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NOMENCLATURA

Nomenclatura

AGV’s: Acidos grasos volatiles

APA: Acido peracético

CHS: Carga hidraulica superficial
CH4: Metano

COg2: Dioxido de carbono

DA: Digestion anaerobia

DQO: Demanda quimica de oxigeno
DQOs: Demanda quimica de oxigeno soluble
HAc: Acido acético

H2: Hidrégeno

H2S: Sulfuro de hidrogeno

LA: Lodos activados

LM: Lodos mixtos

LP: Lodos primarios

LQ: Lodos quimicos

LS: Lodos secundarios

MOS: Materia organica soluble

N2: Nitrégeno

PBM: Potencial bioquimico de metano
PTAR: Planta de tratamiento de aguas residuales
SEP: Sustancias exopoliméricas

SS: Solidos suspendidos

SSF: Sélidos suspendidos fijos

SSV: Sdlidos suspendidos volatiles
ST: Sdlidos totales

SV: Sdlidos volatiles

SVT: Sdlidos volatiles totales

TRH: Tiempo de residencia hidraulica

TRS: Tiempo de retencion de solidos
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CAPITULO 1

CAPITULO 1. Marco tedrico

1.1. Introduccion

Las Plantas de Tratamiento de Aguas Residuales (PTAR) que operan
actualmente en México son 2,337, con una capacidad de 152.17 m3/s, que tratan
un caudal de 111.3 m%s y como consecuencia del tratamiento, se genera una
gran cantidad de lodos (2000 Ton de lodo seco por dia), de los cuales mas del
90% no son tratados (Conagua, 2014) y se disponen en forma cruda o semi-
tratada, representando un impacto negativo al ambiente que pone en riesgo la
salud publica (Appels et al., 2008); al respecto las leyes Mexicanas han puesto
especial atencion a esta problematica creando la Norma Oficial NOM-004-
SEMARNAT-2002 que regula el manejo y disposicion final de los lodos residuales

provenientes de las PTAR (Semarnat, 2003).

Con el objetivo de cumplir con esta norma algunas PTAR tratan sus lodos
mediante procesos de digestion anaerobia por las grandes ventajas que
obtienen, entre ellas, la reduccion y conversion de materiales organicos a energia
en forma de biogas rico en metano que puede ser aprovechado para generar
electricidad, incrementando la sustentabilidad de la PTAR al cubrir parcialmente
sus necesidades energéticas. Asi también, realizando una eficiente estabilizacion
produciran un biosélido que puede ser apto para su reuso en campos agricolas.
(Labatut et al, 2014)

Para el correcto funcionamiento y la estabilidad de los digestores anaerobios se
deben tener en cuenta los grupos de microorganismos presentes y el tiempo de
retencién de solidos (TRS), ya que son parametros fundamentales del proceso
de digestion anaerobia (De la Rubia et al. 2006); asi también se debe considerar
factores como la temperatura, pH, alcalinidad, sdlidos totales (ST), acidos grasos
volatiles (AGV), demanda quimica de oxigeno (DQO), la produccién de biogas y

11



CAPITULO 1

la naturaleza de los sustratos, ya que estos determinan el equilibrio de los
procesos bioquimicos que suceden dentro del sistema (Labatut et al, 2014).

El proceso de digestion anaerobia para la estabilizacion de los lodos residuales
requiere estrictas condiciones de anaerobiosis, consta de cuatro etapas, las
cuales son: (a) la hidrdlisis, donde se degrada el material organico insoluble y los
compuestos de alto peso molecular en sustancia organicas de facil degradacion,
(b) la acidogénesis, en la cual los productos formados en la hidrolisis se reducen
mas y se forman acidos grasos volatiles de cadena larga que son producidos por
bacterias acidogénicas y con la presencia de proteinas se forma amoniaco (NH3),
diéxido de carbono (COgz) y acido sulfhidrico (H2S), (c) posteriormente en la
acetogénesis, los acidos organicos y los alcoholes producidos son metabolizados
para producir acido acético (CHzCOOH), COz, Hz, y (d) en la metanogénesis se
produce metano por dos grupos de bacterias metandgenas a partir de los

subproductos de la acetogénesis (Appels et al., 2008).

Los lodos secundarios estan formados por agregados celulares unidos por
sustancias extracelulares de dificil degradacion (Boehler & Siegrist, 2006; Inman,
2004). Por esta razén, presentan menor biodegradabilidad durante la digestion
anaerobia limitando la etapa de hidrdlisis por la naturaleza recalcitrante de sus

componentes celulares (exopolimeros y pared celular) (Ghosh, 1988).

En el caso particular del tratamiento de lodos secundarios para la produccién de
biogas por digestion anaerobia, es indispensable contar con procesos de
pretratamiento que generen un rompimiento de las moléculas complejas y asi
poder aprovechar la materia organica soluble liberada para la produccion de
biogas (Vigueras et al, 2011). Por lo tanto, en esta investigacion se determiné la
eficiencia de produccién de biogas rico en metano utilizando lodo secundario
pretratado con acido peracético, eligiéndolo por su alto poder oxidante y
desinfectante que permite reducir considerablemente el contenido microbioldgico
y liberar materia organica soluble (MOS) (Barrios et al, 2004; Rokhina et al, 2010),

12



CAPITULO 1

ademas existen reportes de que su empledé no forma subproductos de la
desinfeccion (Metcalf & Eddy, 2003).

1.1.1. Problematica

La sobrepoblacioén es la principal causa de problemas ambientales en las grandes
ciudades del pais, entre ellas el aumento en el volumen de aguas residuales, y
por lo tanto, también el aumento del volumen de los lodos residuales. En este
sentido, las PTAR generan toneladas de lodo seco al dia que contribuyen en un
23% del total de residuos solidos a nivel nacional (SEMARNAT, 2016). Las PTAR
que tienen como proceso bioldgico los lodos activados tienen elevados costos de
operacion y mantenimiento , ya que el 40% de los recursos son utilizados para el

tratamiento y disposicion final de los lodos generados (Noyola, 1998).

1.1.2. Origen y naturaleza de los lodos

La produccién de lodos dependen del tipo de planta de tratamiento y de la
operacion de ésta, también se ve afectado por diferentes mecanismos que
interactuan entre si, como la biodegradabilidad de la materia organica entrante,

la carga organica y los nutrientes de la planta de tratamiento.

En una PTAR municipal, los lodos producidos se generan principalmente en las
etapas de tratamiento primario y secundario que se obtienen en el sedimentador

primario y en el clarificador secundario respectivamente.

Los lodos primarios (LP) son producidos en la sedimentacion primaria que
remueve entre el 50 y 65% de los solidos totales (ST) del efluente, tienen una
concentracion promedio de 5 a 6% de ST dependiendo de la carga hidraulica
superficial (CHS) y del tiempo de residencia hidraulica (TRH) (Bolzonella et al,
2005). Este lodo esta constituido de materia organica proveniente de las heces
fecales, y residuos vegetales Un LP con un contenido inferior al 70% de ST
normalmente indica: presencia de agua pluvial, corrientes colaterales del

procesado de lodos, presencia de arena, desechos industriales con bajo

13



CAPITULO 1

contenido de sdlidos volatiles (SV) y puede ser deshidratado mecanicamente
(Metcalf & Eddy, 2003).

Su principal caracteristica es la coloracion que presentan ya que son de color gris
oscuro y representan el 50% de peso seco del total de los sdélidos generados en
la PTAR de lodos activados. Por su composicion presenta alto contenido de
materia organica facilmente biodegradable constituida por proteinas,
carbohidratos y lipidos que al ser hidrolizados resulta una reduccion de solidos
volatiles e incremento de la demanda quimica de oxigeno en la fase soluble
(DQOs) con la consecuente formacion de componentes organicos solubles que
por fermentacion da lugar a la formacion de acidos grasos volatiles (AGV’s) de
cadena corta como acido acético, propionico, butirico e isobutirico necesarios
para la remocién de nutrientes en los procesos bioldgicos (Turovskiy & Mathai,
2006).

Los lodos secundarios (LS) se producen en los procesos de tratamiento
biolégicos que convierten residuos o sustratos solubles en biomasa, se
sedimentan en los sedimentadores secundarios. El LS son fléculos que estan
formados por bacterias y agregados celulares unidos por sustancias
exopoliméricas (SEP) de dificil degradacién en los cuales se encuentran
inmovilizadas casi todas las enzimas extracelulares (H. Q. Yu & Fang, 2003)
también estan constituidos por cationes multivalentes, como silicatos, éxido de
hierro y fosfato de calcio. Asi también por proteinas, polisacaridos y acidos
hamicos (Frolund, et al, 1996). Las SEP son moléculas producidas por el
metabolismo de las bacterias, y constituyen del 80 a 90% de la fraccién organica

de estos lodos (Wingender et al, 1999).
Los porcentajes de las SEP y biomasa dependen de los tiempos de retencion de

sélidos en el reactor y de las caracteristicas del agua residual (Frolund et al.,
1996).
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CAPITULO 1

Los solidos suspendidos (SS) de este tipo de lodo estan constituidos por solidos
suspendidos volatiles (SSV), que representan entre el 60 y 85% de estos y al
mismo tiempo representa la materia organica, por otra parte los sélidos
suspendidos fijos (SSF), representan el material inorganico. Los SSV estan
constituidos entre el 30-54% de proteinas, entre 7.7-12% de lipidos y entre 9-
22% de carbohidratos (Bougrier,et al., 2008). La DQO de los LS esta constituida
por 41% de proteinas, 25% de lipidos y 14% de carbohidratos (Tanaka et al,
1997).

Los LS contienen entre un 3 y un 4% de materia organica medido como solidos
suspendidos volatiles (SSV), con rendimientos de 0.5 a 1.2 kg SSV/kg DQO
removida. La composicion y produccién de los LS depende del grado de
tratamiento secundario, la composicion de la carga organica, el tiempo de
retencidon de sélidos (TRS), la temperatura y la naturaleza de las descargas. Sin
embargo, su aplicacion directa como mejoradores de suelo es limitada cuando
presentan en concentraciones elevadas los siguientes metales pesados: Cromo
(Cr), Magnesio (Mg), Mercurio (Hg), Niquel (Ni), Plata (Ag), Potasio (K) y Silicio
(Si), debido a que estos compuestos aportados pueden modificar la distribucién
y movilidad de micronutrientes esenciales como Cobre (Cu) y Zinc (Zn) (Ahumada
et al, 2004).

Los lodos mixtos (LM) son la combinacion de lodos primarios y lodos secundarios,
que tendran propiedades aproximadamente proporcionales a las respectivas

combinaciones de cada tipo.

Otro tipo de lodo son los quimicos (LQ) que son el resultado de la agregacion de
sales como aluminio, fierro y/o cal en el tratamiento de agua residual para mejorar
la remocién de los sélidos suspendidos o para precipitar algun elemento. Las
variables que afectan las caracteristicas de los lodos quimicos son: la
composicién quimica del agua, pH, mezclado, tiempo de reaccién y forma de
floculacion, entre otras. La tabla 1 muestra los tipos de lodos que se producen en

las diferentes etapas de un tren de tratamiento convencional.
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CAPITULO 1

Tabla 1. Tipos de lodo residual como subproductos del tratamiento de agua

Nivel de Tratamientos
tratamiento comunes
Pretratamiento Rejillas y
desarenado

residual.
Funcion

Las rejillas remueven soélidos
gruesos que pueden danar al
equipo mecanico.

El desarenador retira arena y
materiales  inorganicos que
puedan sedimentarse y afectar
los procesos de tratamiento

Tipo de lodo
producido

Estos desechos no
se consideran
biosolido Si no
residuos solidos y se
disponen
usualmente en un
relleno sanitario

Tratamiento

Homogenizacion,
neutralizacion,

Remover soélidos suspendidos,
grasas, aceites, metales vy

primario coagulacion, algunos coloides por gravedad Primario
flotacion, antes de que el agua pase al
sedimentacion tratamiento secundario
Lodos activos, Tratamiento bioldgico en el cual
biofiltros, biodisco, los microorganismos son
Tratamiento lagunaje, usados parareducirla demanda Secundario
secundario digestion bioquimica de oxigeno 'y
anaerobia y remover los solidos
aerobia suspendidos
Efluente de alta calidad que no
L se logra con un tratamiento
Osmosis inversa, .
o secundario.
electrodialisis, . .
. . Estos tratamiento  permiten
. intercambio ; ;
Tratamiento e remover  microcontaminantes I
. idnico, . . Terciario
terciario : C refractarios, sales disueltas,
desinfeccion, -
- compuestos volatiles
remocion de . }
(disolventes clorados:

fésforo y nitrégeno

tricloroetileno, clorobenceno vy
contaminantes gaseosos: NHs)

Fuente: (USEPA, 1999).

1.1.3. Caracteristicas de los lodos residuales

Caracteristicas fisicas

El tamafo de fléculo, la densidad, la distribucidon de tamafo de particula, la
capacidad de floculacién, la viscosidad del lodo y la dimensién fractal son

caracteristicas fisicas de los lodos (Varnero 2011)

Los lodos activados (LA) presentan un contenido de ST menor al 1%, los
provenientes de filtros percoladores de 0.5 a 2% y los del tratamiento primario
hasta un 5%. La proporcion de materia organica en los LS esta entre 70 y 80%

de los ST (Winkler 1994) El tamafio de particula es variable y es un factor que
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incide inversamente en la facilidad para desaguar el lodo y directamente en la
estabilizacién (Dimock & Morgenroth, 2006). Con tamafio de particula entre 1y
10 micras, el secado se favorece. La sedimentabilidad o velocidad de
sedimentacién, depende de la concentracion de sodlidos suspendidos (SS),
viscosidad del liquido, tamafo y forma del sedimentador, propiedades quimicas,

fisicas y electrostaticas de la materia en suspension. (Prorot et al, 2011)

Caracteristicas biolégicas

La comunidad microbiana dentro de los LA es una mezcla de diferentes
microorganismos como virus, bacterias, protozoarios, fungi, metazoos, y algas.
(Chen et al, 2008). Los LA también contienen coliformes que son indicativas de
contaminacion fecal de humanos y animales de sangre caliente y se dividen en
totales y fecales. Su principal diferencia entre estos dos, es la capacidad de los
fecales de crecer a mayor temperatura en condiciones de laboratorio y de

producir gas a partir de lactosa (Madigan & Martinko, 2006).
Las condiciones de operaciéon de las plantas de tratamiento, la cantidad de lodo,
la capacidad de sedimentacién y el desague provocan cambios poblacionales

dentro de la comunidad microbiana (Tyagi et al, 2009).

La siguiente tabla muestra el tipo de organismos que contienen los LA y la

afectacion que provocan a la salud humana.
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Tabla 2. Tipos de organismos que contienen los lodos activados y la
afectacion que provocan a la salud humana.

Organismo
Bacterias
Salmonella spp
Shigella spp  Vibrio cholerae
Campylobacter jejuni
E. Coli

Enfermedad

Salmonelosis, fiebre tifoidea y disenteria
Coélera

Gastroenteritis

Gastroenteritis

Virus

Hepatitis A virus

Norwalk and Norwalk-like viruses
Rotavirus

Enterovirus  Poliovirus

Hepatitis infecciosa

Gastroenteritis y severas diarreas
Gastroenteritis aguda y severas diarreas
Poliomielitis

Coxsakievirus Meningitis, neumonia, hepatitis, fiebre y diarrea
Echovirus Meningitis, paralisis, encefalitis fiebre y diarrea
Reovirus Infecciones respiratorias y gastroenteritis
Astrovirus Epidemias gastrointestinales
Calcivirus Epidemias gastrointestinales
Protozoos
Cryptosporidium spp Gastroenteritis

Entamoeba histolytica
Giardia lamblia
Balantidium coli
Toxoplasma gondi

Enteritis aguda

Giardiasis (Diarrea, dolor abdominal y pérdida de peso )
Diarrea y disenteria

Toxoplasmosis

Helmintos
Ascaris lumbricoides

Ascaris suum
Trichuris trichiura
Toxocara canis
Taenia saginata
Taenia solium
Necator americanus
Hymenolepsis nana

Disturbios nutricionales, dolores abdominales

Tos, dolores de pecho y fiebre

Dolores abdominales, anemia, pérdida de peso
Fiebre, dolores musculares , sintomas neurolégicos
Insomnio, anorexia, disturbios digestivos

Nerviosismo, insomnio, anorexia, dolores abdominales
Disturbios digestivos

Anquilostomiasis

Fuente: (Tyagi et al, 2009)

Caracteristicas quimicas

Los constituyentes quimicos de los lodos son los siguientes: soélidos totales,

soélidos volatiles, pH, nutrientes, quimicos organicos, contaminantes emergentes

materia organica de origen animal, vegetal y compuestos toxicos organicos e

inorganicos, compuestos organoclorados, surfactantes, pesticidas, derivados del
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petréleo y metales pesados (entre los que destacan As, Cd, Cu, Ni, Hg, Pb, Se y

Zn ') (Ahmed & Sorensen, 1995) tal como se muestran en la tabla 3

Tabla 3. Composicién quimica y propiedades de lodos crudos y digeridos.

Lodos primarios Lodos primarios Lodos secundarios
Concepto

sin tratar digeridos crudos
Sdlidos totales secos (% de ST) 2.0-8.0 6.0-12.0 0.83-1.16
Sélidos volatiles (% de ST) 60-80 30-60 59.88
Aceites y grasas (% de ST)
Solubles en éteres 6.0-30 5.0-20 -
Extractos de éter 7.0-35 - -
Proteinas (% de ST) 20-30 15-20 5.0-12
Nitrégeno (N % de ST) 1.5-4 1.6-6.0 32-41
Fosforo (P203 % de ST) 0.8-2.8 1.5-4.0 2.4-5.0
Potasio (K20 % de ST) 0-1 0-3.0 2.8-11.0
Celulosa (% de TS) 8.0-15.0 8.0-15.0 0.5-0.7
Hierro ( no como sulfato) 2.0-4.0 3.0-8.0 -
Silicio (SiO2% de ST) 15.0-20.0 6 -
pH 5.0-8.0 6.5-7.5 6.5-8.0
Alcalinidad (mg/L de CaCOs) 500-1500 2500-3500 580-1100
Acidos organicos (mg/L como HAc) 200-2 000 100-600 1100-1700
Contenido de energia (KJ ST/Kg) 10 000-12 500 9 000- 14 000 19 000-23 000

Fuente: (Metcalf & Eddy, 2003)

1.1.4. Tratamiento de lodos

El objetivo del tratamiento es reducir la masa y volumen de los lodos para mejorar
su manejo, asi como la eliminacién de los patdégenos, los malos olores, e inhibir
el potencial de putrefaccion aumentando su estabilidad biolégica (Labatut et al.,
2014). Un tren convencional de tratamiento de lodos, consiste en cinco etapas y
son: espesamiento, estabilizacion quimica (cal) o bioldgica (digestion anaerobia,

aerobia o compostaje), acondicionamiento, exprimido y secado.

Espesamiento: En esta fase el volumen del lodo se reduce aumentando la
concentracion de solidos, esto se puede realizar mediante procedimientos fisicos
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como flotacion, gravedad y centrifugacion (Winkler 1994). En los lodos a
estabilizar por digestidbn anaerobia, su espesamiento no debe pasar del 7%
(70g/L), considerandose como Optima una concentracién entre el 3y el 6%, para
no afectar las propiedades reolégicas del lodo y sus consecuencias en bombas,

tuberias y mezcladores (Noyola, 1998).

Estabilizacidon quimica: Es la etapa en la que se aplica productos quimicos que
inhiben la actividad bioldgica y oxidan la materia organica; como la cal (tabla 4)
que al mezclarse con el sélido, eleva su pH a mas de 12, propiciando condiciones
para que los microorganismos patdgenos y virus no sobrevivan, la literatura cita
que la exposicion recomendable de cal al lodo sea de 2 horas minimo (Metcalf &
Eddy, 2003).

Al emplearse cal viva (CaO) en este proceso reacciona con el agua formando cal
hidratada (Ca(OH)2), llevandose a cabo una reaccion exotérmica de 64 kJ/mol
(Metcalf & Eddy, 2003).

Esta reaccion forma una capa dura y blanca en los sélidos que al ser expuestos
al aire libre, quimicamente, hay fijacion de metales pesados e insolubilizaciéon de
fésforo, a causa de la reaccion con ortofosfatos que provocan la formacion de
precipitados de fosfato de calcio, en algunas ocasiones también se pierde

nitrégeno por volatilizacion de amonio (Andreoli, 2001).

El proceso de estabilizacion con cal implica una variedad de reacciones
quimicas que alteran la composicién quimica del lodo:

a) Neutralizacién con Calcio

Ca?+2 HCO3 + CaO > 2CaCO0s +H20

b) Neutralizacién con Fésforo
2P043*+6H*+ 3Ca0 - Cas (POas)2 + 3H20
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c) Neutralizacion con Dioxido de Carbono
CO2+Cal > CaCOs

d) Reacciones con contaminantes organicos
Acidos:
RCOOH + CaO - RCOOCaOH

Donde R es un grupo organico

Grasas:

Grasa + Ca (OH)2 - Gilicerol + acidos grasos

En la tabla 4 se presentan las cantidades de cal que se deben afadir en los

diferentes tipos de lodos.

Tabla 4. Dosificacion de cal para la estabilizacion de lodos residuales.

Cantidad de cal
Concentracion de solidos (%) Dosis (g Ca(OH)./Kg de sélidos secos)
ULDCEELS Rango Promedio Rango Promedio
Primario 3.0-6.0 4.3 60-70 65
Activado 1.0-15 1.3 210-430 300
Séptico 1.0-4.5 2.7 90 - 150 120

Fuente: (Metcalf & Eddy, 2003)

Estabilizacién biolégica

En esta etapa se convierte la fraccion volatil de la materia en metano o en diéxido
de carbono dependiendo de la via de tratamiento, esta fase se da por la actividad
de microorganismos, principalmente bacterias y se puede llevar a cabo por tres
procesos distintos lo cuales son: digestion anaerobia, digestion aerobia y
composteo (Qiao et al, 2013)

Composteo: En este método la temperatura juega un papel principal ya que se
observan tres etapas térmicas la mesofilia, termofilia y el enfriamiento. Conforme

se degrada la materia organica, la pila se va calentando hasta alcanzar
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temperaturas entre 40 y 70 °C con una conversion del 20 al 30% de solidos
volatiles en diéxido de carbono y agua, favoreciendo la destruccion de

microorganismos patoégenos (Metcalf & Eddy, 2003).

Digestion aerobia: Técnica que emplea oxigeno para la estabilizacion de lodos
residuales con el objetivo de obtener didxido de carbono, agua y amoniaco, como

productos finales a través de la oxidacion de la materia.

Digestion anaerobia (DA): Es un proceso microbiolégico completo que se lleva a
cabo en ambientes con ausencia de oxigeno e involucra varios tipos de bacterias,
que tiene como objetivo la estabilizacién de la materia organica convirtiendo los
materiales organicos en metano, diéxido de carbono y oxigeno libre (Parkin &
Owen, 1986).

Acondicionamiento

Es la etapa del tratamiento que se emplea para la concentracion y el
mejoramiento de la deshidratacion del lodo. Se lleva de acabo de dos formas:
quimico y térmico. El método quimico implica iones polivalentes que reducen la
humedad hasta un 65% y el en método térmico se aplican temperaturas de 180°c
hasta 200°c sometidos a presiones de 10-20 atm por cortos periodos de tiempo.
(Deublein & Steinhauser, 2010)

Deshidratado

Proceso en el cual se remueve el agua de los lodos para tener un material sélido
que pueda ser utilizado o dispuesto en algun sitio, abaratando los costos de
transportacion. Puede realizarse por filtracion al vacio con tambor rotatorio, filtros

banda, filtros prensa, lechos de secado y centrifugado.(Seggiani et al, 2012)

Secado
Proceso en el cual los lodos alcanzan una humedad menor de 10% por medio de
vaporizacion, esta etapa se puede llevar acabo en los lechos de secado o por

secado mecanico (Appels et al., 2011).
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1.2. Antecedentes

1.2.1. Pretratamientos

Los pretratamiento de lodos son métodos empleados con el propdsito de
incrementar la hidrélisis de moléculas complejas, como carbohidratos, proteinas
y lipidos (Carrére et al., 2010) con lo cual se mejora la eficiencia del proceso de
produccion de biogas a partir de lodos residuales (B. Yu et al., 2014)). Estos
pretratamientos son capaces de degradar sustancias poliméricas extracelulares
(Carrére et al., 2010) asi como de romper enlaces cationicos divalentes, e
inclusive rompen las membranas celulares de los lodos activados(Tyagi, et al,
2014)), dejando al material intracelular expuesto e induciendo asi su

solubilizacion para su facil degradacion.

Actualmente se emplean pretratamientos quimicos, mecanicos, enzimaticos y
térmicos para superar la fase limitante de la DA. Los pretratamientos quimicos
incluyen procesos oxidativos y/o la adicién de acidos o bases, que son empleados
para incrementar el area superficial del sustrato asi como su biodegradabilidad
(Appels et al., 2011). Anteriormente, ya se han estudiado varios agentes quimicos
con un potencial de oxidacion alto tal como el ozono, el peréxido de hidrogeno,
el cloro y el didéxido de cloro, los cuales permiten la solubilizacion de materia
organica por un incremento de la velocidad de hidrolisis (Appels et al,
2011),aunque hasta el momento sélo algunos se han combinado con la digestidon

anaerobia para producir biogas.

Uno de los acidos estudiados para el tratamiento de lodos es el peracético (APA),
el cual posee un alto poder oxidante y desinfectante que permite reducir
considerablemente el contenido microbiolégico (Barrios et al, 2004; Rokhina et
al, 2010). Desde afios atras el acido peracético ha sido usado como agente

esterilizante y sanitizante en procesos alimenticios asi como en hospitales, ya
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que es un potente bactericida y fungicida (Metcalf & Eddy, 2003). Sin embargo,
hasta 1980 se comenz6 a utilizar este acido como desinfectante de las agua
residuales, ya que se observd que previene efectivamente la formacién de

biopeliculas de microorganismos patégenos (Metcalf & Eddy, 2003).

El 4cido peracético o acido peroxiacético (APA) es una mezcla de acido acético
y peroxido de hidrogeno en solucidn acuosa y con acido sulfurico como

catalizador.

HyS04
CHyCOOH+ H,0, 2% CH,COOH+ H,0

El APA es un liquido incoloro y brillante, con un olor penetrante y un pH bajo (2.8),
cuando se mezcla el APA con agua se disuelve, ya que es transformado de nuevo
a peroxido de hidrogeno y acido acético, los cuales también pueden ser
degradados con agua a oxigeno y dioxido de carbono, por lo que los productos

de la degradacion no son toxicos (Metcalf & Eddy, 2003).

1.2.2. Procesos de digestion anaerobia de Lodos
La DA ha sido empleado para la estabilizacion lodos residuales procedentes de
las PTAR, cuyo objetivo principal es la eliminaciéon de olores, la reduccién de
microorganismos patdgenos, la reduccion de sélidos organicos y con la
subsecuente produccion de biogas (Appels et al., 2008). Para que este proceso
de estabilizaciéon se lleve deben existir ciertas condiciones que aseguren la
eficiencia del proceso, como son:

1) Optimo tiempo de retencion de sélidos

2) Adecuada mezcla entre las bacterias y el sustrato

3) Apropiado pH (entre 6.0 — 7.5)

4) Apropiado control de temperatura

5)

6)

Adecuada concentracion de nutrientes

Ausencia o asimilacion de materiales toxicos
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7) Adecuadas caracteristicas de alimentacién (Speece et al, 2006)

La DA de los lodos secundarios, tal como se ilustra en la figura 1, esta compuesta
por cuatro etapas las cuales son hidrolisis, acidogénesis, acetogénesis y la

metanogénesis (Batstone et al., 2002)

Lodos secundarios compuestos de:
Proteinas Carbohidratos Lipidos
Hidrolisis Bacterias fermentativas
S , Acidos grasos de cadena
Aminoacidos Azucares g .
larga + glicerol
1
p—
T — e
Acidogénesis Bacteriaglfermentativas
\ 4
AMONiaco |«tsmfhet v  Acido grasos volatiles, -
alcoholes
Acetogénesis
v \ AN
‘. " < Acetogénas productoras Hidrégeno
Acido acético [€ & . p o €
< de hidrégeno Didxido de carbono
Acetdgenas utilizadoras
Metanogénesis de hidrégeno
Metano
Bacterias metanogénicas Didxido de carbono Bacterias metanogénicas
acetoclasticas hidrogenotrdficas

Figura 1. Etapas de la Digestién Anaerobia de lodos Fuente (Van Lier et
al, 2008).

Durante este proceso, las bacterias deben de establecer un equilibro, entre las
bacterias formadoras de acido y las bacterias productoras de metano para

obtener un correcto desemperio de la DA.
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En la primera fase, las bacterias hidroliticas llevan a cabo el rompimiento de los
polimeros organicos presentes en los lodos (polisacaridos, proteinas, y lipidos)
en monoémeros (triglicéridos, aminoacidos, azucares, acidos grasos volatiles de
cadena larga, alcoholes, H2 y CO2). En la segunda fase, las bacterias
fermentativas o acidogénicas transforman los productos formados durante la
hidrolisis en compuestos organicos simples (acidos grasos volatiles de cadena
corta: acido aceético y compuestos intermedios: etanol, acido lactico, acido
propiénico, acido férmico y acido butirico, H2 y CO2). Posteriormente, estos
compuestos son convertidos en acetato, H2 y CO2 por las bacterias acetogénicas.
Finalmente, las bacterias metanogénicas producen metano a partir de los
productos formados en las etapas previas: H2/COz2, formiato, acetato, metanol y
metilaminas (Bouallagui et al., 2005; Diaz-Baez et al., 2002; Griffin et al., 1998).

1.2.3. Microorganismos involucrados en la digestion anaerobia de lodos
Las cuatro etapas del proceso de DA de los lodos residuales esta regido por
actividad bacteriologica, tal como se muestra en la tabla 5. En la hidrolisis y la
acetogénesis participan 128 érdenes, 18 géneros de 58 especies, en la tercera 'y
cuarta fase de la DA se encuentran principalmente bacterias metanogénicas, se
han identificado 4 6rdenes, 10 familias, 23 géneros de 81 especies (Varnero,
2011).

Ademas, existen diversos microorganismos que pertenecen al sistema ecoldgico
de un biorreactor y que participan indirectamente en la degradacién, tal es el caso
del Staphylococcus spp., que es un género que se desarrolla con frecuencia en

los digestores (Varnero, 2011).
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Tabla 5. Microorganismos de la digestion anaerobia.
Microorganismos involucrados en cada fase de digestion anaerdébica

Fase Bacterias Observaciones

Bacteroides spp.
Lactobacillus spp.
Propioni-bacterium spp.
Hidrdlisis Sphingomonas spp.
Sporobacterium spp.
Meghasphaera spp.
Bifidobacterium spp.

Clostridium spp
Paenibacillus spp También participan en la hidrélisis

Acidogénesis Ruminococcus Spp

Cytophaga-Flavobacterium-  Responsables de la degradacién de
Bacteroides spp. compuestos monoméricos.

Acetdgenas reductoras de

Acetogénesis sulfato

Capaces de degradar lactato y etanol

Methanobacterium spp

Estas aparecen desde la segunda fase

Metanogénesis Methanospirillum hungatii
pero aumentan en esta

Methanosarcina spp
Fuente: (Varnero Moreno, 2011)

1.2.4. Composicion del biogas

La composicion de biogas asi como el volumen dependen de la operacién de la
planta, el tipo de sustrato, la cantidad de alimentacion y la temperatura. El biogas
producido en la DA presenta una composicién volumétrica del 55 al 70% de CHas
(cuando su contenido de metano es superior al 45% es inflamable.), del 30 a 45%
de CO2,y pequefias cantidades de N2, Hz2 y H2S (Aguilar & Alvarez, 2007), en la

tabla 6 se muestra la composicion de biogas a detalle.
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Tabla 6. Caracteristicas generales y composicién del biogas.

Caracteristica del biogas Valor

55 — 70% metano (CHa)

Composicion 30 — 45% dioxido de carbono (CO2)
Trazas de otros gases

Contenido energético 6.0 — 6.5 kWh/m3

Equivalente de combustible 0.60 — 0.65 L petroleo/m?3 biogas

Limite de explosion 6 — 12 % de biogas en el aire

Temperatura de ignicion 650 — 750°C (con el contenido de CH4 mencionado)

Presion critica 74 — 88 atm

Temperatura critica -82.5°C

Densidad normal 1.2 kg/m?

Huevo podrido (el olor del biogas desulfurado es
imperceptible)

Masa molar 16.043 kg/kmol

Fuente: (Deublein & Steinhauser, 2010)

Olor

Dentro del proceso de DA los s6lidos que no se degradan son conocidos como

soélidos inertes y representan una fraccion del lodo digerido.

1.2.5. Eficiencia del proceso de la DA

La eficiencia del proceso puede evaluarse en la destruccion de la materia
organica (SSV o DQO), asi como el volumen del biogas que se produjo y su
composicion (Carrere et al., 2010). Para elevar la produccion de biogas se
requiere tiempos de residencia y temperaturas entre 60 dias a 20°C y 15 dias a
temperaturas entre 35 y 55 °C para disminuir los sélidos volatiles en un 38%
(Miron et al 2000; Sanchez et al, 2012). Segun Mahmoud et al. (2004) se logra
una mejora en la concentracion de solidos si se trabaja con concentraciones entre
6y 7%de STy 10.5% de SV.

La DA tiene un parametro operacional de gran importancia, que se refiere a la
cantidad de microorganismos presentes en el sistema y se define como Tiempo
de Retencion de Sdlidos (TRS). Al incrementarse este parametro hay un mayor

tiempo de contacto entre los microorganismos y los sustratos, incrementado la
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eficiencia de remocion de la materia organica, a continuacion se enlistan algunas

otras ventajas de un correcto control del TRS:

1) Largos TRS protegen el decaimiento del proceso debido a las fluctuaciones
de la temperatura y el pH.

2) Largos TRS funcionan como un buffer adicional que impide disminucion
significativa de la alcalinidad por acumulacion de compuestos acidos.

3) La alimentacién en continuo mejora el control de los TRS y la operacién de

los reactores anaerobios se vuelve mas eficiente (Boehler & Siegrist, 2006).

Con las ventajas anteriores se puede observar que el TRS es un factor importante
para la digestion anaerobia pero no es el unico factor clave ya que esta ligado
con una eficiente agitacion, temperatura uniforme y un ambiente adecuado. Este
ultimo viene acompano de diferentes parametros que tienen que ser evaluados
ya que influyen en el arranque, la estabilidad y el proceso de la digestidon
anaerobia de los lodos residuales e incluyen la cantidad de nutrientes (macro y

micro), pH, temperatura y materiales téxicos (Varnero, 2011).

Deublein & Steinhauser (2010) mencionan que las condiciones optimas para la

eficiencia de la digestion son:

o Suficientes nutrientes.

e pHde 6.5-7.6.

e Temperatura mesofilica (30-38 °C) o termofilica (50-60 °C).
e Estrictas condiciones de anaerobiosis.

e Ausencia de material toxico.

1.2.6. Factores ambientales
Nutrientes: Para el crecimiento y la actividad de las bacterias, éstas tienen que
disponer de carbono, nitrégeno, fésforo, azufre y algunas sales minerales. Una

optima relacion de C/N en la digestion anaerobia debe variar entre 20 y 30. Altas
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relaciones C/N indican un rapido consumo de nitrégeno por los metanodgenos y
da como resultado bajas producciones de gas. Sin embargo, una baja relacion
C/N causa la acumulaciéon de amonio y un aumento en el pH mayor a 8.5, que se
vuelve téxico para los metandgenos. Otros nutrientes que también son requerido
pero en bajas concentraciones son el hierro, niquel, cobalto, sulfuro, calcio,

selenio, molibdeno, sodio, potasio (Pifa et al, 2011).

pH: Es un parametro que debe ser evaluado constantemente ya que al presentar
muchas variaciones afecta la actividad enzimatica de los microorganismos, es un
importante modulador del sistema ya que influye en varios equilibrios quimicos,
como el equilibrio amonio/amoniaco, teniendo, una gran importancia por ser el
amoniaco libre un importante inhibidor en la fase metanogénica a pH > 8.5
(McDonald, 2006).

Tabla 7. pH éptimo para distintos microrganismos presentes en la
digestion anaerobia.

Generé pH
Methanosphaera 6.8
Methanothermus 6.5
Methanogenium 7.0
Methanolacinia 6.6-7.2
Methanomicrobium 6.1-6.9
Methanospirillium 7.0-7.5
Methanococcoides 7.0-7.5
Methanohalobium 6.5-7.5
Methanolobus 6.5-6.8
Methanothrix 71-7.8

Fuente: (McDonald, 2006)

El pH satisfactorio para la eficiencia de la digestién anaerobia es en el rango de
6.8-7.6 (McDonald, 2006).
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Alcalinidad: La alcalinidad es el buffer que previene los cambios rapidos en el pH,
este parametro es el resultado de la liberacion de grupos amino (-NH2) y la
produccion de amoniaco (NHs) a medida que los residuos proteinicos se
degradan. La alcalinidad esta presente en forma de bicarbonatos que esta en
equilibrio con el CO2dentro del biogas a un pH dado. Un digestor estable presenta
una alcalinidad total de 2 000 a 5 000 mg/L. La solubilizacion de COz origina la
aparicion de acido carbonico que ocasiona la reduccion de la alcalinidad. La
relacion de alcalinidad (a) es un criterio para evaluar si la carga organica es la
adecuada pero también se emplea como indicadora de la estabilidad del sistema
ya que si se obtiene una relacién menor a 0.4 indica un fallo total. Mes et al.
(2003) utilizan diferentes reactivos para incrementar la alcalinidad dentro del

sistema los cuales, los cuales se encuentran enlistados en la tabla 8.

Tabla 8. Compuestos que incrementan la alcalinidad de sistemas

anaerobios.
Quimico Férmula Cation Buffer
Bicarbonato de sodio NaHCOs3 Na*
Bicarbonato de potasio KHCOs K*
Carbonato de sodio Na2COs Na*
Carbonato de potasio K2COs K*
Carbonato de calcio CaCOs Ca?
Hidréxido de calcio Ca(OH): Ca?
Amonio anhidro NH2 NH4*
Nitrato de sodio NaNOs Na*

Fuente: (Metcalf & Eddy, 2003)

Temperatura: En la DA se manejan dos rangos de temperatura la mesofilica (30-
38°C) y la termofilica (50-60°C). Este parametro tiene una gran importancia
dentro del sistema ya que causa un efecto fisicoquimico en los componentes,
tiene una gran influencia en la tasa de crecimiento de los microorganismos y

aporta grandes ventajas al sistema ya que permite la destruccion de materia
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organica y bacterias patdogenas promoviendo la deshidratacion de los lodos
(Sanders, 2001).

Pero la aplicacién de altas temperaturas puede causar efectos contrarios a los
esperados ya que hay bacterias muy sensibles a los cambios de temperaturas
especialmente las metandgenas y puede causar la inhibicibn de metano
(Sanders, 2001).

Toxicidad e inhibicion: Son componentes que causan la inhibicion y
eventualmente un fallo en el sistema de digestion, estos se pueden encontrar
dentro del substrato de digestion o simplemente se generan durante el proceso,
algunos de estos componentes son: los metales pesado que son considerados
inhibidores en concentraciones de 0.1-10 mg/L (Parkin & Owen, 1986), el grupo
amonio en altas concentraciones ya que en concentraciones menores de
200mg/L es benéfica para la DA, otros compuestos inhibidores son los sulfitos,
el sodio el potasio, el hidrogeno, los acidos grasos volatiles (AGV) (Appels et al.,
2008).

Tiempo de retencién de sélidos (TRS): Es el parametro que se caracteriza como
la cantidad de sdlido en masa que contiene el reactor dividido entre la masa de
so6lido descargado y los desechos del sistema por dia también, se define como el
tiempo medio que el sustrato alimentado permanece en el digestor antes de ser
eliminado como lodo digerido, por lo que es un factor importante en la produccion

de biogas.

Tiempo de retencion hidraulica TRH: Es el tiempo promedio en el cual el lodo es
retenido en el digestor y se calcula como el cociente entre el volumen del digestor
y el caudal alimentado, es importante para establecer la carga organica, el tiempo
de crecimiento bacteriano asi como la conversién de materiales organicos

solubles en biogas.
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1.2.7. Ventajas y desventajas de la digestion anaerobia

Como se ha mencionado la DA es un proceso tradicional utilizado en diversas
partes del mundo para el tratamiento de los lodos ya que tiene grandes ventajas
(Li et al, 2015; Qiao et al, 2013; Souza et al, 1992; Van Lier et al, 1993), como se

citan en la tabla 9.

Tabla 9. Ventajas y desventajas de la digestion anaerobia.

Digestidon anaerobia

Ventajas Desventajas

e Reduccion de la porcion organica de lodo e  Costos de inversion inicial altos
mediante la conversion a CHs , CO2 y
H20, representando el 25y 45% de ST o | argos tiempos de retencién hidraulica para
mantener las bacterias metanogénicas del

e Genera productos con una alto poder sistema
energético (alcoholes, acidos organicos y
biogas) e Sus principales contaminantes son materia
organica suspendida y soluble remanentes
e los lodos digeridos, funcionan como de, nitrdgeno amoniacal, sulfuros y ademas
mejoradores de suelo por su estabilidad de ausencia de oxigeno disuelto.

y caracteristicas fisicoquimicas,

e Elimina el problema de emision de olores

e El potencial de generacion de biogas es
de 0.31 m3/Kg de lodo

e 1 m3de lodo genera 1.6 kW*h

e Reduccion del 30% del costo de manejo
y disposicidn de los lodos

Fuente: (Noyola 1998)

Por estas ventajas en los ultimos anos, se ha incursionado la aplicacién de los
procesos anaerobios al tratamiento directo de agua residual (Van Lier et al, 2008),
asi mismo se han realizado investigaciones para reducir los tiempos de retencion
en la etapa hidrdlisis empleando pretratamientos quimicos, térmicos entre otros

al lodo residual antes de iniciar la digestion anaerobia.
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CAPITULO 2. Planteamiento del

problema

Los lodos de purga por si solos generan biogas que puede ser aprovechado
energéticamente, por lo que la produccidén de metano a partir de lodos pretratados
en un sistema optimizado y bajo condiciones controladas podria superar la
inversion energética. Ademas, se realizaria una completa estabilizacion del
residuo, lo que reduce el riesgo ambiental por su disposicion y en algunos casos
puede ser reusado. En este sentido una opcidén que puede llegar a ser viable es
el uso de lodos pretratados con acido peracético como sustrato para la
produccion de metano para su aprovechamiento como biocombustible gaseoso.
Sin embargo, la produccion de metano a partir de lodos secundarios es minima,
por lo que deben ser pretratados para lograr la liberacion de la materia organica
biodegradable. Existen distintos tipos de pretratamiento, siendo uno de los mas
eficientes la aplicacion de acido peracético, con la finalidad de reducir los tiempos

de estabilizacion y disminuir la carga de microorganismos patdégenos.

2.1. Justificaciéon

El proceso de tratamiento del agua residual por sistemas aerobios trae como
consecuencia la produccion excesiva de lodos secundarios, alrededor de 3,195
Toneladas de lodo seco al dia, de los cuales mas del 90% no son tratados
(Conagua, 2014), y so6lo son depositados al ambiente causando un impacto
negativo. Estos lodos secundarios son fléculos formados por bacterias vy
agregados celulares unidos por sustancias exopoliméricas, por lo que son
considerados de dificil degradacion; ademas de que tienen inmovilizadas
enzimas intracelulares importantes para el proceso de solubilizacién de la materia
organica (H. Q. Yu & Fang, 2003); asi mismo estan constituidos por cationes

multivalentes, como silicatos, 0xido de hierro, fosfato de calcio, proteinas,
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polisacaridos y acidos humicos (Frolund et al, 1996), lo cual dificulta su
desinfeccion y estabilizacion. Por estas razones y con el objetivo de cumplir con
la NOM-004-SEMARNAT-2002, es necesario aplicar pretratamientos quimicos
como un paso previo a la estabilizacién por digestion anaerobia, siendo una
opcion la dosificacion de acido peracético para asegurar la destrucciéon de los
patdgenos y parasitos, ya que este acido actua como agente antimicrobiano y
funciona como muchos otros peroxidos y agentes oxidantes. La actividad
desinfectante de este compuesto se basa en la liberacion de oxigeno activo
(Liberti, 1999) interrumpiendo la actividad quimiosmodtica de la lipoproteina
citoplasmatica de la membrana. Por lo que este reactivo en un tiempo de contacto
de 10 minutos, logra la destruccion microbiana, facilitando asi la etapa de la
hidrolisis en la digestidon anaerobia mediante la liberacion de los constituyentes
intracelulares a la fase acuosa y por ende acelerando el proceso de produccién

de biogas rico en metano (Barrios et al, 2004).

Por lo tanto, en esta investigacién se determiné el potencial bioquimico de
metano utilizando lodo secundario pretratado con acido peracético,
comparandolo con lodo crudo, se evaluaron diferentes relaciones
inoculo/sustrato (F/M), se controld el pH y diferentes concentraciones de APA,
como estrategias que permitan obtener una mayor cantidad de metano,
valorizando energéticamente un residuo, con la finalidad de mejorar la estructura

fisicoquimica del lodo y reducir el contenido de microorganismos patdégenos.

2.2. Hipodtesis

1) El pretratamiento de lodos secundarios con un desinfectante organico (acido
peracético) incrementara la hidrdlisis de la materia organica no biodisponible
generando un biosdlido estabilizado con bajo contenido de microorganismos

patogenos.
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2) La optimizacion de la digestion anaerobia de lodos secundarios reducira los

tiempos de estabilizacion e incrementara el potencial bioquimico de metano.

2.3. Objetivos
2.3.1. General

Implementar técnicas de evaluacién y diversas estrategias en reactores en lote
para incrementar el potencial bioquimico de metano de la digestion anaerobia de

lodos secundarios pretratados.

2.3.2. Particulares

1) Evaluar el efecto del tiempo de exposicion del indculo al acido peracético en
la digestion anaerobia de lodos secundarios.

2) Identificar la dosis de acido peracético que permita la digestién anaerobia de
los lodos secundarios.

3) Evaluar el efecto de la relacién sustrato/microorganismo (F/M) en la digestion
anaerobia de lodos secundarios pretratados con acido peracético.

4) Determinar el efecto del ajuste de pH en la digestion anaerobia de lodos

secundarios pretratados con acido peracético.
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3.1.

CAPITULO 3. Metodologia

Diseino experimental

Evaluacién del potencial bioquimico de
metano (PBM)

Muestreo, caracterizacion
inicial y pretratamiento del lodo

Cinéticas de PBM con un volumen util de 80 mL, a 37°C,
agitacion de 150 rpm, por un periodo de 15 a 30 dias:

e Evaluacion de la relacion F/M (de 0.10 y 0.45)
e Evaluacion de la dosis de APA (de 200 a 400 ppm)
e Evaluacion del efecto del ajuste de pH

Analisis de
resultados

Seleccion de las mejores
condiciones:
(a) relacion F/M, (b) dosis de APA 'y
(c) con ajuste de pH, para obtener un
mayor PBM

Final de la etapa experimental

Figura 2. Diagrama de flujo de disefio experimental.

37



CAPITULO 3

3.2. Metodologia de la experimentacién

Se colectaron 4 muestras compuestas por lodos de purga de los reactores
bioldgicos de la PTAR “Cerro de la Estrella” (figura 3), ubicada en lztapalapa,
Ciudad de México (19°20'12.3"N y 99°04'29.5"0), Estas muestras se obtuvieron
de un colector que dirige estos lodos hacia el drenaje, el punto de la recoleccion
se encuentra en la parte inferior del tanque de tratamiento bioldgico, se usaron
lodos secundarios exclusivamente, y no primarios, ya que el lodo primario es
facilmente biodegradable, mientras que el secundario requiere un pretratamiento

para incrementar su biodegradabilidad (H. Q. Yu & Fang, 2003).

Figura 3. PTAR Cerro de la estrella.

Las recolecciones consistieron de 90L de lodo secundario que se vertian en
bidones dejando pasar un lapso de 20min para que la mayor cantidad de lodo se
sedimentara y asi decantar las muestras hasta colectar el volumen mas cercano
a 90L, las colectas eran llevadas al Laboratorio de Ingenieria Ambiental (LIA) del
Instituto de Ingenieria (IINGEN) donde se llevaba a cabo un proceso de
concentracion de muestra utilizando una centrifuga de marca Beckham a 10 500
rom durante 15 min. El 60% de este concentrado se empleaba para realizar las
alimentaciones del reactor semilla y el resto para realizar los ensayos del

pretratamiento con APA.
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3.3. Prueba de pretratamiento con acido peracético (APA)

Para determinar la dosificacion del acido peracético como oxidante vy
desinfectante de los lodos residuales se realizaron pruebas de jarras en lote con
agitacion multiple, con el equipo marca Phipps & Bird, modelo 7790-400 (figura
4). Los vasos de precipitado se llenaron con 1 L de lodo residual proveniente de
la PTAR Cerro de la Estrella (Iztapalapa, D.F.) a dos diferentes concentraciones
2% y 3% en solidos totales. Estas concentraciones fueron logradas decantando
y sedimentando el lodo de purga hasta alcanzar los valores iniciales.
Posteriormente con pipetas graduadas fue agregada la dosis de acido peracético
(500 ppm) mientras se encontraban en agitacion a 300 rpm durante 30 min como

tiempo de contacto.

ke S

elesecss:
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Figura 4. Preparacion del pretratamiento de los lodos con APA.

3.3.1. Montaje de reactor semilla

Para definir el potencial bioquimico de metano es recomendable tener un inéculo
ya que este posee una alta composicién microbiana con el fin de asegurar que
los diferentes sustratos no tengan ninguna limitacion, garantizando asi la

presencia de arqueas metanogénicas (Angelidaki et al., 2009).
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Con este fin se puso en marcha la estabilizacion de un reactor anaerobio con
lodo pretratado con acido peracético realizando calculos para tener un
funcionamiento adecuado ya que el digestor tiene una capacidad de 5000 mL y
para su estabilizacion se requirid una combinacion de lodo metanogénico y lodo
pretratado en proporciones de 40% y 60% respectivamente para tener una

concentracion aproximada de 40g STT/L aun pH de 7 o mayor.

El digestor se inoculé con 948 ml de lodo diluido y 1642 mL de agua el resto del
volumen fue alimentado de acuerdo con los valores obtenidos en laboratorio (pH,

relacion a y alcalinidad total).

El digestor (figura 5) operd a 37°C, con una velocidad de agitacién de 120 rpm y
una velocidad de carga de 4 g SVT/L. La alimentacion se inicié con 88 mL de lodo
pretratado con APA (500 ppm) diariamente de acuerdo con la capacidad del
sistema de soportar un aumento de carga (la relacidon a no debera ser menor de
4.0).

Este procedimiento se llevd a cabo hasta llegar al tiempo de retencion hidraulica
de 13 dias. Se realizdé un monitoreo diario de la alcalinidad y al cumplir un periodo

minimo de 5 TRH se considerd estable.
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Figura 5. Digestor anaerobio semilla.

3.4. Digestion anaerobia
Para realizar las pruebas de potencial bioquimico de metano, se realizaron 3
cinéticas, que consisten en 12 ensayos cada una y a continuacion se describen

en la figura 6:

Figura 6. Composicién de las cinéticas.
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Las condiciones de operacion de los ensayos en las cuatro cinéticas se citan en

la tabla 10.
Tabla 10.Condiciones para la evalucion del PBM

Parametro Condiciones 6ptimas
Temperatura Mesofilica (3712 °C)
pH Ajustado a 7.0
Agitacion 150 rpm
Tiempo 15 a 30 dias

Estos ensayos se llevaron a cabo con el equipo OxiTop® control OC 110 (figura
7), con un volumen total de 250mL del cual se trabajé con un volumen de 80 mL
y el resto quedd6 como espacio de cabeza. Se utiliz6 como indculo lodos

secundarios del “digestor semilla” aclimatados al acido peracético.

En las cuatro cinéticas se evaluo el efecto del tiempo de exposicion del indculo
al acido peracético dentro del proceso de la digestibn anaerobia por eso la

variacion de la duracion de cada una.

Figura 7. Cinética en Oxitop.
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Cinética sin indéculo adaptado al APA: Se probé Ila relacion
sustrato/microorganismo (F/M) de 0.15 y 0.10 (tabla 11) con 2 y 3% de sdlidos,
con una concentracion de APA de 500ppm y una duracion de 20 dias, bajos las

condiciones ya mencionadas.

Para obtener las relaciones necesarias de esta cinética se realizaron calculos
tomando en cuenta el volumen total (60 mL), el volumen de trabajo (20 mL), la

cantidad de sdlidos presentes en los sustratos y en el indculo.

Tabla 11. Cantidad de lodo necesario para una relacion F/M de 0.10y 0.15

con concentraciones de solidos de 2 y 3%.

Relacién FIM iy 015
(0 SVeustratold SVinoew) ~ SP PAP2% PAP3%  SP PAP 2% PAP 3%
[IN6culo]boteta (g SVTIL) 325 12626 17042 4875 18939  2.5563
Minscuio (g SVT) 0.07 0.03 0.03 0.10 0.04 0.05
Vinseulo (ML) 8.4 3.3 4.4 12,6 4.9 6.6
Vaustrato (ML) 116 16.7 15.6 7.4 15.1 13.4

Cinética con distintas dosis de APA: Se probé Ila relacion
sustrato/microorganismo (F/M) de 0.15 con 2% de so6lidos con tres variaciones
en la concentracién de APA (200, 300, 400 ppm) (tabla 12) para identificar la

dosis que permita la digestion anaerobia de lodos secundarios.

Esta cinética tuvo una duracidn de 20 dias, bajos las condiciones ya

mencionadas, se llevaron a cabo 12 ensayos.
Para obtener las relaciones necesarias de esta, se realizaron calculos tomando

en cuenta el volumen total (250 mL), el volumen de trabajo (80 mL), asi como la

cantidad de sodlidos presentes en los sustratos y en el inéculo.
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Tabla 12. Cantidad de lodo necesario para concentraciones de 200,
300,400 ppm de APA con 2% de solidos.

Parametros SP 2% PAPA (200 ppm) PAPA (300 ppm) PAPA (400 ppm)
[Sustratolvotea (g SV/L) = 12.612 11.602 11.642 11.152
Msustrato (g SVT) = 1.009 0.928 0.931 0.892
Vinsculo (ML) 18 16 16 16
Vsustrato (ML) 62 64 64 64

Cinética con distintas relaciones F/M, con ajuste y sin ajuste de pH: En esta
ultima cinética se probd las relaciones sustrato/microorganismo (F/M) de 0.15 y
0.45 con 2% de sdlidos y una concentracién de APA de 500 ppm (tabla 13), con
la variaciéon del efecto de pH ya que a dos ensayos y un indculo de cada relacién
se les ajustd pH con una solucién 2M de bicarbonato de sodio y los otros ensayos
se mantuvieron a un pH acido de 2.5, previo a la digestion anaerobia, tuvieron

una duracion de 30 dias bajos las condiciones ya mencionadas.

Para obtener las relaciones necesarias de esta se realizaron los respectivos

calculos.

Tabla 13. Cantidad de lodo necesario para relaciones F/M de 0.15, 0.45
con concentraciones de solidos de 2%.
Relacién FIM (g SVsustratoIg sVinéculo)

Parametros Sin ajuste de pH Con ajuste de pH
0.15 0.45 0.15 0.45

[Sustrato]botea (g SV/L) = 1.809 5.428 1.809 5.428

Msustrato (g SV) = 0.145 0.434 0.145 0.434
Vinsculo (ML) 1.8 16.2 1.8 16.2
Vsustrato (ML) 78 64 78 64

3.5. Evaluacion de cultivos en continuo y lote

a) Variables
Los ensayos realizados fueron evaluados mediante el calculo de variables como:

e Eficiencias de hidrdlisis (EH (%) = [g DQO hidrolizada/g DQO inicial] * 100)
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Degradacion de la DQO (Epao (%) = [g DQO consumida/g DQO
alimentada] * 100),

Rendimientos de formacion de productos (Yr/s = g de producto formado/g
sustrato consumido),

Velocidades volumétricas de consumo de sustratos (rs = g sustrato
consumido/ L'd),

Velocidades volumétricas de formacion de productos (rr = g producto
formado/L-d),

Velocidades especificas de consumo (gs = g/g SSV-d)

Velocidades especificas de formacion (gp = g C formado/g SSV-d),

La produccion de metano como litros normalizados.

b) Técnicas analiticas

Al inicio y término de la cinética se evaluaba la caracterizacién de los lodos

empleando técnicas de laboratorio las cuales se mencionan en la tabla 14 y se

citan a

detalle en el anexo 1.

Tabla 14. Técnicas y tipo de analisis.

Técnica analitica Tipo de analisis
Caracterizacion de soélidos Gravimetria
Demanda quimica de oxigeno (soluble) Técnica de reflujo cerrado
Acidos Grasos Volatiles (AGV’s)* Cromatografia de gases CG-FID
pH Potenciometro
Alcalinidad Titulacion
Volumen de biogas generado Sistema OxiTop® Control OC 110
Cantidad de metano y composicion del Cromatografia de gases CG-TCD
biogas

Fuente: (American Public Health Association; .American Water Works Association; .Water
Pollution Control Federation, 2005)

*Para la identificacidon de los acidos grasos volatiles por cromatografia de gases es necesario
contar con una curva estandar, los pasos para su elaboracién se citan en el apartado de anexo 2
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3.6. Analisis estadistico

Para los resultados de las principales variables de respuesta, se calcularon las
desviaciones estandar a partir de al menos dos mediciones independientes y se
reportaron de la siguiente manera: x + o.

Para evaluar las diferencias en los ensayos realizados en las distintas cinéticas,
los resultados se sometieron a analisis de ANOVA. Las diferencias entre los lodos
sin pretratamiento (SP) y los pretratados con acido peracético (PAPA) se
evaluaron mediante pruebas de comparaciéon multiple de Tukey-Kramer con un
intervalo de confianza a = 0.05. Estos analisis estadisticos se realizaron con el
software STATGRAPHICS Centurion XVI (Statpoint Technologies, Inc., 2010).
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CAPITULO 4. Resultados y

discusion

4.1. Cinética sin inéculo adaptado al APA

La relacion sustrato/ microorganismo (F/M) es una factor clave para la
optimizacion del proceso; por lo que, en esta cinética nos enfocamos a la
busqueda de una relacién idonea, se probaron relaciones de 0.10 y 0.15 g
SVsustrato/g SVineculo, Valores menores a los recomendados que se encuentran
entre 0.5 y 1.0 (Chen & Hashimoto, 1996), asi mismo se trabajé con una

concentracion de 500 ppm de APA.

Perfil de AGV's

En la figura 9a se muestran las concentraciones de AGV's empleando la relacion
F/M de 0.10, donde se observa que los ensayos con lodo pretratado con
peracético tuvieron valores mayores a 140,000 ppm, predominando el acido
acético y, en menor concentracion, el resto de AGV’s. En comparacién con la
figura 9b, donde se trabajo una relacién 0.15, se observa que durante toda la
cinética s6lo en una muestra el acido acético fue el predominantes alcanzando
valores de 70,000 ppm, y en los demas ensayos predomind el acido propionico

con valores en promedio de 65,000 ppm.

De acuerdo con los resultado obtenidos para ambos ensayos se observa que las
concentraciones de acidos grasos volatiles estdan por encima de las
concentraciones inhibitorias, que Chen, et al, 2008 reportaron en el orden de
2,000 mg/L para acido aceético y 6,000 mg / L para acido propionico, estas
concentraciones inhiben a las bacterias acetogénicas (Chen, et al, 2008). Este
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comportamiento ha sido reportado por (Van Lier et al., 2008) (figura 8), quiénes
mencionan que la alta acumulacién de AGV's provoca la disminucion del pH por
debajo de 6.3, y por lo tanto, la inhibicion de la etapa metanogénica por limitacion
de la biodisponibilidad del sustrato que impide que las arqueas metabolicen los
AGV’s.

Pobre capacidad
de regulacion del
pH

Acumulacion de

AGV's Aumento de la

toxicidad en la
metanogénesis

Disminucion del

No hay
disociacion de
los AGV's

pH

Figura 8. Caida de pH del reactor como resultado de la sobrecarga
metanogénica y acumulacion de AGV.

Por otro lado los resultados obtenidos para los ensayos de lodo sin pretratamiento
presentaron una baja acumulacion de AGV’s, asi también bajos valores de pH
(2.5-2.9) para ambas relaciones F/M. Segun lo reportado por (Jiang et al., 2013)
la composicion de AGV's se ve afectada por el pH, ya que en niveles menores al
pK de los AGV’s estos no se disocian y no se pueden metabolizar (Jiang et al.,
2013). Este comportamiento también se puede atribuir a las condiciones de esta
cinética y a la falta de un inéculo aclimatado al pretratamiento con acido
peracético, ya que esto no permitio incrementar la velocidad de hidrolisis del lodo

secundario y por ende la mayor produccién de AGV’s que acidificarian el sistema.
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(a) 0.10 y (b) 0.15, para concentraciones de 2 y 3% de sélidos.

49



CAPITULO 4

Remocion de sdlidos volatiles

Segun la USEPA para obtener un lodo residual estable se recomienda obtener
una remocion de solidos volatiles del 38%, analizando la figura 10 se observa
que los ensayos realizados con una concentracion de solidos totales del 3%,
tuvieron eficiencias de remocién de sélidos volatiles 53.55% (figura 10b), siendo
este valor mucho mayor al limite propuesto por la USEPA; por otro parte las
muestras con una concentracion de sélidos de 2% (figura 10a) alcanzando una
eficiencia de 12.46%. Estos resultados muestran que independientemente de la
concentracion de solidos, las muestras de acido peracético de ambas relaciones
F/M tuvieron mayores eficiencias de remocion en comparacion con las muestras
de los lodos que no recibieron ningun pretratamiento, lo que indica que el
pretratamiento con APA permite la ruptura de las células mediante la disociacion
de redes de cationes divalentes presentes en las sustancias poliméricas
extracelulares, induciendo asi la biodisponibilidad de la materia organica soluble
que puede ser biotranformada en las posteriores etapas de la digestion anaerobia
(De la Rubia et al., 2006).
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Solubilizacién de la materia organica

La produccion de metano esta en funcion de la reduccién de la DQO eliminada
(Van Lier et al., 2008). La DQO es un parametro importante para determinar la
cantidad de materia prima y es empleada como medida indirecta de la cantidad
de sustrato transformable a biogas en los procesos anaerobios(Deublein &
Steinhauser, 2010), y también es un indicador de nivel de equilibrio entre la etapa

de hidrdlisis y las siguientes etapas.

Como se observa en la figura 11 para ambas relaciones F/M los lodos pretratados
presentaron valores mayores de DQO al finalizar la cinética que las reportadas
al inicio. Estos resultados indican que durante el pretratamiento con APA no se
solubilizan los componentes de los lodos, y durante la digestion se lleva a cabo
la hidrdlisis de estas células, por lo que la DQO soluble aumenta. Ademas, al
emplear el APA se incrementa la DQO al disociarse este compuesto en moléculas
de acido acético, lo que provoca acumulacion en niveles inhibitorios para la
metanogénesis.
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Figura 11. Concentracién de DQO soluble en ensayos con dos
relaciones F/M: 0.10 (a) y 0.15 (b).

Produccion de biogas

La produccién de biogas fue nulo en las muestras de lodo pretratado con acido
peracético, esto se relaciona con la baja solubilizacién de la materia organica
durante el pretratamiento; ademas este compuesto genera radicales hidroxilo y
peréxido que limitan la produccion de metano, y se ha reportado que los
microorganismos anaerobios requieren largos periodos de adaptacion a este tipo
de pretratamiento, que se caracteriza por una alta acumulacion de acido acético
(Appels et al., 2011).

Por otro lado, se observd en las muestras sin pretratamiento una ligera
produccion de metano; esto se debe a que no hubo un gran rompimiento en la
membrana celular al no aplicar ningun tipo de pretratamiento, y por lo tanto no
hubo una alta biodisponibilidad de la materia organica soluble. Existen reportes
de que hay una relacion directa entre la materia organica soluble liberada (MOS)
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y la velocidad de hidrdlisis, ya que a mayor contenido de MOS, los tiempos para
la formacion de sustratos fundamentales en la DA se reducen y la produccion de

metano se incrementa (Bouallagui et al., 2005).

Estos resultados en general muestran que el pretratamiento permitié una
eficiente remocién de SV, sin embargo la solubilizacién de materia no arrojo
resultados contundentes ya que el manejo de APA como pretratamiento provoco
que las moléculas se disociaran en forma de acido acético alcanzando
concentraciones inhibidoras para la metanogénesis provocando un nulo PBM, ha
esto también se le asocia la baja biodisponibilidad de los AGV’s debido a la

disminucién del pH por debajo del pK de estos acidos.

4.2. Cinética con distintas dosis de APA

En esta cinética se determind la concentracion de APA mas viable como
pretratamiento, probando 3 concentraciones: 200, 300 y 400 ppm, con una
relacion F/M de 0.15 y una concentracion de solidos al 2%, utilizando acido

comercial y un indculo adaptado al acido.

Concentracion de AGV’s

En la figura 12 se observa que hubo un incremento en la acumulacion de AGV's
al incrementar la dosis de APA, alcanzando valores desde 721.95 hasta 2831.33
ppm como acido acético. En los ensayos de 400 ppm se obtuvieron
concentraciones de acido acético ligeramente superiores a las reportadas como
concentraciones inhibidoras de la metanogénesis (2,000 mg/L). En cuanto a los
demas acidos, se obtuvieron valores no inhibitorios tanto para las bacterias
acetogénicas y metanogénicas, ya que se encontraban por debajo de los limites
recomendables que han sido reportados por otros autores para el correcto

funcionamiento de la digestién anaerobia (Y. Chen et al., 2008).
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Figura 12. Acumulacién de AGV's.
Remocion de sdlidos volatiles

En la figura 13 se observa el comportamiento de la remocion de solidos donde la
menor concentracion de APA probada (200 ppm) no promueven rompimiento
celular, por lo que se observa una menor eficiencia de remocion de sodlidos

volatiles (19.6%) comparado con el ensayo SP que tuvo una eficiencia de 38.3%.

En cuanto a los ensayos con altas concentraciones de APA (300 y 400 ppm) se
observd que promueven una mayor remocion de sélidos, ya que se obtuvieron
valores de aproximadamente 60%, que se encuentra por encima del porcentaje
de remocion requerido para la estabilizacion de los lodos secundarios, propuesto
por la USEPA (38%). El analisis estadistico demostrd ser significativo con un
intervalo de confianza de 95.0% (tabla 16) para el pretratamiento con altas
concentraciones de APA ya que propicia un rompimiento de la membrana celular
teniendo una mayor biodisponibilidad de la materia organica en compuestos
menos complejos que pueden ser empleados en las posteriores etapas de la

digestion anaerobia.
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Figura 13. Remocion de sdlidos volatiles.

Efecto del APA en la alcalinidad

Como se muestra en la figura 14 la relacion de alcalinidad a lo largo de esta
cinética se mantuvo en valores que no afectan la metanogénesis, presentando
mayor relacion la muestra de lodo sin pretratamiento. En comparaciéon con la
cinética anterior, en esta se realizd un ajuste inicial de pH (7.0). Por lo que los
niveles de AGV’s iniciales fueron menores a las concentraciones inhibitorias.
Ademas, los altos niveles de alcalinidad indican que el sistema tuvo capacidad
de regulacion del pH, ya que se generd el bicarbonato (6.8-7.2) necesario para
neutralizar los acidos grasos volatiles por la digestion de los lodos, este
bicarbonato se genera por la degradacion de compuestos organicos evitando que
el pH descienda (Varnero Moreno, 2011).
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Solubilizacién de la materia organica

El parametro de DQO es un parametro fundamental para conocer la evolucién de
la materia organica durante el proceso de digestion. Analizando los datos
experimentales se puede observar que el APA promueve la solubilizacién de la
DQO una vez que se lleva a cabo la digestidn, tal como lo muestra la figura 15.
Un factor negativo de parametro es que el bajo tiempo de contacto limita la
degradacion de los compuestos organicos solubles provocando que la remocion

de materia organica sea lenta (Appels et al., 2011).
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Figura 15. Solubilizacion de la materia organica.

Produccion de biogas

La metanogénesis no se vio afectada por las propiedades de acidificacion del
pretratamiento, sin embargo la produccién de metano es menor en los ensayos
con APA comparada con el lodo crudo como se observa en la figura 16. Al
analizar los datos anteriores suponiamos que la produccion de biogas iba a
incrementarse pero no en todos los caso se da la mejora de la digestion
anaerobia aunque haya un alto indice de solubilizacion, ya que el pretratamiento
basado en acido, particularmente a altas concentraciones, conduce a una
produccion de metano baja, aunque los demas parametros indiquen una buena

eficiencia.

Este comportamiento puede explicarse por la fuga de compuestos organicos
solubles inhibidores del lodo a la fase liquida, o la mineralizacién quimica de

compuestos solubilizados durante las condiciones del pretratamiento. Ademas,
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una sobredosis de productos quimicos como el sodio podria inhibir la actividad

microbiana, interfiriendo asi con la via metabdlica para la produccion de metano.

Otro factor importante quizas se deba al tiempo de exposicidbn ya que esta

cinética fue evaluada a los 20 dias (Zhen et al, 2014).
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Figura 16. Produccion de biogas.

4.3. Cinética con distintas relaciones F/M, con ajuste y sin

ajuste de pH
En este experimento final, se realizaron ensayos con relaciones F/M de 0.15 y
0.45 g SValimentados /g SVbiomasa, cON una concentracion de soélidos del 2% y una
concentracion de acido peracético de 500 ppm. En esta cinética se evalu6 el
efecto del pH, trabajando con lodos pretratados con ajuste y sin ajuste de este
parametro, utilizando acido comercial y un inéculo adaptado al mismo, con una

duracioén de 30 dias.
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Remocion de sdlidos volatiles

Se observo en la figura 17 que las condiciones de esta cinética no propiciaron la
remocién de solidos volatiles, ya que el analisis estadistico (tabla 15) no muestra
cambios significativos en esta variable para las muestras con ajuste de pH para
ambas relaciones F/M; sin embargo para las muestras sin ajuste de pH se
obtuvieron valores de 3.8% y 10.5% para las relaciones F/M de 0.15 y 0.45,
respectivamente. Por lo tanto, en ninguno de los ensayos de esta cinética se
obtuvieron remociones de sélidos significativas, por lo que el pretratamiento con
APA y la posterior digestion anaerobia no permiten la estabilizaron el lodo
residual, de acuerdo con la USEPA. Ademas, se muestran evidencias de que el
ajuste de pH después del pretratamiento con acido peracético no mejora la

remocion de solidos.
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Figura 17. Eficiencia de remocion de sélidos en cinética.

Efecto del APA en la alcalinidad

La figura 18 muestra la alcalinidad final, donde se observa que sélo los ensayos
con ajuste de pH y una relacion F/M de 0.45 se mantuvo este parametro dentro

de valores que no afectan la metanogénesis. En los otros ensayos se registraron
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valores de pH menores a 5, por lo que no se pudo realizar las pruebas de
alcalinidad, indicando que las muestras presentan acidificacion debido al efecto
oxidante del acido peracético y la alta acumulacion de AGV's. Varnero Moreno
(2011) menciona que valores de pH bajos reducen la actividad de los
microorganismos metanogénicos, provocando la acumulacion de acido acético e
H2, y al aumentar la presion parcial, las bacterias que degradan el acido
propionico seran severamente inhibidas, causando una excesiva acumulacion de

acidos grasos volatiles de alto peso molecular, particularmente acidos propidnico

y butirico.
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Solubilizaciéon de la materia organica
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La determinacion de la DQO dentro de la digestion anaerobia es un factor
importante, ya que con ella se determina la cantidad de materia organica oxidada
y se emplea como medida indirecta de la cantidad de sustrato transformable a
biogas dentro del procesos (Deublein & Steinhauser, 2010), es un equilibrio entre

la etapa de hidrolisis y las siguientes etapas.

La figura 19 muestra la eficiencia de solubilizacion de la MO, donde se observa
que el pretratamiento obtuvo porcentajes de 80% para muestras con ajuste de
pH y 0.45 de relacion F/M por lo que se puede decir que la solubilizacion fue
adecuada corroborando con un analisis estadistico donde mostro una
significancia con un intervalos de confianza de 0.05 (tabla 15). En cuanto a las
muestras sin ajuste de pH también reportaron altos porcentajes de remocion para
ambas relaciones sin embargo dado el tiempo corto de la cinética, no se logro
obtener biogas como producto final a partir de la materia organica biodisponible,
lo cual confirma la inhibicién de la metanogénesis por las altas concentraciones
de AGV’s y la caida del pH.
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Figura 19. Eficiencia de solubilizacion.
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Produccioén de biogas

La produccion de metano se muestra en la figura 20, donde se compara las
relaciones F/M, empleando como variable los litros de metano normalizados y se
aprecia que la relacion de 0.45 (b) tuvo una produccion de 37.2 N-L CH4/Kg SV
en los ensayos con ajuste de pH presentandose una mayor produccion que en
los ensayos de la relacién F/M de 0.15 (a). Para ambas relaciones las produccion

en los controles fue menor de 8 N-L CH4/Kg SV.
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Figura 20. Produccion de biogas con relaciones F/M de: (a) 0.15 y (b)
0.45.
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Al analizar los resultados de la figura 21, observamos que el pretratamiento
demostrd ser significativo para la produccion de biogas y se evidencié que las
mejores condiciones del pretratamiento fueron con una relacion de 0.45 y con
ajuste de pH ya que el analisis estadistico arrojé un valor-de P menor a 0.05. Lo
cual indica que el ajuste de pH es un factor clave para incrementar la produccion
de biogas, ya que en este ensayo se alcanz6 una produccion de 37.2 N-L CHa/kg
SV. Sin embargo, esta produccion fue similar que en los ensayos con lodo sin
pretratamiento. Por lo tanto, el pretratamiento mostré no ser adecuado para
producir energia pero si mejora las caracteristicas del lodo, por lo que minimiza

el efecto al ambiente y a la salud.
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Figura 21. Potencial bioquimico de metano.
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4.4. Analisis estadistico de resultados obtenidos

Prueba de significancia para cinética de distintas relaciones F/M

Mediante la técnica de ANOVA multifactorial, se analizaron variables de
respuesta como: la remocién de solidos, la solubilizacion de la DQO vy la
produccion normalizada de metano, con un nivel de significancia de a= 0.05. Este
analisis se realizé con la finalidad de determinar si existen diferencias
significativas al aplicar el pretratamiento con APA, en muestras con y sin ajuste

de pH y dos relaciones F/M.

Los resultados obtenidos para la remocion de solidos no mostraron diferencias
significativas, tal como se muestra en la tabla 15, donde ningun valor de P fue
menor que un nivel de significancia a=0.05, por lo tanto las dos variables
independientes evaluadas no tienen un efecto estadisticamente significativo
sobre la remocion de solidos (%) con un 95.0% de nivel de confianza. En cuanto
a la solubilizacion de la DQO se obtuvieron valores para P menores de 0.05 para
cada uno de los factores, por lo que para esta variable si hubo diferencias
estadisticamente significativas, con un 95.0% de nivel de confianza. En la
produccion de biogas los valores de P también presentaron diferencias
significativas, lo cual indica que el ajuste de pH es factor clave para incrementar

la produccién de biogas, ya que el valor-P obtenido fue menor que 0.05.

Tabla 15. Analisis de Varianza.

Remocion de solidos

A:Ajuste de pH 17.6121 1 17.6121 4.90 0.0777
B:Relacién F/M 2.13211 1 2.13211 0.59 0.4758
RESIDUOS 17.9556 5 3.59111

TOTAL (CORREGIDO) 37.6998 7

Solubilizacion de la DQO

A:Ajuste de pH 3423.22 1 3423.22 15.25 0.0114*
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B:Relacién F/M 6430.66 1 6430.66 28.65 0.0031
RESIDUOS 1122.38 5 224 475

TOTAL (CORREGIDO) 10976.3

Produccién normalizada de metano

A:Ajuste de pH 1156.81 1 1156.81 14.54 0.0125
B:Relacién F/M 345.845 1 345.845 4.35 0.0915
RESIDUOS 397.785 5 79.557

TOTAL (CORREGIDO) 1900.43 7

*Valores de P subrayados presentan diferencias significativas y un valor menor a a=0.05
GI: grados de libertad

Por otro lado, la figura 22a muestra que la solubilizacién de la DQO es
significativamente mayor sin ajuste de pH, logrando una mayor efectividad sobre
la solubilizacion de la materia organica. La produccion de metano (Figura 22b)
muestra que para obtener una mayor produccion de metano se requiere realizar

el pretratamiento con APA ajustando el pH.
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Figura 22. Graficos de medias para: (a) la solubilizacion de la DQO y (b)
la produccién de biogas.

Prueba de significancia para cinética con distintas dosis de APA

El andlisis estadistico de la segunda cinética (tabla 16), mostrd diferencias
significativas para las tres variables de respuesta, ya que los valores-P obtenidos
son menores que 0.05, indicando que la modificacion en la dosis de APA tiene
un efecto estadisticamente significativo, con un 95.0% de nivel de confianza.
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Tabla 16. Analisis de Varianza.

Remocion de sélidos

A:APA (ppm) 2884.96
RESIDUOS 88.515
TOTAL (CORREGIDO) 2973.48
Solubilizacién de la DQO

A:APA (ppm) 143.247
RESIDUOS 13.7578

TOTAL (CORREGIDO) 157.005

Producciéon normalizada de metano

A:APA (ppm) 18509.6
RESIDUOS 22.301
TOTAL (CORREGIDO) 18531.9

961.655
22.1288

47.749
3.43945

6169.87
5.57526

43.46

13.88

1106.65

0.0000

*Valores de P subrayados presentan significacion menor a a=0.05

GI: grados de libertad

Con base en las figuras de medias para la remocion de sdlidos (Figura 23a) y la

produccion de biogas (Figura 23b) se eligio la concentracion de APA de 400 ppm,

ya que es idonea para la estabilizacién de los lodos secundarios, pero con esta

concentracion de APA no se pudo incrementar la productividad de metano.
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Medias y 95.0% de Fisher LSD
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Figura 23. Graficos de medias para: (a) la remocion de sélidos y (b) la
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CAPITULO 5. Conclusiones y

5.1.

recomendaciones

Conclusiones

Con base en los resultados obtenidos se concluye lo siguiente:

Cinética sin indculo adaptado al APA

La utilizacion de lodo pretratado sin ajuste de pH no permitio la disociacién
de los AGV’s y por lo tanto no pudieron ser metabolizados.

La falta de un in6culo adaptado al pretratamiento con 500 ppm de APA
inhibié la produccion de metano por la alta acumulacion de AGV's.

El pretratamiento con APA contribuyé solo a la estabilizacién del lodo.

Cinética con distintas dosis de APA

Las concentraciones de 400 y 300 ppm de APA presentaron una remocion
de sélidos cercana al 60%.

Con la concentracion de 200 ppm la produccién de metano fue menor a la
produccion obtenida con el lodo no pretratado.

La dosis de APA mas apta para el pretratamiento fue de 400 ppm, ya que
se logré una remocion de solidos del 59.7 % y una produccidon de metano
de 61.4 N-L CH4/Kg SV.

Cinética con distintas relaciones F/M, con ajuste y sin ajuste de pH

El ajuste de pH en el lodo pretratado como paso previo a la digestidon
favorece la produccion de metano, en comparacién con los ensayos sin
ajuste de pH.

La relacién de 0.45 g SVsustrato /g SVinscuo mejord las caracteristicas del
lodo, ya que alcanzé una solubilizacion de DQO de 82.86% y una
produccion de metano 37.2 N-L CH4/Kg SV.
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Al pretratar los lodos con APA, se reduce el tiempo de estabilizacion de los lodos
de 45 a 22 dias, ya que en este tiempo se obtiene la maxima produccién de
metano, sin embargo esta produccidn es menor a la de los ensayos sin

pretratamiento.

Por lo tanto, el pretratamiento con una concentracion de APA de 400 ppm, junto
con una relacion de 0.45 g SVsustrato /g SVinsculo Y con ajuste de pH, favorecen la

estabilizacion de los lodos secundarios.

5.2. Recomendaciones

e Realizar la cuantificacion de microrganismos patégenos como: coliformes
fecales, Salmonella y E. Coli, para evaluar la viabilidad del pretratamiento en

la estabilizacién y posibles reutilizacion del lodo como mejorador de suelos.

e Proponer la combinacién de la adicion de APA con otro pretratamiento como
la electrooxidacion, para obtener un tratamiento integral que permita una

mayor produccion de metano y la estabilizacidén de los lodos.

¢ Realizar otra experimentacion con las mejores condiciones obtenidas en este
trabajo (400 ppm de APA, con una relacion F/M de 0.45 y ajuste de pH)
afiadiéndole sales férricas, ya que Yu et al. (2015) menciona que esta
sales mejoran la produccion de biogas y reducen la generacion de sulfuro de

hidrégeno en el mismo.
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Anexo 1

Desarrollo de técnicas de evaluacion de cinéticas:

Demanda quimica de oxigeno (DQO):

Se midié la demanda quimica de oxigeno total y soluble.

Para la DQO soluble se centrifugo muestras de lodo y se tomd el
sobrenadante para hacer diluciones 1:25 y 1:50 para medir la DQO con la
curva estandar correspondiente.

Se agregaron 1.5 mL de muestra diluida o agua (blanco) en un tubo que
contenia las soluciones digestora y catalitica.

Se realizo la digestion de las muestras a 150 °C por dos horas. Se midio
la concentracion de DQO en un espectrofotdmetro HACH a una longitud
de onda de 610 nm. Se puso a peso constante las capsulas de porcelana
durante 30 min.

Las unidades para reportar los resultados son mg/L de DQO.

Determinacion de Sélidos por volumen:

Se puso a peso constante las capsulas de porcelana durante 30 min.
Una vez concluido el tiempo las capsulas se dejan enfriar y se registra su
peso correspondiente P1.

Se coloco 25 ml de lodo dentro de las capsulas.

Se Introdujeron a la estufa a 103°C hasta que el agua se evaporo
totalmente (12hrs).

Se pasaron las capsulas al desecador, se dej6 que enfriaran y
posteriormente se pesaron y registrar su peso P2.

Las capsulas se llevaron a la mufla a 550°C durante 30 min y después a

la estufa a 103°C durante 15 min.
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Una vez trascurrido el tiempo las capsulas se colocaron nuevamente en el
desecador para permitir que se enfriaran y posteriormente se procedié a
registrar el peso correspondiente P3.

Para obtener las concentraciones se realizaron los calculos especificos

donde:

(P2-P1)
Volumen de muestra L

STT =

SVT = (P2-P3)

" Volumen de muestral

SFT = STT — SVT

Determinacion de Sélidos por peso:

Se puso a peso constante las capsulas de porcelana durante 30 min.
Una vez concluido el tiempo las capsulas se dejan enfriar y se registra su
peso correspondiente P1.

Se colocaron 5 g de lodo dentro de las capsulas y se registré su peso P2.
Se Introdujeron a la estufa a 103°C hasta que el agua se evaporo
totalmente (12hrs).

Se pasaron las capsulas al desecador, se dej6 que enfriaran y
posteriormente se pesaron y registrar su peso P3.

Las capsulas se llevaron a la mufla a 550°C durante 30 min y después a
la estufa a 103°C durante 15 min.

Una vez trascurrido el tiempo las capsulas se colocaron nuevamente en el
desecadores para permitir que se enfriaran y posteriormente se procedio
a registrar el peso correspondiente P4.

Para obtener las concentraciones se realizaron los calculos especificos.

Alcalinidad:

Se tomd 25 ml de la muestra y se anot6 el pH del lodo.
Se titulé con H2S0O4 0.2 N hasta alcanzar un valor de pH a 5.75 y se anot6
el volumen de acido consumido.

Se continuo la titulaciéon hasta alcanzar un pH = 4.3.
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Se determind la relaciéon a dividiendo los mililitros de acido consumido a

pHs.75 entre los mililitros de acido consumido a pHa.3o.

__alcalinidad pHs 75

" alcalinidad PHy3

Caracterizacion del biogas producido (Cromatografia de gases):

Tomar 0.5 mililitros de biogas con una jeringa.

Inyectar el volumen de biogas a un cromatografo de gases con detector
de conductividad térmica.

Medir la altura de los picos de los componentes del biogas (metano vy
dioxido de carbono).

Determinar la composicion y cantidad de los gases presentes en las

muestras.

Cuantificacion de los acidos grasos volatiles (AGV's):

Preparacion de la muestra:

Se tomaron dos mililitros de lodo con una jeringa y se deposita en el tubo
Eppendorf y se agregaron dos gotas de acido clorhidrico.

Se centrifugaron por 30min a una velocidad de 3500 rpm.

Al terminar la centrifugacion se extrajo el sobrenadante amarillo y se filtrd
con una membrana de celulosa con un tamafo de poro de 0.25mm.

Las muestras se corrieron en un cromatdgrafo de gases SRI con una
columna de 15m *0.53mm*1.00um e hidrégeno como gas acarreador.

Las muestras son preservadas en refrigeracién a 4°C.
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Anexo 2

Preparacion de estandar para AGV’s

Se realizan célculos para tener una solucién madre de 1000 ppm de cada acido
(acido acético, acido propidnico y acido butirico) en 100 ml de agua destilada

Tabla 17. Preparacién de la soluciéon madre AGV's.

Densidad (g/ml) 1.05 0.99 0.96
Peso molecular (g/mol) 60.05 70.08 88.11
Pureza (%) 99.7 99 99
Solucién madre (mg/l) 1000 1000 1000
Cantidad de acido (mI/100 ml) 0.096 0.102 0.105
Cantidad de 4cido (uL/100 ml) 96 102 105

Aforar con 10% de volumen de HCL al 50%

Utilizar agua MilliQ para las preparaciones de los estandares

Preparacion de los estandares
Para la preparacion de los estandares la solucion madre requirié ser diluida para

alcanzar las diferentes concentraciones deseadas en un volumen de 1.5 mL.

Tabla 18. Preparacion de los estandares AGV's.

100 150 1350
200 300 1200
400 600 900
600 900 600
800 1200 300
1000 1500 0

Curvas estandar

A partir de las concentraciones realizadas se analizan en una cromatégrafo de

gases, y se elaboran las curvas estandar.
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Figura 24. Curva estandar de acido acético.
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Figura 25. Curva estandar de acido propidnico.
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Figura 26. Curva estandar de acido butirico.
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