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Término
%
(NH4)2HPO4
(NH4)2S04
(NH4)3POg4
°C

Abs
Ag2S04
AGV
Al/AP
Alcalinidad

AM
anaerobiosis

ANDEVA
atm

Azeotropia

BaCl;
Bagazo

GLOSARIO

Definicién

Signo de porcentaje

Fosfato 4cido de amonio

Sulfato de amonio

Fosfato de amonio

grados Celsius

Lectura de la absorbancia, cantidad de luz absorbida por una
solucién, obtenida del espectrofotdmetro UV-Vis

Sulfato de plata (argentoso)

Acidos grasos volatiles

Factor de la relacion entre la alcalinidad debida a los AGV y la
alcalinidad bicarbonatica (Ecuacion A4.4)

Medida de la capacidad de una muestra de agua para
neutralizar acidos (Ecuacion A4.1)

Argueas metanogénicas

Es un fendmeno donde los microorganismos requieren de
condiciones sin la presencia de oxigeno molecular (an=alfa
privativa del griego, aeros=aire, bios=vida). Por ello, es un
absurdo en espaiiol, una lengua romance o derivada del latin y
éste del griego, decir ‘anaerdbico’ (un barbarismo derivado del
inglés anaerobic) en vez de anaerobio [nota de la asesora]
Andlisis de varianza, ANOVA, por sus siglas en inglés Analysis
of variance (Anexo C)

Unidad de presion equivalente a la presion de la atmosfera o
atmosfera (Unica esdrujula) terrestre sobre el nivel del mar
Caracteristica de algunas mezclas liquidas que consiste en
presentar un punto de ebullicibn mayor o menor que el
correspondiente a las sustancias puras que intervienen en la
mezcla. En el primer caso se trata de azeotropismo positivo v,
en el segundo, negativo. El etanol exhibe azeotropia con el
agua y por lo tanto el etanol solamente puede ser purificado
hasta aproximadamente 95% en volumen usando el punto de
ebullicibn como parametro de separacién ya que no pueden
separarse por destilacion pues su composicion molar en ambas
fases liguida y gaseosa es igual: 89.4% mol de etanol a 78.2°C
a 1 atm. Esta temperatura es la minima a la cual la solucién
etanol-agua puede entrar en ebullicion [Nota de la asesora]
Ordenada al origen en la ecuacion de la regresion lineal para
obtener la concentraciéon en la determinacion de los parametros
por espectrofotometria y cromatografia

Cloruro de bario

Residuo fibroso resultante de la trituracién, presién o
maceracion de frutos, semillas, tallos, etc., para extraerles su

Xl



Término

Batey

Buffer

C.

C. E.

Ca(OH):
CaCOs3

Carga organica

CG
CG-DIF

CH3COOH
CH3COONa
CH4

Cl

cm
CMNUCC

CO2
D.E.
d.i.
DA

DBOs
DIF
Digestion

Definicién

jugo, especialmente el de la vid o la cafia de azlcar
(https://dle.rae.es/bagazo?m=form)

Palabra de origen caribe (https://dle.rae.es/batey?m=form). En
los ingenios azucareros mexicanos es el nombre de los patios
donde se recibe la cafia de azlcar cortada en los cafaverales
[Nota de la asesora]

Palabra en inglés muy cominmente usada para designar a una
sustancia que se usa para amortiguar el valor del pH de una
solucion

Concentracion de la ecuacion de la regresion lineal para la
determinacién de los parametros por espectrofotometria y
cromatografia

Concentracion conocida (mg/L) para la determinaciéon de las
curvas de calibracién en la determinacion de los parametros
(Anexo A. Ecuacién A)

Concentracion desconocida (mg/L) para la determinacion de
las curvas de calibracion en la determinacion de los parametros
(Anexo A. Ecuacion A)

Conductividad eléctrica

Hidroxido de calcio

Carbonato de calcio

Cantidad masica de influente que ingresa a un biorreactor (en
inglés se conoce como organic load rate, OLR, tasa masica
organica)

Cromatografo de gases

Cromatografia de gases con detector de ionizacion de flama
por sus siglas en inglés GC-FID (Gas Chromatography-Flame
ionization detector)

Acido acético

Acetato de sodio

Metano

lon cloruro

Centimetro

Convencion Marco de las Naciones Unidas sobre Cambio
Climatico

Dioxido de carbono

Desviacion estandar

Diametro interno

Degradacibn anaerobia (no digestion ‘anaerobia’, un
pleonasmo)

Demanda bioquimica de oxigeno a los 5 dias

Detector de ionizacion de flama

Accion del verbo digerir. Del latin digerére 'distribuir, repartir',
Se conjuga como sentir. 1. Convertir en el aparato digestivo los

Xl
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DND

DOF

DQO
DQORrem
E65
Elutriacion

ENCC

€Q ac
EtOH

F

Fe3*
FeCls.6H20
FeS

FeSOq4

g

GEl

Gl

GLP

GNC
Guarapo

GWh
H2
H20O
H.S
H2S0O4
HCI

Definicién

alimentos en sustancias asimilables por el organismo
(obviamente en condiciones anaerobias porque en el estbmago
no hay oxigeno libre) [Nota de la tutora]. 4. Quimica Degradar
materia orgéanica mediante calor, reactivos quimicos o
microorganismos (obviamente también sin presencia de
oxigeno libre) (https://dle.rae.es/digerir?m=form)

Dato no disponible

Diario Oficial de la Federacion (México)

Demanda quimica de oxigeno

Porcentaje de remocion de la demanda quimica de oxigeno
Efluente del RALLFA a 65°C

Proceso de separacién de materiales granulares de diversos
tamafos mediante un fluido en movimiento. Se busca que la
biomasa granular no salga del biorreactor y por ello se espera
gue estos granulos de biomasa sean mas densos que el agua
La Estrategia Nacional de Cambio Climatico (ENCC), publicada
en el Diario Oficial de la Federacion el 6 de marzo del 2013, es
el instrumento rector de la politica nacional en el mediano y
largo plazos para enfrentar los efectos del cambio climético y
transitar hacia una economia competitiva, sustentable y de
bajas emisiones de carbono

Equivalente gramo del acido sulfarico

Etanol, también Illamado alcohol etilico o alcohol
coloquialmente

Factor de conversion en la determinacion de solidos

lon férrico o ion hierro (lII)

Cloruro férrico, cloruro de hierro (lll) hexahidratado

Sulfuro ferroso o sulfuro de hierro (ll)

Sulfato ferroso

Gramos

Gases de efecto invernadero

Grados de libertad

Gas licuado de petroleo en espafiol, por gas proveniente de
propano liquido en inglés (liquid propane gas, LPG)

Gas Natural Comprimido, combustible para uso vehicular

Voz quechua. Jugo de la cafia dulce exprimida que, por
vaporizaciéon (del agua que contiene), produce el azlcar
(https://dle.rae.es/guarapo?m=form)

Giga Watt hora

Hidrégeno molecular

Agua

Sulfuro de hidrégeno

Acido sulfurico

Acido clorhidrico
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Definicién

Bicarbonato

Radical trioxidano, la Wikipedia sefiala que es un derivado del
trioxido  dihidrogenado o  tribxido  de hidrogeno
(https://en.wikipedia.org/wiki/Trioxidane). Es un compuesto
inorganico con la siguiente formula quimica: [H(u-Os)H] or
[H.O;]). Este radical se deriva de uno de los polioxidos de
hidrégeno. En disolucion acuosa forma agua y oxigeno
singulete:

o A
?f\%_;nofH__ﬁ T ~o—
H H

Biftalato de potasio, hidrogenoftalato de potasio (KHP,
potassium hydrogen phthalate). Reactivo patron para la
determinacion de la curva de demanda quimica de oxigeno,
DQO (Anexo A6)

Factor de amortiguamiento (buffer, en inglés), es la relacion
entre la alcalinidad debida a los AGV y la alcalinidad total
(Ecuacion A4.2)

Siglas en inglés para Panel Internacional sobre el Cambio
Climatico

Unidad para la temperatura absoluta, Kelvin

gramos DQO por 1 mol de CH4 (64gDQO/mol CH4)

Dicromato de potasio

Kilogramo

Nitrato de potasio

Kilowatt, es la cantidad de potencia eléctrica o demanda

Litro

Siglas en inglés para Least Significant Difference (la prueba de
rangos multiples de Fisher o diferencia minima significativa)
Valor de la pendiente en la ecuacion de la regresion lineal para
obtener la concentracidn en la determinacion de los parametros
por espectrofotometria y cromatografia

Metro cubico

Enzima complejo metil-coenzima M reductasa

Miligramo

Cloruro de magnesio hexahidratado

Megajoules

Mililitro

Millones de metros cubicos

Muestra problema
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NaCl
NaHCOs3
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PIB
R
RALLFA
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SDF
SDT
SDV
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SO
SO4'2
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SSF

Definicién

MiliSiemens

Microorganismos sulfatoreductores

Elemento quimico nitrégeno

Numero de moles

No disponible

Nitrégeno molecular o dinitrégeno

Cloruro de sodio

Bicarbonato de sodio

Nitrato de sodio

Hidréxido de sodio

Sulfuro de sodio nonahidratado

Sulfato de sodio

Amoniaco

lon amonio

Normalidad del &cido sulfurico (0.1N)

Nandmetros

Oxigeno

Radical hidroxilo

Cantidad masica de influente que ingresa a un biorreactor (en
inglés se conoce como organic load rate, OLR, tasa masica
organica)

Presion atmosférica (atm)

Potencial de hidrogeno. Término que indica la concentracion de

iones hidrogeno es una disolucion

Producto Interno Bruto

Constante general de los gases (0.08206 atm L / mol K)
Reactor anaerobio de lecho de lodos de flujo ascendente o
UASB reactor, upflow anaerobic sludge blanket reactor, por sus
siglas en inglés

Subindice para cantidad removida

lon sulfuro

lones sulfuros generados en la determinacion del contenido de
sulfuros presentes

Solidos disueltos fijos o cenizas (Anexo A5, Ecuacion A5.3)
Solidos disueltos totales (Anexo A5, Ecuacion A5.1)

Solidos disueltos volatiles (Anexo A5, Ecuacion A5.2)
Significancia en el andlisis estadistico para la prueba de rangos
multiples para el volumen de metano por parametro

Oxido de azufre

lon sulfato

lones sulfato removidos en la determinacion del contenido de
sulfatos presentes

Solidos suspendidos fijos (Anexo A5, Ecuacion A5.4)
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SSFRrem
SST
SSTrem
SSV
SSVRem
ST
STRem
STF
STFRrem
STV
STV

T

TRC
TRH
TWh
UASB

viv
VC

VcHa
VCH4-Biogés

VCHa4-Biogas-1
VCHa4-Biogas-2
Vcha-ce
VcHa-DQo
VcHa-DQo-1
VcH4-DQo-2
Vart

VD

Vi
V1

Definicién

Solidos suspendidos fijos removidos

Solidos suspendidos totales (Anexo A5)

Solidos suspendidos totales removidos

Sélidos suspendidos volétiles (Anexo A5)

Solidos suspendidos volatiles removidos

Sélidos totales (Anexo A5)

Sélidos totales removidos

Solidos totales fijos (Anexo A5, Ecuacién A5.5)

Solidos totales fijos removidos

Sélidos totales volatiles (Anexo A5)

Sélidos totales volatiles removidos

Temperatura de operacion del RALLFA (°C)

Tiempo de retencioén celular

Tiempo de residencia hidraulico

Tera Watt hora

Siglas en inglés por upflow anaerobic sludge blanket reactor
(reactor anaerobio de lecho de lodos de flujo ascendente o
RALLFA)

volumen/volumen

Vinaza cruda (sin dilucién alguna como vienen de la planta
cooperante)

Volumen de metano

Volumen de metano experimental de 20 semanas obtenido a
partir de la DA

Volumen de metano experimental obtenido a partir de la DA de
la 1° etapa de evaluacion estadistica

Volumen de metano experimental obtenido a partir de la DA de
la 2° etapa

Volumen de metano real de 10 semanas obtenido por
cromatografia de gases

Volumen de metano tedrico de 20 semanas obtenido a partir de
la demanda quimica de oxigeno

Volumen de metano teorico obtenido a partir de la demanda
guimica de oxigeno de la 1° etapa de evaluacion estadistica
Volumen de metano tedrico obtenido a partir de la demanda
guimica de oxigeno de la 2° etapa de evaluacion estadistica
Volumen total para el calculo de la alcalinidad total de una
muestra acuosa (Var=Va3 + Vs.75)

Vinazas diluidas con agua de la llave (para su alimentacion al
RALLFA)

Volumen de la muestra problema (50 mL)

Volumen conocido en litros para la determinacién de las curvas
de calibracién en la determinacion de los parametros (Anexo A.
Ecuacién A.1)
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V2

Va3

Vs 75
Zafra

Letras griegas

a

ML

Definicién

Volumen desconocido en litros para la determinacion de las
curvas de calibracion en la determinacion de los parametros
(Anexo A. Ecuacién A.1)

Volumen titulado para llevar la muestra problema a pH=4.3
Volumen titulado para llevar la muestra problema a pH=5.75
Se refiere a la cosecha de la cafia de azlcar, proceso de
guema-corte-recoleccion que posteriormente es llevada a los
ingenios azucareros para ser procesada. Proviene del arabe y
significa viaje, por el viaje que hacian los trabajadores a los
sitios donde crecia la cafia para cortarla y llevarla a su sitio de
procesamiento (http://etimologias.dechile.net/?zafra)

Letra griega alfa. Factor de alcalinidad que indica la relacion
entre la alcalinidad bicarbonatica y la alcalinidad total
(Ecuacion A4.3)

Letra griega lambda, indica longitud de onda en los
espectrofometros UV-Vis

Microlitros
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RESUMEN

En los procesos para la elaboracion del azlcar y alcohol de cafia se tienen grandes
problemas de contaminacion en el aire, el agua y los suelos debido a las descargas
constantes de aguas residuales que son vertidas por esta industria en caso de no
contar con alguna planta de tratamiento y/o recuperacion de sus residuos. Para la
produccion del alcohol etilico se utilizan las melazas provenientes de la cafia de
azucar. Este proceso produce en proporcion de 12 a 15 litros de una corriente
secundaria del fondo de la columna de destilacién agotadora por cada litro de alcohol
destilado. Esta corriente, conocida como vinaza, es evacuada de la primera torre de
destilacion a una temperatura de aproximadamente 80°C y se caracteriza por tener
un pH acido obtenido ex profeso para impedir la proliferacion de microorganismos
gue puedan competir con la levadura Saccharomyces cerevisiae por la glucosa.
Posee un elevado contenido de materia organica e inorganica disuelta, coloidal y en
suspension que dificulta su recuperacion. Una buena alternativa para el tratamiento
del agua residual es la biodegradacion anaerobia, con la cual se produce biogas rico
en metano que posteriormente es utilizado como fuente de energia. En esta
investigacion, se realizo la evaluacién del comportamiento de un reactor termofilico
tipo RALLFA (siglas para reactor anaerobio de lecho de lodos de flujo ascendente)
para convertir los compuestos carbonosos de la vinaza medidos como demanda
guimica de oxigeno en biogas rico en metano. Para ello, se oper6é uno de los
reactores a escala de laboratorio de 2. L de volumen de trabajo, que se encuentran
en los Laboratorios de Ingenieria Quimica Ambiental y de Quimica Ambiental de la
UNAM el cual estd a una temperatura de 65°C. El tiempo de operacion fue de 24
semanas con una alimentacion de 250 mL diaria de vinaza diluida al 25%, dando un
tiempo de residencia hidraulica de 7 dias. El contenido de materia organica medido
como demanda quimica de oxigeno (DQO) estuvo en un promedio de 79,639+2,309
mg L1 Para evaluar la estabilidad del proceso se midieron continuamente
pardmetros de seguimiento para el efluente como pHees = 7.2+0.41, alcalinidad
6,596+1,120 mgCaCOs L, determinacion de sulfatos SOs2gss = 2,256+811,

determinaciéon de sulfuros, S2gss = 18.0+3.0, determinaciéon de DQO de DQOkgss =
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21,933+6,025 mgO: L, produccion de biogas de 20 semanas VcHa-siogas = 0.6+0.44
L/semana. Como resultado se observd que, a pesar de estar en un pH neutro, el
RALLFA aun se encuentra en etapa de estabilizacion al tener todavia una baja
remocion, de 2.34 gOzrem L, equivalente a 28+0.09%. Para la produccién de biogas,
se evaluo el contenido de metano real en el biogas, VcHa-cc = 0.32+0.20 L/semana,
con un rendimiento del CH4 producido de 34 + 13% m?® CHz-cc /g DQOgem. Se calculd
el metano tedrico de 20 semanas a partir de la DQO Vchapgo = 1.32 + 0.56
L/'semana. A partir de un analisis de varianza se encontr6 que no hubieron
diferencias significativas entre el volumen experimental del biogas producido y el
volumen de metano real contenido en el biogas. Por lo tanto, hubo un alto contenido
de metano en el biogds. También se determind que si existe una diferencia
significativa con respecto del volumen de metano teorico. En conclusion, en
temperaturas termofilicas se necesitan largos tiempos de adaptacion de las
comunidades microbianas a pesar de encontrarse a pH neutro, lo que genera una
baja produccidén de biogéas, pero, por otro lado, se tiene una buena conversion de
compuestos carbonosos a metano debido al efecto que la temperatura tienen sobre
las arqueas metanogénicas obteniendo con ello una buena remocion de esos

compuestos carbonosos biodegradables.

Palabras clave: Reactor termofilico anaerobio de lecho de lodos de flujo
ascendente (RALLFA), vinazas, demanda quimica de oxigeno
(DQO), biogas, metano (CHa)

XIX



CAPITULO 1

PROBLEMATICA

1.1. Planteamiento del problema

Las actividades humanas deplorables tienen como consecuencia la produccién de
una gran cantidad de desechos organicos que aceleran la liberacion de gases de
efecto invernadero al ambiente, lo que resulta en la alteracion del equilibrio
ecoldgico. La contaminacién ambiental causada por las grandes cantidades de
desechos industriales y el calentamiento global, debido a la emisiéon de gases de
efecto invernadero (GEI), dan la oportunidad para la implementacion de energias

renovables.

Los combustibles fosiles, el petrdleo y sus derivados, como fuente de energia no
renovable estan llegando a niveles de agotamiento acelerado (Sandoval-Rojas,
2015). En este sentido, la produccion de biocombustibles ha despertado el interés
mundial para la transformacién y aprovechamiento de la energia uatil (COLPOS,
2010). Con ello, se pretende controlar y reducir las emisiones contaminantes, el
vertimiento de aguas residuales a cuerpos receptores (aguas o suelos) y satisfacer

las necesidades de diferentes sectores de la sociedad.

En los procesos para la elaboracién del azucar y alcohol de cafa se tienen grandes
problemas de contaminacion en el aire, el agua y los suelos debido a las continuas
descargas de aguas residuales y subproductos que no son aprovechados y las
emisiones a la atmosfera o atmdsfera de mondxido de carbono, hidrocarburos,
oxidos de azufre y de nitrdgeno debidos a la quema de cultivos y combustibles fosiles
no reaprovechadas (Ramirez-Burgos et al., 2000a,b). Para el caso de los ingenios

azucareros productores de alcohol etilico, si se desaprovechan estas corrientes de



agua y subproductos, en sistemas de enfriamiento, de condensadores, de

evaporadores, de calderas y del bioproceso de fermentacion se tiene contaminacion.

La materia prima que se utiliza para la produccién del alcohol etilico son las melazas
provenientes de la cafia de azlcar, las cuales se fermentan con nutrientes vy
levaduras (Saccharomyces cerevisiae) a un pH &cido alcanzado por la adicién de
acido sulfurico para evitar la competencia de otras especies microbianas por la
glucosa (Castro-Gonzélez, 2004).

El mosto fermentado, llamado coloquialmente vino, se envia al tren de destilacidén
para enriquecer la concentracion de etanol y quitar los residuos de la fermentacién:
Mosto muerto o mezcla de alcoholes y otros compuestos organicos, restos de

levadura muerta y materia en suspension.

En la columna fraccionadora se inicia la destilacion por arrastre de vapor. Del fondo
sale una corriente liquida a una temperatura entre 85 y 88°C, denominada VINAZA.
Esta corriente contiene casi todos los productos secundarios de la fermentacion
(Bautista-Zuniga, 2000).

El etanol concentrado en las diferentes columnas de destilacion llega a casi 95% en
volumen (antes de llegar a su punto azeotropico). Posteriormente, se lleva a las

torres de destilacion rectificadoras para la recuperacion del etanol por los domos.

Las vinazas provenientes de los complejos azucareros/alcoholeros pueden ser las
aguas residuales mas contaminantes por su gran volumen de generacién, por su alto
contenido de compuestos organicos e inorganicos y su dificil y costosa separacion ya
gue se producen en una proporcién de 12 a 15 litros por cada litro de alcohol
destilado (Sandoval-Rojas, 2015). Por ello, se tienen continuamente propuestas para
darles un valor agregado que cubra los costos de su separacion y aprovechamiento
(Contreras-Contreras, 2019; Correa-Lopez, 2022; Gaspar-Mendoza, 2022; Martinez-
Arrellano, 2022).



La materia organica e inorganica disuelta, coloidal y en suspension que contiene
puede convertirse en gas metano si es biodegradable y si no lo es, puede separarse
y usarse como antioxidante (Contreras-Contreras, 2019; Correa-Lépez, 2022;
Gaspar-Mendoza, 2022; Martinez-Arrellano, 2022).

La temperatura a la cual son evacuados dificulta su transformacion mediante un
tratamiento convencional o proceso biolégico (Rojas-Zamudio, 2018). Este
subproducto, si no es reaprovechado, representa un fuerte problema de
contaminacién, ya que cuando se vierte sobre rios, lagos, presas, canales y/o
directamente sobre las tierras de cultivo ocasionando su deterioro al incrementar su

temperatura y disminuir la cantidad de oxigeno disuelto disponible.

En México existe una ley que reglamenta las descargas de aguas residuales a
cuerpos receptores, la Norma Oficial Mexicana NOM-001-SEMARNAT-1996 (DOF,
1996) y que recientemente fue actualizada (DOF, 2021), que establece los limites
maximos permisibles de contaminantes en las descargas de aguas residuales en

aguas y bienes nacionales o cuerpos receptores propiedad de la nacion.

Una buena opcion para el tratamiento de aguas residuales de la industria alcoholera
es la biodegradacion anaerobia, con la cual se obtiene biogas para posteriormente
ser utilizado como fuente de energia ya que esta compuesto principalmente por
metano (CHgs), dioxido de carbono (CO2) y, en menor cantidad, por acido sulfhidrico
(H2S), entre otros gases (Bailey y Ollis, 1986; Bernd et al., 2012; Poblano-Flores,
2015).

En México, se ha comenzado el desarrollo de la produccién de biocombustibles al
emplear politicas que permitan el fomento a la produccion de energias mas limpias,
tal es el caso de la promulgacion en 2008 de la Ley de Promocién y Desarrollo de
Bioenergéticos, cuya finalidad es contribuir a la diversificacion energética y de

desarrollo sustentable del campo mexicano.



El programa Nacional de Desarrollo 2007-2012, del gobierno federal, establecio la
Estrategia Nacional de Cambio Climatico (ENCC) para cumplir con los compromisos
suscritos por el pais en la Convencion Marco de las Naciones Unidas sobre Cambio
Climatico (CMNUCC), derivados del Protocolo de Kioto (Bernd et al., 2012). A pesar
de los variados programas y proyectos que existen, la produccion de biogas ha

guedado rezagada a los ultimos lugares en las estadisticas de energias mas limpias.

Segun estimaciones de expertos, se producen en México unos 114 Mm?¥afio de
biogas con una generacion eléctrica de 109 GWh/afio, lo que representa una fraccion
mindscula de la meta establecida por la Ley General de Cambio Climatico de 112,
000 GWh/afio (Gutiérrez, 2018).

1.2. Justificacion y propuesta de solucion a la problematica

planteada

Para el tratamiento de aguas residuales de destilerias se emplean reactores RALLFA
(reactores anaerobios de lecho de lodos de flujo ascendente) en los que se
establecen parametros biologicos, quimicos y fisicos con la finalidad de que los
diversos microorganismos inoculados degraden la materia organica presente en las
vinazas. Estos reactores fueron desarrollados para el tratamiento de aguas
residuales industriales con una concentracion de materia organica mediana y
elevada. Su disefio simple resulta ser una ventaja para la remocion de contaminantes
(Toscano-Pérez, 2012); ademas, el proceso es econdmicamente factible al tener
bajos costos de operacibn y no requerir de oxigeno. Esta bioconversion o
degradacion anaerobia (DA) resulta prometedora, ya que degrada la materia
organica mas eficientemente y una mayor eliminacion de organismos patdégenos
(Castro-Gonzélez, 2004). Algunas de las desventajas del proceso de la DA en los
reactores RALLFA son: Largos tiempos de adaptacion de las comunidades
microbianas a altas temperaturas termofilicas (45 a 65°C); pérdida de lodo granular

por el efluente; hedores por la formacién de acido sulfhidrico (H2S) presente en el
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biogéas y otra parte en el agua residual que posteriormente se transforma en sulfatos

(SO4+%) nuevamente si no se separan los sulfuros.

Por lo tanto, se busca emplear alternativas eficaces en la transformacion de la
materia organica mediante la degradacién anaerobia en condiciones termofilicas.
Parte de esta materia organica en ausencia de oxigeno se convierte en biogas,
constituido principalmente por metano y dioxido de carbono para que,
posteriormente, pueda ser utilizado el metano como combustible para la generacion
de energia. Resulta importante evaluar la eficiencia del biogas que se produce en un
reactor anaerobio termofilico con el objeto de estudiar el efecto de la temperatura en
un intervalo termofilico (65°C) sobre la actividad microbiana en reactores anaerobios,
con el fin de establecer el comportamiento y la eficiencia del proceso que llevan a
cabo los organismos productores de metano y la degradacion de materia organica,
ya que estos efluentes de la primera torre de destilacion son desechados a una

temperatura de aproximadamente 80°C.

1.3. Objetivos

1.3.1. Objetivo general

Estudiar el comportamiento de un reactor termofilico anaerobio de lecho de lodos de
flujo ascendente convirtiendo los compuestos carbonosos de vinazas medidos como
demanda quimica de oxigeno en biogas mediante métodos espectroscopicos y

cromatograficos.

1.3.2. Objetivos particulares

e Caracterizar la vinaza, antes y después de su tratamiento, mediante analisis

fisicoquimicos de acuerdo con las normas internacional aplicables



estableciendo las condiciones de operacién en un reactor RALLFA operado a
65°C para favorecer la produccién de metano y

e Realizar analisis fisicoquimicos del influente y efluente corroborando la
estabilidad del reactor midiendo la demanda quimica de oxigeno (DQO) del
influente y efluente de un reactor anaerobio a escala de laboratorio

e Determinar la cantidad de biogas producido en el biorreactor anaerobio
evaluando por cromatografia de gases la cantidad de metano real que

contiene.

1.4. Metas y alcances

e Estabilizacion del RALLFA operado a 65°C a un pH neutro
e Establecimiento de las condiciones de alimentacion que permitan mejorar la

etapa evitando la acidificacién del RALLFA

A continuacion, se presentan las bases de esta investigacion.



CAPITULO 2

MARCO TEORICO

2.1. Importancia de los ingenios azucareros y alcoholeros en México

El cultivo de la cafia de azucar y la industria alcoholera en México constituyen uno de
los pilares econdmicos y sociales en el desarrollo del pais (Contreras-Contreras,
2019, SIAP, 2017). México es catalogado como el sexto pais productor de azucar a
nivel mundial y el sexto como exportador (GCMA, 2022). En la zafra 2021/2022
operaron 49 ingenios azucareros con presencia en quince entidades federativas,
mismos que industrializaron mas de 54 millones de toneladas de cafa bruta para
obtener una produccibn de azucar de mas de 6 millones de toneladas
(CONADESUCA, 2022a). La agroindustria de la cafia de azlUcar genera un motor
economico y de desarrollo. En el 2020 represento el 2.6% PIB manufacturero, 13.8%
PIB agropecuario y el 11.6% PIB de la industria alimentaria; lo cual beneficié a mas
de 2.4 millones de mexicanos y se emplea a casi medio millén (CONADESUCA,
2020); para la zafra 2020/2021 represento el 0.50% de PIB nacional, 3.01% PIB
manufacturero, 6.21% PIB agropecuario y el 16.74% PIB de la industria alimentaria
(CONADESUCA, 2022b).

Se creé la Ley de Desarrollo Sustentable de la Cafia de Azlcar, publicada el 22 de
agosto del 2005 en el Diario Oficial de la Federacion, con el objetivo de establecer
las reglas y condiciones en las que se debe de dar la relacion entre productores e
industria (SADER, 2019). También fija las normas de las actividades asociadas con
la agricultura, industrializacion y comercializacion de la cafia de azlcar, sus
productos, subproductos, coproductos y derivados. Los subproductos como el
bagazo, cachaza, gases de combustién y vinazas pueden ser utilizados como nuevas
fuentes para la cogeneracién de energia y productos organicos con el fin de

proporcionar beneficios ambientales, econdémicos, sociales y de salud publica
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(Durdn-Dominguez-de-Bazla, 2022). A pesar de ello, persisten graves problemas
debido a la falta de soluciones sostenibles para el manejo y control de los

subproductos o residuos generados.

En México se contaba con 60 ingenios a finales de la década de los noventa, pero a
partir del 2019 solamente operan 50 ingenios, debido a una mayor competencia con
otros productores de edulcorantes, factores econémicos por la falta de eficiencia
energética, la baja productividad y principalmente por los dafios ocasionados por la
contaminacién ambiental. También, una de las principales fuentes de contaminacion
de agua es el sector industrial, que integra las descargas generadas de las
actividades de extraccién y transformacién de recursos naturales usados como
bienes de consumo y satisfactorios para la poblacién (Detor-Méndez y Hernandez-
Segoviano, 2012).

2.1.1. Produccion de azucar

Existen diferentes tecnologias y operaciones en cada etapa del proceso de la
elaboracidon de azucar de la cafia que dependeran principalmente del contenido de
sacarosa y del tipo que se desee obtener (refinada, estandar, mascabado, etc.). La
primera etapa en el proceso consta de la evaluacion del campo, labranza
convencional o mecanizada, siembra de la cafa y, finalmente, cuando la cafa de
azucar alcanza su Optima maduracion se lleva al area de batey para ser pesada,
almacenada y lavada. Se pasa a cortado y molienda (mas bien es prensado) donde
se extrae el jugo de cafa (guarapo). La pulpa final (bagazo) contiene el azucar no
extraido, fibra y entre 40 y 50% de agua. Para ayudar a la extraccion se aplican
aspersiones de agua llamada de imbibicién (generalmente de los condensadores de
los evaporadores) o guarapo diluido sobre la capa de bagazo. Esto, como se dijo
antes, es conocido como proceso de imbibicién, maceracion o saturacion (Bernal-
Gonzalez, 1997; Rojas-Céardenas, 2014). El guarapo, debido a las reacciones

enzimaticas, es acido y de color verde obscuro que rapidamente pasa a café, por lo



qgue se clarifica para eliminar las impurezas solubles e insolubles por medio de la
sulfitacion y posterior ‘alcalizacion’ (como es llamada en los ingenios azucareros
mexicanos). En la sulfitacion el guarapo es tratado con anhidrido sulfuroso (SO.), con
lo que se inactivan las enzimas que provocan el oscurecimiento enzimatico, un
procedimiento ampliamente usado en la produccién de vinos, en el secado de
orejones de fruta, etc. De esta forma se produce la llamada azucar estandar. En la
‘alcalizacion’ se adiciona cal apagada, Ca(OH)z, con calor, hasta el punto de
ebullicion, para neutralizar la acidez del guarapo; inhibir la inversiéon de la sacarosa
(hidrélisis de glucosa y fructosa); coagular grasas, ceras y gomas y purificar el jugo
por medio de la coagulacion de particulas suspendidas o coloidales (Saules-Aguilar,
2003). El bagacillo y otras particulas solidas en suspension se separan por
sedimentacion y posterior filtracion; los lodos obtenidos, conocidos como cachaza,
son enviados a los cafaverales para enriquecer el suelo. La Figura 2.1 presenta de

manera general el proceso.

= | |lavado [~==" » Agua de lavado y sedimento
r—— —| Molienda (Guarapo) |-----> Agua de enfriamiento
\
B Z e -
agazo r — — Clarificacion == e Evaporacion
\'% e Cristalizacion |----- » Agua de condensados y evaporadores
Cachaza e Centrifugacion
e Secado —
. Dilucion y
<«—| ¢ Empaquetado —F———— — >
Azlcar e Empaquetado \olaga acidificacion
Inoculacion: Agua, levadura,
H2S04 y nutrientes
Alcohol etilico <—| I
Mosto fresco
c
0
o
i Mosto .,
Sueloy aguay sison 8 | oo —|Fermentacién
tratadas: conversion =
a metano, biomasa y 8
vinazas tratadas

«— VINAZAS —

Figura 2.1. Diagrama del proceso de produccién de azucar y alcohol (Modificado de
Bautista-Zufiga, 2000; Rincén-Acelas, 2008; Vergara-Salgado, 2010)



El guarapo clarificado es enviado a un tren de evaporadores al vacio de mdltiple
efecto para concentrar la solucion de azucar y eliminar el 85% de agua. El jugo
concentrado contiene aproximadamente 65% de soélidos y 35% de agua,
concentracion ideal para la cristalizacion; la cual es realizada en evaporadores de
simple efecto, conocidos como tachos (Bernal-Gonzélez, 1997). En ellos se siembra
finos cristales de azlcar en polvo (los cristales y sus mieles se dividen en tres tipos
A, B, C y este ultimo es el que tiene tamafo de cristales mas pequefio) que se
mezclan con el jarabe conforme se evapora el agua para formar cristales mas
grandes que son el producto comercial de azucar crudo o mascabado de color oro o
café claro (sin sulfitacién) o estandar de color beige (proveniente de mezclas de
mieles A y B). La llamada masa cocida (masse cuite en francés, de donde viene la
palabra masacote o mazacote) o miel concentrada ya con cristales en suspension es
enviada a las centrifugas donde son separados los cristales de sacarosa de las
mieles finales o incristalizables (melazas); que tienen una alta concentracion de
s6lidos solubles (88°Brix') y una elevada viscosidad con aproximadamente una
tercera parte de sacarosa, una quinta parte de glucidos reductores (glucosa y

fructosa) y cenizas (Bernal-Gonzalez, 1997; Rojas-Cardenas, 2014).

2.1.2. Produccion de etanol

Algunos de los ingenios azucareros cuentan con destilerias que utilizan las melazas,
provenientes del procesamiento de la cafia de azlUcar como materia prima para
producir alcohol etilico, a partir de una fermentacion controlada y posterior
destilacién, la elaboracién de alimentos para el ganado y la produccion de levadura
(Correa-Lopez, 2022). El alcohol etilico o etanol, cominmente llamado alcohol, es un
compuesto de suma importancia, por su gran aplicacion en diversas industrias como

solvente, productos farmacéuticos, perfumes, productos alimenticios, combustible

! Los grados Brix especifican la concentracién de la sacarosa en dilucidén acuosa y se definen como los gramos de
sacarosa que contienen 100 gramos de disolucion; es decir, el porcentaje en masa de sacarosa (Rodriguez-
Rivera, 1993)
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domeéstico y en la elaboracion de bebidas alcoholicas y licores. Dependiendo de su
uso varia el grado de pureza. El etanol es obtenido sintéticamente a partir del etileno,
pero también puede ser producido por la fermentacion de hidratos de carbono o
materias glucosadas (cafia de azucar, uvas, maiz, centeno, agaves); materias
amilaceas, que son polimeros de glucosa (arroz, cebada, malta, trigo, sorgo, papa y
otros tubérculos); productos lacteos (suero); materias celulésicas (residuos
forestales, residuos de la pulpa del papel); residuos agricolas y basura organica
urbana. Estas fuentes de biomasa tienen la ventaja de ser renovables en la
naturaleza, a diferencia de los combustibles fésiles derivados del petroleo (Bernal-
Gonzalez, 1997; Pacheco-Suéarez, 2016; Wilkie et al., 2000).

La elaboracion del etanol comienza con la preparacion del sustrato. Consiste en diluir
la melaza inicial, que contiene de un 50 a 55% de glucidos fermentables, de tal
manera que reduzcan su contenido de glucidos alrededor del 14 y 18% en masa
(Pacheco-Suarez, 2016). Otros autores como Rodriguez-Rivera (1993) y Saules-
Aguilar (2003) informaron que se debe diluir hasta alcanzar entre 20 y 22°Brix.
Después se adiciona acido sulfurico para ajustar el pH entre 4 y 4.5. La mezcla,
denominada mosto fresco, se lleva al pasteurizador donde se afiaden nutrientes
como sulfato de amonio (NH4)2SO4 y fosfato de amonio (NH4)3PO4 para el desarrollo
de la levadura. En los tanques de prefermentacion se desarrolla el mosto, con
desprendimientos de CO», hasta alcanzar la maduracion de la levadura.
Posteriormente, en las tinas de fermentacion, en condiciones anaerobias, se lleva a
cabo la reaccidon bioquimica que convierte la glucosa a alcohol etilico y dioxido de
carbono a una temperatura de 20-30°C, la verdadera fermentacién de Louis Pasteur.
La reaccion producida es exotérmica, por lo que puede afectar negativamente la
actividad celular de la levadura y el rendimiento de etanol, por esta razon los
recipientes empleados para la fermentacion deben contar con un medio eficiente de

enfriamiento? (Pacheco-Suarez, 2016).

2 Aunque debido a las condiciones imperantes en la mayor parte de los ingenios azucareros-alcoholeros, esto no
ocurre (nota de la asesora)
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Para detener la fermentacion se deja incrementar la temperatura a 38°C, inactivando
con ello a la levadura y reduciendo la liberacion de CO2. Se obtiene un producto
llamada mosto muerto o vino, que contiene una mezcla de alcoholes, en mayor
proporcién etanol, restos de sustratos, materia suspendida, levadura empleada y la
levadura generada (Rodriguez-Rivera, 1993). El licor fermentado final, se pasa a un
colador para eliminar cualquier particula gruesa que pueda obstruir el trabajo de
separacion. Posteriormente, se envia a un sistema de columnas de destilacion. Los
sistemas de destilacion son muy variados y pueden constar desde dos columnas
hasta seis 0 mas, dependiendo del grado de rectificacion o pureza que se desee
(Pacheco-Suérez, 2016).

El mosto fermentado es alimentado a la primera columna, conocida como
destrozadora, fraccionadora o columna de agotamiento. La destilacion por arrastre
de vapor separa los componentes de mas bajo punto de ebullicién los cuales salen
por el domo, constituida por agua, alcohol, aldehidos y cetonas®. Del fondo sale una
corriente liquida a una temperatura entre 85 y 88°C, las vinazas (Bernal-Gonzalez,
1997). Por la parte media se extrae alcohol diluido entre 0 a 10% v/v que es

alimentado a la segunda columna.

En el domo de la depuradora, la cual purifica el alcohol diluido, se obtienen
destilados ligeros que pasan por un condensador y una parte de la fase liquida
retorna a la columna como reflujo y otra sale como cabezas, formadas por etanol,
metanol, aldehidos y otras impurezas. Del fondo sale una mezcla de alcoholes sin
aldehidos, conocida como colas, las cuales son separadas por diferencia de
densidades para extraer un aceite conocido como fusel (Rodriguez-Rivera, 1993). De
la parte media de la columna se obtiene etanol a una concentracion entre 30 a 60%

v/v que se envia a la siguiente columna (Bernal-Gonzalez, 1997).

3 De hecho, este es un punto de mejora ya que se diluye enormemente con el vapor de agua que se usa para
arrastrar el etanol a la segunda columna. Deberia ser una columna de rectificacién para producir una cantidad
muchisimo menor de vinazas construida con acero inoxidable de buena calidad para resistir la corrosion por el
pH acido de las vinazas (nota de la asesora)
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De esta columna pasa a otra, conocida como de rectificacién, donde se obtienen del
domo los compuestos ligeros y otra parte se lleva a reflujo; de la parte inferior, las
colas, estan constituidas por alcoholes amilicos y residuos de aceite fusel; de la parte
media, el etanol sale con una concentracion de 95-96% de volumen (Bernal-
Gonzalez, 1997).

2.1.3. Vinazas

Las vinazas habian sido consideradas hasta hace poco tiempo como residuos y eran
enviadas a rios, lagunas, cuencas y otros cuerpos receptores de agua y suelo lo que
afecta el desarrollo de la flora y fauna en esos cuerpos receptores naturales
(Contreras-Contreras et al.,, 2020; Correa-Lopez, 2022; Gaspar-Mendoza, 2022;
Martinez-Arellano, 2022). Ahora se sabe que es posible obtener beneficios de su
contenido de compuestos carbonosos biodegradables y no biodegradables. La
naturaleza y composicion quimica de las vinazas es variable segun el tipo de
tratamiento al cual hayan sido sometidos primero los jugos y luego las mieles, los
aditivos y productos quimicos usados, el método seguido durante la fermentacion
para producir el etanol, las especies de levadura utilizadas y el proceso seguido en el
tren de destilacion (CONADESUCA, 2016a,b).

Como ya se ha mencionado antes, el volumen producido de las vinazas es de 12 a
15 litros por cada litro de alcohol destilado. Tienen un pH acido de 3 a 5 debido a la
adicion del &cido sulfarico para favorecer el desarrollo de las levaduras
(Saccharomyces cerevisiae) e inhibir a otras especies microbianas que puedan
competir por la fuente de carbono. Presenta una gran cantidad de materia organica
gue, medida como demanda quimica de oxigeno (DQO), oscila entre 40 y 150 ¢
DQO L1 (Castro-Gonzéalez, 2004; Contreras-Contreras, 2019; Poblano-Flores, 2015).
Se descargan a temperaturas entre 70 y 90°C ya que el punto de ebullicion del etanol

es de 78.4°C y, debido a la transformacion del azucar a fenoles y polifenoles durante
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la concentracion y cristalizacion de las mieles de jugo de cafia, poseen un color café

oscuro caracteristico (Rincon-Acelas, 2008).

En la Tabla 2.1 se muestra una recopilacion de la caracterizacion de la vinaza segun

varios autores.

Tabla 2.1. Compendio de la caracterizaciéon de la vinaza
(modificado de Contreras-Contreras, 2019)

Referencia
Detor- Castro- Bautista-
Parametro Unidad Contreras- Rojas- Cabrera- Méndez y Rincon- Gonzélezy  Zulfiigay
Contreras, Zamudio, Diazetal., Hernandez Acelas, Duran-de Duréan de
2019 2018 2017 -Segovia- 2008 Bazla, Bazula,
no, 2012 2002 1998
pH - 4.728 4.57 4.23 4.986 4.28 4.34 4.5
C.E. mS/cm 20.211 n. d. 10.48 n. d. 26 500 n. d. 16 010
Alcalinidad C;nC?03 1 830.70 n. d. n. d. n. d. n. d. n. d. n. d.
DQO mg/L 66 791 6815.?56 46 080 72 448.85 116 250 100 428 117 876
DBOs mg/L 6 870 n. d. n. d. 61 440 98 250 91771 n. d.
SO Mo gep, 1956497 219607  n.d. 8 150 n. d. n.d
S2 mg/L 209.9 4 646.26 n. d. 0.5366 69 n. d. n. d.
H2 mg/L n. d. n. d. n. d. n. d. 6.77 % 44.96 n. d.
Cl- mg/L n. d. n. d. n. d. 5.5x10* 5230 n. d. n. d
N mg/L n. d. n. d. 616 1.0027 6.10 % 1.24 n.d
C mg/L n. d. n. d. n. d. 2.638 4.47 % 38.18 n. d.
ST mg/L 32 069 n. d. 64 138 65 591 91 227 58 450 116 197
STV mg/L 26 438 n. d. 50 818 36 099.33 792?00 47 250 82 222
SST mg/L 5642 n. d. 232 n. d. 7 591 4 300 10 683
SSV mg/L 1517 n. d. 572 n.d 5884 4100 9215
SDT mg/L n. d. n. d. n. d. n. d. 83 683 54 150 105 514
SDV mg/L n. d. n. d. n. d. n. d. 78 463 43 150 81 007
STF mg/L n. d. n. d. n. d. n.d 27 435 11 200 26 976
SSF mg/L n. d. n. d. n. d. n.d 1706 200 1468
SDF mg/L n. d. n. d. n. d. n. d. 5220 11 000 24 508

C.E.: Conductividad eléctrica; DQO: Demanda quimica de oxigeno; DBOs: Demanda bioquimica de
oxigeno; S04+ Sulfatos; S%: Sulfuros; Hz: Hidrégeno; Cl: Cloruros; N: Nitrégeno; C: Carbono; ST: sélidos
totales; STV: sélidos totales volatiles; SST: so6lidos suspendidos totales; SSV: sélidos suspendidos
volétiles; SDT: soélidos disueltos totales; SDV: soélidos disueltos volatiles; STF: so6lidos totales fijos; SSF:
solidos suspendidos fijos; SDF: s6lidos disueltos fijos; n. d.: no determinado
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Por su alto contenido de agua, elementos organicos y minerales es un recurso muy
importante para los campos de cultivo porque, si la composicién quimica del suelo lo
permite, se puede aplicar y distribuir cantidades adecuadas directamente al suelo. La
fertiirrigacion (riego de suelo) estimula el crecimiento de la cafia de azucar
posponiendo el periodo de su maduracién y aumentando la humedad en el tallo
(Pacheco-Suéarez, 2016). Sin embargo, puede ocasionar cambios en el contenido de
sacarosa y perjudicar la produccién de alcohol. Se ha encontrado que presenta leves
alteraciones en las propiedades quimicas de los suelos después de 12 meses de
aplicacion de vinaza con aumento de pH (Detor-Méndez y Hernandez-Segoviano,
2012).

La vinaza tiene atributos como fertilizante puesto que logra un incremento en los
nutrientes agregados al suelo y debido a su acidez provoca el desarrollo de la
biomasa microbiana. Se ha usado como sustituto de alimento para cerdos, peces,
pollos (Detor-Méndez y Hernandez-Segoviano, 2012); como fuente energética via
incineracion y para la produccion de biogas mediante un tratamiento de degradacion
anaerobia, con lo que se evitaria la liberacion de metano a la atmosfera (Poblano-
Flores, 2015). Recientemente, debido a la pandemia de la enfermedad denominada
Covid-19 han salido algunas investigaciones bibliograficas mas amplias sobre sus

usos (Correa-Lopez, 2022; Gaspar-Mendoza, 2022; Martinez-Arellano, 2022).

2.2. Degradacion anaerobia

La digestion* o degradacion anaerobia (DA) es un proceso biolégico en el que la
materia organica e inorganica presente en las vinazas, en ausencia de oxigeno, es
transformada a biogas; una mezcla de gases compuesta principalmente por metano

y dioxido de carbono con trazas de otros elementos. La materia orgénica

4 La digestién es un proceso inherentemente anaerobio, es decir, se realiza sin la presencia de oxigeno
molecular. Por ello, el nombrar al proceso “digestion” anaerobia es un pleonasmo [Nota de la asesora]
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biodegradable es metabolizada por una variedad de consorcios microbianos. Los

consorcios microbianos realizan la bioconversibn al adaptarse a condiciones

favorables de temperatura y disponibilidad de nutrientes, pueden sustentar sus

necesidades metabdlicas a través del rompimiento enzimatico de las moléculas

organicas mediante muchas reacciones bioenziméticas. Para estudiar dicho proceso

se ha dividido en cuatro grandes etapas (Tabla 2.2): Hidrodlisis, acidogénesis,

acetogénesis y metanogénesis.

Tabla 2.2. Etapas globales metabdlicas y procesos en la degradacién anaerobia

(Castro-Gonzalez, 2004; Celis-Garcia, 2000)

Etapa

Proceso

Hidraolisis

1. Conversion de polimeros organicos complejos a monémeros solubles
por Bacterias o genéricamente microorganismos hidroliticos.

A Hidrdlisis de proteinas

B Hidrdlisis de carbohidratos

C Hidrdlisis de lipidos

Acidogénesis

2. Fermentacion de aminoacidos, glucidos, alcoholes
3. Oxidacion anaerobia de acidos grasos de cadena larga
D Microorganismos acidogénicos productores de acido acético
E Microorganismos acidogénicos productores de acidos organicos y
alcoholes
F Microorganismos acidogénicos productores de hidrégeno

Acetogénesis

4. Oxidacién anaerobia de acidos grasos volatiles (AGV)
G Microorganismos homoacetogénicos
H Microorganismos acetogénicos obligados productores de
hidrogeno (OHPA)
5. Conversiones por la actividad de sulfato reduccion
I Microorganismos sulfato reductores acetotroficos
J Microorganismos sulfato hidrogenotréficos

6. Produccion de metano
Argqueas metanogénicas  acetoclasticas/  metanogénesis
acetotroéfica
L Argueas metanogénicas hidrogendfilas/ metanogénesis
hidrogenotréfica

En la DA mas del 90% de la energia disponible por oxidacién directa se transforma

en metano, consumiéndose solo un 10% de la energia en la proliferacién microbiana
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(Vergara-Salgado, 2010) a diferencia de un sistema aerobio donde se consume el

50% para su reproduccion (Rincon-Acelas, 2008).

La primera gran etapa de la DA es la hidrdlisis, en la cual se lleva a cabo la
degradacion de material organico complejo (carbohidratos, proteinas, grasas), que
fragmenta las macromoléculas organicas a especies de menor tamafio como los
acidos grasos, aminodcidos y glucidos. Para la segunda etapa, los microorganismos
acidogénicos llevan a cabo la transformacion de esos ultimos componentes a acidos
grasos volatiles, alcoholes, aldehidos, amoniaco, diéxido de carbono (CO) e
hidrogeno (H2); con el objeto de eliminar cualquier vestigio de oxigeno disuelto en el
sistema. Posteriormente, las bacterias acetogénicas producen esencialmente acido
acético, dioxido de carbono e hidrégeno a partir de los acidos grasos volatiles.
Finalmente, los microorganismos metanogénicos o arqueas metanogénicas (AM)
utilizan los productos finales de las etapas anteriores como H», acetato, CO2 y
compuestos metilados para producir metano (CHs) (Evans et al., 2019); si hay
sulfatos (SO4%), estos son reducidos a &acido sulfhidrico (H2S) y sulfuros (S?%)
(Rincon-Acelas, 2008).

La conversion de la materia organica depende de la actividad de los
microorganismos anaerobios obligados (aquellos que no requieren de oxigeno y la
presencia de este las inhibe) y facultativas (que pueden ser aerobias o anaerobias
dependiendo de las condiciones existentes donde se encuentren). La actividad en un
digestor se puede resumir en varios procesos que llevan a cabo la poblacion mixta
de microorganismos, las cuales estan englobadas en las cuatro etapas metabdlicas

mostradas esquematicamente en la Figura 2.2 (Koster y Cramer, 1987).

Las argueas metanogénicas (AM) intervienen en el proceso final de la DA y la
formacion de metano. Se ha descubierto que las secuencias de ARN y otras
caracteristicas fisiol6gicas de un grupo de procariotas eran diferentes a las de las
bacterias y clasificaron a este grupo en un nuevo dominio: Archaeabacteria (ahora

Archaea). El dominio Archaea se divide en diferentes filos: Aigarchaeota,
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Bathyarchaeota, Crenarchaeota, Crenarchaeota de aguas termales Euryarchaeota,
Korarchaeota, = Nanoarchaeota, @ Thaumarchaeota y, el mas reciente,
Verstraetearchaeota (LOpez-Reyes et al., 2022).

100% DQO

Polimeros organicos complejos

Proteinas Carbohidratos Lipidos

HIDROLISIS

Mondémeros disueltos

_| | Aminoacidos, — Acidos grasos de cadena| |
péptidos Gldcidos larga v glicerina

ACIDOGENESIS (D) ? CF>

Productos intermediarios

Acidos grasos volatiles, alcoholes
y compuestos aromaticos

ACETOGENESIS

v

RO, . @
TS H,s,co, |77

METANOGENESIS (L|>

METANO <

Acetato

A 4

100% DQO

Figura 2.2. Diagrama modificado de la degradacion anaerobia (Castro-Gonzalez, 2004;
Gujer y Zehnder, 1983; Koster y Cramer, 1987)
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La enzima metil-coenzima M reductasa (Mcr), cataliza el Ultimo paso de la

metanogénesis (Evans et al., 2019). De acuerdo con su fuente de energia, las AM se

clasifican en tres grupos: 1) las hidrogenotroéficas, que usan el H. y el formiato; 2) las

acetoclasticas, que usan el acetato; y las metilotroficas que usan compuestos de

metilo (X-CHs). Los metandgenos son muy diversos con respecto a la morfologia

celular, desde formas de células cocoidales regulares e irregulares, hasta varillas

cortas y filamentos largos (Angelidaki et al., 2011; Ferrer y Pérez, 2010). En la Tabla

2.3 se presenta una clasificacion de estas arqueas.

Tabla 2.3. Clasificacién y propiedades de las arqueas metanogénicas en condiciones

termofilicas (Citada por Castro-Gonzalez, 2004)

Temp.
. . Pared P Factor de .
Especie Morfologia celular Sustrato OF(JIICFT)]a desarrollo Referencia
Methanobacterium Bastones largos a DND H2/CO2 65 Blotevogel y
thermoaggregans filamentos formando Fischer
agregados
Methanobacterium Bastones largos a DND H2/CO2 58-62 Extracto de Blotevogel et
thermoalcaliphilum filamentos levadura al., 1985
Methanobacterium Bastones largos a Pseudo H2/CO2 65-70 Balch et al.,
thermoautotrophicum filamentos mureina 1979; Mah,
1980
Methanobacterium Bastones DND H2/CO2, formato 55 Zhilina e
thermoformicicum llarionov,
1984
Methanobacterium Bastones Pseudo H2/CO2 55-65 Extracto de Winter et al.,
wolfei mureina levadura 1984
Methanobacterium Bastones a filamentos DND H2/CO2 45 Belyaev et al.,
ivanovii 1983
Methanothermus Bastones cortos Pseudo H2/CO2 83 Extracto de Stetter et al.,
fervidus mureina levadura 1981
Methanococcus Cocos irregulares DND H2/CO2 85 - Jonas et al.,
jannaschii 1983a
Methanococcus Cocos irregulares Proteina H2/CO., formato 65 Huber et al.,
thermotithotrophicus 1982
Methanogenium Cocos irregulares Proteina H2/CO2, formato 57 Harris y col,
fritonii 1984
Methanogenium Cocos irregulares Proteina H2/CO2, formato 55-58 Acido Rivard y
thermophilicum acético, Smith, 1982;
tripticasa Zabel et al.,
1985
Methanogenium Cocos irregulares DND H2/CO2, formato 45 Acido -
wolfei acético,
arginina
Methanosarcina Cocos irregulares Heteropo  H2/COz, metanol, 50 p-amino Zinder et al.,
thermophila formando agregados lisacérid metilaminas, benzoico 1985
0s acetato
Methanothrix Bastones a filamentos DND Acido acético 65 Nozhevnikova
thermoacetophila y Chudina,
1984

DND: Dato no disponible
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2.2.1. Inhibidores en la degradacion anaerobia

Los inhibidores cominmente presentes en los digestores o biorreactores anaerobios
incluyen amoniaco, sulfuro, iones de metales y compuestos organicos resistentes
(Chen et al., 2008). Una de las causas mas frecuentes de falla de proceso en los
digestores o reactores anaerobios es cuando se tiene una sobrecarga organica
resultante de la inhibicion de metandgenos debido a la acumulacién de &cidos grasos
volatiles (AGV), acidosis, o toxicidad por NHs* (Basak et al., 2021). La acumulacion
de AGV es causada directamente por el desequilibrio cinético entre la degradacion
acidogénica y la utlizacion de los AGV producidos por microorganismos
acetogénicos y sintréficos y por las arqueas metanogénicas (Yuan et al., 2019).
Cuando decaen los valores de pH, debido a la acidificacion del reactor, varios
autores recomiendan que se ajuste con NaOH y NaHCOz3 para la estabilizacion; sin
embargo, el uso de grandes cantidades de NaOH puede inhibir las actividades
metabolicas de los metanogenos. Por eso siempre es mejor poner bicarbonato.
Ferraz-Junior et al. (2016) mencionan que el aumento en la carga organica (OLR en
inglés, organic load rate) al reducir los TRH de los reactores anaerobios de lecho de
lodos de flujo ascendente y la adicion de NaHCOs al influente de los reactores tiene

una fuerte influencia en la produccion de metano.

Los factores que frecuentemente impulsan la inestabilidad de los sistemas de una
sola etapa incluyen fluctuaciones de temperatura, pH, sobrecarga, acidos grasos
volatiles o entrada no deseada de inhibidores externos. Los problemas de
procesamiento debido a la presion parcial de hidrégeno detienen el consumo de
glucosa durante la acidogénesis, mientras que el pH elevado se apodera de la
metanogénesis en gran medida. La sobrecarga del sistema, la baja tasa de carga, los
tiempos de residencia hidraulica (TRH) mas largos y la acumulacion de inhibidores
podrian restringir la explotacion de los sistemas de una sola etapa para la produccion
de biogas a gran escala (Divya et al., 2015). De acuerdo con lo reportado por Divya
et al. (2015) tener un sistema de digestion de dos etapas mejora la estabilidad del

proceso, reduce los TRH y se tiene una mayor produccion de biogas al separar las
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etapas de hidrdlisis/acidogénesis de la acetogénesis/metanogénesis y la disminucién

moderada de los inhibidores.

Luo et al. (2011) observaron una mejora del 11% en la eficiencia energética general
de un sistema de dos etapas en comparacion con una etapa al tratar vinaza de yuca
a 55°C. Nasr et al. (2012) lograron un 18.5% en el rendimiento total de energia
mediante la DA en dos etapas en comparacion con una etapa para la produccion de
metano e hidrogeno utilizando vinaza fina. Por otro lado, Ferraz-Junior et al. (2016)
evaluaron el desempefio de reactores tipo RALLFA metanogénicos termofilicos en la
cual el de dos etapas tuvo una produccion de energia del 25.7 % mayor que el de
una etapa. Niz et al. (2021) evaluaron la DA en una etapa (metanogénica) y dos
etapas (acidogénica/ metanogeénica) a 70°C obteniendo una produccion de metano
del 13% y 17%, respectivamente; sin embargo, en dos etapas no produjo
metanogeénesis acetoclastica resultando en una acumulacion de acido aceético; por lo
gue las condiciones termofilas extremas son una alternativa para la produccion de
hidrogeno y acido acético. Mao et al. (2015) reportaron que las condiciones Optimas
para la DA serian la hidrdlisis / acidogénesis termdfila y la acetogénesis /
metanogénesis mesofila, lo cual es consistente con un proceso de digestion o

degradacion anaerobia de dos fases.

Los sulfatos no son considerados una amenaza cuando estan disueltos en las
vinazas, pues es quimicamente inerte, no volatil y no toxico en condiciones
anaerobias (Castro-Gonzalez, 2004); no obstante, el alto contenido de sulfato causa
problemas en la DA puesto que los microorganismos sulfatoreductores (MSR) son
capaces de utilizar sulfato como aceptor terminal de electrones y convertir el sulfato
en azufre divalente, por ejemplo, sulfuro (S?7) (Wu et al., 2019). Los MSR compiten
por las fuentes de carbono (sustrato) con las AM para la produccion de CHa. Esta
ventaja depende de gran medida de la termodinamica del crecimiento microbiano,
gue determina en qué medida se producird metano y sulfuro en un reactor anaerobio
(Wu et al., 2019).
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En general, la inhibicion de sulfuro no se encuentra en el tratamiento anaerobio
cuando la relacion DQO/SO4 de las aguas residuales esta por encima de 10 g/g,
mientras que la inhibicién es severa cuando la relacion esta por debajo de 0.5 g/g.
Esto es debido al efecto de extraccion de las tasas mas altas de produccién de
biogas que eliminan rapidamente el sulfuro a medida que se forma (Wilkie et al.,
2000). De acuerdo con Wilkie y colaboradores (2000) se pueden mitigar los altos
niveles de sulfuro agregando Fe3* soluble, que promueve la precipitacién del sulfuro
de hierro. En cuanto al sulfato (SO4%), normalmente se encuentran concentraciones
superiores a 5000 mg L en las vinazas de melaza, lo que también puede contribuir a
la generaciéon de olores desagradables debido a la generacién de sulfuros (S%) via
sulfato-reduccion (Fuess y Garcia, 2014).

El consumo de hidrogeno por parte de las AM puede reducir la presion parcial y
aumentar rapidamente la tasa de degradacion del acetato. Sin embargo, si hay un
aumento en la presion parcial de hidrogeno puede provocar una inhibicion en la
degradacion de los acidos grasos volétiles (AGV), por lo que es de suma importancia
reducir la concentracion del acetato producido en la biodegradacion para bioconvertir
la glucosa/AGV. Los metandégenos acetoclasticos, en comparacion metandégenos
hidrogenotroficos, son mas sensibles a la toxicidad del amoniaco que inhibe la

reaccion enzimatica especifica de la sintesis de metano (Yan et al., 2019).

El amoniaco total existe en equilibrio entre los iones de amonio (NH4") y el amoniaco
libre (NHs) en solucion acuosa; este ultimo aumenta con el pH y la temperatura y es
la forma mas toxica para el proceso de la DA. Por lo tanto, la DA en un rango
termofilico generalmente enfrenta un estrés de amoniaco mucho mayor en
comparacion con el proceso mesofilico. Los niveles altos de NH3z se consideran la
principal causa de inhibicibn de la microflora metanogénica debido a su alta
permeabilidad a la membrana celular bacteriana (Rajagopal et al., 2013). De acuerdo
con Rajagopal et al. (2013) cuando se utilizan sustratos ricos en nitrégeno para la
DA, con el fin de obtener un alto potencial de metano, el rendimiento del reactor

presenta una baja eficiencia. En la Union Europea las plantas de biogas perdieron
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mas del 30% de su potencial de metano y, consecuentemente, de su produccion de

energia, debido a los altos niveles de amoniaco.

Una manera de contrarrestar la inhibicion del amoniaco en la DA es la
bioaumentacién en la que se presenta el desarrollo de microorganismos tolerantes al
amoniaco con el fin de mejorar la produccion de metano. La bioaumentacién en
reactores termofilicos es un desafio debido a un mayor estrés de amoniaco, mayor
sensibilidad a los cambios del entorno y la falta de consorcios termofilicos tolerantes
al amoniaco (Tian et al., 2019). Otra estrategia es la optimizacion y tener una amplia
gama de relaciones C:N que pueden regular la concentracion total del amoniaco y
tener C:N y alcanzar un rendimiento 0ptimo de biogas. Ademas, la aclimatacién de
los microorganismos a altas concentraciones de amoniaco, altas temperaturas y el
control del pH pueden garantizar una digestion estable y sin alteraciones (Rajagopal
et al, 2013). La presencia de compuestos fendlicos en las vinazas dificulta la DA a
través de su accion toxica sobre los microorganismos, por lo que los procesos de
oxidacion avanzada pueden emplearse para oxidar eficazmente los compuestos
recalcitrantes en moléculas mas simples. La ozonizacién es particularmente atractiva
para el tratamiento de aguas residuales porque el ozono es soluble en agua y puede
descomponerse rapidamente para formar varios radicales libres, incluidos OH*
(hidroxilo), HO3z", O2'(superoxido). Estos radicales libres estan facilmente disponibles
para reaccionar instantdneamente con cualquier compuesto organico presente en el
agua como colorantes, compuestos fendlicos, plaguicidas®, compuestos

organoclorados y compuestos de amonio (Siles et al., 2011).

2.3. Reactor anaerobio de lecho de lodos de flujo ascendente

La degradacion anaerobia se efectia en reactores tipo RALLFA (reactor anaerobio

de lecho de lodos de flujo ascendente) o UASB reactor, upflow anaerobic sludge

5 Plaga se dice en inglés ‘pest’, por lo que no es necesario escribir la palabra ‘pesticida’ sino usar la palabra
correcta que es plaguicida
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blanket reactor, por sus siglas en inglés. Este reactor fue desarrollado por Lettinga y
sus colaboradores en Holanda, actuales Paises Bajos, en los afios 80 del siglo XX.
Su disefio consiste en una zona de reaccién en la parte inferior, en la que se
acumula la biomasa, la de mejor sedimentabilidad en el fondo y encima los lodos
mas ligeros, lo que forma todo el lecho de lodos (Rincon-Acelas, 2008). Los lodos
son agrupaciones de microorganismos de la misma comunidad microbiana que

forman floculos en suspension.

Las aguas residuales que deben ser tratadas son introducidas por la parte inferior del
reactor (influente) y fluyen en direccion ascendente por el lecho de lodos. En este se
lleva a cabo el proceso de conversién de materia organica, contenida en las aguas
residuales, a biogas; a traves del rompimiento enzimatico de las moléculas organicas
mediante las cuatro etapas ya mencionadas antes (Rincon-Acelas, 2008). Al
atravesar el lodo, el biogas formado y algunos soélidos se adhieren a los floculos y
ascienden a la parte superior del reactor donde se encuentran una camara
desgasificadora. Los floculos desgasificados caen de nuevo sobre la superficie del
lecho o manto de lodos y el gas libre se captura en el domo del reactor (efluente
gaseoso). La porcion liquida fluye al area de sedimentacion donde se separan los
sélidos del liquido restante. Después, los solidos se deslizan hacia el lecho de lodos,
mientras que el agua abandona la zona de sedimentacion por la parte superior del

reactor (efluente) (Reynoso-Deloya, 2019).

Este sistema tiene grandes ventajas ya que soporta cargas organicas mas altas de lo
habitual con bajos tiempos de residencia hidraulica, THR, que logran la
transformacion de aproximadamente el 80% de los compuestos carbonosos
biodegradables en productos volatiles (biogas); forma una fase semisoélida conocida
como lodo granular con buena sedimentacion que la mantiene dentro del reactor y
reduce la pérdida de la biomasa por elutriacion. Es aplicable a pequefia y gran escala
y requiere de menor inversion en la construccion, produccion y mantenimiento que
otros sistemas. Sin embargo, la granulaciéon es lenta y no necesariamente

controlable, requiere de un indculo con determinadas caracteristicas y riesgos de
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flotacion de los lodos durante el arranque (Saulés-Aguilar, 2003); ademas, no pueden
manejar la alta cantidad de sdélidos en suspension si se tuvieran en el fluido a
bioconvertir (Andalib et al., 2012).

En los reactores se requiere un consorcio microbiano activo y granular y la adicién de
micronutrientes, un pH alrededor de 6.8 a 7.2 en el efluente para lograr el desarrollo
microbiano 6ptimo y alcanzar altas eficiencias de depuracion del efluente y formacion
del biogas rico en metano (Lorenzo-Acosta, 2016). Por otro lado, la vida util de los
reactores es menor debido a la produccién de &cido sulfhidrico, el cual es un
compuesto altamente corrosivo que si se oxida en contacto con el aire se convierte

en &cido sulfurico nuevamente.

Los reactores en condiciones termofilicas mejoran significativamente la tasa de
produccion del biogas. Segun Wang et al. (2017) una transicion mesofilica a la
termofila también puede contribuir al aumento de la recuperacion de energia, debido

a una mayor eficiencia en la conversion de la demanda quimica de oxigeno (DQO).

2.4. Reaprovechamiento del biogas rico en metano

En muchos paises, el biogas se considera una alternativa ambientalmente atractiva
al diésel y la gasolina para la generaciéon de energia (Wilkie, 2008). El Panel
Internacional sobre el Cambio Climatico (IPCC) ha presentado una afirmacion de que
se triplicaria el consumo de energia para 2100, mientras que la generacion de
energia mejorada probable a partir de biomasa se prevé que sea de 50 000 TWh en
2050, 75 000 TWh en 2075 y 89 000 TWh en 2100 (Divya et al., 2015).

El biogas es una forma flexible de energia renovable que se puede usar directamente
para procesar calor y vapor o convertirse en electricidad en motores alternativos,
turbinas de gas o celdas de combustible (Wilkie, 2008). El biogas tiene un contenido

de metano relativamente mas bajo, de 50 a 60%, que el GLP y el GNC. Sin embargo,
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las tecnologias que existen para mejorar la cantidad y calidad del biogas no son

suficientes para capturar el metano absoluto de varias fuentes (Divya et al., 2015).

El llamado biogas es la mezcla de los gases producidos de la descomposicién de la
materia organica, constituido en su mayoria por metano (CH4) con una concentracion
en volumen de 50 a 75-80%, dioxido de carbono (CO-) entre 25 a 50%, hidrogeno
(H2) entre 1 a 10%, nitrégeno (N2) entre 1 a 2% y &cido sulfhidrico (H2S) en un 0.1%.
El poder calorifico del biogas esta determinado por la fraccién del metano que puede
variar entre 50 hasta 80%, equivalente a 14.3 hasta 28.6 MJ/m3, respectivamente
(Bernd et al., 2012; Poblano-Flores, 2015).

El biogas generado en los reactores anaerobios tiene un valor energético que
muchas veces no es aprovechado debido a que su manejo resulta ser relativamente
complicado, ya que para ciertos usos se tienen que realizar algunos pasos de

purificacion antes de su almacenamiento y utilizacion (Reynosa-Deloya, 2019).

El alto contenido de azufre en la vinaza puede causar efectos indeseables en la
formacion de biogas debido a la competencia de la reduccion de sulfato con la
metanogénesis, lo que reduce la conversion de acidos organicos en biogas. A partir
de 1 g DQO en condiciones estandar (0°C y 1 atm), se pueden producir 0.35 L de
gas metano; por lo tanto, 10-26.4 m3 de biogas (que contiene un 60% de metano) se
puede producir a partir de 1 m® de vinaza. La cantidad de 1.5-10 kW de energia se
genera a partir de 1 m® del biogas producido en el sistema de generacién con una

potencia térmica de 6.5 kWh/m? (Parsaee et al., 2019).

En comparacion con otras tecnologias para producir biocombustibles, la industria del
etanol concentra dos ventajas importantes, que incluyen su consolidacion tecnoldgica
a nivel mundial y la gran variedad de materias primas convertibles que se pueden
producir en diferentes condiciones climaticas (Fuess y Garcia, 2015). En la Tabla 2.4
presenta informacion de la produccidén de metano en reactores anaerobios a partir de

las concentraciones de materia organica de diferentes materias primas.
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Tabla 2.4. Produccion de metano y potencial energético de vinazas a partir de
diferentes materias primas (Fuess y Garcia, 2015)

Materia prima DQO Produccién de metano ei%trené(;:glo Referencia
de etanol (gL (kg cha L™ eton) (MJ |_g.1 cion)
Jugodelacafia 4, 4, 0.079 1.73 Wilkie et al. (2000)
de azucar
CHm G EAMGEN ) o 0221 4.83 Wilkie et al. (2000)
(melaza)
Cafia de azucar Souza et al.
; 45.80 0.119 2.61 (1992); Prada et al.
(jugo + melaza) (1998)
Maiz 60.25 0.157 3.43 Wilkie (2008)
Mandioca 62.20 0.161 3.54 Luo et al. (2009,

2010, 2011)

El mejoramiento biolégico del biogéas in situ es una técnica sostenible para aumentar
el contenido de metano del biogas producido en condiciones anaerobias. La principal
ventaja es la posibilidad de eliminar el dioxido de carbono presente en el biogas sin
necesidad de energia externa ni utilizando productos quimicos nocivos; permitiendo
aumentar la densidad energética del biogas al combinarlo con otras fuentes de

energia renovable (Palu et al., 2022).

La energia producida de la vinaza podria sustituir entre el 5 y 15% del consumo
mundial de energia en la industria del etanol, independientemente de la materia
prima (cafia de azUcar, maiz o yuca) (Fuess y Garcia, 2015) y la relacion del balance
energético (produccién de energia por insumo) mejoraria de 3.20 a 3.93
(aproximadamente 22%) en melaza (Wang et al., 2017). La asociacion entre la
combustion del bagazo y la digestion de la vinaza en las destilerias a base de cafa
de azucar podria proporcionar un excedente de bioenergia de al menos el 130% del
total de combustibles fésiles ingresados a la planta de etanol, considerando

solamente la energia del metano (Bailey y Ollis, 1986).

En términos financieros, las ganancias econémicas podrian llegar a $0.1901 y $
0.0512 US por litro de etanol producido, respectivamente, para las cadenas
productivas de melaza (Brasil) y maiz (EE.UU.). Ademas, el gas metano producido

dentro del proceso constituye un portador de energia eficiente, por lo que su poder
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calorifico inferior (54.7 MJ kg') es aproximadamente dos veces mayor que el del
etanol (26.9 MJ kg?) (21.22 MJ L™ EtOH) (Fuess y Garcia, 2015).

Ogden (2002) menciona que el poder calorifico alto del metano es de 55.5 MJ kgt y
el bajo de 50 MJ kg, mayor que la gasolina con un alto valor de 47.3 MJ kg y un
bajo de 44 MJ kg*. De acuerdo con Pazuch et al. (2017), por cada m® de etanol
producido se genera 15 m® de vinaza; si la DA produce 10 m® de biogas (60%
metano) se tendra un poder calorifico inferior a 6.5 kWh m™3.

Tedricamente, valores altos de DQO de las vinazas, pueden generar volimenes
significativos de metano; sin embargo, se podria sobreestimar el potencial energético
real de la vinaza ya que dependiendo del producto final de la destilacion (etanol
combustible o bebida), pueden estar presentes en las melazas de las que proviene el
etanol altas concentraciones de materia organica no biodegradable, p. e€j.,
compuestos fenolicos, como acidos tanicos y humicos, melanoidinas, sulfato y
antibidticos (Correa-Lopez, 2022; Fuess y Garcia, 2015; Gaspar-Mendoza et al.,
2022).

Fuess y Garcia (2014) encontraron que el rendimiento del metano correspondia al
57.7% del valor tedrico, las cuales pueden explicarse por las pérdidas de metano
disuelto en los efluentes de los reactores, que pueden variar del 36 al 41% del
volumen total de metano producido. Una carga organica baja (OLR, en inglés,
organic load rate) y un TRH grande proporcionan la mejor estrategia para lograr

rendimientos de metano constantes y maximos (Mao et al., 2015).

Varias sales inorganicas se utilizan para estimular la produccion de biogas,
especialmente las sales de hierro. Ademas, el hierro es utilizado para liberar la
corrosion de H»>S presente en el biogas al formar FeS. La adicion de oligoelementos
depende de muchos factores, por ejemplo, la composicion del sustrato, el contenido
de metales, los mecanismos de degradacion, parametros operativos, la comunidad

microbiana activa y la disponibilidad limitada de estos elementos afecta tanto la
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estabilidad del proceso como la produccion de biogas y puede inhibir el proceso

microbioldgico (Mao et al., 2015).

En el siguiente capitulo se presenta la metodologia seguida en esta investigacion.
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CAPITULO 3

METODOLOGIA

3.1. Reactor anaerobio de lecho de lodos de flujo ascendente
(RALLFA) a escala de laboratorio

En la presente investigacion se utilizé un reactor tipo RALLFA a escala de laboratorio
con un volumen total de 2.3 L, 2 L de operacién, una altura de 67 cm, que cuenta con
un tubo de vidrio exterior con 7.27 cm de d.i. y un tubo concéntrico de 4.0 cm de d.i.
(Figura. 3.1). Contiene el 37% de in6culo equivalente a 740 mL de biomasa (Figura
3.2). La vinaza cruda (VC) utilizada en este proyecto proviene de un ingenio
azucarero/alcoholero cooperante que se mantiene en un cuarto frio a temperatura de
4+1°C.

3.2. Parametros de operacion y seguimiento

La alimentacion del sistema se realizé en forma intermitente con 250 mL de liquido
compuesto de vinaza:agua:solucién de sulfato de ferroso (0.01 g L?) o sea
25:65:10%, respectivamente, llamandola vinaza diluida (VD) (Figura 3.3). El sistema
se mantiene a una temperatura de 65°C mediante una recirculacion de agua
previamente calentada en una plancha de calentamiento y el tiempo de residencia®
hidraulica (TRH) es de 7 dias.

5 En los afios 80 del siglo XX en un congreso internacional en Europa se homogeneizé el uso de los términos
tiempo de residencia y tiempo de retenciéon dando el nombre de residencia para el fluido que permanece en un
reactor, por lo que debe decirse tiempo de residencia hidrdulico cuando el fluido es agua o una disolucién
acuosa, TRH. Consecuentemente, el tiempo de retencion celular se |le da al lapso de permanencia en un bio-
reactor cuando el material es sélido o semisdlido (pastoso) como es el caso de los microorganismos, TRC [nota
de la asesora]
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Previamente al trabajo realizado, el reactor tuvo un proceso de acidificacion llegando
a tener valores promedio en el efluente de pHees = 5.6 £ 1.26, C.E.ee5 = 13.1 £ 2.75,
Tess = 61.9 = 1.01 y remociones de DQO cercanas al 10%. Para acondicionar el
sistema, se alimentd el reactor con un medio nutritivo metanogénico presentado por
Vergara-Salgado (2010) por un ciclo de alimentacion. Después, se adicioné al reactor
un tercio de su volumen de operacién con inéculo acondicionado por 14 dias;
finalmente, en cinco ciclos se fue aumentando la cantidad de VC en la alimentacion
hasta llegar a una alimentacion de 45:45:10 de vinaza:agua:FeSOs, con la finalidad
de tener las condiciones Optimas para el funcionamiento del reactor. Sin embargo, se
observé que con una alimentacion de 1:1 vinaza: agua a 65°C el reactor no degrada
eficientemente la cantidad de materia organica con la posibilidad de inhibir el proceso
de produccion de metano, por lo que la alimentacion se establecié como se describio

previamente.

Es necesario el seguimiento del sistema y de la generacion de biogas, por medio de
toma de muestras del influente y efluente del reactor. En La Tabla 3.1 se muestran
los parametros de seguimiento en el reactor y en la Tabla 3.2 las técnicas que fueron
aplicadas. En el anexo A se muestra las metodologias especificas para cada una de

las técnicas.

2o A

Entrada-de agua 65°€ Influente

Figura 3.1. Reactor tipo Figura 3.2. Inoculacion del

RALLFA (Cruz-Rodriguez, RALLFA (Cruz Rodriguez, ' 94ra33 /imentacion del
2019) 2019)
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Tabla 3.1. Parametros de seguimiento evaluados en el reactor tipo RALLFA

Pardmetro Periodo de evaluacion Punto de muestreo
pH Diario Influente y efluente
Conductividad eléctrica Diario Influente y efluente
Temperatura Diario Reactor (interior)
Alcalinidad Diario Influente y efluente
Sulfatos Una vez a la semana Influente y efluente liquido
Sulfuros Una vez ala semana Influente y efluente liquido
DQO Una vez a la semana Influente y efluente liquido

Composicion de metano

Produccién de biogas

Unavez ala semana

Diario

Efluente gaseoso
Efluente gaseoso

Tabla 3.2. Técnicas analiticas

Parametro

Método

Referencia

Equipo

pH

Conductividad
eléctrica (C.E.)

Temperatura, T

Alcalinidad y
factores

Sulfatos

Sulfuros

Soélidos en todas
sus formas

DQO
Composicion de
metano

Produccién de
biogéas

Potenciométrico

Amperimétrico

Termomeétrico

Titulacion

Colorimétrico

Azul de metileno

Método gravimétrico

Reflujo cerrado

Cromatografia de
gases con detector de
ionizacion de flama
(CG-DIF)

Desplazamiento de
liquido

NMX-AA-008-SFCI-2011(DOF,
2011), APHA, AWWA, WEF
(2012)

APHA, AWWA, WEF (2012)

NMX-AA-007-SCFI-2013 (DOF,
2013), APHA, AWWA, WEF
(2012)
NMX-AA-036-SCFI-2001 (DOF,
2001b), APHA, AWWA, WEF
(2012), Pérez, Ay Torres, P,
2008.

NMX-AA-074-SCFI-1981 (DOF,
1981)

NMX-AA-084-SCFI-1982 (DOF,
1982)

NMX-AA-034-SCFI1-2015 (DOF,
2015), APHA (2012)

NMX-AA-030-SCFI-2001 (DOF,
2001a), APHA, AWWA, WEF
(2012)

(Bernal-Gonzalez et al., 2012;
Poblano-Flores, 2015)

(Rincén-Acelas, 2008)

Potenciémetro
HANNA HI4522 y
HI1131b
Potenciémetro
HANNA HI4522
HI76310
Potenciémetro
HANNA H14522
HI7662-T

Bureta 50 mL

Espectrofotometro
UV-VIS Rayleigh UV-
1800
Espectrofotometro
UV-VIS Rayleigh UV-
1800
Mufla Lindbergh
51894, Horno
FELISA FE-293A,
balanza analitica
OHAUS Mod. AG245
Horno FELISA FE-
293A
Espectrofotometro
UV-VIS Rayleigh UV-
1800
Cromatégrafo de
gases PERKIN
ELMER Modelo CG-
SRI310c
Tanques Ambar y
matraces de vidrio de
2L
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3.3. Diagrama general de la metodologia desarrollada

El diagrama de flujo de la metodologia que se sigui6 se presenta en la Figura 3.4.

@radacién anaerobia en reactor RALLFA

v

| VC + FeSO4 + H20 |

Efluente (E65)

\ Extraccion de /

v
< Influente (VD) >
v

Parametros de
seguimiento de
E65, VC, VD

Y

e Potenciométrico
e Titulacion

o Amperimétrico

e Termométrico

Determinacion de otros
parametros de seguimiento

e Solidos totales

>/ e Sulfatos

)

e Sulfuros

e Demanda quimica
de oxigeno (DQO)

Y

Estabilizacion

del RALLFA
pH Si
alcalinidad 0.2<1B<0.4
C.E. No
temperatura Adicion de

estabilizador

% Remocion| 3/ Volumen
(9DQOLY) CHs-DQO

Y

Alimentacion
del RALLFA

—>{Produccién de biogés|

Volumen del liquido
desplazado

\

R Volumgn )
CH4-Biogas

Muestra de biogéas
generado

v Volumen
Cromatografia de gases (CG-IDF)| CH, -CG

Y

Vera-pQo VS. Vera-Biogas VS. Vcha-co

Identificacion, almacenamiento y
disposicion de residuos generados

Comparacion

Figura 3.4. Diagrama de flujo de la metodologia empleada
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3.4. Composicion del biogas: Contenido de metano

Para la determinacion del contenido de metano se utiliza una metodologia
modificada, similar a la presentada por Bernal-Gonzalez et al. (2012), Villalobos-
Juvenal (2015) y Contreras-Contreras (2019), que se basa en el desplazamiento de
liquido o “Principio de Arquimedes”. El sistema consta de dos recipientes (A y B)
(Figura 3.5), donde A es un tanque recolector que contiene una solucién de hidréxido
de sodio (NaOH), pH>10 y almacena el biogas generado proveniente del reactor. El
tanque B es el recipiente receptor del liquido desplazado, donde se colecta el
volumen para su medicion. El Recipiente A tiene un tapdn de rosca con septos de
tres vias, de modo que en la primera via (I) ingresa el biogas generado proveniente
de la salida del efluente gaseoso del RALLFA,; la segunda via (IlI) para la extraccion
(muestreador) del biogas contenido en el recipiente; el ultimo (lll), conectado del
Recipiente A donde la solucion de NaOH se desplazada al Recipiente B. Esto
permite cuantificar el volumen del biogas producido de la semana 5 a la 24 y

determinar el porcentaje de metano real presente en el biogas.

e Tapon de
A . rosca con
..septos de

Pe— s
& fresvias

receptor del !
liquido desplazad®

Figura 3.5. Sistema de recoleccion de biogéas (elaboracion propia)
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3.4.1. Determinacion del porcentaje de metano

La recoleccidn, preservacion y almacenamiento de muestras del biogas se inicia con
la succion del biogas contenido en el Recipiente A (via Il) mediante una jeringa de
plastico PLASTIPAK de 5 mL. El volumen del biogas es inyectado a viales
inyectables sellados que contiene aproximadamente 15 mL de una solucion saturada
de cloruro de sodio (NaCl) con &cido clorhidrico (HCI) de 10:1 e indicador de rojo de
metilo (Figura 3.6). Al mismo tiempo, se coloca una aguja para liberar el volumen que
ocupa el biogas. Se debe tener extrema precaucion durante el muestreo evitando
contaminar la muestra con aire ambiente que diluya la concentracién. La
determinacion del porcentaje de metano (CHs) presente en el biogas producido por
los sistemas, se realiza mediante un equipo cromatografia de gases Perkin Elmer
Modelo CG-SRI310c (Figura 3.7) y de acuerdo con la metodologia presentada en el
Anexo Al10. Se cuantificé durante 10 semanas a partir de la semana 15 a la 24 del

trabajo experimental.

Figura 3.6. Viales para cromatografia Figura 3.7. Equio de cromatografia de gases
Perkin Elmer Modelo CG-SRI310c

En el siguiente capitulo se presentan los resultados obtenidos y la discusion derivada

de ellos.
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CAPITULO 4

RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. Caracterizacion de la vinaza

En la Tabla 4.1 se presenta la caracterizacion de la vinaza con las que se trabajé en
esta investigacion; la cual fue proporcionada por un ingenio azucarero cooperante,

como ya se menciono.

Tabla 4.1. Caracterizacion de la vinaza cruda (VC) y vinaza diluida (VD)

Parametro Vinaza cruda VC Vinaza diluida (VD)
Promedio D.E. Promedio D.E.
pH) 4.6 0.14 6.1 0.80
C.E.(mScm?) 29.1 0.75 15.7 1.67
T (°C) 13.5 4.55 23.0 3.29
DQO (mg L) 79,639 2,309 28,961 6,002
S04%(mg L) 9,859 176 3,009 970
S? (mg L) 35.9 1.7 10.7 3.0
Sélidos en todas sus formas:
ST (mg L) 76,197 6,749 26,672 3,156
STV (mg L) 52,227 4,455 15,210 2,826
STF (mg L) 23,970 7,869 12,060 1,295
SDT (mg L?) 64,718 3,374 23,073 2,956
SDV (mg L) 43,723 840 12,663 2,708
SDF (mg L) 20,995 3,495 10,950 1,140
SST (mg L) 11,478 4,820 4,290 1,182
SSV (mg L?Y) 8,503 3,747 2,940 800
SSF (mg L) 2,975 6,284 1,372 402

T: Temperatura; pH: Potencial de hidrégeno; C.E.: Conductividad eléctrica; DQO: Demanda quimica de oxigeno;
DBOs: Demanda bioquimica de oxigeno; SO4?: Sulfatos; S%: Sulfuros; ST: sélidos totales; STV: sélidos totales
volatiles; SST: sdlidos suspendidos totales; SSV: sdélidos suspendidos voldtiles; SDT: sélidos disueltos totales;
SDV: solidos disueltos volétiles; STF: solidos totales fijos; SSF: sélidos suspendidos fijos; SDF: sdlidos disueltos
fijos
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4.2.1. Datos del pH

Por lo general, un reactor anaerobio debe estar operando en un medio neutro para
asegurar que las condiciones sean las adecuadas para mantener a las arqueas
(organismos metanogénicos) en un ambiente idoneo para su supervivencia y
reproduccion (Rincén-Acelas, 2008). En la Gréfica 4.1 se presentan los registros del
pHvc = 4.6 £ 0.14, pHvp = 6.1 £ 0.8 y el del efluente pHees = 7.2 = 0.41. El efluente del
RALLFA presenta valores ideales ya que se encuentra con un pH alrededor de un
valor de 7, por lo que se puede considerar que se esta logrando operar bajo
condiciones estables.

9.00 +
8.00 -

7.00 -

I i VvC

T 6.00 —-
VD

| L
5.00 - 4 e
o —m—EB5
4.00 -
3.00

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24
semana

Gréfica 4.1. Datos de pH del efluente liquido del RALLFA operado a 65°C (E65), del influente

vinaza diluida (VD) y la vinaza cruda (VC)

4.2.2. Datos de la conductividad eléctrica

Este pardmetro es una medida de la concentracion de los componentes ionizados en
una muestra (Contreras-Contreras, 2019). En la Gréafica. 4.2 se muestran los
registros de la conductividad eléctrica de C.E.vc = 29.1 + 0.75, C.E.p=15.7 £ 1.67 y
del efluente C.E.ee5s = 19.5 + 0.78. El aumento en la conductividad eléctrica puede

deberse a que se estan arrastrando solidos en el efluente.
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Grafica 4.2. Datos de la C.E. del efluente del RALLFA operado a 65°C (E65), del influente vinaza
diluida (VD) y la vinaza cruda (VC)

4.2.3. Datos de latemperatura
Para establecer un equilibrio en los sistemas anaerobios es de suma importancia que

la temperatura del sistema se mantenga constante, por lo que, en la Gréfica 4.3 se

muestran los registros de la temperatura de Tvc = 13.5 + 4.55, Typ = 23.0 £ 3.29 y del

efluente Tees = 59.0 = 2.99. La temperatura es de suma importancia para los
consorcios microbianos que se desarrollan en el RALLFA en este caso

microorganismos termofilos los cuales son los encargados de transformar la materia
organica en biogas.

-....,,'I
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Grafica 4.3. Datos de la temperatura del efluente liquido del RALLFA operado a 65°C (E65), del
influente vinaza diluida (VD) y la vinaza cruda (VC)
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4.2.4. Datos de alcalinidad y factores de alcalinidad

En un reactor anaerobio el bicarbonato (HCOs), compuesto con capacidad
amortiguadora, y parte del CO2, gas proveniente de la descomposicion de la materia
organica que posteriormente se transforma en HCOj3 souwle, SON l0s principales
reguladores que mantiene el pH del sistema en un intervalo 6ptimo para la actividad
de las AM (Castro-Gonzalez, 2004). De acuerdo con Pérez y Torres (2008) se tienen
diferentes factores de la relacion de volimenes titulados que valora la alcalinidad
debida a HCOs , las sales de acidos débiles y la alcalinidad total presentes.

Los factores de alcalinidad son una medida de la capacidad amortiguadora del medio
en los reactores tipo RALLFA, con lo cual se puede evitar la acidificacion y por lo
tanto que se produzca una menor cantidad de biogas y una menor proporcion de
metano. El factor conocido como buffer (IB) es la relacion entre la alcalinidad debida
a los AGV y la alcalinidad total y cuyo rango optimo esta entre 0.2 a 0.4. El factor
alfa(a) corresponde a la relacion entre la alcalinidad bicarbonatica y la alcalinidad
total, recomendandose valores en condiciones estables arriba de 0.5. El indice Al/AP
es la relacion entre la alcalinidad debida a los AGV (Alcalinidad Intermedia) y la
alcalinidad bicarbonéatica (Alcalinidad Parcial) cuyos valores estables entre 0.4 y 0.55;

no obstante, se recomienda su verificacion (Pérez y Torres, 2008).

La metodologia empleada y las ecuaciones para calcular los factores se describen en
el Anexo A.1.4. En la Grafica 4.4 se presentan las determinaciones hechas en el
reactor operado a 65°C, con un efluente cuyo promedio es factor IB = 0.7 + 0.1,
factor a = 0.3 £ 0.1 y factor AI/AP = 2.3 + 1. Esto podria indicar que el sistema aun no
llega a un periodo estable, ya que cada uno de los factores presentan valores
alejados a lo que recomiendan Pérez y Torres (2008). A fin de que dichos factores
estén en los intervalos 6ptimos ya mencionados se adiciond 1 g de bicarbonato a los
250 mL de VD a partir de la semana 9, ya que la relacion AlI/AP indica una mayor
produccion de AGV. La alcalinidad del efluente es de 6,596 + 1,120 mgCaCOs L.
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Grafica 4.4. Datos de la alcalinidad, factor amortiguador o buffer (IB) y factor alfa (a) del
efluente proveniente del RALLFA operado a 65°C

4.2.5. Datos de sulfatos

Su presencia en las vinazas esta relacionada con la adicion del acido sulfarico en la
etapa de degradacion en la elaboracion del azucar y en la produccion del etanol.
Altas concentraciones de sulfatos en la alimentacién pueden inhibir la actividad
metanogénica e impedir la formacion del biogas debido a la competencia del sustrato
con los microorganismos sulfato-reductores (MSR), ya que estos tienen mas afinidad
por el sustrato de Hz, acetato y CO2. En la Gréfica 4.5 se muestran los registros de
SO4s2yc = 9,859 + 176, SO42yp = 3,009 + 970 SO42ee5 = 2,256 + 811. El promedio de
sulfatos removidos del efluente liquido fue de 0.753#0.382. g SOs2rem L7,

equivalente al 26 + 0.11% de remocion.
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Gréafica 4.5. Datos de iones sulfatos de la vinaza cruda (VC), vinaza diluida (VD) y el
efluente liquido del RALLFA operado a 65°C (E65)
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Grafica 4.6. Remocion de sulfatos del efluente liquido del RALLFA operado a 65°C

4.2.6. Datos de sulfuros

La actividad metanogénica se ve inhibida por los iones sulfuro (S%). Ademas, su
forma no ionizada (H2S) es extremadamente toxica. Este compuesto se produce a
partir de los sulfatos presentes en el medio por los microorganismos sulfato-
reductores. En la Gréfica 4.7 se muestran los registros de S?y,c = 35.9 + 1.7, S2p =
10.7 + 3.0, S%5 = 18.0 + 3.0. Los gramos producidos que salen con el efluente
liquido tuvieron un promedio de 5.43 + 1.85 g S2gen L1, equivalente a 52 + 0.3% de

generacion. (Grafica 4.8).
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Grafica 4.7. Datos de iones sulfuros en la vinaza cruda (VC), vinaza diluida (VD) y el efluente
liquido del RALLFA operado a 65°C (E65)
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Grafica 4.8. Generacion de sulfuros del efluente liquido del RALLFA operado a 65°C

4.2.7. Datos de so6lidos en todas sus formas

Los solidos son parametros que reflejan la disminucibn de materia organica

biodegradable. En la Tabla 4.2 se muestran los datos promedio de los sélidos en mg

L* medidos en la vinaza cruda (VC), en la vinaza diluida (influente) y en el efluente

liquido y la remocion del RALLFA operado a 65°C, asi como en la Grafica 4.9. Se

puede observar que las remociones son bajas y no muestran una tendencia

indicando que el reactor se encuentra todavia en la fase de estabilizacion (Gréfica

4.10).
Tabla 4.2. Datos promedio de sélidos en el RALLFA a 65°C
S6lid Vinaza cruda (VC) Vinaza diluida (VD) Efluente (E65) Remocidn
olidos

mg L™ mg L™ mg L™ Mg Rem L
ST 76,197 £6,749 26,672 +3,156 22,258 2,755 6,200 =*1,697
STV 52,227 4,455 15,210 +2,826 11,698 +1,270 5,277 +2,152
STF 23970 +£7,869 12,060 +1,295 9962 +1,548 2,644 +0931
SDT 64,718 +£3,374 23,073 +2,956 18,455 3,072 6,550 2,771
SDV 43,723  +£840 12,663 +2,708 9,173 +1,745 4,340 +2,219
SDF 20,995 +£3,495 10,950 +1,140 8,742 +1,504 2,568 =*1,052
SST 11,478 +4,820 4,290 +1,182 3,112 +900 2,013 £1,017
SSV 8,503 3,747 2,940 + 800 2,123 603 1,370 £580
SSF 2975 +6,284 1,372 + 402 958 + 317 231 + 106
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Grafica 4.9. Solidos en todas sus formas de la vinaza cruda (VC), vinaza diluida (VD) y el
efluente liquido del RALLFA operado a 65°C (E65)
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Gréfica 4.10. Remocién de sélidos del RALLFA operado a 65°C

4.2.8. Datos de la demanda quimica de oxigeno (DQO)

La demanda quimica de oxigeno (DQO) mide toda la materia organica e inorganica
sea biodegradable o no de una muestra que es susceptible a oxidacion por un fuerte
oxidante quimico. Esta prueba se realiza para establecer una comparaciéon entre el
influente y el efluente y asi determinar la carga organica que queda sin
transformacion en el RALLFA y la diferencia posiblemente se esté convirtiendo en

biogéas rico en metano y en biomasa anaerobia (Villegas-Bolafios, 2015).
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En la Gréfica 4.11 se presentan los registros de DQOvc = 79,639 + 2,309 mgO2 L%, la
DQOwp = 28,961 + 6,002 mgO, L%, la DQO en el efluente es de DQOges = 21,933 +
6,025 mgO, L. Se puede apreciar que la vinaza cruda es la que contiene mayor
concentracion de materia organica y la vinaza diluida tiene la cuarta parte de la carga
de materia organica. El efluente presenta reduccion de materia organica lo que indica
que los microorganismos dentro del RALLFA consumen la materia organica para ser
transformada a otros compuestos, teniendo una remocién cercana a 2.34 gO2z rem L7,
es decir 28+0.09% (Gréfica 4.12).
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Gréfica 4.11. Datos de DQO de la vinaza cruda (VC), vinaza diluida (VD) y el efluente liquido
del RALLFA operado a 65°C (E65)
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Gréfica 4.12. Remocién de DQO del efluente liquido del RALLFA operado a 65°C
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4.3.1. Produccién de metano

Después de 24 semanas de experimentacion el comportamiento del RALLFA fue
relativamente estable al mantenerse en un pHess = 7.2 + 0.41. Se realiz6 el
seguimiento de los parametros de control y operacion del reactor. Los valores de los
factores de alcalinidad estan por arriba de lo que indica la literatura (Pérez y Torres,
2008), mientras que el pH se puede considerar un valor relativamente Optimo para
llevar a cabo una produccién de biogas rico en metano. No obstante, se tiene baja
remocion de DQO en comparacién con otras investigaciones (Poblano-Flores, 2015,
Rojas-Zamudio, 2018, Villegas-Bolafios, 2015) que, es importante mencionar, que
trabajaron a otras temperaturas termofilicas en los RALLFA. Por esta razén es
importante comparar la produccion de metano real y la conversion de DQO a metano

tedrico.

Se puede calcular la produccién del volumen tedrico de metano a partir de la
remocion de DQO en el proceso a través de una ecuacion empirica (Ecuacion 4.1)
(Castro-Gonzélez, 2004; Torres-Lozada y Pérez, 2010); asi como la produccion del
volumen de metano experimental por cromatografia de gases a partir del biogas

producido (Ecuacion 4.1y 4.2) (Villegas-Bolafios, 2015):

DQOgpem R (273.15+T) Ecuacion 4.1
VCH4—DQ0 = ke, P
PV = nRT Ecuacién 4.2

donde:

VcHa-pQo = volumen tedrico de CHa liberado

DQORrem = gramos de DQO removido

R = constante general de los gases (0.08206 atm L / mol K)
T = temperatura de operacion del RALLFA (°C)

P = presion atmosférica (atm)

n = nimero de moles

k1= gramos DQO por 1 mol de CH4 (64gDQO/ mol CHa)
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4.3.2. Produccion de biogas

El biogas generado por el RALLFA fue cuantificado durante 20 semanas. En la
Gréfica 4.13 se presenta el volumen de biogas experimental (VcHa-Biogas) VS. el
volumen de metano tedrico (Vchsa-ngo) de la semana 5 a la 24. Se espera que a
medida que el factor de IB entre a un intervalo entre 0.2 a 0.4, el volumen de biogas

generado aumente y, con ello, la proporcion de metano.
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Gréfica 4.13. Produccion de metano presente en el biogas generado en el RALLFA operado a
65°C vs. metano tedrico a partir de la DQO

Para la determinacion de metano contenido en el biogas, por criterios de
estabilizacidon, se cuantificé a partir de la semana 15 a la 24 dado que se mantuvo el

reactor estable por tres semanas con un pH alrededor de 7.2.

En la Tabla 4.3 se encuentran los volimenes promedio de las semanas trabajadas,
por otro lado, en la Gréfica 4.14 se muestra la comparacion del volumen de CHa
experimental (VcHa-siogas = 0.61 £ 0.44 L/semana) vs. volumen de CHg teorico (Vchs-
pgo = 1.32 £ 0.56 L/semana) vs. volumen de CH4 real medido mediante cromatografia

de gases (Vchs-ce = 0.32 + 0.20 L/semana).
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Grafica 4.14. Produccién de metano presente en el biogas del RALLFA operado a 65°C vs la
produccion de metano real medido por CG DIF vs metano teérico a partir de la DQO

Tabla 4.3. Comparacién de los voliumenes de VCH4-DQO VS. VCH4—Biogés VS. Vchaca.

Tedrico Experimental Real
Semana VcHa-p00 VcHa-Biogas VcHa-ce
(L/semana) (L/semana) (L/semana)
5 0.67 1.01 n. d.
6 1.35 1.47 n. d.
7 1.39 1.20 n. d.
8 0.83 1.07 n. d.
9 1.67 1.06 n. d.
10 0.79 0.29 n. d.
11 0.67 0.29 n. d.
12 2.42 0.41 n. d.
13 2.26 0.51 n. d.
14 0.58 0.21 n. d.
15 2.28 0.08 0.10
16 0.76 0.06 0.09
17 1.58 0.18 0.07
18 1.71 0.31 0.32
19 1.41 0.13 0.23
20 1.12 0.50 0.25
21 0.95 0.66 0.41
22 1.12 0.87 0.49
23 1.81 0.19 0.73
24 1.00 0.30 0.52
Promedio 1.32 £ 0.56 0.61 +0.44 0.32+0.2

n. d.: no determinado
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4.4. Analisis estadisticos

Los datos experimentales recopilados y obtenidos de 20 semanas fueron analizados
usando el paquete de computo Statsgraphic Centurion Version 19.4.01 como se
menciond en la metodologia. Se realizdé un analisis de varianza, ANDEVA (ANOVA,
por sus siglas en inglés Analysis of variance), para comparar la varianza de un factor
para el volumen de metano producido en el RALLFA 65°C. La produccion del biogas
generado en el RALLFA se cuantifico de la semana 5 a la 24, asi como la obtencion
del metano tedrico a partir de la DQO. Para el contenido de metano real medido por
cromatografia presente en el biogas se reporté de la semana 15 a la 24. En
consecuencia, se tiene la primera etapa donde se realizara la comparacion de los
volumenes de metano experimental vs. tedrico (VcHa-Biogas-1 VS. VcHa-pgo-1) Obtenidos
de la semana 5 a la 14. Finalmente, la segunda etapa se tiene la comparacion de los
volumenes de metano experimental vs. tedrico vs. real (VcHa-Biogas-2 VS. VcH4-pQo-2 VS.

VcHa-cc) de la semana 15 a la 24.

4.4.1. Primera etapa de evaluacion de volumen de CH,; semana 5 a 14

Se realiz6 un analisis de varianza de un factor para el volumen de metano
considerando dos diferentes niveles de parametros: Volumen de metano
experimental (Vcha-iogas-1) contenido en el biogas generado y el volumen de metano
tedrico (Vcha-pgo-1) calculado a partir de la DQO con las ecuaciones 4.1 y 4.2. En la
Tabla 4.4 se presenta el resumen estadistico de las pruebas realizadas de la semana
5 ala 14. En la Figura 4.1 se muestra la gréfica de caja y bigotes de cada parametro

(VcHa-Biogas VS. VcHa-pgo) VS. el factor (volumen de CHa).

Tabla 4.4. Resumen estadistico para los datos de la semana 5 a 14 comparando los
voliumenes de metano

Parametro Recuento Promedio Desviacion Coeficiente de
estandar variacion
VCHa-Biogés-1 10 0.752 0.456431 60.70%
VcH4-DQO-1 10 1.263 0.675196 53.46%
Total 20 1.0075 0.619149 61.45%
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Grafico Caja y Bigotes

VCH4-Biogas H —]

Parametro

VCH4-DQO | ' |
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P — PR — "
0 0.5 1 1.5 2 2.5
Volumen de metano

Figura 4.1. Gréfico de Cajay Bigotes: Parametro (Vcha-siogas ¥ VcHa-Doo) VS. Volumen de metano
en lasemanab5a 14

El analisis de varianza, ANDEVA, de un factor compara las medias de los diferentes
niveles (VcHa-siogas-1 Y Vcha-Dgo-1), descompone la varianza del volumen de metano en
dos componentes: Un componente entre-grupos y un componente dentro-de-grupos.
La razon-F, que en este caso es igual a 3.93, que es el cociente entre el estimado
entre-grupos y el estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la prueba-F
es mayor que 0.05, no existe una diferencia estadisticamente significativa entre la
media del volumen del metano entre un nivel de parametro y otro, con un nivel del

5% de significancia que se puede observar en la Tabla 4.5.

Tabla 4.5. Tabla de ANDEVA para volumen de metano por parametro

Fuente Suma de Gl Cuadrado Razoén-F Valor-P
cuadrados medio

Entre grupos 1.3056 1 1.3056 3.93 0.0629

Intra grupos 5.97797 18 0.332109

Total (Corr.) 7.28357 19
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Para determinar cuéles medias son significativamente diferentes de otras se aplica
un procedimiento de comparaciéon multiple. En la Tabla 4.6 se muestra que la mitad
inferior de la salida muestra las diferencias estimadas entre cada par de medias. No
hay diferencias estadisticamente significativas entre aquellos niveles que compartan
una misma columna de X El método empleado actualmente para discriminar entre las
medias es el procedimiento de diferencia minima significativa (LSD de Fisher por sus

siglas en inglés).

Tabla 4.6. Pruebas de rangos multiples para volumen de metano por parametro.
Método 95% LSD semana 5 a 14.

Parametro Casos Media Grupos homogéneos
VCH4-Biogés-1 10 0.752 X

VcHa-DQo-1 10 1.263 X

Contraste Sig. Diferencia +/- Limites
VcHa-Biogas-1 = VCH4-DQO-1 -0.511 0.54146

* indica una diferencia significativa

Medias y 95.0% de Fisher LSD

1.6 -

1.2 -

Volumen de metano
=9
T
I

0.8 - -
0.6 - —
0.4 - —
VCH4-Biogas VCH4-DQO
Parametro

Figura 4.2. Volumen de metano vs. Parametro (Vcha-siogas-VcH4-DQo)

4.4.2. Segunda etapa de evaluacion de volumen de CH, semana 15 a 24

Para la segunda etapa correspondiente en la semana 15 a 24, se realiz6 un andlisis

de varianza de un factor para volumen de metano para comparar los valores medios
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de los tres diferentes niveles de Parametro: experimental (VcHas-Biogas-2), real (Vcha-ca)

y tedrico (VcHa-pgo-2). El resumen de los resultados estadisticos se presenta en la

Tabla 4.7.

Tabla 4.7. Resumen estadistico para volumen de metano semana 15 a 24

Pardmetro Recuento Promedio Desviacion Estandar

Coeficiente de

variacion
VcHa-Biogas-2 10 0.328 0.268361 81.82%
VcHa-co 10 0.321 0.21651 67.45%
VcH4-DQO-2 10 1.374 0.470607 34.25%
Total 30 0.674 0.599038 88.83%
Grafico Caja y Bigotes
VCH4-Biogas + ]

o

T

E VCH4-CG +

©

o

VCH4-DQO — + —
0.4 0.8 1.2 1.6 2.4

Volumen de metano

Figura 4.3. Gréfico de Caja y Bigotes: Parametro (Vcha-giogas VS. VcHa-ce VS. VcHa-pgo) VS.

Volumen de metano Semana 15 a 24

El analisis de varianza del volumen de metano para cada uno de los 3 niveles de

parametro da que la razén-F, que en este caso es igual a 32.36, es el cociente entre

el estimado entre-grupos y el estimado dentro-de-grupos como se muestra en la

Tabla 4. 8. Puesto que el valor-P de la prueba-F es menor que 0.05, existe una

diferencia estadisticamente significativa entre la media de Volumen de Metano entre

un nivel de Pardmetro y otro, con un nivel del 5% de significancia.
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Tabla 4.8. Tabla ANDEVA para volumen de metano por parametro semana 15 a 24

Fuente Suma de Gl Cuadrado Razéon-F Valor-P
cuadrados medio

Entre grupos  7.34325 2 3.67162 32.36 0.0000

Intra grupos 3.06329 27 0.113455

Total (Corr.) 10.4065 29

En la Tabla 4.9 se muestran los resultados de la comparacién de mdultiple para
determinar cuéles medias son significativamente diferentes de otras. se han
identificado 2 grupos homogéneos segun la alineacion de las X en columnas. No
existen diferencias estadisticamente significativas entre aquellos niveles que

compartan una misma columna de X.

Tabla 4.9. Pruebas de rangos multiples para volumen de metano por parametro.
Método 95.0% LSD semana 15 a 24

Parametro Casos Media Grupos homogéneos
Vcha-co 10 0.321 X

VCH4-Biogés-2 10 0328 X

VCH4-DQO-2 10 1.374 X

Contraste Sig. Diferencia +/- Limites
VCH4-Biogés-2 = VCH4-CG 0.007 0.309079

VCH4-Biogés-2 - VCH4-DQO-2 * -1.046 0.309079

VcHa-ce - VcHa-Doo-2 * -1.053 0.309079

* indica una diferencia significativa

Medias y 95.0% de Fisher LSD

1.6 — -

1

1.2 - —

Volumen de metano
o
[+:]
T
|

“ 1T

VCH4-Biogas VCH4-CG VCH4-DQO
Parametro

Figura 4.4. Volumen de metano vs. Pardmetros (VcHa-Biogas VS. VcHa-ce VS. VcHa-DQo)
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4.5. Discusion final

La agroindustria azucarera es un sector que tiene la necesidad de desarrollar e
implementar innovaciones tecnoldgicas para la generacion de bioenergia con un
punto de vista sustentable y de responsabilidad social. México es parte de los
principales productores de la cafia de azucar y generador de subproductos con alto
valor para la generacion de biogads debido a su alto contenido de material
biodegradable, mediante degradacion anaerobia en condiciones termofilicas, ya que
se tienen una gran ventaja al mostrar mayores tasas de conversién de materia y
generacion de metano. México al ser un pais en vias de desarrollo se ha
comprometido a fortalecer sus industrias y que estas sean competitivas a nivel
mundial. Uno de los sectores mas importantes es la que se relaciona con el sector
alcoholero-azucarero, que da origen a las vinazas azucareras y son clave para esta
investigacion. Dentro de los parametros revisados, se puede apreciar como el
contenido carbonoso de estas se puede aprovechar como biogas rico en metano

después de un tratamiento anaerobio.

Experimentalmente se le dio un seguimiento continuo a los parametros establecidos
para evaluar la degradacion anaerobia termofilica en el RALLFA que opera a 65°C y
la produccién de biogas rico en metano. Dado que el reactor se encontraba en
condiciones &cidas debido a problemas con el sistema de calentamiento y
probablemente por la carga organica con la que fue alimentando, afect6 su
estabilizacién, la produccion de biogas y la composicién de metano debido a un gran
consumo de bicarbonatos para la neutralizacion de los &cidos grasos volatiles.
Durante las primeras semanas se puso a prueba el reactor para determinar si se
estabilizaba sin ningun aditivo; sin embargo, las fugas en mangueras y en el sistema
de recirculacién del agua en la semana 6 hasta la 8 en el sistema afectaron el pH. En
consecuencia, se tomaron medidas para aumentar el pH con la adicién de 1 g de

bicarbonato de sodio y reducir los factores de alcalinidad ya que estos son mas

53



elevados a los que se recomienda, observando que la relacién de AI/AP indica una

produccién mayor de AGV.

En esta investigacion experimental se realizé el seguimiento del funcionamiento de
un reactor tipo RALLFA operado a 65°C durante 24 semanas. En este lapso se
observaron distintas etapas. Las etapas se identificaron a partir de las pruebas de
control realizadas que se describen en la metodologia (ANEXO A). En la
investigacion, que consta de la semana 1 a la 24, se realizaron las pruebas de
control de la VC, VD (influente) y E65 (efluente), de los parametros de pH, C.E.,
temperatura y alcalinidad; dando como resultado pHvc=4.6 + 0.14, pHw=6.1 £ 0.8
y pHees = 7.2 + 0.41; C.E.vc = 29.1 + 0.75, C.E.vp = 15.7 + 1.67 y C.E.£65=19.5+0.78;
Tve =135+ 455, Typ=23.0 £ 3.29 y Tess = 59.0 = 2.99; factor IB= 0.7 + 0.1, factor
o= 0.3 £ 0.1, factor AI/AP de 2.3 + 1.01, alcalinidad 6,596 + 1,120 mgCaCOs L.

Otros parametros que se realizaron a la VC, VD (influente) y E65 (efluente) partir de
la semana 5 a la 24 fueron las determinaciones de los parametros de sulfatos,
sulfuros, solidos en todas sus formas, DQO y biogas generado en el RALLFA. Como
resultado se tiene que para la determinacion de iones sulfatos en promedio SO42yc =
9,859 + 176, SO42p = 3,009 + 970, SO42ge5 = 2,256 + 811y 0.753+0.382. g SO42rem
Lt; para la determinacién de sulfuros en promedio S?yc = 35.9 + 1.7, S2p = 10.7 +
3.0, S%65 = 18.0 £ 3.0 y 543 + 1.85 g S2en LY. Para la determinacién de la
demanda quimica de oxigeno se tiene en promedio DQOvc = 79,639 + 2,309 mgO: L
1, DQOwp = 28,961 + 6,002 mgO: L1, DQOEkss = 21,933 + 6,025 mgO2 Lty 2.34 gO-
rem L1, y finalmente el volumen de biogds generado Vcha-iogss = 0.61 + 0.44

L/semana.

En el caso de los ST y los SDT se observa que hay una mayor concentracion, lo que
puede indicar que hay presencia de sustancias inorganica que no pueden eliminarse
durante la digestién en el RALLFA. Los sélidos con mayor porcentaje de remocion se
presentan en los SST y SSV con 40% mayor remocion, sin embargo, la cantidad en

el influente y efluente es menor indicando la dificultad para medir su composicion
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heterogénea al tomar la alicuota. Por otro lado, los sélidos voléatiles, que son un
indicador clave para el control de los lodos activos en el reactor, se muestran que los
STV y los SDV también tienen altas remociones con un 31% pero, igualmente, con
concentraciones bajas en el influente y efluente. STrem = 6,200 + 1,697; STVrem =
5,277 £ 2,152; STFRrem = 2,644 + 931; SDTrem = 6,550 + 2,771; SDVRrem = 4,340 +
2,219; SDFRem = 2,568 + 1,052; SSTrem = 2,2013 £ 1,017; SSVRrem = 1,370 + 580;
SSFrem =231 + 106.

La primera etapa se caracteriz6 por la comparacion que corresponde al periodo de la
semana 5 a la 14; durante esta etapa se realizaron las pruebas de DQO y produccion
de biogas. Como resultado se obtuvo. Vchaiogas-1 = 0.75 £ 0.46 L/semana y VcHa-pgo-
1=1.26 £ 0.68 L/semana. Se encontré que no existe una diferencia significativa en la

prueba realizada del andlisis de varianza (Tabla 4.6).

Finalmente, en la segunda etapa que corresponde de la semana 15 al final de la
investigacion, se realizaron andlisis de los parametros de los volumenes de metano
experimental (Vcha-giogas) VS. teorico (Vcha-nqo) Vs. real (Vcha-cg). Durante esta etapa
se obtuvo que los volumenes de metano fueron Vcha-siogas2 = 0.33 = 0.27 L/semana,
VcHa-pgo-2 = 1.37 £ 0.47 L/semana y Vchace = 0.32 £ 0.22 L/semana. Como resultado
se tuvo una diferencia significativa del volumen experimental con respecto al
volumen tedrico y el volumen real con respecto a volumen teérico (Tabla 4.9), como
se puede observar en la Grafica 4.13, asi como en la Figura 4.3 y Figura 4.4. De
acuerdo con Karahan et al. (2008) y Pire-Sierra et al. (2011) es importante tener en
cuenta las tasas de degradacion de las fracciones de la DQO ya que se tiene
material soluble y particulado, biodegradable y no biodegradable y, por lo tanto, se
pueden obtener producciones del volumen de metano tedrico muy altos al reflejar

todo el contenido organico e inorganico.

La produccion de metano contenido en el biogas y el cuantificado por cromatografia
indicaron volumenes similares y mediante su analisis estadistico (Tabla 4.9). Se

observa que el biogas producido tiene un gran porcentaje de metano al no tener
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diferencia significativa el volumen experimental y volumen real. Las arqueas
metanogénicas son inhibidas a pH menores de 6.7 y al no tener fuentes de carbono
como el acetato por lo que es importante estar en un rango mayor a ese para

favorecer su proliferacion.

A continuacion, se dan las conclusiones derivadas de estos datos experimentales y

se proponen algunas lineas a seguir.
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CAPITULO 5

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. Conclusiones

Con base en los objetivos planteados en este proyecto: Estudiar el comportamiento
de un reactor termofilico anaerobio de lecho de lodos de flujo ascendente
convirtiendo los compuestos carbonosos de vinazas medidos como demanda
guimica de oxigeno en biogas, asi como caracterizar la vinaza, antes y después de
su tratamiento, mediante analisis fisicoquimicos de acuerdo con las normas
internacional aplicables estableciendo las condiciones de operacion en un reactor
RALLFA operado a 65°C para favorecer la produccion de metano y realizar analisis
fisicoquimicos del influente y efluente corroborando la estabilidad del reactor
midiendo la demanda quimica de oxigeno (DQO) del influente y efluente de un
reactor anaerobio a escala de laboratorio, determinando la cantidad de biogas
producido en el biorreactor anaerobio y evaluando por cromatografia de gases la

cantidad de metano real que contiene, se puede concluir que:

e En las etapas trabajadas en esta investigacion se lograron identificar las
condiciones de operacion idoneas para su funcionamiento, T=60°C, DQOges=
21,933 * 6,025 mgO: L1, TRH= 7 dias. Como resultado de estas condiciones de
operacion se determind que el biogas producido era Vchasiogas=0.61 = 0.44
L/semana con un rendimiento de 47 + 28% y que el contenido de metano real

VcHa-cc = 0.32 £ 0.20 L/semana con rendimiento del 34 £ 0.13%.
e Se pudo llevar a cabo la degradacion anaerobia termofilica. No obstante, hasta el

momento, todavia los porcentajes de remocion de DQO son modestos, con 28 +

0.09%, debido a las condiciones &cidas que se presentaron, por lo que se
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tuvieron que adicionar sustancias para la modificacion del pH sin afectar la

produccién de biogas con mayor contenido de metano.

e La estabilizacién en condiciones termofilicas altas es un proceso largo y como se
observé se pueden tener un pH neutro con bajas producciones de metano y
factores de alcalinidad por debajo de los rangos estables por lo que, en la etapa
de estabilizacion, los THR y ORL deben ser bajos para asegurar una buena
degradacion.

e El tratamiento termofilico a una temperatura de 65°C (en realidad, 60°C) permitié
una disminucién en el contenido de materia organica, independientemente de la
inhibicion de las bacterias metanogénicas, ya que estas necesitan periodos
largos de adaptacion y la adicion de bicarbonato de sodio durante la etapa de

estabilizacion.

A continuacion, con fundamento en lo realizado, se ofrecen las siguientes

5.2. Recomendaciones

e Extender el tiempo en que se alimenta el RALLFA a cada 48 horas dado que,
en este proyecto, asi como otras investigaciones que trabajaron con la
temperatura de 65°C (Contreras-Contreras, 2019; Rojas-Zamudio, 2018), se
observdo que el RALLFA disminuye su capacidad de degradabilidad y
generacion de biogas. Se debe tener mucha precaucion porque un cambio en
la carga organica con los mismos TRH tienden a disminuir la produccion de

metano y puede provocar el aumento en la produccién de AGV.

e En caso de que la acidificaciéon del RALLFA tenga periodos muy largos se
deberan enfocar en la proliferacion de los microorganismos en el RALLFA
alimentando con un porcentaje de otro efluente obtenido a temperaturas

termofilicas (45°C o 55°C) para mejorar la estabilizaciéon y que la flora
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microbiana se adapte mejor a nuevas cargas organicas, asi como la ayuda de

bicarbonato de sodio aumentando su cantidad por ciclos hasta llegar a 1 o 2g.

Para las determinaciones de DQO, sulfatos, sulfuros, solidos totales, asi como
de otros parametros y andlisis fisicoquimicos, se debera tener un factor de
dilucion en el que las concentraciones calculadas puedan ser cuantificadas
dentro de los rangos de concentraciones de las curvas de calibracion
correspondientes y las diferentes metodologias empleadas; con el fin de
aumentar la concordancia entre cada uno de los resultados individuales.
Teniendo en cuenta los volimenes necesarios para alicuotas y el volumen de

residuo que se podria generar.

El sistema de calentamiento en el RALLFA a 65°C es mas susceptible a
presentar fugas continuamente, por lo que el mantenimiento de las mangueras
y sus conexiones deben ser revisadas cada semana, asi como el

funcionamiento de la bomba de calentamiento y de alimentacion.

59



ANEXOS

Anexo A. Metodologias analiticas especificas’

Al. Determinacion de pH

La determinacion de pH del efluente e influente del RALLFA se realiza siguiendo el
manual del quipo del potenciometro HANNA modelo HI4522 vy el electrodo HI1131b
de acuerdo con la norma NMX-AA-008-SFCI-2011(DOF, 2011) y APHA, AWWA,
WEF (2012). El procedimiento se describe en la Figura Al.

( Medicion de pH )

->
Soluciones ] Toma de 3 lecturas de
Callbra_c:Jon del amortiguadoras— _1 —») cada solucion y
potencidometro > (buffer) ! corroborar la
1 . -z
o calibracion
Y
Recoleccion de .| Sumergir el electrodo | _|Estabilizacion Registro
muestras problema 1 vy agitar levemente de lectura de pH
Lavado del Enjuagar con agua destilada o desionizada
electrodo i el electrodo entre cada medicion
Y

Identificacion, almacenamiento y disposicion de residuos

Figura Al. Determinacién del pH

A2. Conductividad eléctrica

La determinacién de conductividad eléctrica del efluente e influente del RALLFA se

realiza siguiendo el manual del equipo (potenciémetro HANNA modelo HI4522) y del

7 Todos los anélisis se realizaron a muestras tomadas por duplicado a menos que se especifique algo diferente
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electrodo HI76310 de acuerdo con APHA, AWWA, WEF (2012). El procedimiento se
describe en la Figura A2.

( Medicién de C.E. )
Recoleccién de Sumergir el electrodo de Estabilizacién Registro
muestras problema C.E. junto con el de " delectura de C.E.
temperatura

A
Lavado del . | Enjuagar con agua destilada o desionizada
electrodo i el electrodo entre cada medicion

@ificacién, almacenamiento y disposicion de resi@

Figura. A2. Determinacion de la conductividad eléctrica

Y

A3. Temperatura

La determinacion de la temperatura del efluente e influente del RALLFA se realiza
utilizando el equipo potenciométrico HANNA modelo HI4522 y el electrodo HI7662-T
de acuerdo con la NMX-AA-007-SCFI-2013 y APHA, AWWA, WEF (2012). El

procedimiento se describe en la Figura A3.

CMedicic')n dela Temperatura)
v

Recoleccion de .|Inmediata y rdpidamente,[ _|Estabilizacion Registro
muestras problema "1 sumergir el termopar “| de lectura de lectura.

Lavado del |Enjuagar con agua destilada o desionizada
electrodo ] el electrodo entre cada medicion

@ificacién, almacenamiento y disposicion de resi@

Figura A3. Determinacion de la temperatura
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A4. Alcalinidad y factores de alcalinidad

La determinacion de la alcalinidad y los factores del efluente del RALLFA se realiza
utilizando el equipo potenciométrico HANNA modelo HI4522 y electrodo HI1131b de
acuerdo con la NMX-AA-036-SCFI-2001 (DOF, 2001b), APHA, AWWA, WEF (2012)
y Pérez y Torres (2008). El procedimiento se describe en el Figura A4.

@dicién de la Alcalinidad y facto@
T Agua libre

Hervir 1L de agua destilada por 10 min
— ==~ deCOz "~ para eliminar el CO2 disuelto
Preparacion de :
< soluciones > ____ : H2S04 2.27 mL de H,SO4 concentrado en 1Ly
~T77 01N "~~~ ">aforar con agua libre de CO;

L4
Muestra
problema

Medir 50 mL en En Vaso de p.p 100 mL. Agitar
matraz Erlenmeyer constantemente la MP y sumergir el electrodo

Y

; Obtencién de
pH=5.74 Registro o~
N I AT YA W T
Con sol. H,SO4 0.1N ——> astados !
224 pH=43 9 ecuaciones

|Lavado del electrodol Enjuagar con agua destilada o desionizada
el electrodo entre cada medicion de mp

v
(entificacién, almacenamiento y disposicion de resi@

Figura A4. Determinacién de alcalinidad y factores de alcalinidad (IB, a, Al/AP)

Viz*N 50 000 mg Caco,
' Ho S04+ / .
Alcalinidad = e ( leg ﬂﬂ)Ecuacmn A4.1
Vm
Vs g
IB = Ecuacion A4.2
Vn'r
o = Vs.?s
Ve Ecuacién A4.3
Al Vs.?s
AP I*{L.a Ecuacion A4.4
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Donde:
Ny, s0.= normalidad del éacido sulfrico (0.1 N)

I, = volumen de la muestra problema (50 mL)

V,r =V;.; +V, alcalinidad total (valora el 99% de HCOz vy 65% de AGV)

Vs -5 : volumen titulado para llevar la muestra problema a pH=5.75 (valora el 0%
de HCOz y 6% de AGV)

7, 3:volumen titulado para llevar la muestra problema a pH=4.3
A5. Sélidos en todas sus formas
Los sodlidos en todas sus formas se determinaron con base en la norma NMX-AA-

034-SCFI-2015 (DOF, 2015) y APHA, AWWA, WEF (2012) para la medicion por

método gravimétrico de solidos presentes.

GOUDOS TOTALE9
: Secar en mufla LINDBERG a 550°C
GOOCH + filtro por 20 min, transferir a estufa FELISA

precalentada a 105 °C por 20 min

Desecador (1 h)

< Masa constante x3 >

[ Filtrar 5mL de muestra problema ]

Evaporar muestra problema en
estufa a 105 °C por 3h

I
Desecador (1 h)

M5 — M4
SST = 5———xF M2 — M1
Vinuestra <« M5 |« Masa constante x3 > M2 |— sT= «F
" i Vmuestra
Calcinar en mufla LINDBERG
a 550 °C por 20 min
|
M5 — M6 Desecaldor (1h)
SV = Vinuestra e < Masa constante x3 > M3 F— stv= M2 — M3 .
i Vmuestra

Obtener SDT, SDV, SDF, SSFy STF
con las ecuaciones de la Tabla Al.

@ificaci()n, almacenamiento y disposicion de resi@

Figura A5. Determinacion de sélidos en todas sus formas

F=factor de conversion
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Tabla Al. Ecuaciones para solidos disueltos y sélidos fijos

Sélidos disueltos totales SDT = ST — SST Ecuacion A5.1
Sélidos disueltos volatiles SDV = STV — SSV Ecuacién A5.2
Solidos disueltos fijos SDF = SDT — SDV Ecuacion A5.3
Sélidos suspendidos fijos SSF = SST — SSV Ecuacion A5.4
Solido totales fijos STF = ST — STV Ecuacion A5.5

A6. Determinaciéon del contenido de compuestos carbonosos medidos como
DQO total

La DQO se determind mediante el método de flujo cerrado, descrito en la norma
NMX-AA-030-SCFI-2001(DOF, 2001a) y en APHA, AWWA, WEF (2012). La
metodologia para la determinacion de DQO se presenta en la Figura A6. Para
cuantificar la demanda quimica de oxigeno por medio de reflujo cerrado se realiza la

curva de calibracion.

Curva de calibracion para la determinacién de la DQO

CiVy =GV, Ecuacion A.1

Donde:

C1= Concentracion conocida (Solucion Patron 1000 mg DQOJL)
C.= Concentracion que se requiere (mg/L)

V1= Volumen conocido (L)

V2= Volumen desconocido (L)
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Determinacién de DQO:
Método de reflujo cerrado

) Secar previamente 10.

por 2h, afiadirlo en 500 mL de agua. Adicionar
167 mL de H,SO,y 33.3 g de HgSO,. Disolver y

r-- Reactivo A = = =>»

,,,,,,,,,,,,,, 1
m aforar a 1L

digestion y tapas con H,NO3

Lavar y secar previamente tubos de

al 15%

v

Precalentar en estufa

FELISA a 165°C por 20 min

Diluir ImL de MP en
50mL por duplicado

Y

' Muestra
""" problema

Alicuota de 2mL

216 g de K»Cr,07 a 105 °C

Adicionar 10.12 g de Ag>SO4 por cada litro de

I
I
I
I
:_ - .Reactivo B _ _ _ 3/ H,S0O,.Dejar la mezcla reposar de 1 a 2 dias
I
I
I
I

Pesar 0.851g (previamente sacado) de

- —- Patrén - - - -3 HOOCCsH4COOK (KHP). Aforar a 1 L (1000

mg DQO/L)

Disoluciones:
>1 600, 700, 800.
- == duplicado.

Curva de
Calibracioén

100, 200, 300, 400, 500,
900 y 1000 mg/L por

Adicionar 1 mL de Reactivo

c/tubo y un blanco

Cerrar tubos y
homogeneizar en

Y

Ay 3mL de la Reactivo B agitador voértex

Digestion: 30
minutos en
estufa a 165°C

Y

calibracion C=m Abs +

Obtener concentracién a partir
de la ecuacion de la curvade [€

Medicién de

v

Enfriar tubos a

absorbancia A=600 nm <

b

Previamente correr
blanco

temperatura ambiente

Identificacién, almacenamiento y disposicion de residuos

Figura A6. Determinacién de DQO

Tabla A2. Registro de datos para la curva de calibracion de DQO

L. Volumen Volumen de Volumen .
Concentracion S, . Absorbancia
total solucion patrén de agua -
(mg/L) A=600 nm
(mL) (mL) (mL)
Blanco 0.001
60 5 3.75 1.25 0.015
80 10 4 6 0.013
200 15 10 5 0.045
300 20 15 5 0.069
400 25 20 5 0.099
500 30 25 5 0.128
600 35 30 5 0.156
700 40 35 5 0.183
800 45 40 5 0.218
900 50 45 5 0.249
1000 55 0.271
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Curva de absorbancia

1200
1000
800
600
400
200
0

Concentracion mg/L)

| y = 3587.8x + 29.641 .
R?=0.9975 @
i ool
L
. e
- "..-"
1 *
...~. T T T T T 1
0 0.05 0.1 0.15 02 0.25 03

Absorbancia (600nm)

Gréfica Al. Curva de calib

racion de la DQO

A7. Determinacion del contenido de sulfatos presentes

SULFATOS
NMX-AA-074-SCFI-2014

1

- 1

< Soluciones >——':
1

Diluir ImL de
MP en 50mL
por duplicado

s

|- —--- Buffer A >
1

Patron

Muestra
Problema

Disolver 30 g MgCl,6H,0, 5 g CH:COONa
3H,0, 1 g KNO; 0.84 g NaNO3 y 20 mL de

CH3COOH (99%) en 500 mL H2O aforar a 1L

" [S044]=100 mg/L "~

Curva de
calibracion

Disolver 0.1479 g de Na SO, anhidro y
-»| aforar a 1L. Medir 10.4 mL disolucién de
referencia valorada de H,SO,4 0.01mol/L

Disoluciones:
1,5,10,15,20,
< - - - 4 25,30,35,40 mg/L
por duplicado

Tomar alicuota de 5 mL
c/tubo y un blanco

A con agitacion

Afiadir 2mL buffer Afiadir 0.02 g BaCl,, agitar

Y

1min velocidad constante y
espera 5 min para la lectura

Obtener concentracién a partir de la
ecuacion de la curva de calibraciéon |«

v

Medir absorbancia

C=m*Abs+b

Y

Identificacion, almacenamiento y
disposicion de residuos

A=420 nm

Figura A7. Determinacion de sulfatos
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Curva de calibracion para la determinacion de sulfatos

Concentracion de la Solucion Patrén 100 mg SO4%/L

GV =GV,

De la Ecuacion A.1.

(100mg/L)V; = (40 mg/L)(108L)

_ 40mg/L

v, =——2" " «108L
L= 100mg/L

Tabla A3. Datos para la curva de calibracion de sulfatos.

., Volumen Volumen de Volumen .
Concentracion | luCiG . d Absorbancia
(mg/L) tota solucién patrén e agua A=420 nm
(mL) (mL) (mL)
0 - - 10 0.004
1 12 2.4 9.6 0.005
5 24 12 12 0.021
10 36 24 12 0.060
15 48 36 12 0.094
20 60 48 12 0.137
25 72 60 12 0.164
30 84 72 12 0.223
35 96 84 12 0.269
40 108 43.2 64.8 0.307
Curva de absorbancia
— 45
5, 40 y = 128.16x + 1.6445 @
g 35 R2 = 0.9905 L
~ 30 e
S 25 ..
‘0 20 'Y
E 15 e
g5l oo
g 0 "‘...‘ T T T T T T 1
o 0 0.05 01 0.15 02 0.25 03 0.35

Absorbancia (420nm)

Gréafica A2. Curva de calibracion de sulfatos

Nota: Ver en la Tabla C6 del Anexo C en la pagina 80 (caso especial)



A8. Determinacion del contenido de sulfuros presentes

SULFUROS: Método azul de metileno

NMX-AA-074-SCFI-1982

< Soluciones >

Diluir ImL de
MP en 50mL
por duplicado N

i Muestra
===~ >\ Problema

Alicuota de 7.5 mL de

v

Afadir 0.5 mL de acido amino

Acido amino
sulfdrico

0.675g de N, N-dimetil-p-fenilendiamina
oxalato en 50mL de H,SO,y 50 mL de agua

1
I~ - -Cloruro férrico - »| 10 g de FeCl; 6H20 en 40 mL Hz0 |

I

|
|
—--
I
I
|

Fosfato acido
de amonio

- > 50 g de (NH4):HPO, en 100 mL de HO |

_ Patrén
Na,S 9H,0

Curva de
calibracion

-->

0.075 g de Na,S en 10 mL H,O
[S#] =1000mg/L

Disoluciones: 0.2, 0.4, 0.6, 0.8, 1.0, 1.2,
- ~>1.4,1.6, 1.8, 2.0 mg/L por duplicado

MP y/O b|anCO - - - - = e e s i == -

sulfarico 0.15 mL de FeCls A de amonio
1 1
Mezclar en Mezclar en
VORTEX (5 min) VORTEX (5 min)
v

| ImL de fosfato acido

Medir absorbancia
7 >|A\=664 nm con celda de cuarzo

Identificacién, almacenamiento y Obt
disposicion de residuos

de la curva de calibracion (C = m * Abs + b)

ener concentracion a partir de la ecuacion

Figura A8. Determinacién de sulfuros

Concentracion de la Soluciéon Patrén 1000 mg S%/L

GV =GV,

De la Ecuacion A.1.

(1000 mg/L)V; = (2mg/L)(L)

2mg/L

V, =
1 = 1000mg/L
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Tabla A4. Datos para la curva de calibracién de sulfuros
Volumen Volumen de Volumen

Concentracion Absorbancia

total solucidn de agua -
(mg/L) (mL) patrén (mL) (mL) A=664 nm
0 15 0
0.2 35 17.5 17.5 0.062
0.4 50 33.33 16.67 0.126
0.6 65 48.75 16.25 0.174
0.8 80 64.0 26.0 0.23
1.0 100 83.33 16.67 0.354
1.2 115 98.57 16.43 0.439
14 130 113.75 16.25 0.463
1.6 145 128.88 16.12 0.605
1.8 160 144.0 16.0 0.665
2.0 180 0.36 179.64 0.856
Curva de absorbancia

25

- .

S .- y = 2.4078x + 0.1301 e

£ R?=0.9758 X S

£ 1.5 - . S

.g . ] . Y 2

5 e

§ 0.5 - e

g 0 & ° T T T T ]

(3] 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

Absorbancia (664nm)

Grafica A3. Curva de calibracion de sulfuros

A9. Determinacién del contenido de metano en el biogas generado en el
RALLFA 65°C

Para la medicion del biogas se implementd un sistema descrito en el apartado 3.4.
Este sistema esta compuesto por un recipiente recolector lleno de una solucién de
hidroxido de sodio (NaOH) que estd cerrado hematicamente por una tapa con tres

vias. Una de ellas proviene del reactor y contiene el efluente gaseoso del mismo, la
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segunda lleva la solucién desplazada del tanque a un depdésito donde se colecta este
volumen para su medicion. La tercera lleva a una llave de tres vias que sirve como

muestreador del biogas atrapado en el tanque.

Cuantificacion del biogas
generado del RALLFA 65°C

33.2 g NACI en 100 mL de agua
—-. NaCl: HCI _ __, [ destilada. 50 mL de HCI concentrado
Preparacion | (1:1) en 50 mL de agua destilada
de soluciones  H------ JI
para viales | __Rojode . ___._ 5| 019 de rojo de metilo en 1.5 mL
metilo etanol, aforar a 100mL de agua
destilada. 5 gotas del indicador

Tapoén de rosca con septos de 3 vias:
I.  Conexion RALLFA-Recipiente A

Recipiente A tanque Il. Toma de muestra blogé.s
A4 recolector de biogas (NaOH) IIl.  Conexién Recipiente A-Recipiente B

Y

Colocacion ‘
del sistema

v
Toma demuestra

Recipiente B: tanque receptor

Medir cada 24 h el vol
de liquido desplazado ’w

y

S . > Inyectar en viales Cuantificacién de CH4 en
del biogas (via II) con soluciones cromatégrafo Perkin EImer Modelo
CG-SRI 310c

Y

@ntificacién, almacenamiento y disposicion de resid@

Figura A9. Determinacién del biogas generado en el RALLFA a 65°C

A10. Determinacion del contenido de metano en el biogas por CG

La determinacion del porcentaje de metano (CHa4) presente en el biogas producido
por el sistema se describio en el apartado 3.4. Se realiza con el equipo de
cromatografia de gases Perkin Elmer Modelo CG-SRI310c (Figura 3.7) con un
detector de ionizacion de flama (temperatura de columna del170°C con incremento de

10°C mint y del detector, 150°C; gas acarreador nitrdgeno a 200 kPa). Se realiz6
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una curva de calibracién (Tabla A.5) realizando la inyeccion de cada punto por

triplicado y siguiendo la descripcion que se presenta en el Figura 10.

Curva de calibracion para el porcentaje de metano

Dentro de los viales para cromatografia tubos Hungate de 15 mL (Figura 3.6), son
inyectados 5 mL del gas estdndar de metano. Posteriormente, se toma una muestra
con una jeringa Hamilton tipo pressure lock 1005SL de 500 pL. EI nimero de pmoles

mL! en la muestra se determiné directamente de la curva de calibracion (Gréafica A4).

Tabla A5. Curva de calibracién para %CHas

Volumen (L) Area (metano) n(mol)
0 3.60 0
100 337.5925 3.20322E-06
200 939.2665 6.40644E-06
300 1393.752567 9.60966E-06
400 1921.063167 1.28129E-05
500 2143.7715 1.60161E-05
2500 -
© e
£ 2000 A y = 1E+08x- 12.952 .
3 R?=0.9886
© 1500 - o
i) '
'S 1000 - -
o
® 500 -
nq .- e
0 ‘..b..‘ T T T T 1
0.00E+00 4.00E-06 8.00E-06 1.20E-05 1.60E-05 2.00E-05
mol CH4

Gréfica A4. Curva de calibracion para la determinacion del CH4 en el biogas
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INICIO
Yer la técnica

. e W .
Realizacion™  de analitica
curva de calibracidn

——» correspondiente
Inyectar 1 mL por cada
¢ punto de la curva de
l calibracidn
Tomar el CHs4 del tanque
correspondiente a presidn l
ambiente  usando  una Esteproceso | :
jeringa de plastico dura 7 min \ Registrar datos e
PLASTIPAK de 1 05 mL aprox. integrar
Realizar la
l determinacién
Inyectar a cada tubo minimo con 10 Y
Hungate que contiene 15 puntos de la curva Introducir muestra
mL de solucién, el de calibracidn
volumen adecuado de
CHqy
v
v Yer . la tecnica Calcular
Establecer las analitica < concentracion con
condiciones  dptimas res;%ectp'a la curva de
del cromatdgrafo calibracion

l Condiciones:
+ T columna
+ T detector
+ M2

Figura A10. Cuantificacion del % de metano por CG-DIF

Nota: Dentro de los viales para cromatografia tubos Hungate (Figura 4.1): Los tubos
deben estar completamente llenos de la soluciéon de NaCl:HCI, el metano es
inyectado y la solucion se desplaza, de acuerdo con la dilucion que se requiera; la
presién dentro de los tubos es la misma que la del ambiente (1 mol de metano a
25°C 1 atm = 24.5 L en la Ciudad de México).
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Anexo B. Acervo fotografico

Figura B1. Determinacién de soélidos totales Figura B2. Determinacion de solidos, etapa de
(crisoles y cépsulas) filtracion (crisoles)

Figura B3. Curva de calibracién parala Figuré B4. Muestras: Blanco, VC, influete y
determinacién de DQO efluente (izq. ader.)

igura B5. Curva de calibracion para la Figura B6. Determmamon SO42‘ Blanco VC,
determinacién de sulfatos influente y efluente (izq. a der.)
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Al Sl gevip® ft

Flgua B7. Curvade clibraC|on parala

=7

Figura B8. Muests , nfluente efluente,

determinaciéon de sulfuros blanco (izg. ader.)

1. Reactor tipo RALLFA a
65°C

2. Salida del efluente de
biogéas

3. Salida del efluente
liquido

4. Entrada de influente

Figura B9. Sistema de Trabajo

Parrilla de calentamiento 9. Bomba de alimentacion.
ThermoScientific Mod. MasterFlex Mod. 7553-70
SP121325 10. Recipiente A: recolector de
Agua de calentamiento biogés

Bomba de recirculacion de agua 11. Recipiente B: recolector de
MasterFlex Mod. 7553-70 liquido desplazado

Control de bomba de 12. Termometro

alimentacion
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Anexo C. Tablas de datos con evaluaciones estadisticas

Tabla C1. Promedios de pH

Semana VC VD E65
1 4.47 4,56 6.63
2 4.53 4,62 6.48
3 4.63 4.63 6.98
4 4.70 4.63 6.97
5 4.61 4,99 7.23
6 4.67 6.13 7.11
7 4.64 6.13 6.83
8 4.61 5.86 6.66
9 4.61 6.52 6.53

10 4.80 6.99 7.04
11 4.99 6.97 7.20
12 5.07 6.79 7.25
13 4.72 6.75 7.17
14 4.56 6.65 7.22
15 4.58 6.57 7.20
16 4.58 6.49 7.35
17 4.62 6.39 7.39
18 4.65 5.95 7.47
19 4.61 6.68 7.22
20 4.65 6.71 7.68
21 4.64 6.63 7.76
22 4.64 6.59 7.89
23 4.57 6.48 7.94
24 4.47 6.67 7.83

Promedio 4.6+0.14 6.1+0.8 7.2+0.41



Tabla C2. Promedio de C. E.

Semana VvC VD E65
1 28.79 16.87 18.43
2 29.49 14.98 18.04
3 29.63 13.92 19.35
4 28.51 13.78 19.68
5 29.84 14.12 19.28
6 29.79 12.01 19.47
7 28.95 17.48 19.43
8 29.19 16.27 19.17
9 29.53 16.56 20.28
10 29.35 15.82 20.89
11 29.26 17.30 20.06
12 28.17 18.04 20.25
13 29.45 14.90 19.62
14 29.49 13.28 17.87
15 29.54 14.83 18.95
16 29.80 18.07 19.06
17 27.54 17.85 20.87
18 26.75 14.87 20.39
19 29.41 14.28 19.38
20 28.33 16.14 18.70
21 29.18 16.92 19.29
22 29.17 17.50 20.08
23 29.89 16.49 20.27
24 29.42 13.72 19.21

Promedio 29.1+0.75 15.7+1.67 18.9+1.82



Tabla C3. Promedio de Temperatura

Semana VC VD E65
1 7.82 19.16 58.50
2 14.26x 18.54 58.28
3 21.24 19.75 58.00
4 18.94 19.76 57.58
5 22.12 20.86 50.00
6 22.04 24.97 51.36
7 16.62 24.80 58.46
8 21.18 26.00 55.94
9 18.16 22.60 60.30
10 12.60 26.47 60.47
11 11.28 29.69 61.30
12 10.46 27.50 57.33
13 11.36 26.20 62.80
14 9.54 26.10 61.30
15 8.56 23.67 59.63
16 12.12 25.34 60.83
17 10.52 24.73 60.43
18 8.60 17.73 58.87
19 8.48 16.58 59.23
20 12.44 23.00 61.06
21 11.50 23.10 61.60
22 11.06 21.20 61.70
23 12.30 23.03 59.12
24 11.45 20.65 61.30

Promedio 13.5+4.55 23+3.29 59+2.99



Tabla C4. Promedio de Factores de Alcalinidad

Semana

© 00 N o o B~ W DN PP

N N NN R PR R R R R R R R
W NP O © ©® N O 00 W N L O

24

Promedio

B

0.69
0.83
0.76
0.73
0.72
0.71
0.77
0.75
0.80
0.74
0.71
0.65
0.67
0.66
0.64
0.64
0.61
0.64
0.73
0.76
0.69
0.68
0.72
0.72

0.7+0.05 0.3+0.05

Alfa
0.31
0.17
0.24
0.27
0.28
0.29
0.23
0.25
0.20
0.26
0.29
0.35
0.33
0.34
0.36
0.36
0.39
0.36
0.27
0.24
0.31
0.32
0.28
0.28

Al/AP

2.40
5.03
3.67
2.72
4.67
2.49
3.44
3.14
3.95
2.86
2.46
1.89
2.00
191
1.76
1.76
1.56
1.81
2.81
3.13
2.24
2.17
2.52
2.65

2.7+0.89

Alcalinidad
3,642
5,058
6,315
6,776
7,118
6,900
6,060
5,814
5,475
5,970
6,095
6,433
6,430
5,910
5,900
5,800
7,000
6,910
5,930
5,340
5,620
6,643
6,512
6,135

6,074+734
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Tabla C5. Promedio de DQO

CONCENTRACION (mg DQO L) Remocion
Semana
VC VD E65 (g DQOgem L)
5 78,433 42,592 26,890 1.18
6 77,054 37,753 30,547 2.40
7 81,536 37,430 30,009 2.47
8 81,191 33,236 28,826 1.47
9 82,914 23,771 14,845 2.97
10 80,501 23,664 19,470 1.40
11 81,191 27,428 23,879 1.18
12 79,812 27,858 14,953 4.30
13 80,157 44,958 30,547 4.01
14 82,914 28,197 25,095 1.03
15 80,501 29,576 17,425 4.05
16 79,122 27,163 23,113 1.35
17 78,433 21,389 12,944 2.82
18 75,330 28,542 19,407 3.05
19 78,088 18,804 16,563 2.50
20 77,054 24,923 18,976 1.98
21 76,365 21,992 16,908 1.69
22 78,433 7,083 4,153 1.98
23 84,638 17,166 14,926 3.22
24 79,122 18,631 13,288 1.78
Promedio  79,639+2,309  28,961+6,003  21,933+6,025 2.34+0.99
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Semana

© 00 N O O

Promedio

Tabla C6. Promedio de sulfatos

CONCENTRACION (mg SO42 L)

VC
10,074
9,926
9,799
9,916
9,990
9,884
10,244
9,608
9,799
9,905
9,937
9,958
9,651
9,841
9,640
10,138
9,894
9,577
9,757
9,640
9,859+176

Nota: Estos datos fueron

VD E65
6,019 4,001
2,769 2,209
2,736 2,339
2,576 1,948
2,411 2,089
2,796 1,824
1,596 902
1,703 1,389
3,629 3,271
1,947 1,199
3,845 2,964
3,725 3,144
3,815 3,160
3,833 3,042
3,343 2,714
3,334 2,330
2,826 2,083
2,375 1,012
2,477 1,912
2,435 1,596

3,009+970 2,256+811

los primeros que se

Remocién
(g SO4-2Rem L_l)

2.018
0.559
0.397
0.628
0.322
0.971
0.694
0.314
0.358
0.748
0.881
0.580
0.656
0.791
0.628
1.004
0.743
1.362
0.565
0.839

0.753+0.382

realizaron aplicando

la

metodologia, pero hubo error experimental por lo que no aparecen en la

Gréafica 4.5
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Tabla C7. Promedio de sulfuros

CONCENTRACION (mg S2 L) Generacion
Semana
VC VD E65 (9 SGen L)
5 40.6 9.2 16.9 7.7
6 40.4 6.9 19.2 12.2
7 36.8 8.5 20.5 12.0
8 36.8 7.2 19.2 11.9
9 35.6 7.1 18.7 11.6
10 35.6 13.8 26.6 12.7
11 34.6 11.8 18.4 6.6
12 35.6 13.3 17.8 4.5
13 34.3 11.2 18.2 7.0
14 35.2 13.0 16.7 3.7
15 35.8 13.6 18.0 4.4
16 35.0 15.2 17.8 2.6
17 35.2 14.1 20.9 6.8
18 34.8 15.5 18.2 2.7
19 35.2 13.0 18.0 5.0
20 34.6 9.7 18.3 8.6
21 35.4 9.8 16.1 6.3
22 35.6 7.0 14.3 7.4
23 34.6 7.1 10.4 3.3
24 35.6 7.7 14.9 7.2
Promedio 35.9+1.7 10.7+3.0 18.0+3.0 5.43+1.85
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Anexo D. Disposicion controlada de residuos en esta investigacion

En la presente investigacion se generan diversos residuos debido a las técnicas

analiticas que utilizan; por lo que se requiere una disposicion de los residuos

peligrosos para evitar cualquier afectacion.

Mediciones de vinaza,
efluente e influente

Residuo

R1

R2

—> almacenamiento

Neutralizacion
de ser requerido

Etiquetado y

Desechar por

el drenaje —>| aguas residuales de CU

Planta de tratamiento de

Unidad de Gestion Ambiental, UGA, de
la Facultad de Quimica de la UNAM

Figura D1. Disposicion de residuos

Tabla D.1. Residuos
Medicién de la vinaza, efluentes e influente

pH, temperatura, conductividad eléctrica, alcalinidad, solidos en
todas sus formas, biogas, cromatografia

DQO, sulfatos, sulfuros
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