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RESUMEN

En el presente trabajo se estudid el efecto de picos de concentracion de compuestos
fenolicos sobre biomasa granular aerobia formada en agua residual de origen municipal,
utilizando un reactor discontinuo secuencial (Sequencing Batch Reactor, SBR)
automatizado, con un volumen total de 7 L, un volumen atil de 6 L y un volumen de
intercambio del 50%. En la operacion del reactor se midio la eficiencia de remocion de la
materia organica (como DQO), nitrégeno amoniacal, fosforo, la produccion de nitratos y
nitritos. Se midié por medio de microscopia dptica el tamafio de granulo y por granulometria
el coeficiente de integridad. Se midié el indice volumétrico de lodo (IVL) y la velocidad de
sedimentacion (VS) de la biomasa. La estrategia experimental utilizada consistio en dos
etapas. En la primera etapa se realizO el arranque del biorreactor, inoculado con una
concentracion de solidos suspendidos totales (SST) de 6800 mg/L y 6500 mg/L de s6lidos
suspendidos volatiles (SSV). El reactor se operd con los siguientes tiempos: llenado: 10 min,
reaccion: 300 min durante la granulacién y 240 min durante el resto de la operacion,
sedimentacion: 30 min durante la aclimatacion y 3 min cuando se alcanzo la granulacion; y
vaciado: 5 min. Como sustrato se empled agua residual cruda proveniente de la planta de
tratamiento de agua residual del municipio de Santa Rosa Jauregui, Qro. Una vez aclimatada
la biomasa se redujo gradualmente el tiempo de sedimentacién de 30 a 3 min con el objetivo
de ejercer una presion de seleccion de los microorganismos para la formacion de granulos

aerobios.

En la segunda etapa se estudié el comportamiento de la variacion en la carga organica del
agua residual municipal y se expuso la biomasa a picos de concentracién de compuestos
fenolicos (25 mg/L de fenol (F), 75 mg/L de F, 250 mg/L de F, 30 mg/L de 4 CF, 25 mg/L
de 2,4 diclorofenol (2,4 DCF), 40 mg/L de 2,4,6 triclorofenol (2,4,6 TCF), asi mismo se
estudio la cinética de biodegradacion de cada uno de los compuestos, realizando una
comparacion con un reactor de lodo activado inoculado con la misma cantidad de biomasa

presente en el reactor con biomasa granular.
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El reactor opero durante 222 dias. Después de 55 dias de cultivo en agua residual municipal

se obtuvo biomasa granular con un didmetro promedio de 0.4mm y un coeficiente de
integridad (CI) del 80%. El IVL disminuy6 de 241 a 28 mL/gSSV y la VS aument6 de 0.21
a 6.3 m/h, debido a la granulacion de la biomasa. La eficiencia de degradacion durante la
operacion del reactor se mantuvo estable obteniendo un promedio de remocion de materia
organica (como DQO), N-NH; y fésforo (como P-PO%*,), de 82%, 94% vy 36%,

respectivamente.

En el ciclo de operacion 915, se iniciaron los experimentos para determinar el efecto de la
presencia puntual de picos de concentracion de compuestos fendlicos en el influente. Se
observé que el reactor con biomasa granular degradd concentraciones de 25 mg/L, 75 mg/L
y 250 mg/L de F, alcanzando eficiencias en la degradacion de los compuestos fendlicos y en
la remocion de la materia organica mayores del 90% en todos los casos. Por otro lado, en el
reactor de lodos activados se observé inhibicion de la biomasa. Por ejemplo, durante la
degradacion de 75 y 250 mg F/L en el reactor de lodos activados, la remocion de fenol fue

54y 17%, respectivamente.

En el caso del 2,4 DCF y el 2,4,6 TCF, la biomasa granular degradd los fenoles con
eficiencias superiores al 90% a diferencia de los lodos activados, donde la remocion de
fenoles fue del 32% y 11%, respectivamente. Se encontré que 40 mg/L de 2,4,6 TCF
disgrego la integridad de la biomasa granular en un 75%, con ello disminuy6 la velocidad de
sedimentacion de la biomasa, y se aumenté el tiempo de reaccion hasta 110 h. Sin embargo,
se degradé completamente el compuesto fendlico y el 85% de la materia organica presente
en el reactor. En este estudio se demostré que la biomasa granular soporta concentraciones
puntuales de compuestos fendlicos, incluso en el caso de los fenoles clorados, ain al existir

una mayor pérdida de la integridad del granulo.

Palabras clave: Granulos aerobios, agua residual municipal, compuestos fendlicos, SBR.
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ABSTRACT

In this work, the effect of concentration peaks on aerobic granular biomass formed in
municipal wastewater source was studied using an automated sequencing batch reactor
(SBR), with a total volume of 7 L and a working volume of 6 L and an exchange volume of
50%. During the reactor operation, the removal efficiency of the organic matter (as COD),
ammonia nitrogen, phosphorus, and the production of nitrate and nitrite were evaluated. The
granule diameter and the integrity coefficient (IC) of granules were measured using an
optical microscope. The sludge volume index (SVI) and settling velocity (VS) of biomass
were also evaluated. The experimental strategy was divided in two stages. In the first stage,
it was studied the start-up of the bioreactor inoculated with a total suspended solids
concentration (TSS) of 6800mg/L and 6500mg/L of volatile suspended solids (VSS). The
reactor was operated using the following phases duration: filling: 10 min, reaction: 300 min
for the granulation process and 240 min for the remainder operation, settling: 30 min during
the acclimation and 3 min when the granulation was reached, and draw: 5 min. Raw
wastewater coming from the wastewater treatment plant in the municipality of Santa Rosa
Jauregui, was used as a substrate. Once biomass was acclimated, the settling time was
gradually reduced from 30 to 3 min in order to produce a selection pressure for forming

aerobic granules.

In the second stage, the behavior of the variation of organic load in municipal wastewater
was studied. Also, the exposition of granules to concentration peaks of phenolic compounds
(25 mg/L of phenol (F), 75 mg/L F, 250 mg/L F, 30 mg/L of 4 CP, 25 mg/L of 2,4-
dichlorophenol (2,4 DCP), 40 mg/L of 2,4,6-trichlorophenol (2,4,6 TCP) was evaluated. A
comparison between the granular sludge reactor and an activated sludge reactor inoculated
with the same amount of biomass was carried out in order to compare the Kinetic

degradation response in both reactors.

The reactor was operated during 222 days. After 55 days degrading municipal wastewater,
granular biomass was obtained with an average diameter of 0.4mm and an integrity
coefficient (CI) of 80%. The SVI decreased from 241 to 28 mL/gSSV and VS increased
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from 0.21 to 6.3 m / h, due to the granulation biomass. The efficiency of degradation during

reactor operation showed stable removal obtaining average removal of organic matter (as
COD), NH4-N and phosphorus of 82%, 94%, 36% respectively.

In the cycle 915 of operation, experiments were initiated to determine the effect of the
presence of concentration peak of phenolic compounds in the influent. It was observed that
the reactor with granular biomass degraded concentrations of 25 mg/L, 75 mg/L and 250
mg/L of F, achieving efficiencies higher than 90%, in both phenolic compounds degradation
and the organic matter removal for all the cases. In other hand, biomass inhibition in the
activated sludge reactor was observed. For example, during the 75 and 250 mg F/L
degradation in the activated sludge reactor, the phenol removal was 54 and 17%,

respectively.

In the case of 2,4 DCP and 2,4,6 TCP, the granular biomass could degrade phenols with
efficiencies above 90% in contrast to the activated sludge reactor where the phenol removal
was 32% and 11% respectively. We found that 40 mg/L of 2,4,6 TCP disintegrated the
granular biomass, losing 75% of the granules integrity. In this case, slower settling velocity
and an increased of reaction phase to 110 h were obtained. However, the phenolic compound
and 85% of the organic matter present in the reactor were degraded. This study
demonstrated that granular biomass can degrade concentrations peaks of phenolic
compounds, even in the case of chlorinated phenols, despite higher loss of integrity of the

granule.

Keywords: aerobic granules, municipal wastewater, phenolic compounds, SBR.
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1. INTRODUCCION

El agua es uno de los recursos no renovables de gran importancia para los seres vivos, sin
embargo ha sido contaminada por las actividades humanas (crecimiento demografico,
desarrollo industrial y urbanizacion), a tal grado que ha llegado a ser nociva para la flora 'y la
fauna acuatica. El agua residual descargada en arroyos, rios y lagos no es posible que sea
depurada por el ambiente, debido a que contiene altas concentraciones de materia organica y
en algunos casos compuestos toxicos que no son posibles de remover por métodos
bioldgicos. Las aguas residuales industriales en ciertos casos son descargadas al sistema de
alcantarillado sin tratamiento previo, provocando que las personas, animales y la flora estén

expuestos a compuestos toxicos.

Recientemente se ha reportado el uso de procesos biolégicos en reactores discontinuos
secuenciales (SBR) para el tratamiento de aguas residuales industriales (Schewarzenbeck et
al., 2004; Arrojo et al., 2004; Su y Yu, 2005). En estos reactores se han cultivado
exitosamente biomasa granular aerobia la cual esta definida como caso especial de
desarrollo de biopelicula, los granulos aerobios son considerados como agregados
microbianos méas densos que los lodos activados y forma externa esferoidal (Valera, 2006).
La granulacion aerobia puede ser definida como la aglomeracion de células para formar una
asociacion multicelular estable bajo distintas condiciones (Valera, 2006). La definicién de
granulo aerobio fue establecida en el IWA-Workshop Aerobic Granular Sludge, Munich
(2004) como agregados de origen microbiano, que no coagulan bajo condiciones de fuerzas
de estrés reducidas y que sedimentan significativamente mas rapido que los fléculos de los
lodos activados. Los lodos granulares consisten en agregados bacterianos mucho mas densos
que los lodos activos tradicionales por lo que se logra su separacion del agua tratada de una
forma mucho mas répida y sin necesidad de decantadores externos. Esto permite retener méas
biomasa en el sistema por lo que aumenta la capacidad del mismo, disminuyendo su area de
implantacion en torno a un 40%. Por otra parte, el empleo de esta tecnologia conlleva a una

reduccion de un 30% de los lodos generados (Arrojo et al., 2007).

Dado que el uso de sistemas con biomasa granular obtenida en condiciones

aerobias/andxicas es reciente, la mayor parte de los trabajos llevados a cabo hasta la fecha
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son a escala laboratorio, aunque con ellos ya se ha probado la viabilidad del proceso con
diversos tipos de efluentes sintéticos (Morgenroth et al., 1997; Beun et al.,1999; Beun et al.,
2002). Los granulos aerobios se cultivan con éxito en reactores SBR, aunque se ha reportado
su formacion en reactores de flujo continuo, sin embargo la informacion acerca de su

formacion en sistemas continuos es muy limitada (Kishida et al., 2010).

Se ha establecido que existen las siguientes condiciones favorables para la formacién de los
granulos:
1. Aplicacion de un régimen de abundancia/ayuno (Villasefior et al., 2001; Beun et al.,
2001).
2. Aplicacion de tiempos cortos de sedimentacién (Beun et al., 2000).
3. Esfuerzo de corte elevado dentro del reactor durante la etapa de aeracion (Beun et
al., 2000; Liu y Tay, 2002).

De Kreuk y van Loosdrecht (2004) reportaron la formacion de biomasa granular estable en
agua residual sintética en un reactor SBR aplicando un largo periodo de alimentacién, en el
cual el sustrato puede penetrar a todo el granulo, utilizando una parte (alrededor del 40%)
para el crecimiento y la otra parte para la acumulacién de polihidroxibutirato (Beun et al.,
2002). Durante la granulacion, existe la incorporacion de microorganismos de lento
crecimiento, tal como los acumuladores de fésforo (PAO) y los acumuladores de glucégeno

(GAO), obteniendo biomasa granular estable.

Recientemente, se ha reportado el cultivo de granulos aerobios en agua residual municipal.
Al respecto, de Kreuk y van Loosdrecht, (2006) aplicaron una fase larga de alimentacion,
seguida de una etapa de aireacién en el cultivo de granulos aerobios en agua residual urbana,
la estrategia de operacion consistio en hacer uso de ciclos sucesivos de 3 horas: tiempo de
alimentacion: 60 min, tiempo de aireacion 115 min y un corto tiempo de sedimentacion
entre: 6-15 min, la seleccion del tiempo de ciclo fue de acorde con los resultados positivos
de Kreuk y van Loosdrecht (2004), se observo el crecimiento de biomasa granular en agua
residual sobre estructuras filamentosas, obteniendo granulos aerobios de un didmetro

promedio de 1.1 mm. Su et al. (2012) reportaron un cultivo éptimo de granulos aerobios en

10
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agua residual alternando condiciones anaerobio/aerobio en un reactor SBR. EI volumen del
reactor fue de 85 L, en la puesta en marcha se inocul6 con una alta concentracion de sélidos
suspendidos totales 20 g/L, aplicando un flujo de aire en el fondo del reactor de 50 L/min.
Liu et al., (2011), reportaron la puesta en marcha de un reactor granular SBR alimentado con
agua residual municipal. La estrategia de arranque utilizada fue una combinacion de un

tiempo corto de sedimentacion y una relacién alta alimento/microorganismo.

La presencia de compuestos inhibitorios en el agua residual de origen doméstico, conlleva a
la desestabilizacién de los procesos biolégicos convencionales (siendo el mas comun el
tratamiento por medio de lodos activados). Esto sucede cuando de manera esporédica
existen descargas no controladas de aguas residuales industriales, provocando que
compuestos inhibitorios para los microorganismos lleguen a una planta de tratamiento de
aguas municipales. Por otro lado, se ha reportado que los granulos aerobios son tolerantes a
la presencia de compuestos toxicos, incluyendo fenoles y clorofenoles (Khan et al., 2011).
Debido a lo anterior, en el presente trabajo se estudié la formacién de biomasa granular
cultivada en agua residual municipal y se determind el efecto de la exposicion de la biomasa

granular a picos de concentracién de compuestos fendlicos.

11
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2. MARCO TEORICO

2.1 Contaminacion del agua

Toda comunidad genera residuos tanto liquidos como sélidos. La fraccion liquida (agua
residual) esta constituida, esencialmente, por el agua de abastecimiento, después de haber
sido contaminada por los diversos usos a la que ha sido sometida. Las fuentes de origen de
las aguas residuales son las procedentes del uso urbano, industrial, desechos agricolas y el
agua pluvial. La contaminacion del agua es la alteracion de las propiedades fisicas, quimicas
y biologicas, afectando directamente su calidad, la cual estara en funcion del uso que se
desea dar. Dentro de los contaminantes fisicos enmarcan a: los sdlidos coloidales,
suspendidos, disueltos, sabor, temperatura, olor, etc., los contaminantes biol6gicos son
aquellos organismos capaces de provocar alguna enfermedad a los seres vivos, y dentro de
los contaminantes quimicos se encuentran sustancias toxicas, compuestos radiactivos,
drenados de minas, desechos solubilizados de la agricultura, etc. En general, se considera
como ‘“contaminante” al exceso de materia 0 energia (calor) que provoque dafios a los
humanos, animales, plantas y bienes, que perturben negativamente las actividades que
normalmente se desarrollan cerca o dentro del agua (Jiménez, 2001). Al conocer la fuente de
contaminacion de las aguas residuales y consecuentemente las caracteristicas fisicas,
quimicas y biolégicas que particularizan el agua residual se podra realizar la correcta
eleccion del tipo de tratamiento a utilizar.

Las descargas liquidas provenientes de la industria, en algunas ocasiones contienen muy
poca agua (en algunos casos, por ejemplo, se vierten solventes). En la industria, el
tratamiento del agua residual tiene dos objetivos: abatir en lo posible, la contaminacion
admisible en las plantas que tratan el agua del drenaje y cumplir con los estandares de
calidad, que en México estan dados por la condiciones particulares de descarga (Jiménez,
2001). Las descargas de aguas residuales industriales provenientes de la industria papelera,
farmacéutica, desechos de plaguicidas y colorantes utilizan sustancias toxicas como lo son
los clorofenoles. Estas sustancias son nocivas para el ambiente por su escaza
biodegradabilidad y alta toxicidad, por lo que el tratamiento previo a su descarga debe ser

una prioridad.

12
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2.2 Tratamiento biologico de aguas residuales

Los principales objetivos del tratamiento bioldgico de aguas residuales son transformar los
componentes disueltos o particulas biodegradables en productos finales menos complejos o
incluso la mineralizacién de ellos, capturar o incorporar solidos coloidales suspendidos 0 no
sedimentables en un fléculo o en una biopelicula y, en algunos casos remover trazas de
compuestos organicos (Metcalf y Eddy, 2003). El tipo de tratamiento para la remocion de
contaminantes presentes en el agua residual estara en funcién de la fuente que le dio origen.
La remocion de la materia organica en el agua residual, se lleva a cabo normalmente por
tratamientos bioldgicos donde un consorcio de microorganismos la biodegradan, obteniendo
energia de la materia organica, medida como DQO o DBOs.

Los procesos bioldgicos pueden ser de cuatro tipos: aerobios, anaerobios, andxicos y
facultativos. Los procesos aerobios son los que requieren oxigeno disuelto; en cambio, en
los anaerobios hay ausencia de este. Los andxicos se llevan a cabo en presencia de oxigeno
combinado a un elemento (NOs, SO,%, etc) (Metcalf y Eddy, 2005). En los procesos
facultativos existen poblaciones mixtas, ademas de que intervienen microorganismos
denominados facultativos, que son indiferentes a la presencia o ausencia de oxigeno. El
proceso anaerobio produce pocos lodos (células), mientras que el aerobio genera una
cantidad aproximadamente cinco veces mayor (Metcalf y Eddy, 2005; Jiménez, 2001). En

funcién de la forma en que se encuentre la biomasa, los procesos bioldgicos se clasifican en:

e Sistemas con biomasa suspendida: En estos sistemas los microorganismos se
encuentran libres dentro del tanque. Son sistemas de tratamiento comunes, pero el
mayor inconveniente es que, frecuentemente, tienen problemas de decantacién, por
ello los microorganismos se escapan con el efluente. El principal proceso de este tipo

es el conocido como lodos activados.

e Sistema con biomasa fija. En estos sistemas los microorganismos se encuentran
adheridos en un soporte. El volumen total del reactor es menor comparado con un

sistema con biomasa suspendida, debido a que existe una mayor retencion de
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biomasa en el sistema. Algunos procesos de este tipo son los que utilizan filtros

percoladores, biodiscos, biofiltros o lechos fluidificados.

2.2.1 Proceso biologico por medio de lodos activados

El tratamiento convencional de lodos activados es un proceso bioldgico que se fundamenta
en poner en contacto el agua residual con una masa bioldgica preexistente en un tanque de
aeracion. Generalmente se aplica en aguas residuales provenientes de uso doméstico, de
comercios, instituciones y agua pluvial. La materia organica presente en el agua es
biodegradada por microorganismos presentes en los flculos en sustancias méas simples e
inocuas para el ambiente. El influente es ingresado a un tratamiento primario que dependera
de la cantidad de sélidos presentes en el agua, generalmente consta de una remocion de
solidos grandes por medio de un sistema de rejillas, posteriormente el agua se hace pasar
por un sistema de cribado reteniendo en esta etapa los solidos de menor tamafio, por ultimo
se ingresa a un tratamiento que consta de un desarenador y un sedimentador primario. El
tratamiento secundario es la base de la remocion de contaminantes organicos por medio de
microorganismos, decantando el licor mezclado a un sedimentador secundario o clarificador,
para la obtencion de un efluente libre se s6lidos sedimentables. En el tratamiento terciario se
realiza una desinfeccién del efluente. Existen diferentes variantes en el proceso de lodos
activados, como lo son la aireacién extendida, de mezcla completa, de flujo piston,

mencionando las mas empleadas en el pais.

Las descargas de aguas residuales industriales contienen en su mayoria compuestos toxicos
especificos del proceso productivo, con una composicion y flujo variado. El paro y lavado
de maquinaria son algunos de los factores que influyen en su composicién. La gran mayoria
de las aguas residuales industriales se pueden tratar por medio de microorganismos. Sin
embargo existen mas de 70,000 compuestos quimicos organicos sintéticos que son muy
dificiles de biodegradar por procesos bioldgicos. En la mayoria de los casos, los compuestos
organicos pueden ser biodegradados pero la degradacion es muy lenta, y son requeridas
condiciones ambientales muy especificas (pH, potencial redox, temperatura, etc.) (Moreno,

2006). En general los procesos continuos por lodos activados son empleados para realizar el
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tratamiento de aguas residuales industriales (Eckenfelder, 1995). Sin embargo, debido a que
las aguas industriales son muy variables en el flujo y concentracion de compuestos
inhibitorios, estos presentan bajas eficiencias de remocién. Para solventar este problema es

mas frecuente el uso de reactores discontinuos secuenciales (Wilderer et al., 2001)

2.2.2 Reactores discontinuos secuenciales (SBR)

El proceso discontinuo secuencial utiliza un reactor de llenado y vaciado con mezcla
completa, la etapa aireacion (etapa de reaccion) y la clarificacién ocurren en el mismo
tanque. Todo sistema SBR tiene 5 etapas en comun: llenado, reaccién, sedimentacion,
vaciado y tiempo muerto. La duracion de cada una de las fases se determina por las
caracteristicas del agua residual a tratar y los requerimientos de depuracion del efluente
(Wilderer et al., 2001). Estos ciclos de funcionamiento deben ser lo mas frecuente posible,
siempre que cada fase se lleve a cabo segin los requerimientos de depuracion. A
continuacion se describe cada una de las etapas de un reactor SBR (figura 2.1):

Llenado. El sustrato (agua residual) es adicionado al reactor. El proceso de llenado tipico
permite que el nivel del liquido en el reactor sea del 75% de su capacidad (Metcalf y Eddy,
2003). Durante el llenado, el reactor puede ser mezclado Gnicamente o mezclado y aireado

para promover el contacto bioldgico con el influente de agua residual.

Reaccion. En este periodo, la biomasa consume el sustrato bajo condiciones controladas,

como los son: pH, temperatura, concentracion de oxigeno disuelto, tiempo de reaccion.

e El tiempo de reaccion es un factor que afecta la eficiencia del proceso si este no es el
adecuado. Si es muy corto no se remueven los contaminantes organicos (eficiencias
bajas) y si es demasiado largo pueden presentarse periodos de ayuno que disminuyen

la actividad de los microorganismos (Buitron y Moreno, 2004).

e El pH es un factor importante, es clave en el crecimiento de los microorganismos en

las plantas de tratamiento de aguas residuales, ya que la mayoria no pueden tolerar
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niveles por encima de 9.5 o por debajo de 4. Por lo general el pH éptimo para el
crecimiento de las bacterias de un reactor aerobio se encuentra entre 6.5 y 7.5
(Metcalf y Eddy, 2003).

- -y

1 . *. Llenado

1

< - Reaccion (aireacion) Sedimentacion
So
— —
| 2
P
| 4 “‘ ddd l
| o by ot
Tiempo muerto Vaciado
o ——

Figura 2.1 Representacion de las etapas de un reactor SBR.

Concentracion de oxigeno disuelto. Los microorganismos aerobios son aquellos que
realizan sus funciones de crecimiento en ambientes con més del 21% de oxigeno
disuelto en relacion a la saturacién (Madigan et al., 1997). Se ha demostrado que el
oxigeno disuelto es el principal factor limitante para la actividad metabolica de

biomasa suspendida (granulos aerobios) en un reactor SBR (Li y Liu, 2005).

La temperatura determina la velocidad de reaccion bioldgica. La temperatura no solo
influye en las actividades metabélicas de la poblacion microbiana, sino también tiene
profundo efecto sobre factores tales como la velocidad de transferencia de gases (por

ejemplo el coeficiente de trasferencia del oxigeno dentro del reactor), y las
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caracteristicas de sedimentacion de la biomasa (Metcalf y Eddy, 2003). Las bacterias
aerobias usadas en los procesos por lodos activados tienen una temperatura éptima
de degradacion entre 20 y 25 °C.

Sedimentacion. Los solidos son separados del agua tratada. En esta etapa el tanque se
encuentra en reposo, de tal manera que por diferencia de densidad de la biomasa se

sedimenta y se obtiene un liquido sobrenadante.

Vaciado. En esta etapa el efluente clarificado es removido, el biorreactor solo queda con
biomasa y un remanente de agua. El porcentaje de liquido drenado es conocido como

volumen de intercambio.

Tiempo muerto. Este periodo es usado en sistemas multitanque, adecuando el tiempo
necesario en que un reactor completa la fase de llenado para comenzar el vaciado en otra

unidad. Esta fase en algunos casos puede ser omitida (Metcalf y Eddy, 2003).

2.2.3 Formacién de granulos en reactores SBR

La granulacién es un proceso de inmovilizacion celular, involucra acciones bioldgicas,
fisicas y quimicas. Los granulos se forman por la autoinmovilizacion de densos paquetes de
microorganismos. Estos microorganismos juegan diferentes funciones al momento de la
degradacion de la materia organica, compuestos quimicos, y de nutrientes como nitrégeno y
fosforo (Tay et al., 2009).

El lodo granular se caracteriza porque es: de compacta estructura, tiene una amplia variedad
de especies microbianas, posee excelente capacidad de sedimentacion, alta retencién de
biomasa, habilidad para resistir altas cargas organicas y tolerancia a la toxicidad
(Morgenroth et al., 1997; Beun et al., 1999; Tay et al., 2001a; Yang et al., 2003; Liu y Tay,
2004; Adav et al., 2007). Se han realizado estudios para proponer el mecanismo de

formacion de los granulos aerobios. Beun et al.,, (1999), basados en observaciones
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microscopicas, proponen un mecanismo para la formacién de granulos en un reactor aerobio
sin la presencia de algin material de soporte, este mecanismo es esquematizado en la figura
2.2

Inoculacidn Formacion de Pildoras

f = & = C

( @ o @0

Granulos Lisis Limitacion de Oxigeno Colonizacion de bacterias

Figura 2.2 Mecanismo propuesto de granulacion después de la puesta en marcha de un SBR
con un corto tiempo de sedimentacion (Beun et al., 1999).

Estos autores estudiaron el efecto de diferentes condiciones de operacién de un reactor
discontinuo secuencial, para la formacion de granulos aerobios. El tiempo de sedimentacién
fue el principal pardmetro de seleccion de biomasa con buena sedimentacion. Encontraron
que un corto tiempo de TRH y la aplicacion de altas fuerzas de corte favorecen el proceso de
granulacion. En la puesta en marcha del reactor SBR, la biomasa consistia principalmente en
pildoras en forma de micelas filamentosas. Las pildoras crecieron hasta un diametro de 5-6
mm, después se lisaron, probablemente por el oxigeno limitante en la parte interior. Las
pildoras micelares parecen funcionar como una matriz inmovilizada en la cual las bacterias
pueden crecer en colonias. Cuando estas se rompen debido a la lisis, las colonias bacterianas
son liberadas y se dispersan en forma de granulos (Beun et al., 1999). Weber et al., (2007)
estudiaron la estructura y formacion de diferentes tipos de granulos aerobios, siguieron el

proceso mediante microscopio Optico y por microscopio electronico de barrido (SEM sus
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siglas en inglés). Este analisis reveld la importancia de la interaccion entre protozoarios y

bacterias durante la granulacion aerobia, la cual se dividio en 3 fases:

e Fase 1: Los protozoos ciliados se asentaron sobre los floculos y después de unos dias
formaron colonias, la superficie de los floculos fue cubierta por varios cientos de

células ciliadas.

e [Fase 2. Se observaron floculos condensados y un enorme crecimiento de células
ciliadas. Formacion de bastones o “columna vertebral” para el desarrollo de los
granulos, ya que son utilizados por las bacterias como sustrato de fijacion y

crecimiento.

e Fase 3. Los zooides (cuerpos celulares) de los ciliados fueron cubiertos por bacterias
en una biopelicula en expansion. El que ocurra la granulacion por ciliados u hongos
dependerd de la abundancia de los mismos. El tamafio, la compactacién, la
sedimentabilidad y la composicién microbiana de los granulos, dependera del tipo de

agua residual y la operacion del reactor.

Figura 2.3 Desarrollo de granulos mediante ciliados.

A) Fase 1, formacién de floculos. Ciliados sedimentados junto con otros organismos y
particulas. B). Crecimiento de ciliados (p. ej. Epistylis sp.) las flechas indican el inicio de la

colonizacion por bacterias. C) Fase 2, crecimiento del granulo y desarrollo de la zona
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central. La flecha marca zooides translucidos de la colonia de ciliados y los restos celulares
de los ciliados actiian como “columna vertebral”. D) Fase 3. Granulo “maduro”. Granulos
compactos se han formado, los cuales pueden servir como sustrato de fijacion para ciliados.
E) Asentamiento de colonias de ciliados en la superficie del granulo. Modificado de Weber
et al., 2007.

Liu y Tay (2002) proponen las posibles fuerzas que influyen en la formacion de granulos

aerobios:

e Contacto microbio a microbio por fuerzas hidrodindmicas, difusion, gravedad y/o
fuerzas termodinamicas.

e Atraccion inicial para la formacién de agregados por métodos fisicoquimicos (Van
der Waals, cargas positivas, fuerzas termodindmicas), quimicas (enlaces iénicos,
puente entre particulas) o bioquimicos (unién de la membrana celular, atraccién de
receptores celulares, superficie deshidratacion celular).

e Fuerzas microbianas para la formacion de agregados, un agrupamiento por medio de
un pegamento bioldgico celular y secrecion de sustancias poliméricas extracelulares
(EPS por sus siglas en ingles).

e Fuerzas de corte hidrodindmico para la estabilizacion de la estructura tridimensional

de los granulos.

Los granulos aerobios se cultivan con éxito en reactores SBR, aunque se ha reportado su
formacion en reactores de flujo continuo. No obstante la informacién acerca de su formacion

en sistemas continuos es muy limitada (Kishida et al.; 2010).

2.2.4 Factores que afectan la formacion y estabilidad de los granulos aerobios

La granulacion aerobia es afectada por pardmetros operacionales, tales como: el inoculo, la
composicion del sustrato, la carga organica, el disefio del reactor, el tiempo de
sedimentacion, y la relacion de intercambio e intensidad de aireacion (Tay et al., 2008). Los
granulos aerobios han sido cultivados en varios tipos de sustratos: glucosa, acetato, fenol,

almidon, etanol, melaza, sacarosa y otros componentes de agua sintética (Liu y Tay, 2004;
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Tay et al., 2002; Tay et al., 2004; Zheng et al., 2005, Adav et al., 2007). La positiva

divalencia y trivalencia iénica, de los cationes Ca’*,Mg* ,Fe** y Fe*" podrian enlazar la

carga negativa celular para formar ndcleos microbianos (Mahoney et al., 1987). Jiang et al.
(2003) demostraron que la adicién de iones Ca®* aceleran la granulacién aerobia. Los
granulos fueron formados en 16 dias cuando se agregé en el alimento 100 mg Ca*'/L
mientras que se requiri6 de 32 dias para la formacion de granulos sin la adicién de Ca®*. El
pH del medio afecta significativamente la rapidez de crecimiento microbiano. El crecimiento
de hongos se propicia a bajo pH y puede contribuir al inicio de la granulacion (McSwain et
al., 2004; Beun et al., 1999; Williams y de los Reyes, 2006). Yang et al., (2008) nota que la
granulacién aerobia a pH 4.0 en la presencia de hongos produce granulos del tamafio de 7
mm, mientras que a pH 8.0 cuando la granulacién fue controlada por bacterias la
granulacion tiene un tamafio de 4.8 mm. Hailei et al., (2006) reportaron que una alcalinidad
de pH (alrededor de 7.5) es necesaria para propiciar la granulacién aerobia. El efecto de la
temperatura en la alimentacion y durante la operacion del reactor SBR, también influye en la
estabilidad de los grénulos hasta cierto grado. Hailei et al., (2006) reporté que la influencia
de la temperatura sobre biogranulacion no es muy significante en el rango de 29-38°C pero
demasiado alta (41°C) o demasiada baja (26°C) puede conducir a un decremento en
biomasa. Song et al., (2009) reportaron que 30°C es la temperatura 6ptima para la obtencion

de granulos maduros.

El periodo de aeracion en un SBR consiste de 2 fases: una fase de degradacion en la cual el
sustrato es consumido, seguida por una fase en la cual el sustrato no esté disponible (ayuno).
Un largo periodo de ayuno debilita la estabilidad granular (Wang et al., 2005). Wang et al.
(2006); reportaron la influencia de un corto tiempo de ayuno sobre biomasa granular. En
este estudio se cultivaron granulos aerobios en un reactor SBR escala piloto. El reactor se
opero con un tiempo de ciclo de 4 horas: llenado (5 min), sedimentacion (1 min), vaciado (5
min), aeracion (229 min) y un flujo de aire de 3 L/min., se utiliz6 como influente agua
residual sintética, se manejé una relaciéon DQO:N:P de: 0:5:1,100:0:1,100:5:0 y 100:5:1:0,
respectivamente, para cada ayuno de: carbono, nitrégeno, fosforo y potasio. Se report6 la
reduccion del contenido de EPS del 53% y 65% en el ayuno de carbono y potasio,

respectivamente, indicando que bajo ausencia de carbono y potasio, los granulos aerobios
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prefieren metabolizar EPS para proveer energia y mantener las funciones de las células
vivas. La velocidad de consumo de oxigeno (SOUR) es comunmente utilizada para describir
la actividad microbiana. El crecimiento de los granulos aerobios fue afectado en los ayunos
de carbono, nitrégeno y potasio, debido a que son elementos esenciales que participan
activamente en el metabolismo energético de las células. Para la aplicacion de tecnologia
granular a gran escala, es importante establecer las condiciones de formacion de los
granulos. Hasta ahora la importancia de las siguientes condiciones a escala laboratorio han

sido descritas en literatura:

e Aplicacion de un régimen de abundancia/ayuno (Villasefior et al., 2001; Beun et al.,
2001).

e Aplicacion de tiempos cortos de sedimentacion (Beun et al., 2000).

e Esfuerzo de corte elevado dentro del reactor durante la etapa de aeracion (Beun et
al., 2000; Liu y Tay, 2002).

Tay et al. (2001); Liu y Tay (2002, 2004) encontraron que los granulos aerobios pueden ser
formados a valores superiores de un flujo aire de 1.2 cm/s. Liu y Tay (2004) obtuvieron
granulos compactos y de forma esférica regular, utilizando una alta fuerza de corte,
alrededor de 2.5 cm/s. Liu et al. (2003) correlacionan la superficie celular hidrofébica y la
formacion de granulos heterotrofos y nitrificantes. La hidrofobicidad de los granulos fue dos
veces mayor que la de un fléculo convencional. La superficie hidrofébica aumenta al

incrementar la fuerza de corte (Liu et al., 2003).

En el caso del tiempo sedimentacion, se ha observado que un corto tiempo, propicia la
seleccion de la biomasa con una alta velocidad de sedimentacion, reteniendo Unicamente la
biomasa granular (Qin et al., 2004). Las EPS son productos metabdlicos acumulados sobre
la superficie de las células bacterianas, las cuales pueden alterar ciertas caracteristicas fisico-
quimicas de la superficie celular tales como la carga, hidrofobicidad y otras propiedades
(Adav et al., 2008). Estas sustancias son cruciales en la construccion y en el mantenimiento
de la integridad estructural de los granulos aerobios a través de la cohesion y la adhesién de

células microbianas. (Morgan et al., 1990; Lopes et al., 2000; Wu et al., 2006; Hwang et al.,
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2006). Los microorganismos expuestos a altas fuerzas de corte se adhieren secretando EPS

para resistir el dafio por fuerzas del ambiente (Trinet et al., 1991).

Adav et al. (2007) mostraron los efectos de la intensidad de aireacion en la formacion de los
granulos y contenido de EPS en tres reactores SBR. Identificando que los EPS estan
constituidos por proteinas, polisacaridos, acidos himicos y lipidos. El experimento consistio
en aplicar una velocidad de aeracion de 1L/min, 3L/min y 2L/min respectivamente,
obteniendo que la fuerza de corte hidrodinamico intermedia acelera la formacién de granulos

y se realiza una sobreproduccion de proteinas en el centro del granulo.

2.2.5 Formacioén de granulos aerobios en agua residual

Recientemente se ha reportado el cultivo de lodo granular en agua residual municipal en
reactores SBR, utilizando un pulso de alimentacion anaerobio sin presencia de un sistema de

agitacion, seguida de una etapa aerobia de Kreuk y van Loosdrecht, (2004,2006).

Bensheng Su et al. (2012) reportaron un Optimo cultivo de granulos aerobios en agua
residual alternando condiciones anaerobio/aerobio en un reactor SBR. El volumen del
reactor fue de 85 L, en la puesta en marcha se inocul6 con una alta concentracion de sélidos
suspendidos totales 20 g/L, aplicando un flujo de aire en el fondo del reactor de 50 L/min.
La estrategia de operacidn consistid: etapa de llenado y vaciado de 10 a 5 minutos, la etapa
anaerobia, aerobia y tiempo de sedimentacion fueron cambiando gradualmente acorde a la
longitud del ciclo. Se obtuvieron granulos estables después de 45 dias de operaciéon, se

obtuvieron remociones del 92% de la DQO, 81% del nitrogeno total y 85% de fosforo total.

De Kreuk et al., 2006 estudiaron la granulacién utilizando como influente agua residual
doméstica. Después de 36 dias de la puesta en marcha del reactor SBR, se obtuvo biomasa
granular de un didmetro promedio de 1.1 mm., y un IVL de 38 mL/g SST. En la operacion
del reactor se disminuyo el tiempo de ciclo de 3 horas a 2 horas, aumentando la
concentracion de DQO en el influente (300 mg/L-400 mg/L). Observaron que el proceso de
granulacion se favorecia al aumentar la concentracion de DQO en el reactor. Encontraron

que el aumento de la DQO en el influente es un factor critico para la formacion de biomasa
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granular. Zhang et al., (2011) reportaron las caracteristicas de un biorreactor de membrana
con lodo granular aerobio para el tratamiento de agua residual doméstica. Se cultivd lodo

granular en agua residual, controlando factores como son: el estrés hidrodindmico y el

tiempo de retencion hidraulico.

Las principales ideas de este estudio fueron:

a) Investigar el efecto del tiempo de retencion hidrulica y la fuerza de corte hidraulico
sobre el cultivo de lodo granular aerobio.

b) Comparar la eficiencia de remocion de DQO, N-NH; y TN, de un AGSMBR
(Bioreactor de membrana con lodo granular aerobio) y un MBR (Bioreactor de
membrana)

c) Investigar las caracteristicas del ensuciamiento de la membrana en el AGSMBR,

analizando el flux de la membrana.

El cultivo de lodo granular se llevo acabo en un reactor SBR, la formacion de los granulos
aerobios consistio en tres etapas: 1) puesta en marcha, 2) etapa de adaptacion, 3) etapa de
formacion. En las dos primeras fases se requirié una baja concentracion de lodo (1.7 g/L) y
un largo tiempo de aireacion (6 h), en la tercera fase se manejé un corto tiempo de
sedimentacion (10-15 min), en la figura. 2.4 se muestran la formacién de biomasa granular.

a) Puesta en marcha (1 'é 5 dlas) b) AdaptaCIon (6a 15 dias) c¢) FormaC|on (16 a 60 dlas)

Figura 2.4 Biomasa granular reportada por Zhang et al., (2011)
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Los resultados mostraron una operacion estable, alcanzando eficiencias de remocion
mayores al 80% de DQO y N-NH; en ambos reactores. Se obtuvo una eficiencia de
remocion del TN en el AGSMBR y MBR del 80% y 35%, respectivamente. En el lodo
granular coexisten zonas anoxicas y anaerobias, 1o que favorece la existencia de bacterias:
oxidantes de amonio, oxidantes de nitrito y desnitrificantes. Por lo tanto un sistema

AGSMBR funciona de forma simultanea en la nitrificacion y desnitrificacion.

El reactor AGSMBR fue monitoreado 40 dias con el objetivo de conocer la variacion de la
presion transmembranal y el flux de la membrana, en este periodo de tiempo, observaron el
aumento de la presion transmembranal (5.0 kPa—25 kPa) mientras que el flux de la
membrana disminuy6 (30 m%m?-h — 8 m®m?-h). Observaron que las particulas coloidales y
la materia organica disuelta son las principales causas de la disminucién del flux de la

membrana y el aumento de la presion transmembranal.

Liu et al., (2011), reportaron el avance de la puesta en marcha de un reactor granular SBR
alimentado con agua residual municipal. La estrategia operacional utilizada fue una
combinacion de un corto tiempo de sedimentacion (2 min-10 min) y una relacion
alimento/microorganismo (F/M) de 3-4.6 g DQO/g SSV-d. Encontraron que Unicamente 17
dias fueron necesarios para formar lodo granular, en comparacion con un periodo de tiempo
de 400 dias (Liu et al., 2010). Después de 50 dias de operacion, la remocién de DQO y N-
NH, alcanzaron un 80% y 90%, respectivamente. El reactor operd un tiempo de 260 dias, la
muestra de agua residual con la que se alimentd el reactor se recolecté de una planta de
tratamiento, la composicion fue 40% agua residual doméstica y 60% agua residual
industrial, el rango de la DQO soluble y el N-NH, en el influente fue de 360 mg/L a 1832
mg/L, con un valor promedio de 1000 mg/L. En la figura. 2.5 se muestra la biomasa granular

obtenida.
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B) Dia 30

D) Dia 254

Figura 2.5 Biomasa granular formada con una baja relacion de F/M: A) inoculo dia 0, B)
granulos dia 30, C) granulos dia 50, D) granulos dia 254. Liu et al., (2011).
En este estudio se utilizd un corto tiempo de sedimentacion y una alta relacion F/M para
obtener biomasa granular aerobia. El tamafio del lodo no tuvo cambio significativo en los
primeros 13 dias de operacion, incrementandose de 90 a 145 um, tamafio que es comparable
con el lodo activado, de los 13 a los 17 dias se obtuvo biomasa granular estable de 141 a 386

pum. Posteriormente la biomasa aumento su tamafio hasta 1976 pum.

Su et al. (2005); reportaron las caracteristicas y la formacion de granulos aerobios con agua
residual doméstica en un reactor discontinuo secuencial, utilizando una etapa alternativa
anaerobio/aerobio. En este estudio se pusieron en marcha dos reactores discontinuos
secuenciales, con una alta concentracion de lodo (R1, 12.3g/L) y una baja concentracion de
lodo (R2, 4 g/L). Un gran nimero de pequefias particulas aparecieron el dia 8 en el R1,
documentando la formacion de biomasa granular a los 60 dias de operacion, obteniendo
particulas de un didmetro promedio de 750um. en contraste con el R2, en este se reporta
biomasa agregada floculenta. Su et al. (2005), observaron que una alta concentracion de

lodo favorece la formacion de biomasa granular.
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2.2.5 Biodegradacion de aguas residuales inhibitorias por medio de biomasa granular
en reactores SBR.

La aplicacion de procesos bioldgicos para la remocidn de xenobidticos es una prometedora
alternativa para los procesos convencionales quimico-fisicos (stripping y adsorcion) (Tomei
et al., 2008). Generalmente las técnicas de biorremediacion son una mejor alternativa a los
métodos fisicoquimicos, los ultimos mencionados tienen un tratamiento de alto costo y
posibilidades de causar una contaminacion secundaria (Chan et al., 2010). Algunas bacterias
Gram-negativas (Pseudomonas, Flavobacterium y Alcaligens spp., etc) y Gram-positivas
(Rhodococcus y Bacillus spp., etc) son usadas para la biorremediacion de componentes

aromaticos especialmente fenoles y clorofenoles (Larkin et al., 2006).

Los problemas inhibitorios asociados con altas concentraciones de compuestos fenolicos
pueden resolverse por estrategias tales como la inmovilizacion de la biomasa (granulos
aerobios). El primer paso para la biodegradacion de substancias toxicas es la aclimatacion de
los microorganismos. Este es un proceso inducido que depende fuertemente sobre la
presencia 0 ausencia de componentes inhibitorios en el medio. Si un compuesto toxico se
encuentra presente todo el tiempo, entonces la capacidad de degradacion de los
microorganismos incrementa, a diferencia de una prolongada fase de ayuno de la sustancia
toxica, donde la capacidad de degradaciéon disminuye. Altas concentraciones puntuales de
compuestos inhibitorios son cominmente encontradas en los influentes de las plantas de
tratamiento de aguas residuales industriales. Los incrementos repentinos de concentracion de
compuestos inhibitorios, se originan de operaciones industriales intermitentes, como lo es, el
lavado o paro de maquinaria. Para hacer frente a estos problemas un tanque de igualacion
seria incluido y el volumen del reactor seria lo suficientemente grande para la dilucion de
componentes toxicos (Buitrén y Moreno, 2010). Con el uso de reactores discontinuos
secuenciales (SBR) los problemas antes mencionados pueden ser evitados. El lodo aerobio
granular cultivado en reactores SBR muestra resultados prometedores en la degradacion de

compuestos fenolicos.

Adav et al. (2007) reportaron la biodegradacion del fenol por medio de granulos aerobios en
reactores SBR, La biomasa granular aerobia formada en agua residual sintética alcanzo
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degradar concentraciones entre 50-1000 mg fenol/L. Una cepa fue aislada de los granulos

aerobios cultivados, identificada como Candida tropicalis. La cual posee un alto potencial
de degradacion y una alta tolerancia al fenol. Ling Ho (2009) demuestra la biodegradacion

de fenol usando Corynebaterium sp. con una concentracion 500-2500 mg/L.

Ho et al., (2010) reportaron la degradacion de altas concentraciones de fenol 5,000 mg/L en
agua sintética, utilizando lodo granular, debido a que a concentraciones superiores a 3000
mg/L el lodo activado es inhibido, el rango de concentracion fue de 500-5000 mg/L
manteniendo la operacién en un pH de 7 y temperatura de 30°C, reportaron la completa

remocion de 5000 mg/L de fenol en 20h.

Carucci et al. (2009) reportaron la biodegradacion del 4 CF en un reactor SBR con
membrana, utilizando acetato como cosustrato en agua residual sintética, el rango de
alimentacion fue de 0-50 mg/L con una carga méaxima de 0.20 kg/m*"-d, el experimento fue
divido en fases de acuerdo a su dosificacion de 4 CF, fase A cultivo de los granulos aerobios
(0 mg/L), teniendo Unicamente como fuente de carbono acetato de sodio, fase B se dosifico
en el influente una concentracion de 50 mg/L de 4 CF, se obtuvo una eficiencia de remocion
del 32% vy se reportdé la formacion de un metabolito: 5-cloro-2-hidroximucoénico
semialdehido, en la fase C se removio completamente el 4 CF en el reactor y se dosificé 30
mg/L de 4 CF, en la fase D los granulos presentaron una buena aclimatacion del 4 CF,
dosificando en el influente 50 mg/L, removiendo el 4 CF y el Acetato de Sodio en un rango
del 99-100% en 30 dias.

En otro estudio, Carucci et al. (2008) demostraron la degradacion de 4 CFy 2,4,6 TCF en un
reactor SBR conteniendo agua sintética y acetato de sodio como cosustrato. El reactor se
opero a 20°C y en ciclos de 3 horas, con un flujo de intercambio volumétrico del 50%, se
dividié por fases referenciadas en la dosificacion del 4 CF y 2,4,6 TCF, el experimento
consistio en 2 etapas, en la primera de ellas se aclimataron los granulos con 4 CF, para su
posterior dosificacion de 2,4,6 TCF, la degradacion 2,4,6 TCF se observo durante una larga
fase de alimentacion anaerobia, con la formacién de 4 CF como producto intermedio, la

completa remocion del TCF se llevé a cabo en la fase aerobia.

28

Universidad Nacional Auténoma de México



PObI'(I}NEﬁ]]j\g ‘

Khan et al. (2002) demostraron la biodegradacion del 2,4 DCF por medio de granulos

aerobios en un reactor SBR, con una remocion del 96%-94%, encontrando que la velocidad
de biodegradacién es directamente proporcional a la concentracion del sustrato. Khan et al.
(2011) presentaron el estudio realizado en la biodegradacion, toxicidad y cinética de 2,4,6
TCF, con diferentes cosustratos, acetato de sodio y glucosa, los reactores fueron operados
con tres diferentes tiempos de retencion hidraulica: 48, 24 y 16 h, y un porcentaje de
volumen de intercambio del 50%, obteniendo una remocion del 2,4,6 TCF del 97% de R1
(cosustrato glucosa) y 95% de R2 (cosustrato acetato de sodio), los estudios espectrales
mostraron que la ruta metabdlica se producia 3,5 diclorocatecol como producto intermedio.
Chen et al. (2009) mostraron el estudio sobre la biodegradacion del pentaclorofenol por
medio de grénulos aerobios, Yi et al., (2006) realizaron un estudio demostrando la
biodegradacion del nitrofenol por medio de granulos aerobios siendo estos cultivados en un
reactor SBR.
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3. OBJETIVOS

Objetivo general

Evaluar el efecto de picos de concentraciones puntuales de compuestos fendlicos sobre
biomasa granular aerobia formada en un reactor discontinuo secuencial degradando agua
residual municipal.

Objetivos particulares

» Formacion de granulos aerobios por medio de la inoculacion de lodos activados en

agua residual municipal en un reactor discontinuo secuencial.

» Evaluar el efecto de las variaciones de carga organica presentes en el agua residual

municipal en la operacion de un reactor SBR para la formacion de biomasa granular.

» Determinar el efecto de picos de concentraciones puntuales de compuestos fenolicos

sobre la biomasa granular, evaluando la actividad microbiana y el tamafio de granulo.

» Conocer la estabilidad del proceso y la integridad de los granulos aerobios en la
operacion del biorreactor a largo plazo.
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4. METODOLOGIA

4.1 Estrategia experimental

El desarrollo experimental se dividio en 2 etapas. La primera etapa consistié en el arranque
del biorreactor, la formacion de biomasa granular y la operacion a largo plazo durante la
degradacion de agua residual municipal. En la segunda etapa se determiné el efecto de la
presencia de compuestos fendlicos durante un ciclo de operacion del reactor. La biomasa
granular fue sometida a picos de concentraciones puntuales de compuestos fendlicos: fenol
(25 mg/L, 75 mg/L y 250 mg/L), 4-clorofenol (4 CF, 25 mg/L) o 2,4-diclorofenol (2,4 DCF,
25 mg/L). Entre cada pico de concentracion se otorgd un lapso de tiempo, hasta que el
reactor operara de manera estable. Al mismo tiempo se inoculd un reactor con lodo activado,
colocando la misma cantidad de biomasa que en el reactor granular. En este reactor también

se evaluo la concentracion puntual del compuesto fendlico.

4.2 Reactor discontinuo secuencial (SBR)

Se utilizé un reactor SBR de 7L (didmetro interno 4.7 cm, altura 1 m, didmetro 5.7 cm), con
volumen Util de 6 L. EI biorreactor tenia una chaqueta de 1 cm de grosor, para mantener la
temperatura a 20°C dentro del reactor por medio de la recirculacion de agua. Los flujos de
entrada del agua residual y salida de agua tratada se realizaron mediante el uso de bombas
peristalticas (Masterflex, 200 rpm). El oxigeno disuelto fue medido en linea por el medidor
de la marca ENDRESS + HAUSER, la medicién de aire inyectado se realiz por medio del
medidor de flujo masico de aire de la marca AALBORG modelo GFC-17. En la figura 4.1 se

muestra el reactor utilizado durante la etapa de experimentacion.
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Figura 4.1 Reactor SBR automatizado: reactor (1), sensor y transmisor de oxigeno disuelto
y temperatura (2), bomba de llenado (3), bomba de vaciado (4), flujo de aire (5), calentador
(6), sistema de control del biorreactor (7).

4.3 Arranque del reactor

El biorreactor se inocul6 con lodo activado proveniente de una planta de tratamiento de
aguas residuales municipales con una concentracién de solidos suspendidos totales (SST) de
6810 mg/L y 6516 mg/L de sélidos suspendidos volatiles (SSV), los tiempos de cada etapa
establecida en el reactor SBR se muestran en la tabla 4.1, en la figura 4.2 se ilustra la toma
del inéculo de la planta de tratamiento, ubicada en el poblado de Santa Rosa Jauregui,
Quéretaro.
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Tabla 4.1 Etapas establecidas en la operacion del reactor SBR

Etapa Tiempo
Llenado 10 min
Aireacion 300 - 240 min
Sedimentacion 30 -3 min
Vaciado 5 min
Volumen de intercambio 50%
Tiempo total del ciclo 355 — 250 min

Figura 4.2 Toma del in6culo proveniente de la planta de tratamientos de agua residual

municipal.

Como sustrato se empled agua residual municipal proveniente de la planta de tratamientos
de aguas residuales del municipio de Santa Rosa Jalregui. Se caracteriz6 el influente
determinando los siguientes parametros: demanda quimica de oxigeno (DQO), fosforo total
(como ortofosfatos, P-PO*}), nitrégeno amoniacal (N-NH,), SST y pH. La toma de la

muestra del influente se muestra en la figura 4.3.
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Figura 4.3 Toma de la muestra de agua residual en la entrada de la planta de tratamientos de
agua residual municipal.
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4.4 Aclimatacién y formacion de biomasa granular

La aclimatacion de los microorganismos se llevd a cabo por medio de la estrategia de
tiempos variables y eficiencias fijas. Una vez adaptada la biomasa se reduce gradualmente el
tiempo de sedimentacion de 30 a 3 min. con el objetivo de ejercer una presion de seleccion
en los microorganismos para la formacion de granulos aerobios. El tamafio del granulo se
determind por medio del andlisis por microscopia (Leica DM 500). La adquisicion de
imagenes se realizd6 por medio de la camara Leica ICC50 (Leica Microsystems). La

medicion de las imagenes se realizé utilizando el software Axiovision 4.8 (Carl Zeiss).

4.5 Variaciones de picos de concentracion de compuestos fendlicos

La biomasa granular fue sometida a concentraciones puntuales de compuestos fenolicos, en
la tabla 4.2 se muestra la concentracion de cada compuesto utilizado. Entre cada pico de
concentracion se dio un lapso de tiempo hasta que el reactor operara de manera estable (se
obtuvieron valores constantes de: ClI, IVL y VS). Al mismo tiempo se inocul6 un reactor con
lodo activado, colocando la misma cantidad de biomasa en ambos reactores En el reactor de
lodo activado también se evalud la concentracion puntual del compuesto fendlico.

Tabla 4.2 Compuestos fenolicos

Compuesto Concentracién
Fenol 25 mg/L
75 mg/L
250 mg/L
4 CF 30 mg/L
2,4 DCF 25 mg/L
2,46 TCF 40 mg/L

Se siguid la cinética de degradacion del F, 4 CF, 2,4 DCF, 2,4,6 TCF, se realiz6 una
comparacion en ambos reactores, evaluando la eficiencia de degradacion del compuesto

fendlico y la materia organica.
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4.6 Métodos analiticos

Técnica de fenoles totales: Para la medicion de compuestos fendlicos presentes en el
reactor se utilizd la técnica colorimétrica usando 4-aminoantipirina (APHA, 1992). La
muestra fue preservada adicionando 20 pL de una solucion de acido fosforico (1:20),
disminuyendo con ello el pH. Los compuestos fendlicos reaccionan con la 4-aminoantipirina
a un pH de 7.9 + 0.1 en presencia de un medio alcalino para formar un complejo de color
que va del amarillo al naranja, la absorbancia es determinada en un espectrofotometro a una

longitud de onda de 500 nm.

Demanda quimica de oxigeno (DQO): Las muestras se filtraron con filtros de microfibra
de vidrio (glass microfibre) GFA (Whatman, diametro de poro de 2.5 um). Posteriormente
fueron procesadas de acuerdo con las técnicas de HACH, Micrométodo para determinacion

de DQO (1500 ppm hight range y 150 ppm low range).

Nitrégeno amoniacal: La muestra se tomé directamente de la alimentacion y se analiz6 de
acuerdo a la metodologia HACH por el método Nessler (N-NH, de 0 a 2.50mg/L ).

Nitrato alto rango (N-NO3-HR): La muestra se filtré con filtros de microfibra de vidrio
(glass microfibre) GFA (Whatman, didmetro de poro de 2.5um) y se analiz6 de acuerdo a la
metodologia HACH, utilizando como reactivo Nitraver V para la determinacion de nitrato

de alto rango por el método de reduccion de Cadmio (0-30mg/L de N-NO3).

Nitrito de alto rango (N-NO,-HR): La muestra se filtr6 con filtros de microfibra de vidrio
(glass microfibre) GFA (Whatman, diametro de poro de 2.5um) y se analizé de acuerdo a la
metodologia HACH, utilizando como reactivo Nitraver 2 para la determinacion de nitrito de
alto rango (0-30mg/L de N-NO,).

Soélidos Suspendidos Volatiles y Sélidos Suspendidos Totales (SSV y SST): Los so6lidos
suspendidos volatiles y totales (SSV y SST) se determinaron de acuerdo a APHA (1992) por

métodos gravimeétricos.
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Indice Volumétrico de Lodos (IVL): El IVL es una prueba que evalGa la capacidad de

sedimentacion o compactacion del lodo. El indice volumétrico de lodos; se define como el
volumen que ocupa un gramo de solidos en suspension del licor mezclado (SST), expresado
en peso seco, después de sedimentar durante 30 min en una probeta graduada de 1000 mL,
sus unidades son en mL/g SST (Ramalho, 1996). El IVL se determiné de acuerdo a Standard
Methods (1992).

Velocidad de Sedimentacion (VS): Indica la velocidad con la que sedimenta un lodo,
expresado como m/h. La velocidad de sedimentacion se determind de acuerdo a APHA
(1992). Para obtener el valor de VS se emplearon los datos obtenidos del IVL con la formula

siguiente:

Vs = (Aﬁt) (0.6)
Velocidad de Sedimentacion
Donde m es la pendiente maxima obtenida en el experimento de IVL (cm*min), At es el
area transversal de la probeta (cm?) obtenida por 7 x r?, 0.6 es el factor de conversién de

tiempo y volumen (conversion de minah y cmam, 60 min/1 h'y 1 m/100 cm).

Coeficiente de integridad de los granulos: Se determind con base en la técnica descrita por
Grangrekar et al. (1996). Se tomé 25 ml de una muestra simple de lodo y se diluyé 10 veces,
la muestra se llevé a un volumen de 150 mL, posteriormente se colocO en un agitador de
plataforma a 200 rpm durante 5 minutos, después de este periodo de tiempo la muestra se
agito y se colocd en una probeta, se obtuvo el peso seco de lodo granular sedimentado en un

tiempo de 1 minuto, el peso se expreso en porcentaje.

Respirometria: Con el fin de conocer la evolucion de la actividad respirométrica, se midio
la tasa especifica de consumo de oxigeno (TECO) por medio de un reactor de 160 mL al
cual se agregaron 10 mL de los microorganismos del SBR.

Una solucion saturada de oxigeno con nutrientes y sustrato se afiadid y se realizd un
monitoreo de la cantidad de oxigeno disuelto en el reactor durante 15 minutos. La TECO se
determind por medio de una pendiente obtenida al graficar la concentracion de oxigeno en

funcién del tiempo y se dividio por la concentracion de SSV.
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5. RESULTADOS Y DISCUSION

5.1 Granulacion de la biomasa a partir de un agua residual municipal
Se muestre6 agua residual de la entrada de la planta de tratamiento municipal para alimentar
el reactor (un lote de 40 L, dos veces por semana). El agua residual se mantuvo a una
temperatura de 3°C hasta su alimentacion al reactor. Se caracterizo la DQO, nitrégeno

amoniacal, fosforo, SST y pH, obteniendo los datos que se presentan en la tabla 5.1.

Tabla 5.1 Caracterizacion del agua residual municipal

Parametros Intervalo Promedio £ D.S.
DQO (mg/L) 790 - 1500 1242 +200
Fosforo (mg/L) 7.2-18.2 13.8+3.5
NH,-N (mg/L) 315-525 42.2+0.1

pH 73-7.7 74+0.2

SST (mg/L) 180 - 360 303+0.1

En la Figura 5.1 se muestran las variaciones de carga organica del agua residual durante la
operacion del reactor SBR. La linea punteada muestra la carga orgénica de 2 kg/m*.d, se ha
reportado que utilizando agua residual como sustrato, la carga organica es un parametro
critico (De Kreuk et al., 2006), cargas mayores o iguales a 2 kg/m*-d en este tipo de

influente, favorecen el proceso de granulacion (Tay et al., 2004).
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Figura 5.1 Variaciones de carga organica.
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5.2  Biodegradacion utilizando agua residual municipal

En la figura 5.2 se muestran las eficiencias de remocion de materia organica (como DQO),
N-NH, y fosforo. El reactor SBR oper6 un total de 215 dias (1178 ciclos). Durante los ciclos
38-70 se observd una disminucién en la remocion de materia organica, hasta en un 69%,
esto se atribuye a un decremento de la carga orgénica (0.8 kg DQO/m?*-d). En general la
eficiencia de degradacion durante la operacion del reactor se mantuvo estable, obteniendo un
promedio de remocién de DQO, N-NH, y fésforo, de 82%, 94% y 36%, respectivamente.
Estos valores se pueden comparar con los reportados por Ni et al., (2009); documentaron la
formacion de biomasa granular aerobia en agua residual municipal, con una baja
concentracion de materia organica (95-200 mg DQO/L), la remocion de materia organica y
nitrgeno amoniacal vario entre 85-95% y 90-99%, respectivamente. de Kreuk y Loosdrecht
(2006) observaron la degradacion de agua residual municipal por medio de granulos
aerobios cultivados en agua residual municipal, obteniendo un 11% de remocion de
nitrogeno y 0.11 mg de fdsforo liberado por cada mg de DQO alimentado. La remocion de la
DQO fue del 49% debido a que en este estudio solo se busco la formacion de granulos y no

la optimizacion de la remocidn de nutrientes y/o materia organica.

100 4

90 * | L . ¢\ m/|lm
%\

¢ \m # i R . -’ Il) = =

M /¥ [ N . L )

[ |

. ¢ 9 ot o 4 2004 ® o ®

80
70 | 4
60 ‘

50 ¢

>

[ ]
=—DQO
NH4-N

>
»>
*

Remocién (%)

Fésforo

>

20 A A
10

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100

Ciclo

Figura 5.2 Porcentaje de remocion de materia organica, nitrogeno amoniacal y fosforo.
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En la figura 5.3 se muestra el comportamiento del IVL y la VS. Durante la operacion del
reactor el VL disminuy6 de 241 a 28 mL/g SST. Estos valores concuerdan con los valores
reportados por de Kreuk y Loosdrecht (2004); obtuvieron un IVL de 38 mL/g SST para la
biomasa granular utilizando agua residual doméstica. Asi mismo, Su et al.,(2012) estudiaron
la obtencién de biomasa granular utilizando agua residual municipal, obteniendo un IVL de
20 a 35 mL/g SST.

La velocidad de sedimentacion de la biomasa suspendida determina la eficiencia de
separacion soélido-liquido. La velocidad de sedimentacion aumentd de 0.21 m/h a 6.36 m/h
debido a la formacién de biomasa granular, mejorando la separacion de biomasa-efluente en
el sistema. Una velocidad de sedimentacion alta aumenta la capacidad de retencién de
biomasa en el reactor y subsecuentemente mejora la capacidad de degradacion organica (Tay
et al., 2008). En figura 5.4 se muestra los SST y SSV durante la operacién del reactor. El
promedio de los SST y SSV presentes en el reactor fue de 2781 mg/L y 2325 mg/L,

respectivamente.
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Figura 5.3 El IVL y VS durante la operacion del reactor SBR.
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Figura 5.4 Los SST y SSV durante la operacion del reactor SBR.

Después de 55 dias (330 ciclos) de cultivo en agua residual municipal se obtuvo biomasa
granular de 0.40 £0.01 mm de diametro, con un coeficiente de integridad del 79%. Ni et al.,
(2009) reportaron la obtencion de predominante biomasa granular (aprox. 85%) en agua
residual municipal, en 300 dias de operacion de un reactor SBR. En la figura 5.5 se muestra
la biomasa granular obtenida en agua residual municipal. Después de 24 dias (144 ciclos) de
operacion, se observo pequefios granulos con un didmetro promedio de 0.19 mm (figura
5.5B), posteriormente el diametro promedio incremento lentamente (figura 5.5C y figura
5.5D), en el dia 146 (ciclo 730) los granulos aerobios tenian un didmetro alrededor de 0.4
mm (figura 5.5E), después los granulos mantuvieron su crecimiento con un diametro que
variaba entre 0.2 mm-0.4 mm (figura 5.5F). Se observd que aplicando cargas organicas
mayores a 2 kg DQO/m®.d es posible que se lleve a cabo la granulacién. Tal como lo
muestran los estudio de Tay et al., (2004) y de Kreuk et al., (2006) reportaron que la
cantidad de carga organica es un factor critico para la formacion de biomasa granular para

este tipo de influente (figura 5.1).
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Figura 5.5 Biomasa granular cultivada en agua residual: A) inoculo, B) Biomasa en el dia
24, C) biomasa en el dia 162, D) biomasa en el dia 91, E) biomasa en el dia 146, F) biomasa
en el dia 162.

El tamafio de los granulos obtenidos en el reactor es comparable con los granulos aerobios
cultivados en agua residual municipal obtenidos por Liu et al., (2010) donde se reporta un
diametro promedio de 200um. Por otra parte, Ni et al., (2009) reportaron la obtencién de
biomasa granular utilizando una baja concentracion de materia organica de agua residual

(200 mg DQO/L) obteniendo un tamafio promedio de granulo de 0.212 mm. Se ha reportado
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biomasa granular de mayor tamafo. Su et al.,(2012) reportaron la obtencion de biomasa

granular después de 60 dias de cultivo en agua residual doméstica, con un didmetro
promedio de 0.75 mm, utilizando una etapa anaerobia para promover la formacion de
biomasa granular. El tamafio de biomasa granular tuvo variaciones a lo largo del proceso,
debido a las variaciones de materia organica presentes en el agua residual. En la figura 5.6 se

presenta el tamafio de la biomasa (promedio, valores minimos y maximos).

0.8 -

0.6 -

et e e

0 T T T T T T T
456 492 540 582 675 815 890 923 951 976 986 1016 1022 1027 1063

Diametro (mm)

Ciclo

Figura 5.6 Tamafio de la biomasa (promedio, la barra muestra los valores minimos y
mMAaximos)

En la figura 5.7 se muestra la grafica del coeficiente de integridad durante la operacion del
biorreactor. Después de someter una muestra de lodo granular a un estrés mecanico, el
porcentaje de agregacion de biomasa se expresa como coeficiente de integridad (Ghangrekar
et al., 1996). Durante la puesta en marcha del reactor SBR se observo un aumento en el
coeficiente de integridad del ciclo 70 al 378, debido a la formacion de lodo granular,
alcanzando un CI del 79%. La variacion del CI durante la estabilizacion del reactor se debio
a la variacion de carga organica (figura 5.1), en esta etapa se alcanzo un CI del 86%. Los
resultados muestran la relacion entre lodo activado y biomasa granular de acuerdo al Cl

evaluado.
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Figura 5.7 Porcentaje de integridad a lo largo de la operacion del reactor.

5.3 Efecto de compuestos fenolicos (F, 4CF, 2,4 DCFy 2,4,6 TCF)

Después del ciclo de operacion 915, se iniciaron los experimentos para determinar el efecto
de la presencia de picos de concentracion de compuestos fendlicos, con el objetivo de
conocer el comportamiento de biomasa granular en comparacion con un proceso de lodos
activados. En la tabla 4.2 (capitulo de metodologia) se muestra el compuesto y la

concentracion utilizada.

5.4 Operacion del reactor durante los picos de concentracion de compuestos

fenolicos

En la figura 5.8 se presentan las eficiencias de remocion de los nutrientes presentes en el
agua residual durante cada pico de concentracion del compuesto fendlico. Las lineas
punteadas muestran el ciclo de exposicién de la biomasa al pico de concentracion. La
remocidn de materia organica, durante la adicién de los picos de concentracion alcanzé
valores superiores al 80%. En este estudio se demostrd que concentraciones de 25 mg F/L no
afectan la actividad nitrificante de los granulos aerobios cultivados en agua residual

municipal, alcanzando eficiencias de remocion de N-NH; del 91%. Sin embargo a
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concentraciones de 75 mg F/L se obtuvieron eficiencias de remocion de N-NH, del 67%.

Liu et al., (2005) reportaron la influencia de fenol sobre la actividad nitrificante de granulos
aerobios cultivados en agua residual sintética, documentando que concentraciones de 15 mg
F/L o superiores causan cierta pérdida de actividad de bacterias nitrificantes. Se observo en
los compuesto fenolicos clorados una mayor inhibicion de la actividad nitrificante. En la
adicion de 30 mg 4 CF/L y 25 mg 2,4 DCF/L, la remocion de nitrégeno amoniacal se redujo
hasta un 17% y 19%, respectivamente. La agregacion de biomasa probablemente puede
proteger a las bacterias nitrificantes y a las bacterias acumuladoras de fosforo de los efectos

negativos de los compuestos toxicos (Liu et al., 2005).
120
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Figura 5.8 Porcentaje de remocién de nutrientes en cada pico de concentracion de
compuesto fenolico. (A) 25 mg F/L, (B) 75 mgF/L, (C) 250 mg F/L, (D) 30 mg 4 CF/L, (E)
25 mg 2,4, DCF/L, (F) 40 mg 2,4,6 TCF/L.

En la figura 5.9 se muestra el comportamiento del IVL y la velocidad de sedimentacion. En
la adicion de 25, 75 y 250 mg F/L se obtuvieron valores de IVL de 29, 37 y 25 mL/g SST.
Se observé que durante la adicion de F el IVL se mantuvo estable. La velocidad de

sedimentacion en los picos de concentracion de 75 mg F/L y 250 mgF/L se redujo a 5.51 y
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5.03 m/h, respectivamente. En el caso de los compuestos fenolicos clorados se observd un
mayor efecto inhibitorio. En la adicion de 30 mg 4 CF/L, 25 mg 2,4 DCF/L y 40 mg 2,4,6
TCF/L se obtuvieron valores de IVL de 22, 57 y 79 mL/g SST, respectivamente. Ante el
efecto inhibitorio de los compuestos fenolicos clorados se observé la pérdida de integridad
de los granulos aerobios y el aumento de biomasa floculenta. La VS fue un parametro clave
para conocer el tiempo de sedimentacion de los granulos aerobios. Demostrando que valores
de 30 mg 4CF/L no afectan la integridad del granulo (6.36 m/h), en el caso de 25 mg 2,4
DCF/L y 40 mg 2,4,6 TCF/L se obtuvieron valores de 3.39y 1.91 m/h.

En la figura 5.10 se muestra el comportamiento del coeficiente de integridad durante la
adicion de cada pico de concentracion del compuesto fendlico. En la adicion de 25 mg F/L y
75 mg F/L, se mantuvo la integridad de la biomasa en un 71%. En el pico de concentracion
de 250 mg F/L disminuyé el Cl en un 59%. La mayor pérdida de integridad de los granulos
aerobios se observo en la adicion de 25 mg 2,4 DCF/L. y 40 mg 2,4,6 TCF/L, disminuyendo

el Cl en un 45% y 25%, respectivamente.
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Figura 5.9 IVL y VS en el reactor durante cada pico de concentracién del compuesto
fenolico. (A) 25 mg F/L, (B) 75 mgF/L, (C) 250 mg F/L, (D) 30 mg 4 CF/L, (E) 25 mg 2,4,
DCF/L, (F) 40 mg 2,4,6 TCF/L.
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Figura 5.10 Coeficiente de integridad durante cada pico de concentracion del compuesto
fenolico. (A) 25 mg F/L, (B) 75 mgF/L, (C) 250 mg F/L, (D) 30 mg 4 CF/L, (E) 25 mg 2,4,
DCF/L, (F) 40 mg 2,4,6 TCFI/L.

La biomasa granular demostr6 soportar concentraciones puntuales de compuestos fendlicos.
La disgregacién de la biomasa se observé en menor o mayor medida en cada adicién del
compuesto fendlico, siendo mayor en el 2,4 TCF. En la figura 5.11 se muestra el tamafio de
la biomasa granular, durante cada pico de concentracion del compuesto fenélico. De manera
particular, en el ciclo 895 se observd una disminucion del tamafio del granulo (0.26 mm),
atribuido a dos factores que influyeron en la disgregacion puntual de la biomasa; la
descalibracion del medidor de flujo de aire, con lo cual el suministro de aire disminuy6 en
un 20% durante una semana y un desajuste en las bombas peristalticas de alimentacion y de
salida debido al cambio de mangueras. El pico de 40 mg 2,4,6 TCF/L provocé que el Cl de

la biomasa granular se redujera en un 75%, el diametro disminuy6 a 0.17 mm.
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Figura 5.11 Tamafio de granulo (promedio, la barra muestra los valores maximos vy
minimos). (A) 25 mg F/L, (B) 75 mgF/L, (C) 250 mg F/L, (D) 30 mg 4 CF/L, (E) 25 mg 2,4,
DCFI/L, (F) 40 mg 2,4,6 TCF/L.

En la figura 5.12 se muestran las imégenes de lodo granular, se obtuvo una eficiencia de
remocion del 90% del compuesto fendlico y una remocion de materia organica del 85%. Se
observo que a medida que aumenta el numero de sustituyentes Cl en el anillo fendlico,

aumenta el efecto de disgregacion del granulo.
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Figura 5.12 Biomasa granular expuesta a picos de concentracién de compuestos fendlicos.
Entre paréntesis se muestra el diametro y el CI (mm-%, respectivamente).
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5.5 Seguimiento de remocion de compuestos fendlicos y materia organica.

Se siguid la remocion de los compuestos fenolicos en cada pico de concentracion en el
reactor con biomasa granular, comparando la remocién de compuestos fendlicos con el
reactor de lodos activados (obtenida de la planta de Sta. Rosa Jadregui, Qro.), con el fin de
determinar el efecto del pico de concentracion en ambas biomasas (lodos activados y
granular). La figura 5.13 muestra el seguimiento de remocién de 25 mg F/L. Se observo que
en los primeros 90 min de reaccion se removié el 95% de fenol en el reactor de biomasa
granular, obteniendo en 4 horas una eficiencia de remocion del 98% de fenol. En el reactor
de lodos activados se obtuvo una eficiencia del 66%. La tasa especifica de degradacion (q)
fue mayor en el reactor de biomasa granular (15.3 mg F/g SSV-h), en comparacion con el
reactor de lodos activados (4.05 mg F/g SSV-h). Buitron y Gonzalez, (1996) reportaron la
degradacion de 25 mg F/L de una mezcla de compuestos fenolicos, por medio de lodos
activados en un tiempo de 10 horas. Liu et al.(2005) reportaron el efecto inhibitorio de
concentraciones puntuales de F, documentaron la degradacion de 20 mg F/L por medio de
granulos aerobios sin previa exposicion, cultivados en agua residual sintética, el tiempo de

reaccion fue de 8 h.
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Figura 5.13 Remocion de 25 mg/L de fenol
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En la figura 5.14 se muestra el seguimiento de remocion de 75 mg F/L. En el reactor de
biomasa granular se obtuvo una eficiencia del 99%, en un tiempo de 4 h y una q de 16.7 mg
F/g SSV-h. En el reactor de lodos activados se alcanzo una eficiencia del 54% y una g de 8.3
mg F/g SSV- h. En la figura 5.15 se muestra el seguimiento de remocion de la materia
organica presente en ambos reactores, se obtuvo una remocion del 39% en el reactor de
lodos activados, en el reactor con biomasa granular se alcanzé una remocion de materia

orgénica del 81%.
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Figura 5.14 Remocion de 75 mg/L de fenol
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Figura 5.15 Remocion de materia organica.
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En la figura 5.16 se presenta la remocion de 250 mg/L de F. Se obtuvo una eficiencia de
remocion en el reactor de lodos activados del 17% y una q de 5.3 mg F/ g SSV:h. En el
reactor de biomasa granular la remocién de F fue del 99%, la g obtenida fue de 9.1 mg F/g
SSV -h. y el tiempo de reaccion fue de 8 h. Se observd que el aumento de la concentracion
de F, elevo la inactividad de los microrganismos aerobios, amortiguando este efecto con el
aumento del tiempo de reaccion. Si el aumento es lento y adecuadamente controlado se
puede adaptar el proceso a concentraciones sorprendentemente elevadas de sustancias

toxicas (Fernanez et al., 2002).
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Figura 5.16 Remocion de 250 mg fenol/L

En la figura 5.17 se muestra el seguimiento de remocidn de la materia organica en el reactor
de lodos activados y en el reactor de biomasa granular. La materia organica fue removida en
el reactor de biomasa granular, alcanzando una eficiencia de remocion del 99% vy en el

reactor de lodos activados fue del 70%.
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Figura 5.17 Remocion de la materia orgénica.

En la figura 5.18 se muestra el seguimiento de remocién de 30 mg/L de 4CF en lodo
activado y biomasa granular, alcanzando porcentajes de remocion del compuesto fendlico
del 28% y 96%, respectivamente. Los valores de g obtenidas en el reactor de biomasa
granular y lodos activados durante la remocion del compuesto fendlico fueron de 2.15 y
0.64 mg 4 CF/g SSV-h, respectivamente. En la figura 5.19 se muestra el seguimiento de la
remocioén de materia orgénica en el reactor de lodo activado y el reactor de biomasa

granular, obteniendo porcentajes de remocion del 59% y 87%, respectivamente.
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Figura 5.18 Remocion de 30 mg 4 CF/L
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Figura 5.20 Remocion de 25 mg 2,4 DCF/L
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Figura 5.21 Remocién de la materia orgéanica
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Figura 5.19 Remocion de la materia organica

Buitron y Gonzélez, (1996) reportaron la degradacion de 25 mg 4CF/L de una mezcla de
compuesto fendlicos, por medio de lodos activados previamente aclimatados en un tiempo
de 20 horas. Moreno-Andrade y Buitron, 2004, reportaron la actividad microbiana durante la
fase de aclimatacién de un sistema SBR en la degradacién de 4CF, degradando una
concentracion de 50 mg/L de 4 CF por medio de lodos activados reportando un tiempo de
reaccion en el primer ciclo de aclimatacion de 40 h. En el estudio realizado el tiempo de

reaccion para la remocion de 4 CF> 99% fue de 13 h.

En la figura 5.20 se muestra la remocién de 25 mg 2,4 DCF/L, obteniendo una eficiencia de
remocion de 2,4 DCF en el reactor de lodo activado del 32%, y en el reactor de biomasa
granular del 99%, se obtuvo valores de q de 0.08 y 0.26 mg 2,4 DCF/g SSV:h,
respectivamente, el tiempo de reaccion fue de 89 horas. En la figura 5.21 se muestra la
remocion de la materia organica presente en el reactor de biomasa granular y el reactor con
lodos activados. La materia organica se degrado en el reactor con biomasa granular,

alcanzando un porcentaje de remocién del 87% y en el reactor con lodos activados del 79%.
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Kargi et al., (2005), reportaron un tratamiento bioldgico de agua residual sintética

conteniendo 2,4 DCF en una unidad de lodo activado. La concentracién del compuesto
fendlico varié entre 25 mg/L y 250 mg/L, de un cultivo de lodo activado previamente
aclimatado con 50 mg 2,4 DCF / L, el 2,4 DCF fue removido completamente. En la adicion
de 25 mg/L de 2,4 DCF, la DQO se removi6 un 95%, en un tiempo de retencion hidraulica
de 25 h.

En el estudio realizado se muestra el efecto inhibitorio de 2,4 DCF sobre biomasa granular
sin aclimatar, aumentado el tiempo de reaccion a 89 h, atribuyendo un efecto mayor en la
disgregacion del granulo, el didmetro de granulo disminuyo a 0.24 mm. Si la sustancia
toxica se encuentra todo el tiempo presente en la alimentacion del reactor (aclimatacion) la
velocidad especifica de degradacion es mayor, a comparacion donde la sustancia inhibitoria
se encuentra de forma intermitente, el efecto de concentraciones puntuales de compuestos
toxicos en el influente se ve reflejado en el tiempo de reaccidn, alterando la cinética de
remocién de la materia orgénica (Fernandez et al., 2002). Khan et al., (2002) reportaron la
degradacion de 20 mg 2,4 DCF/L en agua residual sintética, por medio de granulos aerobios
previamente aclimatados, la g obtenida fue de 6.54 mg 2,4 DCF/mg SSV:h en un tiempo de
reaccion de 4 h.

Se realizo el seguimiento de la remocién del 2,4,6 TCF en el reactor de biomasa granular y
en el reactor de lodos activados. En la figura 5.22 se presenta el seguimiento de remocion y
en la figura 5.23 la remocion de materia organica. Después de un tiempo de reaccién de 110
h, se obtuvo una eficiencia de degradacién del 2,4,6 TCF en el lodo activado y biomasa
granular del 11% y 90%, respectivamente. La materia organica se degrado en el reactor con
biomasa granular, alcanzando un porcentaje de remocion del 85% y en el lodo activado del
75%. La q obtenida en el reactor de biomasa granular y de lodos activados fue de 0.33 y
0.04 mg 2,4,6 TCF/g SSV-h. Moreno y Buitron, 1996, reportan la biodegradacion de una
mezcla de compuestos fendlicos por medio de lodos activados previamente aclimatados con
una mezcla de compuestos fenolicos, reportando la degradacién del 2,4,6 TCF en un tiempo
de 23 h.
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Figura 5.22 Remocién de 40 mg 2,4,6 TCF/L
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Figura 5.23 Remocién de la materia orgéanica
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Es posible observar que para todos los compuestos evaluados, el reactor granular degrado
eficientemente los compuestos fendlicos, a diferencia del reactor de lodos activados, donde
existio inhibicion de la biomasa y no se completd la degradacion de los compuestos
fenolicos. La tabla 5.2 se presenta los resultados de la biomasa granular a la exposicion de
los diferentes picos de compuestos fendlicos y en la tabla 5.3 se muestra los resultados de la
exposicion de compuestos fenolicos sobre los lodos activados. Se observd que el reactor de
biomasa granular no presenté efecto inhibitorio en la degradacion de fenol y en la remocién
de la materia organica (DQO), solo existio una disminucion entre el 8 y 20% del CI. La tasa
especifica de degradacion (q) del fenol se redujo en un 50% al aumentar la concentracion de
fenol de 75 a 250 mg/L. En el caso de los lodos activados, la eficiencia de remocion de fenol
fue de 66, 51 y 17% para 25, 75 y 250 mg fenol/L, respectivamente.

Tabla 5.2 Picos de concentracion de compuesto fendlicos sobre la biomasa granular.

Concentracion q, Eficienciade  Eficiencia IVL Vs Cl Diametro
(mg/gSSV/h)  remociondel DQO (%) (mL/gSSV) (m/h) (%) granulo (mm)
compuesto(%6)
F, 25 mg/L 153+0.2 98 82 29.6 6.3 717 0.25+0.06
F, 75 mg/L 16.7+4.2 99 81 37.0 55 718 0.26+0.06
F, 250 mg/L 9.1+1.0 99 86 25.2 51 59.2 0.1840.03
4CF, 30 mg/L 2.15+0.1 96 97 22.9 6.4 80.7 0.26+0.07
2,ADCF, 25 mg/L.  0.26 + 0.04 99 97 57.6 3.4 456 0.24+0.13
2,4,6TCF,40mg/L  0.33 +0.09 90 85 79.2 1.9 259 0.17+0.05

Tabla 5.3 Picos de concentracion de compuestos fenélicos sobre lodo activado

Concentracion g(mg/gSSV-h) Eficiencia de remocion  Remocién de materia

del compuesto (%) organica (%)
25 mg/L de F 4.0£1.24 66 70
75mg/L de F 8.3+ 4.24 51 39
250 mg/L de F 5.3£1.49 17 70
30 mg/L de 4 CF 0.64£1.05 28 60
25 mg/L de 2,4 DCF 0.08+0.33 32 79
40 mg/L de 2,4,6 0.04+0.12 11 75
TCF

En el caso del 4CF, el 2,4DCF y 2,4,6 TCF la biomasa granular degradé los compuestos
fenolicos con eficiencias superiores al 90% a diferencia de los lodos activados donde la
remocion del compuesto fenolico fue del 28%, 32% y 11%, respectivamente. El didametro

del granulo se mantuvo constante, sin embargo el coeficiente de integridad se redujo en un
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54% y 75% en el caso del 2,4 DCF y 2,4,6 TCF, esto fue debido al efecto inhibitorio de los

compuestos fenodlicos clorados, propiciando una pérdida de compactacion en el grénulo,

aumentado el IVL en 57.6 y 79.2 mL/g SST respectivamente, con ello disminuy6 la VS
hasta 3.3 y 1.9m/h. La tasa especifica de degradacion se redujo en un 90% en los
compuestos fendlicos clorados en comparativa con la tasa de degradacion de 25 mg/L de F.
En todos los compuestos se alcanzaron eficiencias de remocion de material organico
mayores al 85%. En el caso del 2,4 DCF la remocién de nitrégeno amoniacal disminuyo
hasta un 19%, la remocion de fésforo disminuyd hasta un 13%. El efecto inhibitorio del
2,4,6 TCF fue notorio en la remocion de fésforo, disminuyendo la eficiencia de remocion en
un 2.86%, la eficiencia de remocion de nitrégeno amoniacal no se vio afectada.

Se encontré que 40 mg/L de 2,4,6 TCF disgregd la integridad de la biomasa granular en un
75%, con ello disminuy6 la velocidad de sedimentacion de la biomasa, y se aumento el
tiempo de reaccidon hasta 110 h. Sin embargo, se degradé completamente el compuesto

fendlico y el 85% de la materia organica presente en el reactor.
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6. CONCLUSIONES

Se obtuvo biomasa granular aerobia a los 55 dias de cultivo en agua residual municipal con
un didmetro promedio de 0.4 mm en un reactor discontinuo secuencial. Los granulos
aerobios presentaron una excelente sedimentabilidad (VS, 7m/h) y compactacién (Cl, 86%).
Se observé que cargas organicas mayores o iguales a 2 kg DQO/m3/d proporcionan

condiciones favorables para obtener la granulacion.

El reactor presento, durante la operacién a largo plazo (mas de 1000 ciclos), eficiencias de
remocion de DQO, NH4-N y fosforo, de 82%, 94% y 36%, respectivamente. Se demostro
que los granulos aerobios soportan concentraciones puntuales de compuestos fendlicos,
obteniendo eficiencias de degradacion mayores al 98% en cada cinética de degradacion del

compuesto.

En el caso de los fenoles clorados, fue mayor la pérdida de la integridad del granulo,
disminuyendo el coeficiente de integridad hasta un 75%. Sin embargo, se obtuvieron
eficiencias de degradacion de los clorofenoles superiores al 90% y se mantuvo la eficiencia
de remocion de la materia organica. Los resultados del reactor de lodos activados, en la
remocion de fenoles fueron del 32% y 11%, respectivamente. La asociacion de los
microorganismos en granulos incrementa la capacidad de la comunidad microbiana para
soportar la presencia puntual de compuestos toxicos durante la degradacién de agua residual

municipal.

60

Universidad Nacional Auténoma de México



RECOMENDACIONES

Una de las perspectivas que se desprenden del presente trabajo es el estudio de la formacion
de biomasa granular en agua residual realizando un cambio en la estrategia operacional, por
ejemplo, se propone alternar una etapa anoxica/aerobia y/o disminuir el tiempo de

sedimentacion para el lavado de biomasa floculenta.

Debido a las variaciones observadas en el estudio realizado, se recomienda que para estudios
de laboratorio, realizar la toma de la muestra de agua residual en horas pico en época de
secas, con ello se desea promover una mayor produccion de exopolimeros, favoreciendo con

esto la formacion y el aumento de tamafio de biomasa granular aerobia.

Otra propuesta es el conducir un estudio que valide la hipdtesis de que a mayor tamafio de

agregacion de biomasa, existird una mayor resistencia a compuestos toxicos.
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