, pH, precipitaciones o redisoluciones de
compuestos inorganicos, cambios en la composicion del gas por efecto de la diferente
solubilidad, etc.
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Los cambios de temperatura, afectan en general a los microorganismos presentes en el
digestor, sin embargo, lo hacen de manera mas drastica en los metanogénicos (Zinder
et al, 1984). La temperatura define a las especies predominantes de organismos
anaerobios, siendo estas las termofilas (50-65°C), mesofilas (20-40°C) y psicrofilas
(menor a 20°C). La temperatura optima de crecimiento para los microorganismos
anaerobios en intervalo mesofilico es de 37°C (Noyola, 1998 b) y en el termofilico varia
entre los 55 y 60°C (Malina y Pohland, 1992). En el rango terméfilo se pueden distinguir
diferentes tipos de bacterias: termotolerantes (que crecen en el intervalo de los 40 y los
50°C, pero también a 35°C), las termofilicas estrictas (que no pueden crecer por debajo
de 40°C), las moderadamente termofilicas que tienen su rango de crecimiento entre los
50 y los 65°C y las extremadamente termofilicas que se desarrollan a temperaturas
superiores a los 65°C (Hamer et al. 1985). Por lo anterior, es muy importante que en un
reactor anaerobio no existan cambios continuos de temperatura, y que si se desea
pasar de temperaturas mesofilicas a termofilicas, se haga de manera gradual (Garber,
1982), aunque en esto existe debate.

pH.- de forma similar a la temperatura, el pH en los reactores anaerobios, y en general
en cualquier proceso bioldgico, ejerce una gran influencia sobre la actividad de los
microorganismos. La digestién anaerobia puede llevarse a cabo dentro de un intervalo
de pH comprendido entre 6.2 y 7.8, siendo el 6ptimo entre 7.0 y 7.2. Fuera de este
rango seflalado como 6ptimo, la digestion puede continuar aunque en forma ineficiente
hasta un pH de 6.2, en donde las bacterias metanogénicas son afectadas severamente
(Noyola, 1998 b) y a niveles de pH alcalinos, se afecta principalmente a las bacterias
metanogenicas acetoclasticas (Malina y Pohland, 1992). Al igual que en el caso de la
temperatura, modificaciones en el pH afectan de manera mas significativa a los
microorganismos metanogénicos.

Cabe mencionar que tanto las bacterias metanogénicas como otros microorganismos
anaerobios pueden ser inhibidos microbiolégicamente por la presencia de sustancias
toxicas. La toxicidad de un gran nimero de compuestos se relaciona con el pH; por
ejemplo, el amoniaco, el acido sulfhidrico y los &cidos grasos volatiles (AGV's), se
disocian en el agua dependiendo del pH y la constante de disociacién del compuesto.
La forma téxica es la no ionizada, ya que estas moléculas pueden atravezar faciimente
la pared celular de las bacterias y una vez dentro pueden de nuevo disociarse
produciendo un cambio en el pH interno de la célula (Noyola, 1998 b).

El amoniaco es un compuesto que si bien ayuda en el control del pH, puede ilegar a
inhibir la metanogénesis a una concentracion de 200-300 mg/L de nitrégeno amoniacal
no disociado (NHs) y pH neutro. Mientras que para pH alcalinos, concentraciones de
1500-3000 mg/L de NH4" resultan inhibitorias. Para concentraciones mayores, tiene un
efecto inhibitorio independientemente del pH (Noyola, 1998b).

Otro compuesto muy comidn en sistemas de tratamiento anaerobio es el sulfuro de

hidrégeno (H.S), compuesto que se forma a partir de los sulfuros producidos por la
sulfatorreduccion al reaccionar con el hidrégeno producido por las bacterias
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acidogenicas, que en su forma no disociada es un compuesto altamente toxico para los
microorganismos metanogénicos. Concentraciones de 100 mg H,S/L inhiben
fuertemente la produccion de metano, mientras que concentraciones superiores a 200
mg/L se consideran fuertemente inhibitorias para la digestion anaerobia. A su vez,
concentraciones de 26-222 mg/L de H.;S inhiben a las bacterias acetoclasticas,
mientras que concentraciones de 64-96 mg/L a las bacterias hidrogenofilicas.

La concentracion de &cidos grasos volatiles (AGV’s), producto de la fermentacion,
puede llegar a acidificar el digestor propiciando la falla del proceso. El aumento de la
concentracion de AGV's puede deberse a una sobrecarga en la alimentacion del
digestor o0 a una inhibicién de las bacterias metanogénicas. Una concentracion elevada
puede provocar la destruccién de la capacidad amortigiadora del reactor y la
disminucion del pH, hasta valores en los cuales la actividad de las bacterias
metanogeénicas es inhibida. En condiciones normales de operacidn, la concentracion de
AGV's en el influente debe ser menor a 100 mg/L (Noyola, 1998b).

Es importante seflalar que los iones metalicos con un pequefio aumento en la
concentracion se vuelven toxicos, sobretodo cuando se encuentran en ambientes
anaerobios (Mishra et al., 1999). Los metales pesados en estado soluble generalmente
son mas toxicos que las formas insolubles. A pH bajos se solubiliza una gran cantidad
de precipitados de metales pesados, principalmente los formados por sulfuros.

En general, el pH de la digestién anaerobia termofilica es mayor al de la meséfilica, a -
pesar de que las concentraciones de acidos grasos volatiles producidas, sin dafar al
sistema, son mayores (Pohland y Bloodgood, 1963; Rimkus et a/, 1982; Watanabe et al,
1997).

Alcalinidad.- la regulacién del pH en un reactor anaerobio se lleva a cabo mediante la
alcalinidad producida por las reacciones que ocurren durante los procesos de
degradacion de la materia organica. Debido a que las bacterias acidogénicas tienen una
mayor actividad que las bacterias metanogénicas, ante sobrecargas organicas son
capaces de provocar la acidificacion del reactor, lo que puede evitarse manteniendo en
el digestor una Optima capacidad amortiguadora (buffer). Mientras la digestion
anaerobia se lleve a cabo con normalidad, la alcalinidad oscilara entre 1000 y 5000 mg
CaCOs/L (Malina y Pohland, 1992). Con valores de operacién tipicos de pH (alrededor
de 7) en un reactor anaerobio,-el sistema buffer presente es el formado por el i6n
bicarbonato y el acido carbénico en solucién. Sin embargo, al valorar la capacidad
reguladora del bicarbonato, se tiene que a pH bajos (hasta 4.3), no se obtienen valores
de alcalinidades utiles para controlar la operacién de un reactor. Ademas existe la
posibilidad de llegar a valorar parte de los AGV's presentes en solucién en forma
disociada, cuyos pKa estan comprendidos entre 4.56 y 4.67 (Jenkins ef al. 1991). Es
por ello que se ha propuesto medir la alcalinidad utilizable en las condiciones de
operacion del reactor; la mas aceptada es la propuesta por Jenkins et al. (1983) en la
cual hay una titulacién a un pH superior a 4.3, tipicamente 5.75.

Cuando el sistema no contiene suficiente alcalinidad, el pH del sistema puede
controlarse mediante la adicion de materiales alcalinos, sin embargo, se debe tener
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cuidado con el uso de agentes quimicos ya que pueden causar efectos colaterales
adversos corno por ejemplo la cal, que es uno de los alcalis mas baratos, puede
precipitarse como carbonato de calcio causando serios problemas de acumulacion de
solidos o el ion sodio que, a determinadas concentraciones, resulta toxico.

Un criterio para verificar si la carga organica suministrada al digestor es adecuada para
el proceso anaerobio, es la relacion alfa (a), que es la alcalinidad debida a los
bicarbonatos entre la alcalinidad total; la primera se calcula mediante un
procedimiento de titulacién de una muestra de lodo, midiendo su consumo de acido
(H2504 0.2N) hasta un pH de 5.75 y la segunda, midiendo el volumen total del mismo
acido hasta un pH de 4.3 (Jenkins ef a/.1983); la cual se puede calcular con la siguiente
expresion:

o= Ale (HCO ;)4 44
Alc (total ), ,
Donde:

Alc(HCOy), ;s = Alcalinidad debida a los bicarbonatos, obtenida a partir de la

titulacion de la muestra con H.SO,4 hasta un pH de 5.75
(mg CaCOa/L)

Alc(total)s30 = Alcalinidad total, obtenida de la titulacién de la muestra
con H2804 hasta un pH de 4.3 (mg CaCO5/L)

El valor de a durante el arranque deberd mantenerse arriba de 0.5. Un valor superior a
0.7 muestra una operacion estable, pudiéndose incrementar la carga del digestor
(Noyola, 1994). La relacion o con valores superiores a 0.5, indica que existe un
equilibrio entre los bicarbonatos, producidos por la descarboxilacién del acetato durante
la produccion de metano por las bacterias metanogénicas acetoclasticas, y de los
acidos grasos volatiles, producidos durante la etapa de acidogénesis del proceso de
digestion anaerobia. Valores de a inferiores a 0.5 son debidos a la acumulacion de
AGV’s, lo que indica que el sistema no tiene la capacidad para consumir la cantidad de
sustrato que a él ingresa, debido a que la velocidad de consumo de sustrato de las
bacterias fermentativas es mayor que la de las bacterias metanogénicas, consumidoras
de AGV's. El valor de o puede emplearse para indicar el ritmo de aumento de carga
durante un arranque, asi como una adecuada alarma si el reactor estd siendo
sobrecargado (Noyola, 1994).

Nutrientes.- la digestion anaerobia como cualquier otro proceso bioldgico, necesita
ademas de una fuente de carbono, nutrientes inorganicos esenciales para el adecuado
crecimiento de los microorganismos involucrados, asi como para incrementar la
actividad especifica de utilizacion de sustrato. La ausencia o limitacién de estos
nutrientes es por lo tanto un factor limitante para el proceso. Montalvo y Guerrero
(2003), consideran que los nutrientes (macronutrientes) mas importantes en procesos
anaerobios son el nitrégeno, el fosforo, el potasio y el azufre. Para que un reactor opere
de manera adecuada se debe cuidar que los nutrientes se encuentren en ciertas
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proporciones; comunmente se ha recomendado una relacion DQO:N:P:S de 400:5:1:0.2
(Noyola,1998 b).

El azufre es otro elemento esencial para el desarrollo microbiano. Los sulfuros son la
mayor fuente de este elemento, jugando un doble papel: a bajas concentraciones
estimula la actividad metanégena y a elevadas concentraciones (100 - 150 mg/L como
H2S) la inhibe, ya que favorece el metabolismo sulfatoreductor. Ademas, los sulfuros
pueden causar la precipitacion de hierro, cobalto y niquel, haciéndolos no disponibles
para el metabolismo bacteriano.

Ademas de las necesidades de nitrégeno, fésforo y azufre, también se requiere la
presencia de micronutrientes (Montalvo y Guerrero, 2003), elementos traza como
hierro, niquel, cobalto y molibdeno (Tabla 2.5), los cuales son necesarios para el buen
funcionamiento del consorcio microbiano, principalmente para la actividad de los
metandgenos, en ciertas concentraciones aumentan la eficiencia del proceso. A
diferencia de los macronutrientes, los nutrientes traza se requieren en cantidades muy
pequenas (partes por millén).

Tabla 2.5. Metales nutrientes requeridos por la biomasa anaerobia, en funcién de
la concentracion en DQO del agua (Noyola, 1998b).

Elemento Concentracién del metal mg / L
a10gDQO/L | a50gDQO/L

Fe 0.5-20 3-100

Ni 0.05-3 0.3-15

Co 0.05-2 0.3-10

Mo 0.01-0.05 0.05-0.2

Una falla en el sistema de digestién puede resultar cuando la concentracion libre de
metales pesados sobrepasa la concentracion del umbral particular. Esta concentracién
umbral parece estar directamente relacionada con la concentracién del ién sulfuro en el
reactor. Esto se debe a que en el sistema se forman sulfuros metalicos que precipitan,
reduciendo asi su efecto inhibidor. Sin embargo, este mecanismo también puede
remover metales nutrientes de la fase liquida, lo que limitaria al proceso. Por lo anterior,
en caso de requerirse la adicién externa de nutrientes metalicos, la concentracién de
sulfatos en el medio debe tomarse en cuenta. Los efectos de los metales pesados en
los procesos anaerobios dependen de la forma o especie quimica en la cual los metales
son introducidos al sistema.

2,2,5 Digestores anaerobios de lodos

La digestion anaerobia, tanto mesofilica como termofilica, ha probado estabilizar
satisfactoriamente muchos tipos de lodos residuales. La tecnologfa empleada
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actualmente para el tratamiento de los lodos residuales, tiene alrededor de 40 afios. Los
digestores son generalmente cilindricos, con diametros no mayores a 35 metros, su
profundidad varia entre 6 y 14 metros, o inclusive mas y el fondo tiene una pendiente
del 25 %.

Los digestores anaerobios de lodos los podemos agrupar en dos tipos: digestores de
baja tasa y digestores de alta tasa.

Digestores de baja tasa.- conocidos también como digestores convencionales, ya que
en ellos el proceso se lleva a cabo en un tanque sin calentamiento y sin mezclado, lo
cual lleva a la estratificacion del contenido del reactor, propiciando que la actividad
biolégica se lleve a cabo solo en aproximadamente en el 50% del volumen. Su
aplicacion es principalmente en plantas pequenas. Una mejora en el funcionamiento de
este tipo de reactores consiste en la introduccién de mezclado, lo que permite una
mayor carga de alimentacion, al favorecer la transferencia de masa en el digestor y
emplear todo el volumen del liquido en la reaccion. En estos digestores, los tiempos de
retencion hidraulica (TRH) son de entre 30 y 90 dias, con cargas recomendadas de
entre 0.5y 1.0 kg SSV/m®d. Para digestores convencionales con mezclado, las cargas
son de 1.0 a 1.6 kg SSV/m>*d (Noyola, 1998 b).

Digestores de alta tasa.- en este tipo de digestores se aplica un mezclado al medio de
reaccion, ya sea mediante agitacion mecénica, por la recirculacién de gas 6 de liquido,
0 una combinacion de ambos. Esta variante cuenta con un sistema de calentamiento
que lleva la temperatura a rangos mesofilicos o termofilicos. Frecuentemente se une a
otro tanque del mismo volumen, con objeto de separar los lodos digeridos evacuados
en el efluente del primer reactor. En los digestores de alta tasa, mesofilicos, las cargas
van de 1.6 a 3.2 kg SSV/m**d, con TRH de 10 a 20 dias (Noyola, 1998 b).
Un desarrollo relativamente reciente en materia de digestién anaerobia de lodos es la
introduccion de los tanques de forma oval (reactores egg-shaped digester: ESD). Los
ESD eliminan las zonas muertas y presentan condiciones 6ptimas para la circulacién y
mezclado del lodo, lo cual permite reducir significativamente los requerimientos
energéticos para el mezclado. La base conica del digestor permite la concentracién del
lodo en la parte inferior del mismo, por lo que éste es faciimente mezclado o removido
mediante un bombeo normal. De esta manera, practicamente no existen problemas con
lodos sedimentados y se asegura la utilizacién del volumen total del digestor, o que
permite la digestion completa de los lodos. Los digestores convencionales necesitan
limpieza periodicamente, en tanto que los ESD pueden operar sin este requerimiento.
Adicionalmente, los ESD requieren menor area para su construccion. Son, sin embargo,
mas costosos en su construccion.

Disefio de digestores anaerobios.- para disefiar un digestor de lodos se utilizan
generalmente métodos empiricos que utilizan como parametro de disefio el tiempo de
retencion celular o la carga organica. Debido a que en un reactor completamente
mezclado el tiempo de retencion celular es igual al tiempo de retencién hidraulico (6 =
8c), el volumen de un digestor de alta tasa puede ser calculado con la siguiente formula:
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. V=Q*9¢;

donde:

V= volumen del reactor (m*)

Q= gasto (m*d)
&= tiempo de retencion celular (d)

Los valores recomendados para 6. se muestran en la Tabla 2.6.

Tabla 2.6. Tiempos de retencién celular para el disefio de digestores de lodos
completamente mezclados (Metcalf & Eddy, 1991).

[Temperatura °C__| o para disefio (d) |

|18 28
24 20
30 14
35 10

Para el disefio con base en la carga org4nica, se acostumbra utilizar la carga organica
volumétrica (kg SSV/m**d). El TRH debe ser siempre considerado para evitar el lavado
de los microorganismos activos.

En la operacién de digestores anaerobios, se deben tomar en cuenta distintas
condiciones ambientales y de operacion, Tabla 2.7, para obtener la maxima produccion
de metano durante la digestién anaerobia de lodos de purga.
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Tabla 2.7. Condiciones 6ptimas amblentales y de operacién durante la digestion
anaerobia de lodos de purga (Malina y Pohland, 1992).

"~ Optmo | Intervalo
6874 | 6478
{Potencial oxido-reduccion (mV) -520 a -530 -490 a -550
tAcidos volatiles (mg/L de acido acético) 50-500 <2000

tAlcalinidad (mg CaCOs/L) 1500-3000 1000-5000
Temperatura:

Mesofila 32-38°C 20-40°C

Termdfila ) 50-56°C 45-60°C
[Tiempo de retencién hidraulica (d) 10-15 7-30
IProduccion de gas (M°CHa/kg SSVeiminados)* 0.75-1.12*
1Composicion del gas:

Metano (CHi)(%) 65-70 60-75

Didxido de carbono (CO; 2540 i

* Noyola, 1998b
(1) Lectura de un electrodo Ag/AgCl,

La geometria de los digestores de lodos es un factor importante, debido a que influye
de manera directa en el mezclado, ya que si éste es deficiente propiciara la generacion
de zonas muertas y la acumulacion de sélidos en las paredes del digestor. Los
digestores mas comunes son cilindros verticales bajos con un fondo ligeramente conico.
Las paredes se construyen de 6 a 12 m de altura, con didmetros de 6 a 40 m. Los
digestores con forma de huevo pueden tener alturas mayores.

2.3 Estimulacién

Con el fin de optimizar la produccién de biogdas para la recuperacion de energia, se ha
estudiado el efecto de aplicar pretratamientos para modificar las caracteristicas fisicas
y quimicas de los lodos, esperando una mayor conversion de los compuestos organicos
complejos, es decir, en la etapa hidrolitica de la digestién anaerobia. Para tal situacion,
se han empleado tanto el pretratamiento térmico como el alcalino y la combinacién de
ambos. Mas recientemente, Barjenbruch y Kopplow (2003), realizaron un estudio
basado en pretratamientos térmico, mecanico y enzimatico. Sin embargo, la
metanogénesis que es la (ltima etapa del proceso de digestion anaerobia, se
considerada como limitante debido a la baja rapidez de produccién de bacterias
metanogeénicas y a su sensibilidad a cambios bruscos en las condiciones prevalecientes
de los digestores. Por esto, se busca favorecer el crecimiento de los microorganismos
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que se presentan en la etapa de la metanogénesis suministrandoles los nutrientes
necesarios para su crecimiento; dichos nutrientes pueden encontrarse en el sustrato
principal o bien pueden ser suministrados por adicion externa (Montalvo y Guerrero
2003).

2.3.1 Aplicacién de aditivos Enzimaticos

Las enzimas son sustancias organicas especializadas compuestas por polimeros de
aminoacidos, que actuan como catalizadores bioldgicos en el metabolismo de los seres
vivos. Con su accidn, determinan la selectividad de los reactivos y regulan la velocidad
de muchas reacciones quimicas implicadas en este proceso, como es el caso de la
generacion de metano a partir del CO,, proceso en el que Shima et al., (2002),
determinaron que se encuentran involucradas varias enzimas metanogenicas:
formilmetanofuran deshidrogenasa, formil- HsMPT, metenil-HsMPT ciclohidrolasa,
metilen-HsMPT reductasa, FaoH2:NADP oxidoreductasa y metil-coenzima M reductasa.

Las enzimas se clasifican en varias categorias: hidroliticas, oxidantes y reductoras,
dependiendo del tipo de reaccidn que controlen. Las enzimas hidroliticas aceleran las
reacciones en las que una sustancia se rompe en componentes mas simples por
reaccion con moleéculas de agua. Las enzimas oxidativas, conocidas como oxidasas,
aceleran las reacciones de oxidacién, y las reductoras las reacciones de reduccion en
las que se libera oxigeno. Otras enzimas catalizan otros tipos de reacciones.

En [a digestion, las enzimas que rompen los hidratos de carbono no tienen efecto sobre
las grasas y las proteinas. Reciprocamente, tampoco las enzimas que hidrolizan las
grasas o las proteinas tienen efecto sobre la hidrélisis de los hidratos de carbono. Para
catalizar las multiples reacciones quimicas que se producen en las células hacen falta
una gran variedad de enzimas, siendo cada una altamente especifica en su accién.
Este caracter especifico se lo da la forma plegada de la cadena de la proteina que
constituye la gran molécula de la enzima, asl como la situacién de sus sitios activos
(lugar donde se realiza la reaccién) en la superficie de la enzima, en los que han de
encajar determinadas partes de las moléculas de los sustratos.

Whiteley et al., (2003), determinaron que la presencia de enzimas lipasas (enzimas
hidroliticas), en sistemas de digestion anaerobia de lodos era importante, ya que estas
enzimas estan implicadas en la solubilidad e hidrolisis de compuestos organicos
polimericos que pueden ser utilizados por las bacterias sulfatorreductoras, las cuales
como se sabe, tienen mayor prioridad que las metanogénicas por el 4cido acético y el
Hz, con lo cual, si se tiene deficiencia en la etapa hidrolitica, jamas se llegara a un
proceso de digestion anaerobia eficiente. Aoki y Kawase (1991), encontraron que la
adicion de enzimas en procesos de digestidn anaerobia termofilica de lodos de aguas
residuales municipales, aumenta la etapa de hidrélisis de la materia organica y con ello
la metanogenesis. Masse et al., (2003), emplearon la enzima Pancreatic Lipase PL.-250
en el pretratamiento del agua residual de un rastro de cerdos, seguido de un proceso de
digestion anaerobia; ellos determinaron que al estimular la etapa de hidrélisis, en la
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etapa de la metanogenesis la produccion de metano se incrementaba en un 52 %. En
su estudio de comparacion .de pretratamientos, Barjenbruch y Kopplow (2003),
determinaron el efecto de la enzima carbohidrasa en la degradacién de proteinas de
cadena larga, carbohidratos y lipidos para mejorar la degradacion biolégica de lodos y
materia gelatinosa y la capacidad de liberacion de agua. Dohanyos et al, 1997,
comprobaron que en un proceso de digestion anaerobia de lodo crudo proveniente de
un tratamiento de lodos activados, la aplicaciéon del “jugo enzimatico” de células lisadas,
increment6 la produccion de metano hasta en 62 %, aumentando el porcentaje de
remocion de solidos volatiles de 14.5 a 21.3 %.

2.3.2 Micronutrientes (metales traza)

La metanogenesis, ultima etapa del proceso de digestidbn anaerobia, es considerada
como limitante por la baja tasa de crecimiento de la flora metanogenica y por su
sensibilidad a cambios bruscos en las condiciones prevalecientes en el digestor, con lo
cual, el favorecer el crecimiento de los microorganismos que predominan en esta etapa
es lo deseable por lo que deberan de suministrarseles todos los nutrientes, elementos
traza y factores de crecimiento necesarios. Estudios realizados por varios
investigadores (Zehnder, 1978, Daniels ot al., 1986, Speece, 1983 y Sharma y Singh,
2001), han demostrado que ciertos elementos, entre ellos hierro, niquel y cobalto son
necesarios para todos los microorganismos metanogenicos estudiados; metales como
molibdeno, selenio, magnesio y otros, se requieren para algunos metanogenicos en
especifico. Montalvo y Guerrero (2003) y White y Stuckey (2000), consideran que el
hierro, cobalto, niquel y molibdeno son micronutrientes obligatorios para las bacterias
metanogénicas; Kida et al., (2001), concluyeron que estos metales presentan un efecto
de estimulacion en la metanogenesis de las bacterias acetoclasticas e hidrogenofilicas,
con lo cual se puede incrementar la carga volumétrica de carbén orgénico total.
llangovan y Noyola (1993), mencionan que la adicién de nutrientes es un factor
importante para obtener buenas eficiencias en la degradacion anaerobia de residuos
solidos. En un estudio sobre degradacion anaerobia de vinazas, Espinosa et al. (1995)
encontraron que al adicionar hierro, cobalto, niquel y molibdeno, se incremento la
produccién de metano y se redujo la concentracion de AGV's.

El nique! es esencial para los metanégenos ya que es constituyente del citocromo de la
coenzima Fa3 (el nimero se debe a los nanometros a los que tiene su maxima
absorcion) (Speece et al., 1983). La coenzima Fa30 €s un tetrapirrol que como se dijo
contiene niquel, siendo el Unico con esta caracteristica encontrado hasta ahora en la
naturaleza, por lo que se considera exclusivo de los metanégenicos. La importancia de
la F430 €S que es el grupo préstetico (fraccion de una enzima que no esta constituida por
aminoacidos) del sistema enzimatico reductor de la CH3 - S - CoM, es decir, es
requerida para el paso final de la formacién de metano tanto a partir de acetato como a
partir de la reduccion del COz (Jones ef al, 1987). Jarrell y Dennis (1982), determinaron -
que la poblacién metanogenica que se encarga de transformar acetato a metano y CO,
tuvo que ser estimulada por la adicion de niguel.
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El cobalto es necesario para la biosintesis de corrinoides; ademas, es el ion central en
derivados de la vitamina B12, la cual se encuentra envuelta en la transferencia de
grupos metilo en la metanogenesis; se encuentra presente en bacterias metanotroficas
y acetotroficas (Jetten et al., 1992). Por otra parte, Bhattacharya et al., 1995, mencionan
que el cobalto es esencial en la formacion de la metilcobalamina, la cual es una enzima
gue participa en la formaciéon de metano.

El hierro es importante para la conversién de acido acético a metano, ya que tiene un
efecto estimulatorio sobre las bacterias metanogénicas.

La vitamina B, en algunas de sus variedades, también es importante para los
metanégenicos (Jones et al, 1987).

Por otro lado, estudios realizados por Milan et al. (2001 y 2003), mostraron que la
introduccion de zeolitas naturales y modificadas con metales (Ni, Co y Mg), en
reactores anaerobios, tuvo un efecto positivo en la actividad metanogénica especifica
de dichos reactores. Ademas, determinaron que los microorganismos, durante el
metabolismo, fueron capaces de capturar los metales inmovilizados en las zeolitas de
acuerdo a sus requerimientos.

Otro elemento que también, en bajas concentraciones, se considera como
micronutriente es el zinc. Mishra et al. (1999), determinaron que este metal, ademas de
estimular la produccion de metano, incrementa el numero de bacterias metandgenas.

Speece et al., 1983, realizaron un estudio en el cual determinaron que el extracto de
levadura resultd ser un estimulante nutricional para las bacterias metanogenicas; sin
embargo, los metales traza mejoraron el efecto de estimulaciéon. Al combinar el extracto
de levadura con los metales traza, obtuvieron un mayor efecto favorable.
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3 JUSTIFICACION

En México, de los mas de 180 m®/s de agua residual municipal que se generan, solo se
trata cerca del 24%. Se espera que este porcentaje se incremente debido al
cumplimiento de la Norma - Oficial Mexicana NOM-001-SEMARNAT-1996. Esto
ocasionara que se generen cerca de 700,000 toneladas anuales de lodo (base seca) de
acuerdo con la CNA. En cuanto al tipo de lodo que sera generado, se espera que una
parte sea de origen fisicoquimico, ya que de 914 plantas que existen actualmente, 12
emplean este tipo de proceso, algunas de ellas con caudales mayores al metro ctbico
por segundo (CNA, 1998). Hoy en dia, el Tratamiento Primario Avanzado (TPA), ha
adquirido fuerza como una opcién para el tratamiento del agua residual municipal con
fines de reutilizarse en riego agricola. Una de las desventajas de aplicar el TPA como
proceso para tratar las aguas residuales es la produccién de lodos, los cuales llevan
consigo todos los contaminantes que fueron separados del agua. Para regular esta
problematica, se cuenta con la norma oficial mexicana NOM-004-SEMARNAT-2002, en
la cual se establecen los limites de contaminantes en los lodos estabilizados
(biosolidos), con la finalidad de reutilizarlos o disponerlos de manera segura.

Como una consecuencia de la falta de una normatividad que regulara las descargas y
manejo de los lodos de desecho en las plantas de tratamiento de aguas residuales, en
el pais se cuenta con poca experiencia en el tratamiento de estos residuos. Debido a
ésto, en la mayoria de las plantas de tratamiento, a excepcién de las construidas en los
altimos afos, los lodos de desecho se descargan a los sistemas de alcantarillado
municipales, en suelos y otros cuerpos receptores, sin un tratamiento previo.

Por consecuencia, surge la necesidad de buscar nuevas tecnologias de tratamiento que
ofrezcan resultados aceptables y que sean competitivas desde el punto de vista
economico, sin poner en riesgo al medio ambiente y principalmente la salud de la
poblacion. Actualmente la busqueda y aplicacion de estas nuevas tecnologias son
fortalecidas por la norma NOM-004-SEMARNAT-2002.

Los procesos bioldgicos, particularmente la digestion anaerobia de lodos de desecho, a
pesar de requerir una alta inversioén inicial, ofrecen ventajas importantes para
considerarla como una tecnologla perdurable, al lograr la conversién y reduccién de la
materia organica sin necesidad de agregar insumos, con costos de operacion y
mantenimiento relativamente bajos (Noyola, 1998 b). Otra ventaja que presenta este
tipo de proceso es la recuperacion de energia en forma de gas metano, subproducto
que al ser aprovechado como combustible puede satisfacer los requerimientos para la
calefaccion de los digestores, ademas de cubrir parcialmente otras necesidades
energeticas en la planta de tratamiento. Por otro lado, la generacion de biosdlidos con
caracteristicas adecuadas para su reutilizacion como mejoradores de suelos facilita y
abarata en gran medida su disposicién final.

Como una opcién para la eliminacion de organismos patdgenos y parasitos, los cuales
causan problemas de salud en la poblacion, se ha considerado la digestion anaerobia
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en fase de termofilia (Temperatura de 55 °C), ya que en estudios anteriores se ha
reportado desde grandes porcentajes de remocioén hasta la eliminacién total de dichos
organismos.

En estudios anteriores se determino que la digestion anaerobia de los lodos de desecho
provenientes de una planta de tratamiento fisicoquimico, no alcanzé un funcionamiento
adecuado y estable, pues los parametros de operacion presentaron variaciones
considerables (Orozco, 2002 y Cabirol et al., 2003).

Con base en lo anterior y tomando en cuenta que hoy en dla la aplicacion de enzimas y
otros aditivos se esta llevando a cabo en muchos procesos, con el fin de optimizarlos,
este estudio se enfocara en la aplicacion de aditivos enzimaticos y micronutrientes a un
digestor anaerobio que trata lodos de desecho de tipo fisicoquimico y de esta forma
tener un proceso mas estable para obtener biosolidos que puedan ser dispuestos sin
riesgo alguno.
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4 OBJETIVOS

4.1 OBJETIVO GENERAL

Evaluar el efecto de la aplicacion de aditivos enzimaticos y micronutrientes para la
estabilizacién anaerobia termofilica de lodos de desecho provenientes de una planta de
tratamiento fisicoquimico para obtener biosolidos de conformidad con la norma NOM-
004-SEMARNAT-200%2.

4.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Evaluar el desempeno de digestores anaerobios en la estabilizacion de lodos
fisicoquimicos bajo condiciones de termofilia con la adicién de soluciones enzimaticas y
micronutrientes.

Determinar las caracteristicas fisicoquimicas y microbioldgicas de los biosélidos
generados a partir de la digestion anaerobia en condiciones de termofilia.

Metas

Encontrar un producto enzimatico y/o micronutriente que mejore la operacion de
digestores anaerobios alimentados con lodos de plantas de tratamiento fisicoquimico.

Producir biosdlidos de alta calidad, que cumplan con los lineamientos propuestos en la
norma NOM-004-SEMARNAT-2002 para el uso y disposicion de lodos.
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5 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

5.1 Muestreo del lodo

L.os digestores se alimentaron con lodos fisicoquimicos provenientes de la planta de
tratamiento de aguas residuales “San Andrés Mixquic” Figura 5.1, ubicada en la
delegacion Milpa Alta, en México, D.F., operada por el Sistema de Aguas de la Ciudad
de México del Gobierno del Distrito Federal. '

23/07/2002

Figura 5.1. Planta de tratamiento de aguas residuales “San Andrés Mixquic”

En esta planta el tratamiento del agua residual se realiza por medio de un proceso
fisicoquimico, denominado tratamiento primario avanzado (TPA). La planta cuenta con
una capacidad de 2592 m®d (30 Us). Actualmente, opera al 80 % de su capacidad
(2074 m>/d). E|l proceso consiste de un pretratamiento con rejillas para desbaste de
sélidos gruesos, un carcamo de bombeo de agua residual cruda, un tanque de
dosificacion de coagulante (66 mg/L de sulfato de aluminio hexahidratado), ademas de
un tanque que dosifica 0.2 mg/L de polimero anidnico, dos sedimentadores primarios
circulares, un sistema de filtracion de arena, grava y antracita, un carcamo de agua
residual tratada, un tanque de contacto con hipoclorito y un espesador de lodos. Un
diagrama de flujo del TPA de esta planta se muestra en la Figura 5.2.

36



METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Los lodos depositados en los sedimentadores primarios son purgados una vez por turno
y conducidos al espesador de lodos. Ahi, se les aplica una dosis de cal, sin ningun
control. El lodo espesado se vierte al canal Amecameca con una periodicidad de 15
dias, desalojando un promedio de 14 m?, en cada vertido. No se tiene un control de la
calidad y de la cantidad de los mismos.

AGUA RESIDUAL

Influente

Pretratamiento, rejillas

Carcamo de bombeo

Tanque dosificador de coagulante

Sedimentador primario

Filtros

Carcamo de agua

Desinfeccion con cloro

ORND[E[W N

Efluente

LODO

Espesador de lodos

m| >

Cauce

Figura 5.2. Diagrama de bloques del TPA en la planta de San Andrés Mixquic.

Una vez muestreados los lodos, estos fueron tamizados en mallas numero 4 y 10
(aberturas 4.76 y 2 mm), para retirar las particulas gruesas que pudieran bloquear las
conducciones de los digestores, tales como mangueras y piezas de cobre.
Posteriormente, las muestras de lodo se almacenaban en un cuarto frio (5°C). Para la
alimentacién se tomé diariamente el volumen necesario y se dejo alcanzar la
temperatura ambiente antes de ser ingresado a los digestores con el objeto de evitar un
choque térmico de la biomasa.

5.2 Pruebas Batch para simular el comportamiento de reactores

Se realizaron tres pruebas experimentales en lote (batch), en botellas de vidrio de 120
ml para simular el comportamiento de reactores anaerobios termofilicos (55 °C) a
escala laboratorio, para la estabilizacién de lodo fisicoquimico descrito arriba. En estas
pruebas, se determiné el efecto de la adiciobn de micronutrientes, y dos productos
comerciales: uno conformado por enzimas (WA3) y otro por bacterias del genero
bacillus (bacilos Thuringiensis, Subtilis y Licheniformes).

Como indculo para las tres pruebas batch, se utilizé lodo digerido proveniente de un
reactor a escala laboratorio en forma de huevo alimentado con el mismo tipo de lodo.
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Los soélidos volatiles en dicho indculo fueron de 32.7 gSTV/L y la concentracion total de
AGV's de 1750 mg/l.. La dosificacién de los micronutrientes se hizo con base en el
trabajo realizado por Espinosa et al. (1995), donde por cada 50 g DQO se agregaron
100 mg Fe (FeCl;6H,0), 15 de Ni (NiCl,6H,0), 10 de Co (CoCly6H,0) y 0.2 de Mo
(MoQ5). La DQO se consider6 como 2.0 veces el valor de los STV. La adicién de los
productos comerciales se hizo con base en los sélidos volatiles por recomendaciones
del proveedor, siendo estas de 4 mg de aditivo enzimatico y 30 mg del aditivo con base
en bacilos por cada g de STV.

En las tres pruebas “Batch”, las botellas fueron selladas con tapones de neopreno y
anillos metalicos, en atmosfera de CO./N, (20/80%) y se incubaron a 55°C. Se
cuantificd la cantidad de CH,4 y CO, con un cromatédgrafo de gases SRI modelo 8610-00
con columna Porapak Q y gas Helio como acarreador; la concentracion de AGV's, con
excepcion de la tercera prueba donde no se realizé el analisis de este parametro, se
determind en un cromatdgrafo SRI modelo 8610-10 con columna capilar y gas
acarreador nitrégeno. Todos los tratamientos se efectuaron por duplicado.

5.2.1 Primera Prueba

El experimento de la primera prueba “Batch™ se realizd con el monitoreo de siete
tratamientos. Dicho experimento se llevo a cabo como se describe en la Tabla 5.1.

Tabla 5.1. Condiciones experimentales de la primera prueba batch
40 ml de Inéculo (lodo digerido a 32.7 gSTV/L) mas: |

Control | 2.4 mide LTPA (a 43.5 gSTVI/L)

2.4 ml de LTPA + 32 mg de Fe-(FeCly)

24 mlde LTPA +32mgde Fe, 5.6 mgNi, 3.6 mgCoy 0.3 |
mg Mo

2.4 mide LTPA + 5.6 mg Ni, 3.6 mg Co y 0.3 mg Mo

2.4 ml de LTPA + 4.24 mg de WA3 (enzimas)

2.4 ml de LTPA + 40 mg de aditivo con base en bacilos

La relacién LTPA/inéculo (microorganismos), en esta prueba fue de 0.08 mg/mg.
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A todos los tratamientos se les determinaron los siguientes parametros:

Potencial REDOX (inicio-y final del experimento)
Acidos grasos volatiles (inicio y final del experimento)

Alcalinidad (al final del experimento)

[ ]
[ ]
¢ Produccion de metano (2 veces por semana)
[
L ]

Solidos (inicio y final del experimento)

El tiempo de duracién de la prueba fue de 30 dias.

5.2.2 Segunda Pruebe

Esta prueba se realizd de forma similar a la primera, con la diferencia que en ésta se
vario la relacion LTPA/in6culo a 0.1 mg/mg, se incrementaron los volimenes de lodo
TPA y de indculo y ademas se considerd el analisis de algunos tratamientos mas: la
mezcla de bacilos y metales y la adicion de distintos tipos de zeolitas, natural y
enriquecida con metales. En la Tabla 5.2 se describe como se llevdo a cabo este

experimento.

Tabla 5.2. Condiciones experimentales de la segunda prueba batch

Control

50 ml de inéculo (lodo digerido a 32.7 gSTV/L) mas:

4 ml de LTPA (a 43.5 gSTV/L)

4 ml de LTPA + 40 mg de Fe-(FeCly)

4 mlde LTPA + 40 mg de Fe, 7 mg Ni, 4.5 mg Co y 0.38 mg Mo
4 mlide LTPA+7 mg Ni, 4.5 mg Coy 0.38 mg Mo

4 mlde LTPA + 5.4 mg de WA3 (enzimas)

4 mlde LTPA + 50 mg de aditivo con base en bacilos

4 ml de LTPA + 50 mg de aditivo con base en bacilos + 40 mg de
Fe, 7 mg Ni, 4.5 mg Coy 0.38 mg Mo

4 ml de LTPA + Zeolita Mg®* (0.05 g/gSTV)

4 ml de LTPA + Zeolita Ni** (0.05 g/gSTV)

4 ml de LTPA + Zeolita Co®* (0.05 g/gSTV)

4 ml de LTPA + Zeolita Natural (0.05 g/gSTV)
4 ml de LTPA + Zeolita Ni** (0.01 g/gSTV)

4 ml de LTPA + Zeolita Co®" (0.01 g/gSTV)
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A todos los tratamientos se les determiné los mismos parametros que se consideraron
para las muestras de la primera prueba, con excepcion del potencial REDOX.

El tiempo de duracion de esta prueba fue de 40 dias.

5.2.3 Tercera Prueba

Esta prueba se planted basandose en los resultados obtenidos en las pruebas
anteriores y aplicando un disefio experimental para obtener la dosis de micronutrientes
y/o bacilos que mas incrementaran la eficiencia del proceso de digestion anaerobia de
lodos; como variable de respuesta se considero la produccion de metano. La relacion
LTPA/inoculo en esta prueba fue de 0.1 mg/mg.

Disefio experlmental.- Los tratamientos tuvieron estructura factorial 3x3 (Tabla 5.3),
siendo esta la siguiente:

Tabla 5.3. Estructura factorial de los tratamientos

Niveles

t Factores

Donde: 1= M, y B1= dosis menor a la ya empleada, en pruebas anteriores, tanto d metales como de bacllos
2= M: y B>z dosls empleada, en pruebas anteriores, tanto de metales como de bacllos
3= M3 y Bs= dosis mayor a la ya empleada, en pruebas anteriores, tanto de metales como de bacilos

Las concentraciones de metales, por cada 50 g DQO fueron entonces:

Mi: Fe 50 mg, Ni 7.5 mg, Co 5 mg, Mo 0.1 mg
M2: Fe 100 mg, Ni 15 mg, Co 10 mg, Mo 0.2 mg
Mi: Fe 150 mg, Ni 22.5 mg, Co 15 mg, Mo 0.3 mg

y del aditivo con base en bacilos las concentraciones por cada gramo de STV fueron:
Bi: 15 mg

B,: 30 mg
Bs: 45 mg
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Y de la cual resultaron los siguientes tratamientos, Tabla 5.4.

Tabla 5.4. Tratamientos derivados de la estructura factorial

Tratamientos Factores
Metales Bacilos

1 M1 B1
2 M1 Bz
3 M1 B3
4 MZ B1
5 M2 : B;
6 M2 B3
7 M3 B1
8 M3 B2
9 M3 Ba

Adicionalmente y con el proposito de determinar el efecto que por si mismo tiene cada

uno de los factores en ausencia del otro, se ensay6é una estructura factorial 3x2+1,
Tabla 5.5.

Tabla 5.5. Estructura factorial 3x2+1

| Factores _ Niveles !
e Ausencia |_Bajo | Estandar | Alto |

-y i g o l

[Metales 0 M, M, My |
acilo 0 . B1 I B, ) B,

0= sin dosis de metales y/o bacllos (Control)

Resultando los siguientes tratamientos, Tabla 5.6.

Tabla 5.6. Tratamientos de rivados de la estructura factorial 3x2+1

Tratamientos Factores
Metales Bacilos

10 0 B,

11 0 B,
12 0 B,
13 M, 0

14 M, 0

15 Ma 0

16 0 0
o
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Via contrastes (comparaciones), se realizaron pruebas especificas entre tratamientos
y/o grupos de estos. Debido a la falta de equipo y material, tanto en en esta prueba
como en las anteriores, el estudio de cada tratamiento se realizo por duplicado.

Finalmente, el disefio experimental con estructura factorial 3x3+3x2+1 const6é de los
siguientes tratamientos, Tabla 5.7.

Tabla 5.7. Tratamientos de la tercera prueba “Batch”

e

El modelo estadistico para el disefio con estructura factorial es:

Yij =Zpu+q+ €j i=1,2,...,18 F12

En donde;

Y. Valor a observar en la j-ésima unidad experimental que tiene el
i-esimo tratamiento

u:  Efecto promedio general de todos los tratamientos
7. Efecto del i-ésimo tratamiento
ey Error aleatorio asociado a Y,

L.as hipotesis nula y alterna para esta prueba fueron:
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Ho:ti=1=1=0 — No hay efectos en los tratamientos
Hy:ti=0 — Al menos un tratamiento es diferente a los demas

En la Tabla 5.8 se resume el andlisis de varianza empleado en esta etapa.

Tabla 5.8. Analisis de varianza para el modelo factorial 3x3x2+1

Fente de Suma de Grados de
variacion Cuadrados ) libertac

Media de cuadrados

Tratamientos

Fechas X
-1)(t- MS .
I[atamentos (-1)(t-1) 1 (fml)(t—l)

_ SSI:'
_fn=d

ft(n - 1)

5.3 Digestores a escala laboratorio

Simultaneo al trabajo realizado con las pruebas batch, se llevo a cabo la operacion de
un digestor anaerobio de lodos a escala laboratorio (Figura 5.3). Posteriormente, el
estudio se realizo con dos digestores anaerobios de lodos; dichos digestores fueron de
geometria oval (Egg-Shaped-Digesters), debido a que este tipo de geometria presenta
condiciones Optimas para la recirculacién de lodos, con lo cual se mejora el mezclado,
se evitan las zonas muertas y la acumulacion de sélidos. Los digestores denominados
como Tz y Tauis S€ Operaron en régimen semicontinuo con un mezclado completo y en
condiciones de termofilia (55 °C). Dichos digestores tuvieron un volumen total de 8 L,
siendo 5 L el volumen (til o efectivo para el tratamiento del lodo, el volumen restante es
una zona para el almacenamiento de biogas. La dlferenma que hubo entre los
digestores T, y To4is, fue que T, estuvo trabajando en forma normal, como control y
T2.is fue el reactor al cual se le adicionaron micronutrientes y el aditivo conformado por
bacilos.
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Figura 6.3. Arreglo de los digestores termofilicos T, y T>-bis

Los digestores fueron construidos de fibra de vidrio. En la parte superior del digestor se
localiza una cubierta de Nylamid. Entre la union de la cubierta y el digestor se coloct un
empaque para sellar y evitar las fugas de biogas. La cubierta presentaba tres
perforaciones, dos de éstas (diametro 2/3“), contaban con arreglos de piezas de cobre:
una de estas perforaciones era para recircular el lodo por un tubo de @ 3/8* PVC, la otra
era para la evacuacion del biogas hacia su medicion. De la perforacion central hacia el
interior del digestor se colocd un tubo de & 1/2“ de polipropileno, el cual servia como
proteccion y alineacién para el agitador mecénico, al mismo tiempo que funcionaba
como sello hidraulico, evitando fugas de biogas. La medicion del biogés se realizd con
una probeta invertida de 1000 ml de volumen. En el caso de T.-bis la probeta llegé a ser
de 4000 mL, la cual estaba sumergida en un recipiente con agua con lo que era posible
cuantificar el volumen de biogas producido diariamente. El sistema estuvo precedido
por una trampa de humedad que funcionaba como sello hidraulico y por un septo de
hule para tomar la muestra de biogas, con la finalidad de conocer la composicién
correspondiente @ metano (CH,) y didxido de carbono (CO,) mediante cromatografia de
gases. En la parte inferior se tenia un arreglo con base en piezas de cobre conectado a
una manguera tramada de plastico con diametro de 2/3" para la recirculacién del lodo,
por medio de una bomba peristaltica de la marca Masterflex.

El mezclado mecanico se realizaba mediante una flecha de agitacién con propelas, de
diametro 5/16", fa cual trabajaba mediante un motor eléctrico independiente del digestor
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ubicado en la parte superior del mismo. Todo el dispositivo se encuentraba en un cuarto
con temperatura controlada (35°C + 3). Para mantener la temperatura de 55 °C en los
digestores, se contaba adicionalmente con un sistema de calefaccion en seco, con base
en un intercambiador de calor electronico para alcanzar la temperatura de 55°C (+ 1°C);
el sistema era autoajustable y estaba equipado con alarmas para indicar variaciones de
temperatura. A este sistema se sumé un sensor de temperatura (termopar), el cual
tenia como funciébn monitorear permanentemente la temperatura en el interior del
digestor para evitar posibles variaciones.

Para evitar pérdidas de calor en los digestores termofilicos, éstos fueron aislados
térmicamente con un chaleco de poliestireno de alta densidad al igual que las
mangueras. '

Operacion

El digestor denominado T2, se mantuvo trabajando a TRH= 33 dias vy
C.0. =~ 0.39 Kg STV / m® *d previamente al inicio de esta investigacion. A principios
del afio 2003, se modificaron estas condiciones y se aplicaron las establecidas por
Orozco (2002), las cuales fueron las siguientes:

Temperatura, T = 55 °C
Tiempo de retencién hidraulico, TRH = 25 dias
Carga Organica, C.0. =~ 1.0 Kg STV/m® *d

El digestor T2 se mantuvo operando bajo las condiciones mencionadas durante 260
dias; previo a este tiempo (dia 250), se llevé a cabo una caracterizacion total del
digestor, (caracterizacion fisicoquimica y microbiolégica). Posterior a la caracterizacion,
dia 261, las condiciones de operacién fueron modificadas a las siguientes:

Temperatura, T = 55 °C
Tiempo de retencién hidraulico, TRH = 20 dias
Carga Orgénica, C.O.=~12Kg STV/m®*d

Ya que se contaba con el equipo y los accesorios necesarios, se realizé el arranque del
reactor termofilico denominado T2-bis, el cual se arrancé bajo las mismas condiciones
de operacion de T2 (T = 55 °C, TRH =20 dlas y C.0. = ~ 1.2 Kg STV / m® *d). T2-bis se
inoculd con 2500 mL del lodo de T2 y para completar el volumen de 5000 mL en ambos
digestores, se les adicion6 lodo de purga digerido y almacenado proveniente del reactor
T2 (STT=42g/L, AGV's= 1300mg/L). El lodo que se purgaba de T2 se fue almacenando
y se mantuvo a temperatura de 5 °C, esto con la finalidad de que no sufriera variaciones
de s6lidos y AGV's.

A los 30 dias de haberse ar'rancado el reactor T2-bis, se comenzé la adicién de

micronutrientes (metales traza), con base en Espinosa et al. (1995): por cada 50gDQO
se adicion6 100 mgFe, 15 Ni, 10 Co y 0.2 Mo con el fin de evaluar el efecto que tienen
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los micronutrientes en la digestion anaerobia de lodo fisicoquimico en un reactor a
escala laboratorio.

A los 60 dias de operacion de T2-bis, ademdas de la adicidén de micronutrientes, se
comenzé con la adicidén de bacilos (por cada g de STV se adicion6 30 mg del aditivo
con base en bacilos), para verificar el efecto que tienen éstos en combinacion con
micronutrientes durante la digestion anaerobia de lodo fisicoquimico en un reactor a
escala laboratorio.

Ambos digestores, T2 y T2-bis, se mantuvieron operando bajo las condiciones antes
mencionadas durante 141 dias; previo a este tiempo (dia 130), se llevd a cabo la
caracterizacion fisicoguimica y microbioldgica de dichos digestores. Posterior a la
caracterizacion, dia 142, las condiciones de operacion en T2 y T2-bis fueron las
mostradas en la Tabla 5.9.

Tabla 5.9. Condiciones de operacién apartlr del dia 142

A partir del dia de operacién 142 y hasta el final del experimento (dia 167), el reactor T2
mantuvo las mismas condiciones de operacién con las que venia trabajando, pero se le
agrego el aditivo con base en bacilos, esto con la finalidad de ver el efecto que tienen
por si solos en [a digestibn anaerobia de lodo fisicoquimico en un reactor a escala
laboratorio.

5.4 Técnicas analiticas

En la evaluacion del funcionamiento de los digestores durante el periodo de operacion
se emplearon métodos estandarizados (APHA, AWWA, WPCF, 1989). Los parametros
analizados, la técnica empleada y su frecuencia de medicién para ambos digestores
son indicadas en la Tabla 5.10.

Técnicas analiticas no normalizadas.

La relacion de alcalinidades se calcul6 de acuerdo a Jenkins, et al. (1983), como el
cociente de la alcalinidad debida a los bicarbonatos entre la alcalinidad total, mediante
la siguiente expresion:
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_ Ale (HCO )
Alc (total ), ,

Tabla 6.10. Parametros analizados durante el monitoreo de los digestores
T:¥ Tanis

= Parametro

PH ' Potencnémetro O Dlarla

| Alcalinidad (mg CaCOy/L) APHA, AWWA, WPCF

(1989) Diaria
' ze)‘lamén de alcalinidades CBPALII Diaria

Solidos totales totales, APHA, AWWA, WPCF
 volatiles y fijos (g/L) (1989) dos veces por semana

! Composicién de biogas

(% CH. y COy) Cromatografia de gases Diaria

Acidos grasos volatiles

(mgiL) Cromatografia de gases dos veces por semana

1 Coliformes fecales APHA AWWA WPCF De 5 a 6 determinaciones
(NMP/gST) (1989) por periodo estable **

Salmonella spp (NMP/gST) D‘-; O5r€;) Srﬁgrgg&iﬂoﬂ%

Huevos de Helmintos 3 determinaciones por
| (HH/gST) periodo estable **

Concentracion de aluminio

y metales nutrientes

‘ en base seca
CBPA II Manual de técnicas de laboratono de Ia Coordmacnén de Bloprocesos amblentales del Instltuto

de Ingenieria de la UNAM

** Dos periodos estables para T; y uno para Tz

***El anallsis de aluminio y micronutrientes disueltos (Tabla 6.9) se efectuo con un espectrofotdmetro de
absorcion atomica.

Espectrometro de plasma dos vez durante toda la
operacion

Adicionalmente, en la etapa de operacion de los digestores T2 y T2-bis, se cuantificd la
concentracion de acido sulfhidrico (H,S) en el biogds, la cual se realiz6 con una bomba
de piston (Figura 5.4), portatil, Sensidyne modelo AP-15 con tubo No. 120SF para la
deteccién de este gas.
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Figura 5.4. Bomba portatil para determinar la concentraciéon de H,S
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6 RESULTADOS Y DISCUSION

6.1 Pruebas Batch para simular el comportamiento de reactores

6.1.1 Primera prueba Batch

En esta prueba Batch, la primera y mas importante variable de respuesta que se
considero fue la produccion de metano. Como se observa en la Figura 6.1, a partir del
dia 11 es claro el efecto debido tanto a los bacilos como a los micronutrientes
aplicados, sobresaliendo ligeramente los bacilos. La curva que representa una mayor
produccion de metano es la de bacilos (tratamiento 7), seguida de la muestra con los
cuatro metales (tratamiento 4); para el dia 17, el tratamiento 7 produjo 95 % mas
metano que el blanco y el control (tratamientos 1y 2) y 39 y 33 % mas que los
tratamientos 3 y 4 respectivamente. Por su parte, la curva que corresponde a la
muestra del producto comercial conformado por enzimas (tratamiento 6), presentd la
menor produccion de metano, situacién que se puede deber a dos cosas: las enzimas
adicionadas inhibieron fa actividad de las bacterias metanogénicas o las bacterias
presentes en el inoculo transformaron la materia organica a compuestos distintos al
metano, en este caso a CO,.

]

8 - /

CH,

mL

:/ / ——1 —5-2 3 -4 —w-5 —6-6 -+ 7
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Figura 6.1. Produccién de metano en la primera prueba

En la Figura 6.2 se observa que las concentraciones de AGV's en todos los
tratamientos fueron menores respecto a la muestra Control (2). En general, los acidos
acetico y butirico fueron los que mostraron la menor concentracién al final de la prueba;

49



RESULTADOS Y DISCUSION

la menor concentracion de acido propidnico respecto al tratamiento 2, la alcanzé la
muestra 5, con 596 mg/L (40 % menor), ligeramente mas baja que la concentracion
presentada en el tratamiento 7. De ambas figuras puede verse que el tratamiento 7 fue
el que presentd la mayor produccion de metano correlacionado con una baja
concentracion de AGV’'s, lo que indica la mayor actividad metanogénica. La baja
concentracion de acido acético, compuesto a partir del cual se genera metano, en los
tratamientos 3, 4 y & no se relaciona con la produccién de este gas. Aparentemente la
degradacion de la materia organica fue limitada y llegd hasta este compuesto.

1200

B Acetico B Proplonico O Butirico
1000

800

AGV's
(mg/L)
600

400

200

Muestras

Figura 6.2, AGV’s al final de la primera prueba

En cuanto al pH (Tabla 6.1), todos los tratamientos presentaron, al final de la prueba,
valores que en relacion a los reportados en literatura (7.0-7.2), se consideran como
aceptables para que se lleve a cabo un buen proceso de digestion anaerobia. Respecto
al valor de alfa obtenido por Orozco (2002) con el mismo tipo de lodo (alfa = 0.30), los
alcanzados en este experimento fueron mayores en todos los tratamientos (de 0.45 a
0.48). La alcalinidad total que se determiné en todos los tratamientos también se
considera, segun la literatura, como aceptable para la digestién anaerobia. Como se
observa en la Tabla 6.1, los tratamientos muestran un porcentaje de remocion de
sOlidos volatiles (%RSV) muy similar, entre 24.1 y 25.1%. En forma inexplicable, el
Blanco (1) al estar unicamente conformado por el lodo de indculo, sin lodo fresco,
presentd el mayor valor de este indicador.
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Tabla 6.1. Parametros de analisis al final de la primera prueba Batch
Relacion LTPA/indculo: 0.08 mg/mg

Con base en la produccién de metano (Figura 6.1), el tratamiento 7 presentd la mayor
produccion de metano, con lo cual puede concluirse que hubo un efecto positivo por
parte de los bacilos para degradar la materia organica hasta metano. La mayor
concentracion de AGV's en la muestra Control (2) aunada a la baja produccion de
metano, indica una inhibicion de las bacterias acetégenas productoras obligadas de
hidrébgeno (OHPA por sus siglas en inglés) y de las metanogénicas. El potencial
REDOX que se determind en todas las muestras del experimento varié entre -132 y
-182 mV, valores mas altos en relaciéon con los que segun Noyola (1998) se presentan
en un buen proceso de digestion anaerobia (-330 mv con electrodo de referencia de
Hidrogeno).

6.1.2 Segunda prueba Batch

En la segunda prueba Batch, el tratamiento 8, al combinar los bacilos con los
micronutrientes (metales traza), presentd una clara y mayor produccién de metano
(Figura 6.3). En un inicio, tanto el tratamiento 7 como el 8, mostraron una mayor
actividad metanogénica respecto a los demds tratamientos. Para el dia 10, ambos
tratamientos tuvieron una produccion de metano de 2.7 y 3.5 mL respectivamente,
mientras que el control (tratamiento 2), presentd una produccién de metano de 1.7 mL,
22 y 37 % menos que el de los tratamientos 8 y 7 respectivamente. Hasta el dia 10, las
muestras que contenian Gnicamente micronutrientes (tratamientos 3, 4 y 5) tuvieron un
comportamiento similar al del control y a partir de ese dia, la muestra con Ni, Co y Mo
(tratamiento 5), respecto al tratamiento 2, presenté un ligero incremento en la
produccion de metano. Para el dia 17, el tratamiento 8 present6 la mas alta produccion
de metano, 6 mL, 165 % mas respecto al control (2); mientras que con el tratamiento 7
el incremento fue de Unicamente 43 %. A partir del dia 22 los tratamientos 3 y 4
comenzaron a mostrar una mayor actividad metanogénica en comparacion al control

2).
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Los tratamientos en los cuales se adicionaron zeolitas, tratamientos 9 al 14, mostraron
poca actividad metanogénica, pues su produccién de metano fue muy similar a la del
tratamiento 2, con lo cual podemos decir que no hubo un claro efecto positivo debido a
su aplicacion. De lo anterior se puede concluir que al combinar micronutrientes con
bacilos se incrementa la actividad metanogénica. Al igual que en la primera prueba
batch, la muestra con el producto comercial conformado por enzimas (tratamiento 6),
mostrd la mas baja actividad metanogénica.

—38

——9 10 11 12 13 14

3 6 8 10 13 15 17 20 22 27 29 3 34 37 41
Tiempo (dias)

Figura 6.3. Produccién de metano en la segunda prueba

Al igual que en la primera prueba batch, en esta segunda prueba se observo que si
hubo efecto sobre la concentracién de AGV's al adicionar estimulantes de la digestion
anaerobia, sobre todo en las muestras donde se aplicaron micronutrientes y la mezcla
de micronutrientes con bacilos. Como se observa en la Figura 6.4, las concentraciones
mas bajas de AGV's se presentaron con los tratamientos 3, 5y 8 (491, 439 y 475 mg/L
respectivamente); a su vez, el tratamiento 8 fue el que tuvo la menor concentracion de
dcido acetico, 169 mg/L.,, concentracién que se relaciona con la alta produccién de
metano. Los tratamientos 2, 6 y 7 presentaron concentraciones similares de AGV's: el
tratamiento 7 tuvo una mediana produccion de metano, contra lo esperado si se
consideran los resultados de la primera prueba, y una alta concentracién de acético
(652 mg/lL), lo cual explica la limitada presencia de metano y hace pensar en que el
aumento de la carga inicial de lodo provocé inhibicién de las bacterias metanogénicas
acetoclasticas. A pesar de que las muestras que contenfan metales presentaron bajas
concentraciones de A&cido acético, 180, 370 y 205 mg/lL (muestra 3, 4 y 5
respectivamente), éstas no se vieron relacionadas con la produccién de metano, ya que
la muestra 8, que present6 una concentracién de 4cido acético de 169 mg/L (cercana a
la de las muestras 3y 5), fue la que logré la mayor produccion de metano.
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Figura 6.4. AGV’s al final de la segunda prueba

En esta prueba, todos los tratamientos presentaron valores de pH mas altos a los
encontrados en la primera prueba batch (Tabla 6.2), aunque atin aceptables para que
se lleve a cabo la digestion anaerobia. Con excepcién del tratamiento 2, en el cual se
simul6 un proceso de digestion anaerobia comun, en todos los tratamientos se encontro
un valor del parametro alfa aceptable, con lo cual se puede ver que la aplicacidén de
aditivos ayuda a tener un proceso de digestion anaerobia mas estable, aun cuando
haya un incremento en la carga de alimentacién. En la primera prueba “Batch”, el valor
del parametro alfa para el tratamiento 2 fue de 0.45 y en esta segunda prueba
disminuy6 a 0.36, lo que confirma que el aumento en la relacién lodo de alimentacion /
lodo de indculo (de 0.08 a 0.1 mgSTV/mgSTV) provocd un efecto de inestabilidad en el
reactor. Respecto a la alcalinidad total, en todos los tratamientos se presentaron valores
mayores a los obtenidos en la primera prueba y que segun lo reportado en literatura,
son aceptables para la digestion anaerobia. Con base en los resultados de la relacion
de alcalinidades, pardmetro alfa, se puede deducir que en los tratamientos 4 y 6 hubo
una mayor acumulacion de AGV's que en el resto de los tratamientos, lo que se
confirma en la Figura 6.4, con excepcién del 7 y sin considerar los tratamientos con
zeolitas (9 a 14) que acumularon AGVs.

Por su parte, los valores de remocién de sélidos volatiles fueron menores en todos los
casos en comparacion con la primera prueba. El tratamiento 8 fue el que presenté el
mayor porcentaje de remocion de SV, situacién que se relaciona con la alta produccion
de metano y la baja concentracibn de AGV's, contrario a lo presentado en los
tratamientos 3, 4 y 5 que al final del experimento presentaron una baja concentracion
de AGV's y mediana produccién de metano. Este Gltimo resultado conduce a pensar
que la digestion anaerobia pudo inhibirse desde las etapas iniciales, al limitarse la
hidrélisis y la produccién de AGV's. Al igual que en la primera prueba, el potencial
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REDOX que se determiné en todas las muestras del experimento varié entre -132 y
-182 mV (electrodo de referencia de hidrégeno).

Tabla 6.2. Parametros de analisis de la segunda prueba Batch
Relacion LTPA/in6culo: 0.1 mg
Tratamientos

/mg

6.1.3 Tercera prueba Batch

En total, en esta prueba se obtuvieron 256 valores del metano que produjo cada
tratamiento con su duplicado en las 8 fechas en que se determiné dicho parametro;
estos resultados se analizaron estadisticamente con el programa The SAS System. Se
asigno al experimento un 95 % de confianza, es decir alfa=0.05. De los resultados del
analisis de varianza ANOVA (Tabla 6.3), se concluye que existe una interaccion
significativa entre las fechas y los tratamientos ya que Fo.05.105,128=1.33 (1.86 > 1.33). De
igual forma, son significativos los efectos individuales de las fechas y los tratamientos
pues Foo57,1286=2.08 y Foos.15126=1.73. De lo anterior se puede concluir que el factor
dosis, tanto de metales traza como de bacilos, es altamente significativo, lo cual se
refleja directamente en la produccién de metano. Con base en lo anterior se rechaza la
hipdtesis nula y se acepta la hipétesis alterna, H1:t#0, con i=1,2,....16 es decir, al
menos uno de los tratamientos es diferente.

Tabla 6.3. Analisis de varianza para la tercera prueba “Batch”

ados

| Fuente de Varlaclon

' Fechas

Total

Suma de

Cuadrados

de

Libertad

Media de
Cuadrados

23592 .
Tratamientos 125.05 15 8.33 17.38| 1.73
| Fechas*Tratamientos 94.09 105 0.89 1.86 | 1.33
| Error experimental 61.38 128 0.48

Fo
TABLAS |
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Debido al efecto significativo encontrado en el analisis de varianza, se determind que
también existen diferencias entre las medias de los tratamientos (Tabla 6.4), con lo cual
se obtuvo un valor de la dosis, tanto de bacilos como de metales, recomendada para
incrementar la eficiencia de un proceso de digestibn anaerobia de lodos fisicoquimicos.

El procedimiento empleado para comparar la diferencia entre las medias de los
tratamientos fue la prueba de Dunnett, con un alfa de 0.05 y una diferencia minima
significativa de 0.8244. Como se muestra en la Tabla 6.4, varios tratamientos
alcanzaron una diferencia significativa entre las medias (seflaladas en la Tabla 6.4 con
«), De todos ellos, el que alcanzé una mayor diferencia fue el tratamiento 8, dosis
media de bacilos con dosis alta de metales, contra el tratamiento 16, control. La
segunda mas alta diferencia significativa se present6 al comparar el tratamiento 5, que
fue el tratamiento con la dosis de metales traza empleada por Espinosa et al., (1998) y
la dosis de bacilos recomendada por los proveedores. Con excepcion de la
comparacion del tratamiento 12, los demas tratamientos que mostraron diferencia
significativa entre las medias, son tratamientos en los cuales hubo combinaciéon de
metales traza con bacilos.

Tabla 6.4. Diferencia entre medias con la prueba de Dunnett

i Comparacion | Diferencia |
°~°' _medias |
1 vs 16 0.5760 |
2 vs 16 0.8257***
3 vs 16 1.2540™* |
4 vs 16 0.6683 |
5 vs 16 2.0305*** |
6 vs 16 1.4669**" |
7 vs 16 0.8343***
8 vs 16 2.4319*
9 vs 16 1.3980***
10 vs 16 0.6237
11 vs 16 -0.2006 |
12 vs 16 1.1469** |
13 vs 16 0.5621 |
14 0.3099
15

Con base en los resultados de las pruebas batch y en especial de la tercera, se definio
la dosis adecuada para incrementar la produccién de metano en un digestor a escala
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laboratorio. La dosis seleccionada fue: por cada 50gDQO se adicionan 150 mgFe, 22.5
Ni, 15 Co y 0.3 Mo; ademas, por cada g de STV se agregan 30 mg del aditivo con base
en bacilos.

6.2 Primera etapa: periodo de analisis del reactor T2

6.2.1 Andlisis fisicoquimicos

El reactor temofilico T2, fue operado bajo dos distintas condiciones de carga y tiempo
de retencion. En el primer periodo de operacion, que duré 260 dias, el reactor se trabajo
con carga organica (C.0.) promedio de 1.0 kgSTV/m*d y a tiempo de retencion
hidraulico (TRH) de 25 dfas; el segundo periodo fue con C.O. promedio de 1.2
kgSTV/m*d y TRH de 20 dias.

Al comenzar a trabajar bajo las condiciones del primer periodo, la produccion de biogas
se incrementd en los primeros 20 dias hasta 2200 mL y posteriormente fue
disminuyendo hasta que en el dia 100 dicha produccién fue de Unicamente 800 mL
(Figura 6.5). Esta disminucién se atribuye a un posible incremento en la carga organica
debido a las condiciones de operacion que se plantearon, pues como se menciond en la
metodologia, al comenzar la investigacion este reactor ya se tenia en operacion, sin
embargo unicamente se alimentaba para mantener activa la biomasa del sistema, por lo
tanto la carga orgénica con la que trabajaba era de aproximadamente 0.39 kgSTV/m**d.
Posterior al dia 100, ya que se fue dando la aclimatacién del reactor, el incremento en
la produccién de biogas fue evidente hasta lograr producciones por arriba de 2500 mL.
A partir del dia 260, al cambiar las condiciones de operacién a C.0.= 1.2 kgSTV/m>*d y-
TRH=20 dias, la produccion de biogas fue disminuyendo hasta llegar a valores de 1200
mL, con lo cual se puede identificar una inhibicién de las bacterias metanogénicas
debido al cambio de condiciones. Esta observacion se ve reforzada por el hecho de que
al analizar el biogas generado, se observ6 un incremento en el porcentaje de COs.
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Figura 6.5. Produccion de Blogas en el reactor T2

El porcentaje de metano en el biogas tuvo un comportamiento en cierta forma similar al
del biogas generado. Al incrementarse la produccion de biogas en el inicio del
experimento (Figura 6.6) se incremento el porcentaje de metano hasta 65 % y posterior
al dia 20 disminuyo. Cerca del dia 100, a pesar de tener baja produccion de biogas, el
porcentaje de metano fue de 52 %, presentando posteriormente una ligera caida, de la
cual comenzo a recuperarse hasta llegar, en el dia 250, a 61 % de metano, momento
en el cual se consider6é que el reactor se encontraba en fase estable y se decidio
realizar una caracterizacion total del sistema. Posterior al dia 260, con el cambio de
condiciones, el porcentaje de metano fue disminuyendo y cercano al dia 300 este fue
solo del 16 %, lo que representa una reduccion del 45 % debida a la casi total inhibicion
de las bacterias metanogénicas. En el final de la figura se puede ver que después del
dia 300, el porcentaje de metano comenzé a recuperarse, lo cual quiere decir que hasta
los 40 dias las bacterias metanogénicas empezaron a aclimatarse al cambio de
condiciones.
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Figura 6.6. Porcentaje de CH4 en ol reactor T2

Como se ha presentado, al comenzar a operar el digestor con las condiciones de este
estudio se observo un resentimiento del sistema, el cual también se manifestd en una
disminucién del pH (Figura 6.7). Sin embargo, la disminucidn de este parametro no fue
tan drastica para poder llegar a la acidificacion del reactor, ya que se mantuvo por mas
de 100 dias trabajando a valores de pH entre 7 y 7.4 unidades, valores que segun
Noyola (1998) son considerados como Optimos para mantener un buen proceso de
digestion anaerobia, el cual sin embargo no se tuvo. Efectivamente, como se menciond
anteriormente, tanto la produccion de biogas como el porcentaje de metano
disminuyeron. Con el cambio de condiciones realizado a partir del dia 260, la
disminucion del pH mostréo que habla inestabilidad en el sistema, manteniéndose sin
embargo por arriba de 7.00.
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Figura 6.7. Variaclion del pH en el reactor T2
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El parametro alfa (relacion de alcalinidades), considerado por Noyola (1994) como una
adecuada alarma para saber si el reactor esta siendo sobrecargado, mostré tendencia a
disminuir al comenzar el trabajo de investigacidn, debido a la carga organica aplicada,
(Figura 6.). Cerca del dia 135, el valor de este parametro disminuyd hasta 0.32, valor
que segun Noyola (1998), es indicio de una acidificacion del sistema, ya que indica que
es mayor la alcalinidad debida a los AGV's respecto a la alcalinidad debida a
bicarbonatos. El bajo valor del parametro alfa que se presentd cerca del dia 135,
coincide con la ligera disminucion del pH. Despues del dia 135, ya que comenzo a
incrementarse el pH, el valor del parametro alfa también comenzé a recuperarse y llegd
a valores entre 0.4 y 0.45, que si bien no son Optimos, estan considerados como
aceptables. Después del dia 160, al incrementar la C.O. y disminuir el TRH, se presento
una reduccion en los valores del parametro alfa llegando hasta 0.32, tendencia que se
relaciona con la disminucion del pH, debido a la acumulacion de AGV's, ya que
disminuy6 la capacidad amortiguadora del sistema.
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TRH= 20
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0.5
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0.4 -

L

0 25 60 75 100 125 1580 175 200 226 250 275 300 325
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Figura 6.8. Relacién de alcalinidades (a) en el reactor T2

Los valores de alcalinidad (Figura 6.) variaron a lo largo del tiempo, con valores entre
2100 y 3600 mg CaCOa/L, los cuales se encuentran dentro del intervalo de 1000 a 5000
mg CaCOas/L en que Malina y Pohland (1992), consideran que la digestién anaerobia se
puede realizar de manera normal. Al inicio de la investigacion, con C.0= 1.0
kgSTV/m®d se presentaron los valores mas bajos de este parametro, los cuales fueron
incrementando con el transcurso del tiempo hasta tener un proceso de digestion
anaerobia relativamente estable. Después del dia 150, la alcalinidad tuvo un
comportamiento similar al del pH, pues cerca del dia 200 fue cuando se presentaron los
mas altos valores de estos parametros. Posterior al dia mencionado, el valor de ambos
comenzo a disminuir hasta antes del dia 250, en que su recuperacion se hizo notoria.
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Figura 6.9. Variacion de la alcalinidad en el reactor T2

En esta etapa, en promedio el porcentaje de remocion de solidos volatiles fue de 11.5
%, valor muy bajo respecto al 60 y 80 % reportado por Krugel et al. (1998) trabajando
con lodo primario en digestores a escala real. Como se muestra en la Figura 6.7, al
inicio del estudio los valores del %RSV fueron bajos. Entre los dias 80 y 120, el % RSV
alcanzé valores por encima del 15 %, llegando a incrementarse hasta 22 % en el dia
100. Estos valores de mas del 15 % de RSV no se relacionan con el biogas generado,
ya que en este periodo las producciones de biogas fueron menores a 1500 mlL.
Respecto a lo anterior, indiscutiblemente en el periodo mencionado, la etapa hidrolitica
del proceso se encontraba en cierto grado inhibida. Ademas, se puede intuir que las
baja produccione de biogas se debid a una posible inhibicion de las bacterias
metanogenicas, como se podra constatar mas adelante al presentar los resultados de
AGV’s.

Antes de hacer el cambio de condiciones en el dia 260, hubo un periodo de
aproximadamente 40 dias en que el %RSV fue ligeramente superior al 20 %; en este
periodo también se presentaron las mas altas producciones de biogas y los mas altos
porcentajes de metano, con lo cual puede concluirse que este fue el periodo mas activo
presentado por el reactor T2. Al incrementar la carga y disminuir el TRH, el %RSV
disminuyo drasticamente presentando valores menores al 5 %.
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Figura 6.7. Porcentaje de remocién de soélidos volatiles en el reactor T2

Al inicio de la investigacién, con excepcion del acido acético, las concentraciones de
acidos grasos volatiles (AGV's) se encontraban por debajo de 300 mg/L (Figura 6.8).
Conforme se continu6 operando el reactor con las condiciones establecidas, en el dia
25 se notd un ligero incremento en la concentracion de los acidos acético y propionico,
haciéndose cada vez mas notorio el incremento del acido acético hasta que en el dia
130 llegé a presentar una concentracion de 1035 mg/L. Por su parte, el acido propionico
mostrd un pequefio incremento en su concentracion, pues durante casi 100 dias, ésta
ligeramente rebasé los 300 mg/L, pero al igual que el acético, en el dia 130 present6 su
mas alta concentracion, 450 mg/L. Respecto al butirico, este acido fue el que mostré las
mas bajas concentraciones en. todo el estudio, manteniéndose por debajo de los 200
mg/L, inclusive en el dia 130 en que el acetico y propiénico presentaron sus mas altas
concentraciones. La alta concentracion de AGV's totales (1635 mg/L) mostrada el dia
130 tuvo efecto en el pH, ya que en esta fecha fue cuando se presentd el valor mas
bajo de este parametro. La relacion alfa en dicha fecha también mostré su valor mas
bajo, indicando inestabilidad del sistema.

Posterior al dia 130, presumiblemente debido a la adaptacioén de la biomasa del reactor,
se presentd un incremento en la actividad de las bacterias metanogénicas, sobretodo
las acetoclasticas, pues las concentraciones de acético y propiénico comenzaron a
disminuir hasta que en el dia 190 se determinaron valores de 240 y 190 mg/L
respectivamente. Entre los dias 190 y 260, debido a que las bacterias metanogenicas,
sobretodo las acetoclasticas, presentaron buena actividad, la concentracion promedio
de acético fue de 278 mg/L, 73 % menor a lo presentado en el dia 130. Durante este
intervalo, el propidnico mostré en promedio una concentracion de 197 mg/L, 56 %
menos respecto al dia 130. El butirico siguié manteniendo concentraciones menores a
200 mg/l.. :
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Al realizar el cambio de condiciones, dia 260, el acido que mas resinti6 los efectos fue
el acético, pues a los 20 dias mostrd un incremento del 95 % (544 mg/L) y al final de la
etapa la concentracion de este acido fue de 640 mg/L. El propidnico ligeramente se
ubicé por encima de los 300 mg/L y el butirico alcanzé una concentracion de 250 mg/L.

Es claro que cuando en un proceso se llegan a presentar altas concentraciones de
AGV's y bajas producciones de biogas, hay inestabilidad con posibilidad de la
acidificacion del reactor; las concentraciones de AGV’s son un buen indicador de la
sobrecarga del sistema. ‘
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Figura 6.8. Variacion de los acidos grasos volatiles en el reactor T2

Durante la investigacion, se realizé un analisis para determinar el contenido de aluminio
y micronutrientes (Tabla 6.5), tanto en la entrada como en la salida del digestor. Como
se aprecia, las concentraciones en mg/L de aluminio que se determinaron en los lotes
de alimentacién fueron mas bajas que los 1000 mg/L que Cabirol et al. (2003)
encontraron como inhibitorios para las bacterias acetdégenas y metandgenas, con lo
cual no podria decirse que la inestabilidad del reactor T2 se deba Unicamente a la
cantidad de aluminio presente en el sistema. Cierta parte de la concentracion de
aluminio a la entrada del reactor, fue bioacumulada en la estructura de las bacterias
como parte de su metabolismo, sin embargo, no hay acumulacién de este metal, pues
al purgar el reactor hay eliminacion de bacterias. Debido a la variacion en las
concentraciones de aluminio a la entrada, a la salida se presentd una concentracion
promedio.

En cuanto a los micronutrientes, con base en el planteamiento de Montalvo y Guerrero

(2004), para estimar los requerimientos de estos metales, con excepcion del Fe, las
concentraciones se encuentran muy por debajo de lo minimo requerido para cumplir
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con las necesidades de las bacterias, siendo los valores minimos de Ni 0.01 mg/gST,
Co 0.008 mg/gST y Mo 0.006 mg/gST.

Debido a la presencia de sulfuros en el medio, puede decirse que la cantidad de hierro
que ingreso al sistema formo sulfuro de hierro, el cual precipita. Esta forma, a pesar de
estar dentro del sistema, no esta disponible como micronutriente para las bacterias. Al
igual que con el hierro, no se descarta la posibilidad de que otros metales nutrientes
presentes, aun en minima cantidad en el lodo de alimentacion, también pudieron ser
secuestrados por los sulfuros pasando a la forma no biodisponible.

Tabla 6.5. Analisis de aluminio y micronutrientes en la alimentacion y purga de T2

Muestra Al Concentracién mg/g de ST

mg/L Al Fe Ni Co Mo
Alimentacion #1 | 281 6.24 0.382 * o w
Alimentaciéon#2 | 210 4.66 0.298 o a* >
Alimentacion#3 | 205 4.55 0.289 o e =
Purga 199 | 4.97 0.350 - " =

Alimentacion # 1: 22 de Agosto del 2003.
Alimentacion # 2; 12 de Septiembre del 2003.
Alimentacion # 3: 03 de Octubre del 2003.

** No se detecto (limite de deteccion 0.0005 mg/g ST)

Durante esta etapa, se realizaron dos mediciones del Potencial REDOX al lodo de
purga del reactor T2, determinandose valores de -252 y -272 mV (con referencia al
electrodo de Hidrbégeno), los cuales se encuentran cercanos a los considerados como
aceptables para que se lleve a cabo un proceso de digestion anaerobia.

6.2.2 Caracterizacion microbiolégica

La caracterizacién microbioloégica de este reactor se hizo con base en la NOM-004-
SEMARNAT-2002, para lo cual se analizaron coliformes fecales, Salmonella spp. y
Huevos de Helmintos.

En cuanto a los coliformes fecales (Figura 6.9) es claro que hubo un efecto positivo en
la remocién de estos indicadores patdgenos, ya que bajo condiciones de termofilia (55
°C) y TRH = 25 dias, la cantidad de éstos disminuyd en promedio de 106667 a 596
NMP/gST, valor que de acuerdo a la NOM-004-SEMARNAT-2002 corresponde a
biosoélidos Clase A.

Este resultado corrobora lo encontrado en el estudio de De Leén y Jenkins (2002),
donde ellos, al trabajar con un proceso de digestion anaerobia bajo condiciones de
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termofilia a 62 °C y TRH = 15 d, alcanzaron biosolidos Clase A al obtener remociones
desde 125900 hasta menos de 20 NMP/gST. Por su parte, Zabranska ef al. (2003)
consideran que en la digestién anaerobia termofilica, tanto la temperatura (55 °C), como
el ambiente anaerobio influyen en la remocion de patégenos.

10,000,000
Clase
1,000,000 4 c
b-) 10,000 4
Clase
1,000 - ™ n = E———"“H\D AyB
100 +
10 4
—&— Crudo = T2
1 -

1 2 3 4 5
Muestras

Figura 6.9. Coliformes fecales en el reactor T2

En relacion con los resultados de Salmonella spp., en el lodo de alimentacion se
encontré en promedio 81500 NMP/gST. Sin embargo, en ninguna de las cinco muestras
de la purga diara tomadas en el periodo de caracterizacion, se detecto la presencia de
este patdégeno (Figura 6.10), con lo cual, respecto a lo establecido en la NOM-004-
SEMARNAT-2002 la calidad de los biosélidos obtenidos, en cuanto a presencia de
Salmonella spp., cae dentro de la Clase A.

La ausencia de Salmonella spp. en el lodo de purga corrobora el estudio de Harvey y
Thompson (1953), donde encontraron que la temperatura de 44 °C fue inhibitoria para
este patogeno. Watanabe et al. (1997) encontraron que la digestion anaerobia
termofilica es efectiva para disminuir considerablemente el numero de Salmonella spp.
Por su parte, Horan et al. (2004) y Zabranska et al. (2003) concluyeron que al trabajar
bajo condiciones de mesofilia (35 °C) y TRH = 12 dias, la maxima remocion de
Salmonella spp. que se alcanza es de 2 unidades logaritmicas.
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Figura 6.10. Salmonella spp en el reactor T2

Estudios previos han demostrado, respecto a paises desarrollados, el alto contenido de
huevos de helmintos, particularmente Ascaris spp. en lodos generados en las plantas
de tratamiento de aguas residuales de México. En este estudio, ademas de Ascaris
spp.. se logro identificar a los géneros Trichuris spp., Hymenolepsis spp. y Toxocara
spp. Como se aprecia en la Tabla 6.6, a pesar de que los resultados obtenidos rebasan
ligeramente el limite establecido en la NOM-004-SEMARNAT-2002 para biosolidos
Clase A (menos de 1 huevo viable por g ST), el proceso de digestién anaerobia
termofilica para la estabilizacién de lodos, arroj6 un efecto positivo en la disminucién del
contenido de huevos de helmintos tanto viables como no viables, logrando remociones
de 91.5y 77 % respectivamente. En total, la remocion de estos parasitos fue de 81 %.

Tabla 6.6. Huevos de helmintos en el reactor T2

Huevos de Heinos ueoslg S "
Viabls . no iables _totales

58.4
111

Muestras

Analisis de tres muestras a cada lodo
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6.3 Segunda etapa: periodo de operacion comparativa de los
digestores T2 y T2-bis

Con base en los resultados obtenidos en las pruebas Batch, se arrancé un nuevo
digestor, ltamado T2-bis, al cual se le adicionaron metales y posteriormente la mezcla
de metales y bacilos. A pesar de que en la tercera prueba Batch se concluyé que las
dosis optimas para mejorar la digestién anaerobia de lodos fisicoquimicos fueron 1.5 de
lo recomendado por Espinosa ef al. (1995) y la recomendada por el proveedor de
bacilos, respectivamente, al llevar el proceso a la operacidn semicontinua, se decidio,
en cuanto a los metales, aplicar la dosis con la cual trabajaron Espinosa y
colaboradores.

6.3.1 Anadlisis fisicoquimicos

El efecto de aplicacion de aditivos, tanto metales como bacilos, fue positivo en la
produccion de biogas (Figura 6.11). Como se muestra, al arranque de ambos reactores
operando bajo las condiciones de temperatura = 55 °C, C.0.=1.2 kgSTV/m>d y
TRH=20 dias, hubo diferencias en la produccion de biogas. Al aplicar metales a T2-bis
a partir del dia 30, fue claro el incremento en ia produccién de biogas (Figura 6.11),
pues en el dia 50 este reactor generd 900 mL mas que T2. Para el dia 60, al adicionar
tambien bacilos, la produccion de biogas presentd un mayor incremento respecto al
obtenido dnicamente con metales y para el dia 77 el digestor T2-bis alcanzé una
produccion de biogas de 3820 mL, 126 % mas que el presentado por T2. El efecto
logrado al combinar bacilos con metales puede atribuirse a que la aplicacién de metales
beneficid particularmente a las bacterias metanogénicas, sobretodo a las
acetoclasticas, y que los bacilos tuvieron efecto en la hidrolisis / acidificacién de la
materia organica, generando el sustrato de las metanogénicas.

Con base en los resultados obtenidos en la primera etapa, al cambiar las condiciones
de operacion del reactor T2-bis a TRH=15 dias y C.0.=1.6 kgSTV/m**d en el dia 141,
se esperaba que la produccion de biogas disminuyera. Sin embargo, como resultado, la
produccion de biogas aument6 a 4380 mL, 225 % mas respecto al reactor T2, reactor
que se mantuvo a TRH=20 dias y C.0.=1.2 kgSTV/m>*d. Esta respuesta indica que se
tenia un proceso de digestién anaerobia muy estable, gracias a los aditivos usados.
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Figura 6.11. Produccién de Biogas en T2 y T2-bis

En estudios anteriores, Jackson-Moss y Duncan (1991) y Cabirol et al. (2003),
determinaron que el aluminio que se encuentra presente en los lodos provoca un efecto
de inhibicion en la digestion anaerobia de lodos fisicoquimicos. Adicionalmente, Cabirol
ot al. (2003) encontraron que durante la digestién anaerobia de lodo TPA, el aluminio y
los sulfuros presentes tenian un efecto de inhibicidn sinérgico y que ésta se presentaba
particularmente sobre las bacterias metanégenas acetoclasticas y las acetégenas
productoras obligadas de hidrégeno (OHPA).

Al inicio del experimento, el comportamiento en ambos digestores fue similar,
presentando un porcentaje de metano menor al 30 % (Figura 6.12). Con la adici6n de
micronutrientes, en el dia 30, es claro que hay un efecto positivo de éstos sobre las
bacterias metanogeénicas, pues en el dia 50 el porcentaje de metano se incrementé
hasta 67 %, valor presente en digestores con operacibn adecuada, aunque
posteriormente disminuyd ligeramente (62% en promedio). T2 al no contar con
nutrientes para activar el metabolismo de sus bacterias, mantuvo su porcentaje de
metano cercano al 30 %, presentando en el dia 85 un incremento hasta 50 %. Sin
embargo, posterior a dicho incremento, la inestabilidad del proceso se vio reflejada en
una drastica disminucion del porcentaje de metano, llegando hasta valores cercanos al
10 % y presentando a partir del dia 120 y hasta el final del experimento un ligero
incremento para mantenerse en 20 %.

A pesar de que el cambio de condiciones efectuado el dia 141 en el reactor T2-bis,

provoco una ligera disminucion en el porcentaje de metano, dicho valor permanecio
muy cercano al obtenido por Guyer y Zehnder (1982).
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Figura 6.12. Porcentaje de CH, en T2 y T2-bis

Durante el estudio, ambos digestores mostraron buena capacidad amortiguadora, pues
los valores de pH obtenidos en toda la etapa experimental variaron entre 7.0 y 7.6
(Figura 6.13), valores considerados como optimos para que se lleve a cabo un buen
proceso de digestion anaerobia.

A pesar de que ambos digestores trabajaron a valores de pH 6ptimos, los presentados
en el lodo de purga del reactor T2-bis siempre se mantuvieron por encima de los
valores de T2, lo cual es un indicio de que T2-bis presenté mejor estabilidad durante el
estudio. Antes de adicionar metales a T2-bis, los valores de pH ya mostraban tendencia
a incrementarse; con la adicion de metales dichos valores se incrementaron hasta 7.6.
Al aplicar la combinacion de metales con bacilos, dia 60, el pH comenzé a disminuir
hasta llegar a valores de 7.2 y con el cambio de condiciones, C.O. = 1.6 kgSTV/m*> d y
TRH =15 dias, este se incrementd hasta 7.35, manteniéndose alrededor de este valor
hasta el final del experimento.

El reactor T2, siguié en forma cercana el mismo comportamiento que T2-bis, hasta que
se modificaron las condiciones de operaciéon de T2-bis. El reactor T2 alcanz6 al final del
experimento un valor de pH de 7.0. Este comportamiento en los valores de pH
presentado por ambos reactores podemos atribuirlo a la presencia de algun toxico en el
lodo de alimentacion; sin embargo, como T2-bis, debido a la aplicacion de
micronutrientes y el aditivo con base en bacilos mostr6 mejor desempefio durante el
estudio, tuvo mayor capacidad para amortiguar la influencia del téxico.

68



RESULTADQS Y DISCUSION

78
Adicién —e—T2 —5—T2-bis
de .
7.6 bacilog\’ . .
7.4
]
pH ﬁ
7.2 ﬁ
7.0 ' i Adicién !
de
metales
6.8
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180

Tiempo (dias)

Figura 6.13. Variacion del pH en T2 y T2-bis

Durante los primeros 30 dias de esta etapa experimental, ambos reactores presentaron
valores de alfa entre 0.4 y 0.35. Como se muestra en la Figura 6.14, con la adicion de
metales, los valores de alfa en el reactor T2-bis comenzaron a incrementarse hasta
llegar a 0.46 (dia 57). Al aplicar la combinacién de metales con bacilos, el alfa
disminuy6 ligeramente a valores de 0.43, que si bien no son los 6ptimos que considera
Noyola (1998), para un proceso de digestion anaerobia, respecto a los valores de 0.3
obtenidos por Orozco (2002) trabajando con el mismo tipo de lodo, se consideran como
buenos. Después del dia 141, al incrementar la C.O. y disminuir el TRH, no se
manifestd evidencia de sobrecarga del reactor T2-bis, ya que en promedio los valores
de este parametro se mantuvieron practicamente sin cambio.

Aunque la alimentacién se hacia con diferentes lotes de lodos, no se debe descartar la
posible presencia de algun compuesto tdxico, como lo hace suponer el comportamiento
del digestor T2. Se observa que conforme avanzd el tiempo, la relacion alfa fue
disminuyendo poco a poco hasta presentar al final del experimento valores de 0.3,
indicio de un riesgo de acidificacion del sistema (Noyola 1998) y con una tendencia
marcadamente descendente.
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Figura 6.14. Relacion de alcalinidades (a) en T2 y T2-bis

La alcalinidad, a lo largo del experimento mostré6 un comportamiento muy similar en
ambos reactores, ya que los valores presentados tuvieron muy poca variacion entre si
(Figura 6.15). En promedio, durante todo el experimento la alcalinidad fue de 2700
mgCaCOas/L, valor que Malina y Pohland (1992), consideran bueno para que se lleve a
cabo de manera normal un proceso de digestion anaerobia. El que ambos reactores
hayan presentado valores similares de alcalinidad no quiere decir que estuvieron
trabajando de forma semejante, pues como ya se mostrd, T2-bis presenté mayor
actividad y estabilidad, ademas de mejores valores de alfa. Estos resultados confirman
la utilidad de la relacién alfa como indicador temprano de inestabilidad del proceso
anaerobio y la limitacién que representa el emplear para ello el valor de la alcalinidad
total. Los valores de T2 se atribuyen a que al hacer la evaluacion de la alcalinidad total
(pH=4.3), no solamente se tomo en cuenta al i6n bicarbonato y al acido carbénico en
solucion, sino también se valoro parte de los AGV's que se encuentran presentes en
forma disociada (Jenkins et al. 1991).
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Figura 6.15. Variacion de la alcalinidad en T2 y T2-bis

En el inicio del experimento, la concentracion de sélidos totales en la purga fue
ligeramente mayor en el reactor T2-bis. Como se muestra en la Figura 6.16, después de
la adicion de micronutrientes, la cantidad de sélidos totales en el lodo digerido fue
menor en T2-bis, debido a que este reactor presentd una mayor remocién de sélidos
volatiles. Entre los dias 35 y 125, el promedio de solidos totales en T2-bis fue de 42 g/L.
y entre el dia 125 y el final del experimento la concentracion promedio disminuyd a 38
g/L. Al hacer el cambio de condiciones en T2-bis, no se presentd cambio alguno en la
concentracion de solidos totales, pues se mantuvo activa la etapa de hidrélisis.
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Figura 6.16. Concentracion de sélidos totales en la purgade T2 y T2-bis
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Contrario a lo reportado por Ghyoot et al., (1997) y Li et al., (1997), investigadores que
en sus estudios obtuvieron porcentajes de remocién de sélidos volatiles (%RSV), de 52
y 55 % respectivamente trabajando con lodo primario, en este estudio el maximo %RSV
fue de 29 % (Figura 6.17). Con la adicion de metales en el dia 30, el valor del %RSV en
T2-bis comenz6 a incrementarse hasta llegar a valores de 20 %, dia 55; en cambio, en
T2 el valor presentado fue de aproximadamente 5 %. Después del dia 60, al adicionar
la mezcla de micronutrientes y bacilos, el % RSV en T2-bis siguio su incremento hasta
que en el dia 135 se presentaron valores ligeramente superiores al 25 %. Con T2 el
maximo porcentaje alcanzado fue de casi 15 %, dia 83, posteriormente este valor fue
disminuyendo hasta 5 %. Después de cambiar las condiciones de operacion de T2-bis,
en promedio el %RSV fue de 26 %, manteniéndose los valores que se mostraron antes
del cambio.

Los mayores valores del %RSV obtenidos con el reactor T2-bis se relacionan
adecuadamente con el biogas generado, al alcanzar una conversién de 0.292 L CH4 /g
ST removido. Con base en lo anterior, puede concluirse que el %RSV confirma que la
etapa hidrolitica del proceso se encontraba en actividad; al igual que la etapa
metanogénica.
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Figura 6.17. Porcentaje de remocién de sélidos volatiles en T2 y T2-bis

Con relacién a los acidos grasos volatiles, al inicio del experimento el reactor T2-bis
mostré concentraciones de acido acético mas altas que las presentadas en el reactor
T2, en promedio 750 y 550 mg/l. respectivamente (Figura 6.18).

Al aplicar micronutrientes a T2-bis, dia 30, la concentracion de acético disminuyé hasta

220 mg/L, 70 % menos que sin metales, hasta llegar en el dia 60 a 120 mg/L. Esta
disminucién en las concentraciones de acético se vio reflejada en varios parametros
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antes mostrados. La produccion de biogas se incrementd, ademas, el porcentaje de
metano llego a valores por encima del 60 %, con Io cual queda claro que las bacterias
metanogénicas, sobretodo las acetoclasticas, se vieron beneficiadas con la adicion de
metales, ya que incrementaron su actividad. El pH y el pardmetro alfa, los cuales estan
relacionados con la alcalinidad, también mostraron cierto incremento, y al no haber
tantos acidos en el medio, la mayor parte de la alcalinidad del sistema correspondio a
los bicarbonatos, con lo cual el pH presento tendencia ligeramente a la basicidad. Como
se muestra en la figura, el reactor T2 presenté un comportamiento parecido al de T2-bis
en cuanto a concentraciones de acido aceético hasta el dia 95. Sin embargo, dicho
comportamiento no mostré relacion con otros parametros, ya que tanto la produccion de
biogas como el porcentaje de metano siempre estuvieron por debajo de los valores de
T2-bis, ademas, los valores del parametro alfa, mostraron sefias de un proceso
inestable. Después del dia indicado, el acido acético en el digestor T2 se incrementé
hasta alcanzar valores de 1000 mg/l en el dia 160, lo que se corrobora con el bajo valor
de la relacion de alcalindades que se tuvo al final en este reactor, ademas, tal
comportamiento coincide con el periodo en que se alimento con el lote en el cual
posiblemente habia la presencia de algin compuesto toxico.

Después del dia 60 y hasta el dia 141, al aplicar la combinacién de metales y bacilos,
en promedio la concentracion de acético fue de 146 mg/L, con variaciones entre 348 y 7
mg/L, pero manteniéndose la mayor parte de este periodo por debajo de 200 mg/L.

Al cambiar las condiciones de operacién del reactor T2-bis, en los primeros 10 dias las
concentraciones de acético fueron menores a 20 mg/L. y después, el sistema mostré un
pequefio desequilibrio, ya que en promedio la concentracion de acético aumentd a 166
mg/L; sin embargo, las bacterias continuaron plenamente activas ya que con el cambio
de condiciones se increment6 la produccion de biogas y se mantuvo el porcentaje de
metano, ademas del parametro alfa, que se mantuvo en 0.44.
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En el inicio de la investigacion, las concentraciones de acido propidnico en ambos
digestores fueron menores a 50 mg/L, pero al continuar con la operacién, dichas
concentraciones rebasaron los 300 mg/L para después disminuir a menos de 200
(Figura 6.19).

En un estudio realizado por Espinosa et al, (1995) con vinazas, se encontré que la
adicion de hierro, niquel, cobalto y molibdeno redujo el nivel de propidnico en mas del
90%, partiendo de una concentracion de 5291 mg/l.. Contrario a lo reportado por estos
autores, en este estudio ni la aplicacién de los micronutrientes antes mencionados ni los
bacilos, mostraron un efecto inmediato sobre las concentraciones de acido propionico.
Las cales se mantuvieron alrededor de 180 mg/l. Fue a partir del dia 100 que las
concentraciones de propionico en el reactor T2-bis resultaron en promedio 25 %
menores a las del reactor T2, con lo cual puede decirse que las bacterias
metanogénicas degradadoras de propidnico tardaron mas, respecto a las degradadoras
de acético, en responder a la adicidn de los metales.

Como se muestra en la Figura 6.19, debido al incremento de carga al cambiar las
condiciones de operacion del reactor T2-bis, el aumento en los valores de propiénico
fue mas claro que en los de acético. Es de notar que el propidnico mostré un alza en su
concentracion aun antes de cambiar las condiciones, comportamiento que coincide con
el lote que probablemente contenia algin compuesto toxico.

Las concentraciones de butirico en ambos reactores, cuyos resultados no se muestran,
a lo largo de esta etapa se mantuvieron practicamente sin cambio, siempre entre 100 y
200 mg/L. La aplicacion de micronutrientes y la combinacién de estos con los bacilos,
no mostré efecto sobre este acido.
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/7! ‘
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0

Figura 6.19. Variacion del acido propiénico en T2 y T2-bis
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Entre otros compuestos, los cuales se consideran como toxicos para los sistemas de
tratamiento anaerobio, varios autores han considerado al sulfuro de hidrégeno (H,S)
como uno de los mas importantes, el cual se forma a partir de la sulfatorreduccion. En
esta etapa, se considerd determinar la concentracion de H;S en el biogas generado en
ambos reactores, Tabla 6.7. Como se muestra, las cuatro determinaciones arrojaron
valores muy altos respecto a las concentraciones reportadas en literatura como
inhibitorias para la digestidbna anerobia en general.

En el dia 80 ambos reactores generaban concentraciones de H;S muy similares, sin
embargo, los resultados de produccion de biogas, porcentaje de metano, etc.,
confirman que en cierta forma los micronutrientes adicionados a T2-bis disminuyeron el
efecto inhibitorio causado por el H,S, logrando un proceso mas estable. Cerca del final
del estudio, dia 160 se determin6 una concentracidon muy alta de H,S en el reactor T2,
concentracion que coincide con la inestabilidad del sistema, pues como se mostré en
los resultados anteriores, en esta fecha T2 presentd baja producciéon de biogas, bajo
porcentaje de metano y de remocion de soélidos volatiles, ademas de mostrar altas
concentraciones de AGV’s. Este mal funcionamiento del reactor T2 se puedo atribuir a
que debido a la alta concentracion de H.S, se presento inhibicion en las bacterias del
sistema, sobretodo en las metanogénicas acetoclasticas.

T2-bis, debido a la estabilidad generada por la aplicacién de micronutrientes y el aditivo

con base en bacilos presentd en el dia 160 una concentracion de H,S muy similar a la
reportada el dia 80.

Tabla 6.7. Concentraciones de H;S en el biogas de los digestores

Tiempo (dias) H;S mg/L

T2 T2-bis
80 : 2537 2450
160 5465 2830

En esta etapa, también se realizd un analisis para determinar el contenido de aluminio y
micronutrientes en la alimentacién como en la purga de ambos reactores, y cuyos
resulftados se presentan en la Tabla 6.8. Como se aprecia, ninguna de las
concentraciones en mg/L de aluminio que se determinaron en las muestras de
alimentacion y purga corresponden al valor de 1000 mg/L que Cabirol ef al., (2003)
encontraron como inhibitorio para las bacterias acetogenas y metanogenas, por lo que
no se puede atribuir que la inestabilidad del reactor T2 se deba unicamente a la
cantidad de aluminio presente en el sistema.

De acuerdo a los valores en mg/L de aluminio que se determinaron en las muestras de
los lotes de alimentacidn, es- claro que haya variacion en las concentraciones de
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entrada, ya que la cantidad de aluminio empleada para el tratamiento del agua depende
de la cantidad de sélidos en esta. La variacién de concentraciones tanto de aluminio
como de hierro en las purgas de T2, pueden ser resultado de la variacion de estos
metales en la alimentacion. En el caso del reactor T2-bis, se observé una situacion
incomprensible, ya que en la purga se presentaron concentraciones de aluminio mas
altas que en la alimentacion (FQ-bis). Como se aprecia, en T2-bis el hierro mostré un
comportamiento similar al del aluminio; en cambio, el niquel y el cobalto, de los cuales
las concentraciones en la purga fueron menores a las de la alimentacion, al parecer si
fueron utilizados por las bacterias, sobretodo por las metanogénas, confirmando asi los
resultados de Speece of al. (1983) y Jarrell y Dennis (1982) respecto al niquel y de
Jetten et al. (1992) y Bhattacharya et al. (1995) respecto al cobalto.

Con base en la estimacién que plantean Montalvo y Guerrero (2004), con excepcion del
Fe, las concentraciones de micronutrientes en T2 se encuentran muy por debajo de lo
minimo requerido para cumplir con las necesidades de las bacterias, que son Ni 0.01
mg/gST, Co 0.008 mg/gST y Mo 0.006 mg/gST. La dosis adicionada al digestor T2-bis,
segun esta referencia, serla adecuada, con excepcion del molibdeno, que requeriria
una dosis aun mayor.

Tabla 6.8. Analisis de aluminio y micronutrientes en el lodo

| A | Concntracién o '|
m/L AI N| __. Mo |

|.. o e g e

Lote 040304 (dla 110)
i Lote 160304 (dia 122)
jLote 020404 (dia 139)
 Lote 190404 (dia 156)

[ T2 040304 (dia 110)

T2 160304 (dia 122)
§ FQ-bis 160304 (dia 122)
§ FQ-bis 220304 (dia 128)
[ T2-bis 040304 (dia 110)
{ T2-bis 160304 (dia 122)

FQ-bis= lodo crudo con metales para allmentamdm de Tg bis
** No se detectd (limite de deteccién 0.0005 mg/gST)

Como se sabe, el sulfuro tiende a secuestrar los iones de metales que se encuentran
en el sistema para formar sulfuros metalicos y precipitar, con lo cual se reduce o elimina
la disponibilidad de dichos metales hacia las bacterias. Como se muestra en la Tabla
6.9, tanto el cobalto como el molibdeno son metales traza que se encontraron en
concentraciones muy bajas, inferiores al limite de deteccién del instrumento analitico
(espectrofotdmetro de absorcion atomica). Tal resultado confirma que estos nutrientes
traza no estan disponibles para los microorganismos dentro de los digestores, inclusive
para T2.bis, al que se le adicionaron estos metales. En el caso del niquel, se determiné
que en FQ y T2, lodo de alimentacion y purga del reactor T2, hay carencia de este
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micronutriente; en el caso de FQ-bis y T2-bis, debido a que se adiciond la mezcla de
metales al lodo de alimentacion FQ-bis, si se detect6 la presencia de dicho metal en
estado disuelto. En el analisis de hierro, se comprobd la presencia de este
micronutriente en todas las muestras, pues como se ha determinado en algunos
estudios, este metal se encuentra con mayor frecuencia en las aguas residuales
municipales y por ende en los lodos. El aluminio, metal que proviene del coagulante con
que se trata el agua residual, se encontrd en menor concentracion en las muestras del
lodo de alimentacion, situacion que puede atribuirse a que este metal se encuentra
asociado a los flocuios de lodo, y cuando estos son hidrolizados en el proceso de
digestion anaerobia, una fraccion de este metal se incorpora al sobrenadante, en forma
disuelta.

Tabla 6.9. Analisis de aluminio y micronutrientes disueltos en el sobrenadante de
los lodos (una muestra)

— ’
| Muestra

Limites de deteccion: 0.085, 0.021, 0.008, 0.008 y 0.007 mg/L para Al, Fe, Ni, Co y Mo respectivamente.
Analisis efectuado con un espectrofotdbmetro de absorcidn atomica.

La determinacion de la concentracién total de metales traza (micronutrientes), no
siempre arroja una adecuada informacioén acerca de la biodisposicién o toxicidad de
estos. De ahi que la distribucién de estos metales en sus diferentes fracciones
determine la disponibilidad para la actividad metabdlica de las bacterias. Por tal motivo,
se consideré realizar una especiacion de metales (descrita en el anexo del documento),
tanto en el lodo de alimentacion, como en el lodo de purga para ambos reactores.

Como se muestra en la Tabla 6.10, la forma intercambiable, que es la forma en la cual
los metales se encuentran biodisponibles para las bacterias, presentd los valores mas
bajos en cuanto a concentracion, situacion que respecto a los micronutrientes no es
favorable, ya que estos, al no estar disponibles, hacen que la actividad metabélica de
las bacterias disminuya, llegando a un proceso ineficiente.

La mayor cantidad de aluminio y hierro se encuentra en interaccién con la materia
organica. Esto puede explicarse debido a que estos metales dentro del sistema se
encuentran formando hidréxidos y oxihidroxidos, lo que los lleva a crear coloides con la
materia organica, haciéndolos no biodisponibles. Al igual que los metales que
interactuan con la materia organica, los que se encuentran en las formas quimicas de
carbonatos y sulfuros, tienen una biodisposicién limitada. Para lograr que los
micronutrientes que se encuentran en las formas mencionadas, estén a disposicién de
las bacterias, se necesita realizar cambios en distintas condiciones ambientales del
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proceso, particularmente en el pH, lo cual llevaria a cambios también en detrimento del
proceso anaerobio.

Las bajas concentraciones de Ni, Co y Mo, en sus distintas formas quimicas, se deben
a que generalmente estos metales no estan presentes en las aguas residuales
municipales y por ende tampoco en los lodos que se generan por el tratamiento de
estas aguas.

Tabla.6.10. ESpeclamén de Metales

| Intercambiable

} Sorbido

| Interaccion
i con la materia
i organica

! Carbonatos

..........

| Sulfuros

** No se detecto (limite de deteccion 0.5 mg/l.)

6.3.2 Caracterizacién microbiolégica

En esta segunda etapa, al igual que en la primera, la caracterizacion microbiologica de
los reactores se realizd con base en las técnicas anexas a la NOM-004-SEMARNAT-
2002. Se analizaron coliformes fecales, Salmonella spp. y Huevos de Helmintos.

Respecto a los coliformes fecales (Figura 6.20), es claro que hubo un efecto positivo en
la remocion de estos patdgenos, ya que al trabajar bajo condiciones de termofilia (55
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°C) y a TRH = 20 dias, la cantidad de estos disminuyd en promedio de 1187500 a 65
NMP/gST en ambos reactores, valor que de acuerdo a la NOM-004-SEMARNAT-2002
corresponde a biosdlidos Clase A. Como se observa, en ambos reactores se
presentaron remociones similares de coliformes fecales, hecho que indica que la
estabilidad con que se estaba llevando a cabo el proceso de digestién anaerobia no
influyd sobre este parametro y mas bien lo que influye es la temperatura y el tiempo de
residencia del lodo.

Los resultados de coliformes que se presentaron en el lodo de purga de ambos
reactores confirman lo encontrado por Aitken y Mullennix (1992) y por De Leon y
Jenkins (2002), al trabajar con un proceso de digestion anaerobia de lodos bajo
condiciones de termofilia a 55 °C y TRH =10 d y 52 °C y TRH = 15 d respectivamente,
alcanzando en ambos casos valores inferiores a 1000 NMP/gST; Oropeza et al., (2001),
trabajando a 55 °C, con tiempos de retension de 16 y 20 dias también obtuvieron
valores de coniformes fecales para clase A.

10,000,000

)
/\’__0 Clase
1,000,000 0———-____.__————-""“ | C

100,000
10,000

B Clase

f 1,000 AyB

100 & & & A — —_—
10
—4—Crudo —&— T2 —3— T2 Bi»

1

1 2 3 4 5 L]
Muestras

Figura 6.20. Coliformes fecales en T2 y T2-bis

En cuanto a los resultados de Salmonella spp., en el lodo de alimentacién se
encontraron en promedio 118333 NMP/gST, valor que al aplicar un proceso de
digestion anaerobia termofilico durante 20 dias disminuyd hasta cero, ya que en
ninguna muestra de la purga de ambos reactores, se detectd la presencia de este
patogeno (Figura 6.21).

La ausencia de Salmonella spp. en el lodo de purga de ambos reactores era un
resultado esperado, ya que al presentarse valores bajos de coliformes fecales, los
cuales son mas resistentes a la temperatura, la Salmonella spp. debia ser mas afectada
8 incluso hasta desaparecer del sistema. Estos datos confirman resultados de Harvey y
Thompson (1953), quienes encontraron que a la temperatura de 44 °C este patoégeno es
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eliminado totalmente. En un estudio realizado por Zabranska et al. (2003) se encontré
que bajo condiciones de 55 °C durante 5.1 dias no hubo presencia de este patogeno.

o0 Clase
C

200

100

MNPIg ST

Clase
o BF : w . o - f AyB

—4—T2 —&— T2 Bis

=100

1 2 3 4 [} a
Muestras

Figura 6.21. Salmonella ssp en T2 y T2-bis

Con relacién a los huevos de helmintos, como se muestra en la Tabla 6.11, los
resultados obtenidos en ambos reactores cumplen con el limite establecido en la NOM-
004-SEMARNAT-2002 para biosélidos Clase A, ya que en promedio se obtuvieron
valores de 0.5 +/- 0.5 huevos de helminto viables por cada gramo de sélidos totales.

El proceso de digestion anaerobia termofilica para la estabilizacién de lodos aplicado
con un TRH = 20 dias, arroj6 un efecto positivo en la disminucién del contenido de
huevos de helmintos viables, ya que logrd remociones de 92.3 % en ambos reactores.
Con los resultados obtenidos, se confirma lo que Oleszkiewicz y Mavinic (2002)
mencionan en su investigacién de que a temperatura de 55 °C y TRH= 9 dias se logré
la completa inactivacién de los huevos de Ascaris spp; ademas de corroborar los
resultados de Cabirol ef al., (2002), donde a condiciones de 55 °C y TRH= 20 dias los
huevos de helmintos se redujeron de 24.7 a 0.37 HHyiabies/gST.

En esta etapa, también se logré identificar ademds de Ascaris spp., a los géneros

Trichuris spp., Hymenolepsis spp. y Toxocara spp. En la Figura 6.22a se muestra un
huevo de Ascaris spp. y en la Figura 6.22b un huevo de helmito larvado.
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Tabla 6.11. Huevos de helmintos
| Huevos
Helmlntos

Vlables

No viables
Totales

" Muestras
[ do Cdo
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7 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Con base en los resultados obtenidos de las pruebas batch, se concluye que hubo un
efecto positivo debido a la aplicacidbn de aditivos enzimaticos y micronutrientes
metalicos (solos y en combinacion), al observarse un incremento en la produccion de
metano y una disminucién en la concentraciéon de AGV's.

Bajo las condiciones particulares de este estudio, la dosis identificada como mas
adecuada para mejorar la digestién termofilica de lodos de TPA es: por cada 50gDQO
adicionar 150 mgFe, 22.5 Ni, 15 Co y 0.3 Mo, ademas de 30 mg del aditivo con base en
bacilos por cada g de STV.

Los resultados obtenidos para T2 muestran que la metanogénesis estuvo inhibida a
pesar de la baja carga organica aplicada, hecho particularmente evidente por la alta
concentracién de AGV's, la baja relacion de alcalinidades y la practicamente nula
produccion de biogas. Al parecer, el lodo TPA (sulfato de aluminio como coagulante)
presenta caracteristicas que inhiben el desarrollo de las bacterias metanogénicas. Una
posible causa es que ciertos metales micronutrientes no estan disponibles para el
metabolismo bacteriano, al encontrarse en forma de precipitados de sulfuros.

La aplicacion de aditivos enzimaticos y micronutrientes al reactor T2-bis tuvo efecto
positivo en la estabilizacion anaerobia de lodo fisicoquimico, ya que incrementd la
actividad metanogénica a casi el doble del testigo T2 y disminuyd la concentraciéon de
acidos grasos volatiles, en particular acético, con lo cual se alcanzd un proceso de
digestion anaerobia mas estable y eficiente en la remocién de sélidos volatiles.

El sulfuro de hidrogeno (H,S), considerado como uno de los mas importantes toxicos
para los sistemas de tratamiento anaerobio, debido al efecto por la aplicaciéon de
micronutrientes y bacilos en T2-bis, se mantuvo en concentraciones que aun
consideradas como inhibitorias, permitieron un mejor proceso de digestion anaerobia.

Al estar la mayor cantidad de aluminio en interaccion con la materia organica, el metal
no esta biodisponible, por lo tanto se puede descartar su efecto téxico sobre las
bacterias metanogénicas.

De acuerdo con los resultados microbiologicos, es claro que la temperatura de 55 °C
influye de manera positiva en la remocién de patégenos y parasitos, pues aunque se
tenga un proceso de digestion anaerobia ineficiente, si se logra la remocién de
microorganismos por la accion del calentamiento.

La digestion anaerobia termdfila de lodos TPA puede cumplir con los limites de

patégenos y parasitos que marca la norma mexicana (NOM-004-SEMARNAT-2002) en
su variante mas estricta, la clase A.
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ANEXO

TECNICA DE ESPECIACION DE METALES
(Stover et al., 1996)

Metodologia

Las muestras de lodo se toman directamente a la salida del reactor anaerobio en
recipientes de plastico y se almacenan a 4 °C, hasta que sean analizados. Iniciaimente
se determinan soélidos totales y sélidos suspendidos volatiles, asi como proteina; los
resultados se reportan en mg o ppm del metal/mg SSV o mg metal/ST o mg metal/g de
proteina del lodo. Todas las extracciones se hacen por duplicado. Usar agua
desionizada para preparar las solucionss y enjuagar el material.

Materiales y reactivos

KNO3 1M

KF 0.5M

Na4P207 0.1M

EDTA 0.1M

HNO; 1M

HCI 0.5N

Agua desionizada

Vasos de precipitados de 1L
Matraces aforados de 1L
Tubos de centrifuga

Equipo

Agitador de prueba de jarras

Centrifuga

Balanza granataria

Procedimiento experimental

Para evaluar la forma de los metales en lodos, es necesario desarrollar un esquema de
fraccionamiento preciso, capaz de recuperar metales de cada fase por separado, el
procedimiento de extraccion secuencial se adaptdé para separar los metales en sus

fracciones intercambiables, sorbidas, puentes organicos, carbonatos y sulfuros.

Entre cada extraccion el lodo residual es lavado con 25 mL de agua desionizada,
centrifugado y descartado el sobrenadante, para remover el reactivo remanente y los
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metalews presentes en el lodo residual de la extraccion previa, (se puede guardar para
analizar y verificar el porcentaje de recuperacion).

La secuencia de reactivos, tiempo de extraccion y proporcion de la solucion: sélidos,
son los siguientes:

Metales Intercambiables

LLa primera extraccion para obtener metales intercambiables se realiza con una solucion
de KNO3 1M, con agitaciébn en equipo de prueba de jarras a 20-25 rpm durante 16
horas, en una relaciéon 50:1 (agente de extraccion: lodo). Posteriormente se centrifuga a
10000 rpm por 10 minutos (4000 rpm por 25 min).

1. El sobrenadante se almacena a 4 °C y a los s6lidos se les adiciona 25 ml de agua.

2. Se centrifuga a 10000 rpm por 10 minutos.

3. El sobrenadante del lavado se puede desechar o guardar para analizar metales en el
lavado y los solidos pasan a la siguiente extraccion.

Metales Sorbidos
Al lodo se le realiza la segunda extraccion para metales sorbidos con KF 0.5M (pH 6 5),
durante 16 horas, con agitacion a 20-25 rpm y en una relacién 80:1.

1. Se centrifuga a 10000 rpm por 10 minutos (4000 rpm por 25 min).

2. El sobrenadante se almacena a 4 °C y a los sélidos se les adiciona 25 ml de agua.
3. Se centrifuga a 10000 rpm por 10 minutos.

4. El sobrenadante se desecha y los sélidos pasan a la siguiente extraccion.,

Puentes Organicos
Tercera extraccion para metales en puentes organicos con NasP,0; 0.1M, con agitacién
a 20-25 rpm durante 16 horas y en una relacion 80:1.

1. Centrifugar a 10000 rpm por 10 minutos (4000 rpm por 25 min).

2. El sobrenadante se almacena a 4 °C y a los s6lidos se les adiciona 25 ml de agua.
3. Se centrifuga a 10000 rpm por 10 minutos.

4. El sobrenadante se desecha y los solidos pasan a la siguiente extraccion.

Puentes de Carbonatos
Cuarta extraccion para metales en puentes de carbono con EDTA 0.1M (pH 6.5), con
agitacion a 20-25 rpm durante 8 horas y en una relacion 80:1.

1. Centrifugar a 10000 rpm por 10 minutos (4000 rpm por 25 min).

2. El sobrenadante se almacena a 4 °C y a los sélidos se les adiciona 25 ml de agua.
3. Se centrifuga a 10000 rpm por 10 minutos.

4. El sobrenadante se desecha y los solidos pasan a la siguiente extraccion.

Quinta extraccion para metales en puentes de carbono (doble extraccién) con EDTA
0.1M (pH 6.5), con agitacion a 20-25 rpm durante 8 horas y en una relacién 80:1.

1. Centrifugar a 10000 rpm por 10 minutos (4000 rpm por 25 min).
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2. El sobrenadante se almacena a 4 °C y a los sélidos se les adiciona 25 ml de agua.
3. Se centrifuga a 10000 rpm por 10 minutos.
4. El sobrenadante se desecha y los solidos pasan a la siguiente extraccion.

Fraccioén de sulfuros
Sexta extraccién para metales en fraccién de sulfuros con HNO3 0.1M, con agitacion
leve durante 16 horas y en una relacion 50:1.

1. Centrifugar a 10000 rpm por 10 minutos (4000 rpm por 25 min).

2. El sobrenadante se almacena a 4 °C y a los soélidos se les adiciona 25 ml de agua.
3. Se centrifuga a 10000 rpm por 10 minutos y se desecha el sobrenadante.
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