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RESUMEN

En este trabajo de tesis se valué un proceso biolectroquimico para producir
biocombustibles a partir de agua residual mediante el acoplamiento de una
celda de combustible microbiana (MFC) al cultivo de microalgas.

Se estudio la generacion de corriente eléctrica en una celda de combustible
microbiana fotosintética con catodo oxigenado mediante la microalga
Scenedesmus obliquus. En dicha celda se llevé acabo el tratamiento de agua
residual municipal, la generacidén de electricidad y la produccion de biomasa
microalgal para la obtencion de biocombustibles. El tratamiento consistié en la
oxidacion de la materia organica mediante el proceso de electrogénesis y la
remocién de nutrientes (nitrégeno y fosforo) por la microalga Scenedesmus
obliquus.

La celda de combustible microbiana estudiada esta compuesta por un sistema
de 2 camaras (anodo y catodo) conectada a un circuito con resistencia eléctrica
de 100Q.

Durante la experimentacion se evaluaron 3 etapas de operacion. La primera
etapa consistié en el arranque y estabilizacién de la caAmara anddica en donde
se lleva acabo el tratamiento anaerobio del agua residual. En la segunda etapa,
la cAmara catddica operd con una solucién alcalina a pH 10 para simular las
condiciones de crecimiento de la microalga. La tercera etapa consistio en el
acoplamiento del cultivo de Scenedesmus obliquus como medio de oxigenacion
en el catodo de la celda.

Utilizando la microalga Scenedesmus obliquus como medio de oxigenacion, se
obtuvo una remocion de 73.5£7.2 % de la DQO y se alcanz6 un 88.9% como
remocion maxima de DQO. El voltaje maximo alcanzado fue 86.13 mV, la
densidad maxima de potencia eléctrica registrada por la celda fue de 34.2
mW/m?. Bajo las condiciones de operacién ensayadas se obtuvo una baja
eficiencia Couldmbica (4.9%), lo que sugiere que solo una fraccién de la
materia organica oxidada fue ocupada para generar electricidad. La baja
eficiencia Couldmbica puede estar relacionada con la interferencia de otros
aceptores de electrones como los sulfatos y nitratos asi como con un efecto
“crossover” del oxigeno en la membrana.

Con respecto al cultivo de Scenedesmus obliquus en el efluente de la camara
anddica se alcanz6 una concentracién de biomasa de 0.5 g/L como SST y
remociones maximas de nitrégeno amoniacal y de fosforo total de 89.3+3.5% y
de 93.4+3.9%, respectivamente. Se obtuvo una biomasa microalgal con un
contenido de carbohidratos de 28 % en peso para la generacion de bioetanol.

El proceso de generacion de bioenergia en una celda de combustible
microbiana fotosintética, a partir del tratamiento de un agua residual y su
acoplamiento al cultivo de microalgas, es técnicamente factible, no obstante, se
deben buscar mejoras en el disefio de la celda que permitan aumentar la
eficiencia Couldmbica y reducir la pérdidas de voltaje en la celda.
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Objetivo General

Evaluar un proceso biolectroquimico para producir biocombustibles a partir de
agua residual mediante el acoplamiento de una celda de combustible
microbiana (MFC) al cultivo de microalgas.

Objetivo Especificos

1. Disefar una celda de combustible microbiana que se acople a un
sistema de cultivo de microalgas empleando aguas residuales.

2. Poner en marcha y estabilizar la operacion de la celda de
combustible microbiana dando seguimiento a los parametros
eléctricos de la celda y a la calidad del efluente de tratamiento.

3. Llevar a cabo el acoplamiento de la celda microbiana y el cultivo de
la especie Scenedesmus obliquus en agua residual tratada
proveniente de la celda microbiana.

4. Evaluar la generacion de bioenergia obtenida a partir de la celda de
combustible microbiana y la produccion potencial de bioetanol de la
biomasa microalgal.
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INTRODUCCION

Las actividades humanas y el crecimiento poblacional generan desafios en
cuestiones energéticas y ambientales que deben afrontarse para un mejor
futuro. La mayor parte de la energia generada en el mundo proviene de fuentes
fosiles, las cuales no son renovables y ocasionan severos problemas de
contaminacion del aire, agua y suelo. Al mismo tiempo se generan productos
de desecho, uno de ellos son las aguas residuales domésticas e industriales.
Ante esta problematica internacional la produccion de energia a partir de
desechos se vuelve una opcién atractiva al ser renovable, remover
contaminantes y reducir las emisiones de gases de efecto invernadero
asociadas con el calentamiento global.

Actualmente, en México las aguas residuales domésticas se conocen como
aguas residuales municipales y solo se tratan aproximadamente la mitad de las
gue son recolectadas por el sistema de alcantarillado (CONAGUA, 2015), en el
afio 2014 se generaron en el pais 228.7 m®s de aguas residuales municipales,
se recolectaron 211 m®/s en el alcantarillado y se trataron 111.3 m¥s. El
proceso mas empleado en México para el tratamiento de aguas residuales
municipales es el sistema de lodos activados, este proceso tiene un elevado
consumo energético debido a la aeracion, representando entre el 30-55% de
los costos operacionales (Anh and Logan, 2010, Sung et al., 2010, Gonzales
del Campo et al., 2013) y requerimientos de 500 Wh/m?® de agua tratada (Anh
and Logan, 2010) o 1kWh para oxidacién de 1 kg de compuestos organicos
removidos durante el tratamiento, ademas de la alta generacién de lodos que
requieren de otros tratamientos adicionales. Debido a lo anterior, los procesos
anaerobios se wuelven una opcidn atractiva al tener una recuperacion
energética por el biogas que se genera durante el tratamiento, menor costo
operacional y una menor generacion de lodos. Sin embargo para un agua
residual domestica con una concentracion menor a 300 mg/L de DQO, un
tratamiento aerobio genera menos gases de efecto invernadero (Cakir and
Stenstrom, 2005), ademas son necesarias concentraciones de DQO superiores
a 1500 mg/L para producir la cantidad de metano requerida para calentar el
agua residual sin ocupar una fuente externa de energia (Metcalf and Eddy,
2003), debido a que los procesos anaerobios tienen temperaturas optimas en
el intervalo 25-35°C (Metcalf and Eddy, 2003). Los procesos anaerobios como
el reactor UASB son una opcidn atractiva para tratar agua en zonas tropicales
como los paises latinoamericanos y del Caribe (Noyola et al., 2013).

La celda de combustible microbiana es una tecnologia en desarrollo
prometedora que presenta ventajas para tratar agua residual doméstica con
baja concentracibn de materia organica con beneficios similares a los
tratamientos anaerobios como lo son: bajo costo operacional, recuperacion
energética en forma de electricidad y una baja generacion de lodos (Zhang et
al.,, 2013), y ventajas sobre los tratamientos anaerobios convencionales como
lo son: una mejor tolerancia a los cambios de temperatura, un menor tiempo de
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aclimatacion de los microorganismos, una generacion directa de electricidad sin
requerimientos adicionales, baja concentracion de metano disuelto en el
efluente, alta remocion de nitrégeno por medio de adaptaciones especiales
(Zhang et al., 2013) ademas de una integracion con sistemas fotosintéticos que
permiten: la remocion de fésforo y otros nutrientes (Kelly and He, 2014), la
captura del CO; producido por la oxidacion de la materia organica (Wang et al.,
2010), la sustitucion de los sistemas de aeracién al ocupar el oxigeno
producido fotosintéticamente y la produccion de biomasa microalgal que puede
ser ocupada para elaborar productos energéticos de interés comercial como los
biocombustibles (Houetal., 2016, Lam and Lee, 2012).

Los biocombustibles de microalga producidos a partir del tratamiento de agua
residual municipal no compiten con la generacion alimenticia, ocupan agua que
no es para suministro humano y es un producto de desecho, los cultivos se
pueden montar en terrenos que no son destinados para usos agricolas o de
vivienda, son una fuente de energia renovable, disminuyen las emisiones de
CO,, ayudan a la conservacion del agua al remover contaminantes, dan un uso
atil a un desecho, no requieren de procesos como la extraccidon de lignina y
otros compuestos que son toxicos para los organismos fermentadores y los
procesos son mas simples que para los biocombustibles de biomasa
lignoceluldsica. Sin embargo, la tecnologia de produccion de combustibles con
microalgas presenta limitantes en su produccion (Pandey et al.,, 2014)
sobretodo en la etapa de cosecha y de secado de la biomasa microalgal, el
cosechado de la biomasa puede contribuir entre el 20-30% al costo de la
biomasa (Mata et al., 2010). La etapa de secado es una de las mayores
limitantes para la produccion de biocombustibles y de productos de bajo valor
agregado (Pandey et al., 2014), debido al alto contenido de humedad el método
de secar al sol no es eficiente y métodos como el de secado por aspersion no
son econdémicamente viables para la produccién de biocombustibles (Brennan
and Owende, 2010).

En la presente tesis se estudiara una celda de combustible microbiana
fotosintética con microalga oxigenando el catodo por los beneficios que ofrece
al generar energia y tratar agua residual doméstica.
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CAPITULO 1. ANTECEDENTES

1.1 La bioenergia en el mundo

La bioenergia corresponde a las fuentes de energia renovable provenientes de
biomasas o de fuentes biolégicas, tales como lefia, biocombustibles,
subproductos agricolas, carbén, turba o estiércol. Dentro de las energias
renovables, la bioenergia se encuentra en una posicion dominante, al
representar el 77 % de las energias renovables y 10 % del total de la energia
primaria consumida en el mundo (UNESCO, 2014). El reparto de las fuentes
energéticas empleadas globalmente es representado en la Figura 1.

El aprovechamiento de biomasa, biogas y biocombustibles para la generacion
de electricidad se ha convertido en una alternativa considerablemente relevante
en regiones como Europa y Nortedmerica, pero tambien en economias
emergentes como China, Chile y Brazil (SENER, 2014). Los biocombustibles
parecen una opcion atractiva comparado con otras formas de energia
renovable, los biocombustibles pueden ser almacenados y ser empleados en
maquinas e infraestructuras de transporte (Amaro etal., 2011).

Se espera que la contribucién de los biocombustibles al suministro de energia
se incremente rapidamente, con efectos positivos que incluyen la reduccion de
gases de efecto invernadero, la mejora de la seguridad energética y posibles
nuevas fuentes de ingresos para los agricultores (UNESCO, 2014). El aumento
en produccion de biocombustibles se apreciaenla Figura 2.

Fuentes de energia en el mundo. 2011

Otras

Biocombustibles 1.%

yresiduos
10%

Hidroelectrica
2%

Nuclear
5%

Figura 1. Distribucién de las fuentes de energia mundial total en el afio 2011.
Fuente: UNESCO 2014.
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Produccion mundial de etanol y biodiesel,
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Figura 2. Produccion mundial de biodiesel y bioetanol Fuente: UNESCO 2014.

A pesar de las ventajas que ofrecen los biocombustibles, su produccion
enfrenta desafios como: la competencia por el cultivo de alimentos, el uso de
suelo, alto requerimiento en consumo y extraccion de agua para la etapa de
cultivo y fluctuacion de precios de los alimentos en el mercado (UNESCO,
2014, Singh et al., 2011). El uso de agua para la obtencién de fuentes
energéticas se aprecia en la Figura 3, indicando que la cantidad de agua
ocupada para la obtencion energética es mayor en los biocombustibles de
primera generacion, los cuales vienen de cultivos agricolas como los son: maiz
y cafia.

Los combustibles producidos a partir de microalgas presentan algunas ventajas
sobre otros biocombustibles como: mayores productividades de biomasa que
las plantas terrestres, mayor velocidad de crecimiento, desarrollo en todas las
épocas del afio, no requieren de tierra fértil y pueden ocupar un medio acuoso
con nutrientes (NH4*, NOs" y PO, que son contaminantes que son generados
por las actividades humanas y estan presentes en aguas residuales) sin
competir con el suministro de agua para la poblacion y removiendo los
contaminantes.

A pesar de las ventajas que ofrecen las microalgas como fuente energética, la
tecnologia necesita probar su efectividad mas allda de la escala piloto
(UNESCO, 2014). Sin embargo existen empresas que comercializan
combustibles de microalgas alrededor del mundo (Singh and Gu, 2010). En la
Figura 4 se muestra la distribucion de las compafias que fabrican
combustibles de microalgas donde los Estados Unidos son lideres en nimero
de empresas.
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Figura 3. Extraccion y consumo de agua para produccion de
combustibles. Fuente: UNESCO. Informe delagua y la energia 2014
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Figura 4. Distribucion porcentual de las empresas productoras de
combustibles de microalgas en el mundo (Singh and Gu, 2010)
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1.2 Bioenergia en México

Dentro de las energias renovables, la biomasa domina a las otras fuentes
energéticas renovables en México, representando el 4.2% de las fuentes de
energia primaria en el pais (SENER, 2014). La distribucién de las fuentes de
energia se reporta en la Figura 5.

Nuclecenergia e Biomasa
136% 4.20%

aaaaa

Hidroenergfal
1.13%

Nota: Todos los porcentajes son respecto al total de la produccion de energia primaria
Incluye grandes hidroeléctricas

FUENTE: Balance Nacional de Energia 2013, SENER.

Figura 5. Estructura de la produccidon de energia primaria, 2013. (SENER,
2014)

Existen planes a futuro contemplados en la reforma energética elaborada por el
gobierno federal en el 2013 para una mayor participacion de las energias
renovables, en especial de los bioenergéticos. La prospectiva de crecimiento
en la generacion eléctrica se reporta en la Figura 6 y las expectativas de
generacién se muestran en la Tabla 1. Sin embargo, el crecimiento en la
contribucién energética de la biomasa con el paso del tiempo es menor al
esperado para la energia solar y edlica. Esto es debido a las politicas del
Gobierno Federal que contemplan un crecimiento mayor en el sector
eoloeléctrico a partir de indicadores econdmicos (SENER, 2014).
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Figura 6. Generacion distribuida 2014-2028 en MW. (SENER, 2014)

Tabla 1. Expectativa de generacion de energia. (SENER, 2014).

2018 2024
Generacion 338.166 435,267
Renovables (Escenario de planeacion) 74,245 87.830
Solar 1,306 3,494
Geotermaoeléctrica 6,935 6,560
Eoloeléctrica 28,363 33,367
Hidroeléctrica (<=30 MW) 2,286 2,373
Hidroeléctrica (=30 MW) 33,195 37,938
Bioenergia 2,160 4,099
Generacion limpia 95,379 124,141
Cogeneracion Eficiente 10,372 10.372
Participacion de las renovables en la generacion de electricidad (%)
Renovables 21.96% 20.18%
gleéi;eglrg;oﬁggﬁmgglsﬁ:ual para el Aprovechamiento 25.0% 22.6%
Participacion de Energias Limpias 28.2% 28.5%

FUENTE: SENER con informacian de CFE. 2014,

2028
524,821
95,172
5216
7,033
36,402
2,663
39,193
4,665
217,024
10,372

18.13%
20.1%
41.4%
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1.3 Manejo de aguas residuales municipales en México

Los paises industrializados generan una gran cantidad de aguas residuales
industriales y domésticas. Estas aguas no pueden ser descargadas
directamente a rios, lagos o mares sin antes recibir un tratamiento para reducir
los contaminantes a niveles ambientalmente seguros (Martinez et al., 2000).

Las aguas residuales domésticas en México se les maneja con el término de
aguas residuales municipales, estas aguas corresponden a las que son
manejadas en los sistemas de alcantarillado urbanos y rurales. La normatividad
que regula el manejo de aguas residuales para la descarga y reuso esta
indicada en las normas: NOM-001-SEMARNAT-1996, NOM-002-SEMARNAT-
1996 y NOM-003-SEMARNAT-1997.

En México, en el afio 2014 se trataron 111.3 m®/s en las 2337 plantas de
tratamiento que estuvieron en operacion. Solo se trataron 52.8% de los 211.0
m°/s de aguas residuales recolectadas por el sistemas de alcantarillado

(CONAGUA, Estadisticas del Agua en México, 2015). El seguimiento de los
caudales tratados en México se reporta en la Figura 7.

GRrAFICA 4.10 Caudal de aguas residuales municipales tratadas (m3/s)

2005 2006 2007 2008 2009 2010 2011 2012 2013 2014

Fuente: Conacua (2015e).

Figura 7. Aguas residuales municipales tratadas en México. Fuente:
CONAGUA. Estadisticas del agua en México. Edicion 2015

Ha existido una mejora en el sistema de alcantarillado. Sin embargo solo se
tratan aproximadamente la mitad de las aguas residuales municipales que se
generan. En el caso de las aguas residuales industriales existe un mayor
rezago.

El proceso de tratamiento mas empleado en México es el de lodos activados,
un tratamiento que requiere de mucha energia por los requerimientos de
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aeracion (CONAGUA, 2015, Noyola et al., 2013). El segundo sistema utilizado
es el de las lagunas de estabilizacion en el cual hay una simbiosis entre
bacterias y algas que permite la degradacién de contaminantes (Noyola et al.,
2013). Los procesos ocupados para el tratamiento de aguas residuales en
México se reportan en la Figura 8.

La secuencia, generacién de aguas residuales municipales, recoleccién en
alcantarillado y tratamiento/remocion se muestra en la Tabla 2.

Tabla 2. Descargas de aguas residuales municipales y no municipales. (CONAGUA, 2015)

TasLa 4.12 Descarga de aguas residuales municipales v no municipales, 2014

Centros urbanos (descargas municipales)

Volumen

Aguas residuales municipales 7.21 miles de hm*/ano (2287 m*/s)

Se recalectan en alcantarillado 6.65 miles de hm?/afio (211.0 m*/s)

Se tratan 3.51 miles de hm*/ano (111.3 m*/s)
Carga contaminante -

Se generan 1.95 millones de toneladas de DBO, al afo

Se recolectan en alcantarillado L8O millones de toneladas de DBO, al afio

Se remueven en los sistemas de tratamiento 077 millones de toneladas de DEO, al ano

Usos no municipales, incluyendo a la industria

Volumen

Aguas residuales no municipales 667 miles de hm*/ano (211.4 m¥/s)

Se tratan 207 miles de hm®/afio (65.6 m%/s)
Carga contaminante

Se generan 9.99 millones de toneladas de DEO, al afio

Se remueven en los sistemas de tratamiento 1.3% millones de toneladas de DBO, al afio

Fuente: Conacua (2015e), Conacua (2015a).

Grarica 4.11 Principales procesos de tratamiento de aguas residuales municipales por caudal tratado, 2014

Primario avanzado, 3.9% Otros, 7.6%

Filtros biologices o rociadores
o percoladores, 4.8%

Dual, 5.2%
Lodos activados, 59.5%

Lagunas aireadas, 6.5%

Lagunas de estabilizacion, 12.5%

Fuente: Conacua (2015e).

Figura 8. Procesos de tratamiento de aguas residuales municipales. Fuente:
CONAGUA. Estadisticas del agua en México. Edicién 2015
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Existe un area de oportunidad para la implementacibn de sistemas de
tratamiento de aguas residuales municipal que pueden generar energia
empleando sistemas anaerobios.

1.4 Procesos bioelectroquimicos y sus aplicaciones

Son sistemas en los que ocurren reacciones de 6xido reduccién involucrando
microorganismos para llevarlas a cabo. Los procesos bioelectroquimicos son
una tecnologia emergente que permite obtener energia a partir de la
degradacion de la materia organica biodegradable ocupando una biopelicula de
microorganismos como un biocatalizador (Kim, 2009).

La intensa investigacion que se ha venido realizando por diversos grupos de
investigacion a nivel mundial, ha logrado grandes avances en el desarrollo de
los procesos bioelectroquimicos y se han encontrado usos alternativos para
esta tecnologia que ya pueden aplicarse para solucionar problemas de gran
importancia a nivel mundial.

A continuacién se mencionan algunas de las aplicaciones alternativas mas
importantes:

e Generacionde electricidad

e Produccion de hidrégeno

e Tratamiento de aguas residuales
e Biosensores

e Biorremediacion

1.4.1 Celda de combustible microbiana (CCM)

Una celda de combustible microbiana es un biorreactor que convierte la
energia quimica que hay en los enlaces de los compuestos organicos en
energia eléctrica a través de reacciones catalizadas por microorganismos bajo
condiciones anaerobias (Du et al., 2007).

Los microorganismos obtienen la energia transfiriendo electrones desde un
donador de electrones, como el acetato, glucosa o la materia organica presente
en un agua residual, hacia un aceptor de electrones, como el oxigeno. También
se pueden ocupar otros aceptores de electrones por ejemplo: el permanganato
(MnOy4 "), el dicromato (Cr,O7), el ferrocianuro (Fe(CN)g3), Fe3* , Mn*™ o
cualgquier agente oxidante que favorezca la reaccion termodinamicamente.

En una celda de combustible microbiana las bacterias no transfieren
directamente los electrones a un aceptor final caracteristico, sino que lo hacen
a un electrodo, es decir hacia un anodo. Posteriormente, los electrones pasan a
traves de una resistencia, u otra carga hacia el catodo, por lo que los
electrones generados en la reaccion son colectados y convertidos en energia
eléctrica. El carbono organico es transformado a CO.. El ciclo se cierra cuando
los protones migran hacia el catodo a través de una membrana de intercambio
de protones y en presencia de oxigeno reaccionan para formar agua (Du et al .,
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2007). En la Figura 9 se describe una celda de combustible microbiana y su
funcionamiento.
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Figura 9. Diagrama de celda de combustible microbiana. Revelo et al., 2013

En la Tabla 3 se muestran algunas de las reacciones de oxidacién que se
llevan a cabo en una celda de combustible microbiana. En la Tabla 4 se
muestran las reacciones de reduccion.

Tabla 3. Reacciones de oxidacion en una celda de combustible microbiana.
Fuentes: (Melcalf & Eddy, 2003, Logan et al., 2006)

Reacciones anddicas (oxidacion)

Acetato:
microorganismos
CH,C00~ + 3H,0 CO, +8H* + HCO,™ + 8e~

Glucosa:
microorganismos
CeH,,0, + 6H,0 6C0, + 24H* + 24e”
Agua residual domestica:
microorganismos

CoH,;503N + 18H,0 9C0, +50H* + NH,* + HCO;~ 4+ 50e~
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Tabla 4. Reacciones de reducciéon en una celda de combustible microbiana.
Fuentes: (Melcalf & Eddy, 2003, Logan et al., 2006)

Reacciones catddicas (reduccion)

Oxigeno:

0, +4e” +4H" - 2H,0
Ferrocianuro

Fe(CN,) 3+ e~ — Fe(CN,)™*
Nitrato:

microorganismos

2NO,™ + 12H* + 10e” N, + 6H,0

1.4.2 Elementos del disefio de una celda de combustible microbiana
(CCM)

Las celdas de combustible microbianas (CCM) son construidas usando toda
una variedad de materiales, distintas configuraciones y diferentes tipos de
microorganismos. Estos sistemas son operados bajo un rango de condiciones
qgue incluyen diferencias en: temperatura, pH, aceptores de electrones, area
superficial de los electrodos, tamafio y tiempo de operacion (Logan et al.,
2006). Una CCM tipica consiste en una camara anodica y una camara catddica
separadas por una membrana de intercambio de protones (PEM), se puede
eliminar la camara catédica exponiendo el catodo directamente al aire (Du et
al., 2007). Algunos disefios de celdas han quitado la membrana de intercambio
de protones (PEM). Los materiales para el disefio de una celda de combustible
microbiana se muestranen la Tabla 5.
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Las celdas de combustible microbianas se clasifican por su configuracién y el

tipo de operacion en que trabajan.

Tabla 5. Componentes y materiales para construir una MFC (Du et al., 2007)

Componente

Materiales

Relevancia

Anodo

Grafito, fieltro de grafito,
fibra de grafito, papel de
carbon , platino , negro
de platino , carbon
vitreo reticulado (RVC)

Necesaria

Catodo

Grafito, fieltro de grafito,
fibra de grafito, papel de
carbon , platino , negro
de platino , carbén
vitreo reticulado (RVC)

Necesaria

Camara anédica

Vidrio , policarbonato,
plexiglas

Necesaria

Camara catddica

Vidrio , policarbonato,
plexiglas

Opcional

Sistema de intercambio
de protones

Membrana de
intercambio: Nafion,
Ultrex, polietileno;
puente salino,
membrana de
ultrafiltracion,
membrana de osmosis,
arenas (celdas de
sedimento)

Opcional

Catalizadores de
electrodo

Platino, negro de
platino, MnOy, poli
anilinas, Fe®*, mediador
de electrones
inmovilizado en el
anodo

Opcional

1.4.3 Tratamiento de celda de combustible

microbiana

aguas residuales por

Las celdas de combustible microbianas son un nuevo concepto de tecnologia
de tratamientos biolégicos de aguas residuales. Ademas se ha reportado que la
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produccién de lodos en una CCM es del orden de 10-50% de lo producido en
tratamiento convencionales, la baja produccién de lodos en este sistema
representa un menor impacto ambiental y una reduccion en los costos de
disposicion de los lodos (Kim, 2009). El tratamiento de aguas residuales
simultaneo y la generacibn de energia mediante sistemas de celdas
combustibles microbianas pueden compensar los costos de operacion de las
plantas de tratamiento de aguas residuales (Jiang et al., 2012). Varios tipos de
aguas residuales domesticas e industriales han sido tratadas y convertidas en
electricidad mediante celdas de combustible microbianas para la generacién de
electricidad (Jiang et al., 2012, Velasquez-Orta et al., 2011, Anh and Logan,
2010). En la Tabla 6 se muestran resultados obtenidos en el tratamiento de

aguas residuales reales con celdas de combustible microbianas.

Los aspectos observados en celdas microbianas de combustible son:

e Remocion de materia organica de hasta el 88% de la DQO en aguas
residuales domeésticas (Ahn and Logan, 2010), y un 98% de la DQO en
aguas residuales de la industria del almidon (Lu et al. ,2009)

e Efectos de la variaciéon de la conductividad eléctrica del agua residual en
el perfil de la celda (Velasquez Orta et al., 2011)

e Diferentes tipos de electrodos para el anodo

e Formacion de biopeliculas en el anodo con distintas aguas residuales
(Velasquez Orta et al., 2011)

e Produccioén de electricidad con diferentes aguas residuales domésticas y
de distintas industrias (Velasquez Orta et al., 2011, Lu et al., 2009, Min
and Kim, 2005, Wen and Wu, 2010, Liu et al., 2004, Jiang et al., 2012,
Ahn and Logan, 2010 )

e Operacion bajo diferentes valores de temperatura. Temperaturas
mesofilicas y ambiente (Ahn and Logan, 2010)

e Operacidén con distintos indculos (Liu et al., 2004)

¢ Integracion a sistemas de foto reactores para una mayor remocién de los
nutrientes (Jiang et al., 2012)

e Operacion con diferentes catalizadores, buscando disefios econémicos
(Jiang et al, 2011)

e Operaciéoncon inoculo selectivo (Liu et al., 2004)

e Tratamiento con ajustes de pH (Wenand Wu, 2010)

e Disefio con diferentes membranas

e Operacién continua, semicontinua e intermitente

e Operacién con distintas configuraciones: 2 camaras y una sola camara
(Min and Kim, 2005)

e Estudios a escala piloto para produccion de electricidad (Jiang et al.,
2011)
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Tabla 6. Resultados reportados en la literatura ocupando distintas aguas
residuales industriales o domesticas en una celda de combustible microbiana

Agua L Potencia L
; Concentracion Inoculo , . Remocién de .
residual . , maxima . Referencia
. inicial (dnodo) contaminantes
utilizada alcanzada
Granja 8320+190 mg/L Agua 45mWim?® | - Min et al
porcina (DQO) residual de 2005
cerdo
Granja 8320+190 mg/L Agua 261ImW/m* | - Min et al
porcina (DQO) residual de 2005
cerdo
Agua 220 mg/L (DQO) Geobacter 26mW/m~> | 80% de la DQO Liu et al
residual metallireduc 2004
domestica ens
Industria 600 mg/L (DQO) Lodo de [ 60mW/m 78+1% de laDQO | Velasquez-
papelera digestor Orta et al
anaerobio 2011
Agua 0.8-0.9g/L-dia Lodo 422mW/m* | 88% de la DQO Anh and
residual (DQO) anaerobio Logan 2010
domestica
(Efluente
sedimentador
primario)
Industria del | 4852mg/L (DQO) | Agua 239.4mW/ | 98% de la DQO Lu et a
almidon residual de| m? 2008
la industria
del almidon
Agua 321+6 mg/L de Agua 20000mW/ | 85% de la DQO, Jiang et a
residual DQO, 53.2+1.3 residual del | m?3 58% fosforo total 2012
domestica mg/L de nitrégeno | clarificador y 91% nitr6geno
amoniacal primario amoniacal.
Y 4.310.1 mg/L de Después de
fosforo total ocupar el foto
reactor con
microalgas:
92% fosforo total,
99% nitrégeno
Industria 1501 mg/L de Consorcio 669mW/m~ | 48% de la DQO Wen et al
cervecera DQO anaerobica 2010
de industria
cervecera

27




1.4.4 Celdade combustible microbiana fotosintética

Una celda de combustible microbiana fotosintética (PMFC, por sus siglas en
inglés) es un sistema en el que la fotosintesis interviene apoyando a alguna de
las reacciones de la celda de combustible microbiana (Rosenbaum et al, 2010).
La fotosintesis puede apoyar a la celda de combustible microbiana de las
siguientes formas:

e Por la acciéon de mediadores artificiales que ayudan a una bacteria
fotosintética a transportar electrones hacia el &nodo (Rosenbaum et al.,
2010)

e Oxidacién de hidrogeno producido in situ fotosintéticamente por
microalgas (Rosenbaum et al., 2010)

e Oxidacion de la materia organica excretada por organismos
fotosintéticos (Strik et al., 2008, Timmers et al., 2010, Rosenbaum et al.,
2010)

e Oxidacién de la biomasa microalgal ocupandola como sustrato para la
celda (Veldsquez-Orta et al., 2009, Rashid et al., 2013, Rosenbaum et
al., 2010)

e Oxigenacion de la camara catddica por medio de organismos
fotosintéticos (Kakarla and Min, 2014, Powell et al., 2011, Elmewaky et
al., 2014, Rosenbaum et al., 2010)

1.4.5 Celda de combustible microbiana con catodo oxigenado por
microalgas

Una celda de combustible microbiana con catodo asistido por microalgas es un
biorreactor que aprovecha el oxigeno producido fotosintéticamente por las
microalgas para la generacion de electricidad por medio de la reaccion de
reduccién del oxigeno en una celda de combustible (EImewaky et al., 2014,
Lobato et al., 2013, Liu et al., 2014, Gonzales del Campo et al., 2013). Esta
celda al mismo tiempo puede remover contaminantes como la materia orgéanica
(oxidacion en la camara anodica) y los nutrientes (por accion de microalgas)
(Elmewaky et al., 2014, Lobato et al., 2013, Gonzales del Campo et al., 2013).
En la Figura 10 se ilustra una celda de combustible microbiana con catodo
asistido por microalgas.
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Figura 10. Celda de combustible microbiana con catodo asistido por
microalgas

La celda de combustible microbiana con catodo asistido por microalgas es un
sistema que pertenece a la familia de celdas microbianas de combustible
fotosintéticas (Rosenbaum et al., 2010, EImewaky et al., 2014, Powell et al.,
2011).

Una celda de combustible microbiana con catodo asistido por microalgas
presenta las siguientes ventajas:

e EIl oxigeno generado por las microalgas sustituye a los sistemas de
aeracion, permitiendo un ahorro de energia (Venkata Mohan et al., 2014,
Gonzales del Campo et al., 2013, Liu et al., 2014, EImewaky et al., 2014)

e Las microalgas ayudan a reducir las emisiones de CO; por medio de la
fotosintesis (EImewaky et al., 2014)

e Las microalgas pueden aprovechar el CO, emitido por la celda, lo que
resulta en una tecnologia de produccion de electricidad libre de
emisiones de carbono. A este sistema se le suele llamar celda
microbiana de captura de carbono (Wang et al., 2010, Zhou et al., 2012)

e Tratamiento de aguas residuales: remocion de nutrientes y materia
organica de un agua residual (Elmewaky et al., 2014, Lobato et al.,
2013)

e La biomasa producida a partir de algas se puede ocupar para la
produccion de: combustibles, pigmentos, fertilizantes, etc. (Gouveia et
al., 2014)

29|



e La biomasa de las microalgas se puede utilizar para producir electricidad
en una celda de combustible microbiana (Cui et al., 2014, Velasquez-
Orta et al., 2009)

La celda de combustible microbiana fotosintética con microalgas son una
tecnologia atractiva que permite la generacion de electricidad, la fijacion del
COy, la remocion de contaminantes y la produccion de biomasa de microalga.
Sin embargo es una tecnologia que requiere mas estudio para su escalamiento
(Elmewaky et al., 2014). Se presentan casos de estudio de este tipo de celdas
en la Tabla 7. En la Figura 11 se ilustran celdas de combustible microbianas

con catodo oxigenado por microalgas

Tabla 7. Celdas microbianas fotosintéticas con catodo asistido por microalgas
reportadas en la literatura

Sustrato Inoculo Microalga Potencia Referencia

alimentado (@nodo) utilizado alcanzada

Glucosa Lodo Chlorella 2485.35 Zhou et al.

(1g/L) anaerobio vulgaris mw/m?3 (2012)

Glucosa Bacteria Chlorella 5.6 W/m® Wang et al.

(1g/L) preaclimatada | vulgaris (2010)
de agua
residual por
alimentacion
con glucosa

Acetato (2g/L) | Agua residual | Scenedesmus | 153 mW/m* Kakarla and
doméstica obliquus Min (2014)

Biomasa de Lodo Chlorella 1926 mW/m* | Cuietal

Scenedesmus | anaerobio vulgaris (2014)

Obliquus activado

Agua residual | Lodo activado | Chlorella 13.5 mW/m* Gonzales del

sintética de planta de | vulgaris Campo et al

(glucosa tratamiento (2013)

161mg/L,

fructosa

161mg/L)

Acetato (1g/L) | Lodo Chlorella 187mW/m? Liuet al
anaerobio vulgaris (2014)
activado

Acetato Agua residual | Chlorella 62.7 mW/m? Gouveia et al

(20mm) municipal vulgaris (2014)

30




(a) Celda microbiana de captura (b) Celda microbiana de captura de
de carbono (Wang etal., carbono ( Liu et al., 2014)
2010)

(c) Celda de combustible microbiana con catodo asistido por microalgas
(Gouveia etal., 2014)

Figura 11. Celdas de combustible microbianas con catodo asistido por
microalgas

1.5 Tratamiento de agua residual con microalgas

Las microalgas tienen un papel importante en el tratamiento de aguas
residuales en sistemas de lagunas de estabilizacién. Mediante la fotosintesis
producen oxigeno y capturan el CO, producido por la oxidacion de la materia
organica, las bacterias aerobias presentes en la laguna de estabilizacion
ocupan el oxigeno producido fotosintéticamente para oxidar la materia organica
del agua y aportan CO; para el crecimiento de la biomasa microalgal (Quiroz
Arita et al., 2015). Adicionalmente remueven los nutrientes presentes en el
agua residual los cuales causan eutrofizacion de los cuerpos de agua como:
lagos, rios y mares (Martinez et al., 2000). La eutrofizacién ocasiona la muerte
de los organismos que habitan en estos ecosistemas.
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Las microalgas asimilan el nitrgeno en su forma amoniacal o como nitratos
(Quiroz Arita et al., 2015), también remueven el fosforo durante su crecimiento.

Durante su actividad fotosintética incrementan el pH del agua favoreciendo la
desinfeccion de patdgenos y la remocién de nutrientes mediante la
volatilizacién del amonio y la precipitacion de los orto fosfatos (Mufioz and
Guieysse, 2006).

1.6 Las microalgas como fuente de bioenergia

El cultivo de microalgas es una alternativa para la produccion de biodiesel que
ha recibido mucha atencién en afios recientes (Singh and Gu, 2010, Lam and
Lee, 2012). La biomasa de microalgas también puede ser ocupada para la
produccion de productos farmacéuticos y alimenticios (Singh and Gu, 2010,
Pandey et al., 2014).

En adicién las microalgas como materia prima para la produccion de
biocombustibles ofrece beneficios ambientales como:

e Utilizacion efectiva de la tierra, evitando una mayor deforestacion
(Pandey et al., 2014). Se puede realizar cultivos en terrenos que no son
fértiles (Demirbas and Demirbas, 2011, Singh and Gu, 2010)

e Tienen rapida velocidad de crecimiento. Poseen una velocidad de
crecimiento exponencial en la que pueden duplicar su biomasa en
periodos cortos como 3.5 h

e Acumulan altas cantidades de lipidos y carbohidratos dentro de sus
células. Por lo que son una opcion atractiva para producir: biodiesel,
bioetanol y biometano respectivamente

e Captura del CO,(Lam and Lee, 2012)

e Tratamiento y remocién de nutrientes de aguas residuales (Christenson
and Sims, 2011, Larsdotter,2006, Abdel-Raouf et al., 2012)

¢ No hay competencia con la generacion alimenticia (Lam and Lee, 2012,
Pandey et al., 2014, Demirbas and Demirbas, 2011)

e No compromete el suministro de agua dulce (Pandey et al., 2014)

Se pueden producir en cualquier época del afio (Singh et al., 2010)
Posee una alta productividad de aceite comparado con otros cultivos
aceitosos.

e Hay un considerable nimero de especies que poseen un porcentaje
base seca de aceite en el intervalo 20-50%

¢ Consumen menos agua que los cultivos de primera generacion

Los combustibles de algas representan una oportunidad estratégica que debe
ser desarrollada persistentemente en una fuente de combustibles liquidos de
alta densidad de energia renovable y sostenible con el medio ambiente
(Pandey et al., 2014). Los factores que estdn impulsando la busqueda
renovada de combustibles de algas son: La preocupacién por el agotamiento
del petrdleo; el deseo de independencia energética; la necesidad de
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combustibles renovables que pueden ser producidos sin comprometer el
suministro de alimentos y de agua dulce; y la necesidad de evitar una mayor
deforestacion (Pandey et al., 2014).

La composicion de las microalgas se muestra en la Tabla 8 y el rendimiento de
los cultivos a manera de comparacion se muestra en la Tabla 9.

Tabla 8. Composicion de microalgas %masa base seca (Dragone et al., 2010)

Especie de | Proteinas Carbohidratos Lipidos
microalga

Anabaena cylindrica 43-56 25-30 4-7
Botryococcus braunii | 40 2 33
Chlamydomonas 48 17 21
rheinhardii

Chorella pyrenoidosa | 57 26 2
Chorella vulgaris 41-58 12-17 10-22
Dunaliella bioculata 49 4 8
Dunaliella salina 57 32 6
Dunaliella tertiolecta 29 14 11
Euglena gracilis 39-61 14-18 14-20
Porphyridium 28-39 40-57 9-14
cruentum

Prymnesium parvum 28-45 25-33 22-39
Scenedesmus 8-18 21-52 16-40
dimorphus

Scenedesmus 50-56 10-17 12-14
obliquus

Scenedesmus 47 - 1.9
quadricauda

Spirogyra sp. 6-20 33-64 11-21
Spirulina maxima 60-71 13-16 6-7
Spirulina platensis 42-63 8-14 4-11
Synechoccus sp. 63 15 11
Tetraselinis maculata | 52 15 3
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Tabla 9. Produccion de aceite de diferentes fuentes. (Singh et al., 2010)

Cultivo Productividad de aceite
(L/ha)
Maiz 172
Frijol de soya 446
Cacahuate 1059
Canela 1190
Colza 1190
Jatropha 1892
Pifion 2590
Coco 2689
Aceite de palma 5950
Microalgas (70% en 136900
peso de aceite)
Microalgas (30% en 58700

peso de aceite)

1.6.1 Sistemas de cultivo de microalgas

Las microalgas se cultivan en sistemas cerrados o abiertos. La eleccion de un
reactor para cultivo es uno de los muchos factores que influyen en la

productividad de biomasa de microalgas (Pandey et al., 2014). Los tipos de
sistemas abiertos y cerrados se ilustran en la Tabla 10.

Tabla 10. Sistemas abiertos y cerrados para cultivo de microalgas

Sistemas abiertos

Sistemas de estanque abierto
Lagunas de crecimiento de alta
tasa

Lagunas de estabilizaciéon

Sistemas cerrados

Fotobiorreactores tubulares
Fotobiorreactores de panel
Fotobiorreactores de columna
vertical

Las diferencias entre sistemas abiertos y cerrados se ilustran en la Tabla 11.
La eleccién de un sistema de cultivo depende del tipo de microalga que se
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desee cultivar, las condiciones climéticas y el costo de la tierra y agua (Brennan
and Owende, 2010)

Tabla 11. Diferencias entre sistemas abiertos y cerrados. (Pandey et al., 2014)

Caracteristica Sistemas abiertos Sistemas cerrados
Evaporacion Elevada No hay evaporacién
Perdida de CO» Elevada Baja

Dependencia del clima Elevada Baja

Limpieza Ninguna Requerida

Capital de inversion Bajo Alto

1.6.2 Elaboracion de biocombustibles con biomasa microalgal

Se siguen una serie de pasos para la elaboracién de biocombustibles con
biomasa microalgal. ElI proceso se empieza con el cultivo y se sigue del
cosechado y secado de la biomasa. Después del secado existen varios
procesos que varian dependiendo del combustible que se quiera producir. Las

rutas empleadas para la elaboracion de combustibles de microalgas se
representan en la Figura 12.

Produccion

fotobiologica de

H i O o
e hidrogeno I
bioguimica Bioetanol,

Fermentacion acetona y

Digestion
anaerobia

Gasificacion Gas de sintesis

Biomasa Conversion
microalgal termogquimica Pirolisis Bio crudo, coque y

gas de sintesis

Licuefaccion Bio crudo

Transesterificacion Biodiesel

Reaccion
quimica

Combustion Generacion de

Electricidad

directa

Figura 12. Procesamiento de la biomasa microalgal (Dragone et al., 2010,
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Fournier Gonzales, 2015)

En el caso del biodiesel, se requiere realizar: la extraccién del aceite y la
reaccion de transesterificacion. Otras rutas de elaboracion de biocombustibles
son la fermentacion de los carbohidratos para la obtencién de bioetanol o la
digestién anaerobia para la obtencion de biogas e hidrogeno (Dragone et al.,
2010). El proceso a seguir para la produccion de bioetanol y biodiesel a partir
de microalgas se ilustra en la Figura 13.

Luz Nutrientes

CO2

Cosechado
de

microalgas

Cultivo de

microalgas
Agua

Cultivo de

recirculacion Lipidosy acidos

Ruptura . Biodiesel
ular grasos libres _
celul: S
. Y Transesterificacion
extraccién
Carbobhidratos del aceite
¥y proteinas

. . Bioetanol
Hidrolisisde los "

carbohidratos Fermentacion Destilacion

Figura 13. Proceso de produccion de bioetanol y biodiesel a partir de
microalgas. (Dragone et al., 2010)
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Capitulo 2. METODOL OGIA

2.1 Disefio y configuracién del reactor:

2.1.1 Disefo del reactor:

El reactor experimental utilizado en el presente estudio se conforma por 2
camaras cilindricas de acrilico de 4 pulgadas de diametro nominal, 11 cm de
longitud y 6 mm de espesor, las cAmaras se unieron con tapas de acrilico de 6
pulgadas de didmetro y espesor de 2.4 cm, varillas y tornillos de ¥z pulgada de
acero inoxidable. Se ocuparon aro sellos de hule para hacer un sello hermético
y poder trabajar la condicion de anaerobiosis en la cAmara anddica, el reactor
experimental se aprecia en la Figura 14.

Figura 14. Reactor experimental: Celda de combustible microbiana

Las camaras de la celda son alimentadas por medio de tubos de plastico con
perforaciones para mejorar la agitacion. La caAmara catédica ocupo un tubo sin
perforaciones en las primeras etapas de operacion, con la introduccion de la
microalga Scenedesmus obliquus como medio de oxigenacion se cambio el
tubo por uno con perforaciones que promueve un mejor mezclado, disminuye la
sedimentacion y el ensuciamiento de la pared de la camara catodica
permitiendo el paso de la luz.
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2.1.2 Electrodos y conexiones eléctricas:

Los electrodos son fieltros de grafito de forma circular cubiertos con malla de
acero inoxidable, ambos electrodos son del mismo material. La malla de acero
inoxidable sirve para mejorar la coleccion de los electrones en la celda y
disminuye la resistencia eléctrica del sistema. Los fieltros de grafito recibieron
un tratamiento de limpieza con una solucion de acido sulfarico 1%, los fieltros
se sumergieron en la solucién de acido durante 24 horas y después se
enjuagaron con agua destilada. El anodo estd compuesto de 3 piezas
circulares de fieltro de grafito circular de 8.5 cm de diametro y 5 mm de espesor
cubiertas por malla de acero inoxidable en ambos lados, hay una separaciéon de
2 cm para cada pieza de fieltro, la distancia entre el catodo y el anodo es de 2
cm. Los fieltros estan soportados por tornillos y anillos de nylon. El &nodo es
conectado eléctricamente por un esparrago de acero inoxidable de % de
pulgada y tuercas de acero inoxidable que presionan a la malla. El catodo es
una pieza circular de fieltro de grafito de 2 pulgadas de diametro y 5 mm de
espesor cubierta por malla de acero inoxidable y conectada por un tornillo de
acero inoxidable unido por tuercas a un cable de nicromel con sellador. El
catodo no contienen un metal precioso como catalizador al igual que las celdas
de combustible microbianas con oxigenacién por microalgas reportadas por:
Gonzalez del Campo et al., 2013 y Lobato et al,, 2013. Las camaras estan
separadas por una membrana de intercambio cationico CMI-7000 (Zhou and
He, 2012) proporcionada por la empresa Membranes International Inc, la forma
de la membrana es circular con diametro de 2 pulgadas, la membrana se
encuentra colocada en una caja circular dentro de la pared separadora, la
pared separadora se muestra en la Figura 15. La membrana CMI-7000 recibid
el tratamiento de expansion e hidratacion indicado en su hoja de
especificaciones. La membrana se sumergio durante 12 horas en una solucion
de cloruro de sodio con concentracion de 5%. Los electrodos se aprecian en la
Figura 16.
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Figura 15. Pared separadora con membrana intercambiadora de cationes CMI-
7000.

(a) Anodo de la celda (b) Catodo de la celda
Figura 16. Electrodos de la celda

Los electrodos se conectan por tornillos y tuercas de acero inoxidable unidas a
un cable de nicromel aislado con silicon como sellador, la conexién externa
estd formada por colectores de cobre de calibre 28 conectadas a una
resistencia de 100 Q para su continua operacion (Kakarla and Min, 2014). Para
obtener la curva de descarga se conecta a un circuito de resistencias variables
(10-100000Q) y se mide la intensidad de corriente y el voltaje en las
resistencias del circuito.
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2.2 Operacion del sistema experimental

Para la camara anddica se ocup6 agua residual municipal como inoculo al igual
que los siguientes autores: Gouveia et al., 2014, Kakarla and Min, 2014 y Jiang
et al., 2012. El agua residual domestica utilizada se obtuvo de la planta de
tratamiento de la UNAM ubicada en Cerro del agua. La fuente del inoculo de
microalgas es un cultivo de Scenedesmus obliqus previamente cultivado en
agua residual doméstica filtrada. La filtracion del agua se realiz6 ocupando
embudos conicos con fibra de vidrio como primera filtracion (Alvarez-Diaz et al.,
2015), después se ocupd papel filtro para remover particulas mas pequenas y
algunos protozoarios, estas particulas se removieron para tener un mejor paso
de la luz y evitar taponamientos en el sistema de alimentacion, los protozoarios
son removidos debido a que son depredadores de las microalgas. Para
mantener el inoculo de micro algas se montaron cultivos ocupando una relacion
50:50 (Rodriguez Mufiiz, 2015) de agua residual y de microalgas. Los cultivos
se muestran en la Figura 17.

AL DL L Ll g

Figura 17. Cultivos de Scenedesmus obliqus en aguas residuales municipales

El sistema es alimentado con agua residual de la planta de tratamiento de
Cerro del Agua. El agua residual es filtrada y burbujeada con nitrdgeno por
aproximadamente 15 minutos para desorber el oxigeno disuelto y generar un
ambiente anaerobio (Kakarla and Min, 2014) después se almacena en
recipientes cerrados que se meten a refrigeracion a 4 °C. Para alimentar la
celda los recipientes con agua residual son calentados a bafio maria hasta 25
°C, después de este calentamiento el agua residual es alimentada a la camara
anddica de la celda. La alimentacion al sistema es por lote con tiempo de
retencién hidraulico de 1 dia en la camara anddica.

Ambas camaras llevan un sistema de recirculacion por medio de bombas, con
el objetivo de promover el intercambio de gases y la distribucion de los
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nutrientes por medio de una mejora en el mezclado (Pandey et al., 2014). La
camara anddica es envuelta por papel aluminio para evitar el paso de la luz e
inhibir el crecimiento de organismos fotosintéticos que podrian desarrollarse y
asi como proteger a la bacteria anaerébica de la luz (Kakarla and Min 2014).

El voltaje es registrado por medio de un dataloger Picotech ACD-16 conectado
a una computadora portatil. El sistema experimental con el sistema de medicion
se muestra en la Figura 18.

Figura 18. Sistema experimental montado con sistema de medicion

Para la camara catddica existen 3 etapas distintas de operacion: Inicial,
Intermedia y Final.

Etapa 1. Es una etapa de arranque en el que la celda tuvo un periodo de
aclimatacioén para la formacion de biopelicula en el &nodo y estabilizacion del
voltaje producido por la celda, el tiempo de aclimatamiento se estima en un
intervalo de 20 a 30 dias (Gonzales del Campo et al., 2013).

La cAmara catddica es alimentada con agua de la llave con una conductividad
eléctrica de 0.5 mS/cm. Antes de su uso el agua fue hervida para remover el
cloro residual que puede afectar a los microorganismos al ser un desinfectante,
después es enfriada a 25°C y para su uso en la camara catddica. Durante esta
etapa de arranque de la celda la camara catddica es airada constantemente
por medio de una manguera conectada a la linea de aeracion del laboratorio, el
proceso de aeracion se detiene hasta que se estabiliza el voltaje (Liu and Rao
2014).
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Durante esta etapa, la especie Scenedesmus obliquus fue cultivada en
matraces de 1L ocupando una relacion 50:50 entre el inoculo y el agua tratada
por la celda (Rodriguez Mufiiz, 2015), el volumen de cultivo fue de 700 mL. Los
cultivos se mantuvieron cerca de la ventana del laboratorio para ofrecer la
mayor cantidad de luz natural posible y permitir el paso suficiente de radiacion
solar (Fournier Gonzalez, 2015). Ademas, se ocupd una lampara fluorescente
de 60 W con periodos de iluminacion: oscuridad de 12: 12 horas (Fournier
Gonzalez, 2015).

El diagrama operacional de la celda en la etapa inicial se muestra en la Figura
19.

Operacion
intermitente con
TRH=1dia. T= 25 °C

Agua con
aire.

Q=15L/h

Agua residual
municipal.
=12.85L/h

Camara
catédica

T Agua con Aguade la
Bomba de i aire. llave hervida
recirculacion. Puertode == Corriente Q=15L/h

muestreo para
DQO

eléctrica

Resistencia
(100 Q)

Bomba de
recirculacién.

Figura 19. Diagrama operacional de la etapa inicial de la celda de combustible
microbiana.

Etapa 2: La camara catddica fue alimentada con agua de la llave hervida con
un pH alcalino (pH=10). El pH es ajustado agregando hidroxido de sodio. El
ajuste del pH es para simular el valor de pH en el que crece la microalga
Scenedesmus obliquus y observar si este aumento de pH por la actividad
fotosintética de la microalga causa variacion en el comportamiento de la celda.

La microalga Scenedesmus obliquus continua siendo cultivada en el efluente
de la camara anddica de la misma forma que en la etapa inicial. El esquema de

tratamiento del agua efectuado en la etapa inicial e intermedia se muestra en la
Figura 20.
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mg/L

Figura 20. Esquema de tratamiento del agua residual en la etapa inicial e
intermedia.

Etapa 3: Se utiliz6 Scenedesmus obliquus en la cAmara catddica como medio
de oxigenacion, la solucion de la camara catdédica estd compuesta por el
efluente tratado por la camara anddica e inoculo de microalga, se ocup6 una
relacién de cultivo de 400ml de agua tratada y 500ml de inoculo de microalga.
La microalga es iluminada constantemente por una tira de leds con una
intensidad luminosa de 3500 luxes. El diagrama de operacion de la etapa final
esta representado en la Figura 21. El reactor operando con estas condiciones
se ilustra en la Figura 22.
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Figura 21. Esquema operacional experimental de la celda con céatodo
oxigenado por microalgas
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Figura 22. Celda de combustible microbiana operando con Scenedesmus
obliguus como medio de oxigenacion

El esquema de tratamiento es el siguiente: el agua residual primero pasa por el
compartimento anédico para la remocién de la materia organica y después por
la cdmara catddica para remover nutrientes por medio de las microalgas. La
biomasa de Scenedesmus obliquus es cosechada por centrifugacion y se
determina la cantidad de materia organica y nutrientes en el agua tratada por el
esquema de tratamiento. Se midieron los carbohidratos de la biomasa como
indicador energético para produccién de biocombustibles (bioetanol y biogés).

2.3 Pardmetros a seguir y métodos de medicion:

El reactor experimental efectlia 3 funciones principales las cuales se ilustran en
la Figura 23. Las funciones son evaluadas mediante el seguimiento de

parametros eléctricos, calidad del agua, crecimiento microalgal y contenido de
carbohidratos de la microalga producida.

Parametros eléctricos: Son aquellos que miden la generacion de energia
eléctrica por el sistema. Los parametros eléctricos y los métodos ocupados se
ilustranen la Tabla 12.
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Figura 23. Funciones de la celda microbiana de combustible fotosintética con

catodo oxigenado por microalgas

Tabla 12. ParAmetros eléctricos

Parametro a seguir

Método de medicién

Conductividad eléctrica

Instrumental ( Conductimetro Hach
One Conductivity/TDS Meter Model
4400)

Voltaje

Instrumental. Dataloger Picotech ACD-
16

Intensidad de corriente

Calculado por ecuacion

Potencia eléctrica

Calculado por ecuacion

Eficiencia Couldbmbica

Calculado por ecuacion

Densidad de corriente eléctrica

Calculado por ecuacion

Densidad de potencia eléctrica

Calculado por ecuacion

La intensidad de corriente se calcula ocupando la Ley de Ohm que relaciona el
voltaje de la celda con la resistencia del circuito. Donde | es la intensidad de
corriente, V es el voltaje de la celda y R es la resistencia del circuito

I=V/R

La potencia eléctrica se calcula como el producto de la intensidad de corriente

por el voltaje de la celda.
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P=1+v=V'/,

La densidad de corriente se calcul6 como la intensidad de corriente entre el
area de la membrana. Donde i es la densidad de corriente y A es el area de la
membrana.

i=1/A

La densidad de corriente se ocupa para construir la curva de polarizacion de la
celda y la curva de potencia. Para la construccion de estas curvas se ocupo el
método de un solo ciclo (Velasquez-Orta et al., 2009), que consiste en
alimentar una vez la celda y medir variando la resistencia del circuito en un
intervalo de tiempo en el que la concentracion del sustrato en la celda no se
vea afectada por el cambio de voltaje (Velasquez-Orta et al., 2009), se eligié un
tiempo de 10 minutos para cambiar cada resistencia. Se ocuparon 13
resistencias en el intervalo 100000-10 Q para la construccion de las curvas de
polarizacion y de potencia. La curva de polarizacién se obtiene graficando el
voltaje vs densidad de corriente. La curva de polarizacion también es conocida
como curva de operacion. La curva de potencia se obtiene graficando la
densidad de potencia vs densidad de corriente.

La densidad de potencia se calcula como la potencia eléctrica entre el area de
la membrana.

p=P/A

La eficiencia Couldmbica representa la cantidad del sustrato que se consumié
en el proceso bioelectroquimico y genero electricidad (Logan et al., 2006). La
eficiencia Couldmbica para una celda de combustible microbiana en operacién
intermitente se calcula como la carga generada en el tiempo de operacién de la
celda entre la carga que se esperaria obtener si todo el sustrato consumido se
transformara en carga. Se calcula mediante la siguiente ecuacion (Logan et al.,
2006, Velasquez-Orta et al., 2009):

M x [ Idt

E = *
¢ Fxzxv,xADQO

100

Donde M es el peso molecular del oxigeno M= 32g/g-mol, | es la intensidad de
corriente, F es la contante de Faraday F= 96485.4 C/mol, z es la cantidad de
electrones transferidos por mol de oxigeno z= 4, v, es el volumen de solucién
en la camara anddica y ADQO es la DQO removida por la celda.

Pardmetros de calidad del agua: Para determinar la cantidad de
contaminantes presentes en el agua y sus propiedades fisicoquimicas se dio
seguimiento a los parametros enlistados en la Tabla 13.
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Tabla 13. Parametros de calidad del agua

Parametro a seguir Método de medicion

Conductividad eléctrica Instrumental ( Conductimetro Hach
One Conductivity/TDS Meter Model
4400)

pH Potenciométrico

Demanda Quimica de Oxigeno (DQO) | Colorimétrico. Método 8000. Hach

Nitrdgeno amoniacal Titulométrico. NMX-AA-026-SCFI-
2010
Sdélidos suspendidos totales Gravimétrico.
Hach
Fosforo total Colorimétrico. Método 8190. Hach.
Oxigeno disuelto Instrumental. Oximetro
Nitratos Colorimétrico. Método 8039. Hach

Parametros de crecimiento microalgal: En cada cultivo se dio seguimiento a

la produccion de microalgas con potencial aplicacion para biocombustibles por
medio de los parametros enlistados en la Tabla 14.

Tabla 14. Parametros de crecimiento microalgal

Parametro a seguir Método de medicion

Absorbancia a 680 nm Espectrofotometria. Hach

pH Potenciométrico

Oxigeno disuelto Instrumental. Oximetro

Solidos Suspendidos Totales (SST) Gravimétrico

Carbohidratos totales Colorimétrico. Método Fenol-sulfarico

Cuantificacion de carbohidratos: se realizO mediante el método fenol-
sulfirico ocupando la metodologia reportada por Fournier Gonzalez, 2015. Este
método se fundamenta en que los monosacéaridos en medios fuertemente
acidos y con altas temperaturas sufren deshidrataciones simples y producen
derivados del furano que se condensan con el fenol dando origen a
compuestos coloridos que pueden ser medidos por un método colorimétrico.
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Se tom6 1 mL de muestra (cultivo de microalgas o agua residual) y se le
adiciono 1 mL de solucién de fenol al 5%. Después se agregan 5 mL de acido
sulflrico concentrado y se agito constantemente para someter a la biomasa a
una hidrolisis acida. Se dejo reposar hasta temperatura ambiente y se midié la
absorbancia a 490 nm (Fournier Gonzalez, 2015). Para determinar los
carbohidratos se construyd una curva patron ocupando diferentes

concentraciones de glucosa. Para la determinacidén de carbohidratos totales se
ocupo la curva patron mostrada en la Figura 24.
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Figura 24. Curva patrén de carbohidratos totales utilizando glucosa.

Para obtener la composicion de los carbohidratos de la microalga. Se toma
como muestra 1 mL de cultivo y se le aplica el método de fenol-sulfarico.

Una vez obtenidos los carbohidratos de la microalga se calcula la proporcion de
estos en la microalga de la siguiente manera:

Carbohidratos

Iti
cultivo — SST S *100

%Carbohidratos

2.4 Evaluacion de la bioenergia obtenida

Durante la etapa final, se opero la celda ocupando Scenedesmus obliquus en la
camara catddica como medio de oxigenacion durante 60 dias. Durante este
periodo se dio seguimiento a los parametros eléctricos de la celda, de calidad
del agua y de crecimiento microalgal sin tomar en cuenta la composiciéon de la
microalga, durante las Ultimas semanas se midi6 la composicion de
carbohidratos en la microalga.
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Se montaron experimentos en las Ultimas semanas para comparar el
crecimiento de la microalga y su contenido de carbohidratos bajo 3 condiciones
diferentes. Se realiz6 un triplicado de cada experimento. Las condiciones de los
reactores experimentales se describen a continuacion:

e ARM. Se montd un cultivo de Scenedesmus obliquus ocupando 500 mL
de inoculo y 400 mL de agua residual doméstica.

e EC. Se mont6 un cultivo de Scenedesmus obliquus ocupando 500 mL de
inoculo y 400 mL de agua residual tratada por la cAmara anddica.

e Cat. Se monté un cultivo de Scenedesmus obliqguus ocupando 500 mL
de inoculo y 400 mL de agua residual doméstica. El cultivo fue
alimentado a la cAmara catédica como medio de oxigenacion.

Para todos los reactores se ocup6 el mismo inoculo de microalga.

Entre los reactores ARM y EC se comparo la cantidad de bioenergia potencial
variando el tipo de agua residual y conservando la misma condicién de
iluminacion. La cual fue mantener el cultivo cerca de la ventana y con una
lampara fluorescente de 60 W con periodos de iluminacién: oscuridad de 12: 12
horas (Fournier Gonzélez, 2015). La condicién de iluminacion para la microalga
dentro de la camara catodica fue por medio de leds con una intensidad
luminosa de 3500 luxes y manteniéndose prendidos durante toda la operacion.

Entre los reactores EC y Cat se comparé la cantidad de bioenergia potencial
ocupando la misma fuente de nutrientes y viendo el efecto del crecimiento de la
microalga dentro y fuera de la celda.

La bioenergia potencial se midié como la cantidad de carbohidratos presentes
en la microalga cultivada en cada una de estas 3 condiciones.

ElI arreglo  experimental se muestra  en la Figura  25.
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Figura 25. Arreglo experimental para el estudio de la bioenergia generada en
la celda de combustible microbiana

Después de realizar las pruebas se realiz6 un analisis de varianza (ANOVA)
con un nivel de significancia de a=0.05, ocupando el programa Minitab 17.
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Capitulo 3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Etapa de arranque y estabilizacién de la celda de combustible
microbiana

Durante la etapa inicial de arranque de la celda, el voltaje fue creciendo poco a
poco con cada ciclo, la corriente eléctrica se generd por la actividad de los
microorganismos electrogénicos contenidos en el agua residual municipal, el
crecimiento del voltaje con cada ciclo fue indicador de la formacion de una
biopelicula en el anodo, esta biopelicula de microorganismos es la que permite
la generacién de electricidad a partir de la degradacién de la materia organica
presente en el agua residual municipal. El voltaje generado por la celda de

combustible microbiana en la etapa de aclimatamiento y arranque se registra
en la Figura 26.
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Figura 26. Voltaje producido por la celda de combustible microbiana en la
etapa de arranque y estabilizacion.

Después de 20 dias el voltaje maximo alcanzado por la pila comenz6 a tomar
valores cercanos con cada ciclo, siendo esto un indicador de que la biopelicula
en el anodo se habia formado y el periodo de estabilizacién de la celda se
habia completado, el tiempo que tardo en estabilizarse fue mayor al reportado
por Rodrigo et al.,, 2007 que fue de 10 dias y muy similar al reportado por
Buitrén and Cervantes-Astorga, 2013. Gonzales del Campo et al., 2013 reporta
que el periodo de estabilizacion de una celda de combustible microbiana es
aproximadamente de 20-30 dias.

El voltaje madximo en esta etapa fue de 84.25 mV. Con cada ciclo el voltaje
tiende a disminuir con el tiempo esto es porque la materia organica es
consumida por los microorganismos. El voltaje de la celda es dependiente de la
cantidad de sustrato presente en el agua residual alimentada y de las pérdidas
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del voltaje que ocurren por: activacion, resistencias 6hmicas de la celda y
transferencia de materia del sistema. EI comportamiento del voltaje en el
sistema fue similar al reportado en un estudio realizado con una celda de
combustible microbiana de bajo costo que era alimentada con agua residual
domestica mezclada con acetato, el voltaje comenzé a crecer con cada ciclo y
se estabilizo después de 20 dias de operacion en un valor de 207 30 mV y
ocupando una resistencia externa de 8200 Q (Buitron and Cervantes-Astorga,
2013).

El agua residual de la cAmara anddica se remplaz6 cada dia, el agua residual
municipal alimentada a la celda tuvo una DQO de 182.8 + 27.2 mg/L, el agua
residual doméstica durante esta etapa de aclimatamiento registro una DQO
maxima de 230.3 mg/L y una DQO minima de 128 mg/L. La remocion de la
DQO alcanzada por la celda en esta etapa de aclimatamiento fue de 71.4 £ 6.1
%, se alcanzd una remocion maxima de 85.3 % y una remocion minima de 58.6
%, los resultados obtenidos se ilustran en la Figura 27, el porcentaje de
remocion para cada experimento se muestra en la Figura 28. Los resultados
obtenidos son similares a los reportados en la literatura para celdas
microbianas de combustible con configuraciones similares. En una celda de
combustible microbiana de 2 camaras para un volumen de 40 litros con
electrodos de grafito sin catalizador y tratando agua residual doméstica de una
comunidad de Trinidad y Tobago, se alcanzaron remociones de la DQO vy
DBOs en el intervalo de 30-70 % (Tota-Maharaj and Paul, 2015). En otro
estudio realizado por Rodrigo et al, 2007 en celda con electrodos de grafito sin
catalizador y ocupando un puente salino como membrana se obtuvo una
concentracion en el efluente de la cAmara anddica de 150 mg/L de DQO, la
concentracion del agua residual doméstica alimentada fue de
aproximadamente 300 mg/L de DQO, logrando una remocién aproximada del
50 % de la DQO.

Para las celdas con catalizador en el catodo se han reportado valores de
remocion mas elevados que los obtenidos en este experimento y los citados en
este documento para celdas sin catalizador.
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Figura 27. Variacion de la Demanda Quimica de Oxigeno (DQO) en la etapa
de arranque Yy estabilizacion de la celda
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Figura 28. Porcentajes de remocion alcanzados en la etapa de arranque y
estabilizacion de la celda

En la etapa de arranque y estabilizacion se alcanzaron porcentajes de
remocion superiores al 50 %. Para poder evaluar cuanto de la materia organica
fue removida por proceso bioelectroquimico y aprovechada como electricidad
se midié la eficiencia Couldmbica de la celda. En la Figura 29 se muestra el
porcentaje removido y el porcentaje de eficiencia Couldmbica obtenida en la
etapa inicial. Durante la etapa de arranque y estabilizacion, la celda alcanzo un
porcentaje de eficiencia Couldémbica de 4.1 £1.8 %, alcanzando un maximo de
9.9 % y un minimo de 0.4 %.
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Figura 29. Eficiencia Coulémbica y remocién en la etapa de arranque y
estabilizacion

Los valores de eficiencia Coulémbica obtenidos para una celda de combustible
microbiana alimentada con agua residual domestica suelen ser bajos,
aproximadamente menores a 20% (Jiang et al, 2012). Los valores bajos de
eficiencia Couldmbica son resultado de que existen otros procesos que
intervienen en la remocion de la materia organica ademas de la electrogénesis,
los procesos que compiten con la electrogénesis son la metanogénesis, el
crecimiento bacteriano (generacion de lodos), mecanismos aerobios
relacionados con el oxigeno disuelto en la solucion anddica o con el cruce del
oxigeno a través de la membrana separadora (efecto crossover) y la reduccién
de otros aceptores de electrones como los nitratos y sulfatos presentes el agua
residual doméstica (Rabaey et al 2005, Jiang et al, 2012, Zhang et al, 2013). En
un estudio realizado en celdas de combustible microbianas con un volumen de
4 L instaladas en una planta de tratamiento de Milwaukee en Wisconsin bajo
las condiciones que opera la planta y alimentadas con el efluente del
clarificador primario se realizé un balance de la DQO total para describir los
mecanismos de remocion que ocurrieron en las celdas, se obtuvo una
eficiencia Couldmbica de 13.2 % y el mecanismo de remocion que mas
predomino es este sistema fue la remocion acompafiada de la reduccién de
sulfatos ocupando el 37.2% de la remocion de la materia organica (Zhang et
al,2013). Durante la experimentacién se percibieron malos olores que pueden
relacionarse con la generacidon de H,S. Sin embargo, para poder describir los
mecanismos que influyen en la remocién de la materia organica es necesario
hacer un balance de materia considerando todos los elementos y mecanismos
que contribuyen a la remocién y contar con las técnicas analiticas para poder
medir las concentraciones de las especies involucradas.
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Durante la etapa inicial se dio seguimiento al oxigeno disuelto al principio y al
final del tratamiento del agua residual municipal. El objetivo era verificar si
existian condiciones aerobias que pueden afectar la produccién de electricidad
(Rodrigo et al, 2007, Min et al, 2005, Jiang et al, 2012). Los resultados
obtenidos se ilustran en la Figura 30. Se alimenté un agua residual con una
concentracion de oxigeno disuelto de 1.8 0.3 mg/L, el efluente de la camara
anodica tuvo una concentracion de 2.3 0.4 mg/L de oxigeno disuelto. El
oxigeno final fue mayor que el inicial, indicando que hay transferencia del
oxigeno a través de la membrana y que esto afecta la generacion de
electricidad (Liu et al, 2004); el oxigeno disuelto dentro de la camara es una
causa de baja eficiencia Couldémbica. Las celdas de combustible microbianas
pueden manejar el oxigeno disuelto por periodos cortos de tiempo (Zhang et al,
2013), lo cual puede ser benéfico para los organismos facultativos de la celda
(Zhang et al, 2013), ya que estos pueden ocupar el oxigeno para sintetizar
compuestos que les permiten tolerar y crecer en condiciones andxicas.
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Figura 30. Oxigeno disuelto durante la etapa inicial.

Se realizaron corridas de la celda midiendo la DQO a lo largo del tiempo en un
ciclo, esto se realizo para encontrar el tiempo de retencidon hidraulico adecuado
para la remocién de la materia organica en la celda. Los resultados obtenidos
para el porcentaje de remocion se muestran en la Figura 31 y la variacién de la
DQO a lo largo del tiempo en la Figura 32.
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Figura 31. Porcentaje removido por la celda de combustible microbiana en la
etapa inicial
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Figura 32. Demanda quimica de oxigeno en la celda de combustible
microbiana en la etapa inicial

Se observa que para un tiempo aproximado de 17 horas la remocion de la
DQO ya no cambia significativamente, por lo que se puede considerar como un
tiempo de retencion hidraulico adecuado para la remocion de la materia
organica.
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Esta prueba sirvi6 para determinar el tiempo para cambiar la resistencia
eléctrica del circuito para construir las curvas de polarizacion y de potencia de
la pila. En base a esta prueba se escogid un tiempo de 10 minutos para cada
resistencia eléctrica. La construccion de las curvas de polarizacion y de
potencia requiere que la concentracion de las especies involucradas en el
proceso bioelectroquimico no varie en el tiempo en que se realizan las
mediciones (Velasquez-Orta et al, 2009), ya que se consideran las pérdidas del
voltaje al extraer corriente de la celda, pero el voltaje que se considera como
referencia es el voltaje a circuito abierto de la celda y este depende de la
concentracion de cada una de las especies involucradas en las reacciones de
oxido-reduccién. El voltaje a circuito abierto (VCA) es el voltaje que es medido
después de un tiempo cuando no hay corriente que fluya por el circuito (Logan
et al, 2006), experimentalmente es cuando la resistencia del circuito es muy
grande, y es el valor de voltaje mas alto que obtenemos en nuestra celda. El
voltaje a circuito abierto se considera como la fuerza electromotriz de la pila. El
voltaje se pierde en la celda por 3 mecanismos: perdidas por activacion,
perdidas 6hmicas y perdidas por transferencia de masa

Las curvas de polarizacion y se muestra en la Figura 33.
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Figura 33. Curva de polarizacion de la celda de combustible microbiana en la
etapa de arranque y estabilizacion de la celda

La concentracion de DQO del agua residual municipal alimentada en la
experimentacion para construir esta curva fue de 187 mg/L. El voltaje a circuito
abierto que se obtuvo fue de 448.52 mV, el cual es similar al reportado por
(Rodrigo et al, 2007) con un valor aproximado de 450 mV y ocupando agua
residual urbana para una celda sin catalizador en el catodo; El valor obtenido
en la celda es mayor al reportado para una celda elaborada con materiales de
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bajo costo y alimentada con agua residual municipal mezclada con acetato
(Buitron and Cervantes-Astorga, 2013) que fue de aproximadamente 320 mV
para una concentracion 367+:24 mg/L de DQO. Para otras celdas alimentadas
con agua residual doméstica se reportan valores de voltaje a circuito abierto
mas elevados, (Liu et al, 2004) reporta un wvoltaje a circuito abierto
aproximadamente de 590 mV para una celda alimentada con agua residual
domestica con una concentracion de 210mg/L de DQO y ocupando los
microorganismos presentes en el agua residual como inoculo. (Anh and Logan,
2010, Jiang et al, 2013) reportaron un valor voltaje a circuito abierto de 800 mV
para celdas alimentadas con agua residual doméstica, (Jiang et al, 2013)
ocuparon una concentracion de 321:6 mg/L de DQO. En la curva de
polarizacién de la celda hay 3 zonas donde se definen las pérdidas de voltaje.
La curva de polarizacion sirve para determinar los mecanismos que afectan la
perdida de voltaje en la celda y saber cual es el mecanismo que predomina por
la operacion de una celda de combustible una vez que se extrae corriente. La
celda de combustible microbiana opero en la region donde predominan las
perdidas por transferencia de masa, la celda realizo el tratamiento del agua
residual conectada a una resistencia de 100 Q, el punto operacional de la celda
corresponde al punto con una densidad de corriente de 278.7 mA/m? y un
voltaje de 56.48 mV. Este punto en la curva se encuentra a la derecha de la
region que es una linea recta y pertenece a la region de pérdidas 6hmicas. En
la curva de polarizacion la pendiente de la recta de perdidas 6hmicas tiene una
gran inclinacion prolongada la cual nos indica que hay una gran influencia de la
resistencia eléctrica de la pila.

El mecanismo de pérdida de voltaje esta relacionado con el disefio de la pila y
su operacién, dependiendo de los materiales que la conforman, el
espaciamiento entre los electrodos, el tipo de conexiones, las conductividades
eléctricas del anolito y el catodito, el tipo de separador, la resistencia eléctrica
del circuito de la conexion y la concentracion de las especies involucradas en
las reacciones de éxido-reduccion (Logan et al, 2006). Para el disefio de la
celda de combustible microbiana se consideré el fieltro de grafito por ser un
material neutro, conductor eléctrico y poroso con una gran area superficial que
favorece las reacciones electroquimicas y el crecimiento de microorganismos
con propiedades electrogénicas. El fieltro de grafito ayuda a disminuir las
perdidas por activacion al aumentar el area superficial del electrodo (Logan et
al, 2006) y al ocupar 3 piezas del lado del anodo lo que permite tener mas area
para el crecimiento de microorganismos y aumentar el area para la reaccion de
oxidacion. Una mayor area de electrodo favorece el proceso electroquimico
debido a que las reacciones redox en las celdas electroquimicas ocurren en la
superficie de los electrodos. En el catodo tenemos un electrodo sin catalizador,
la reaccion de reduccion del oxigeno es un proceso lento en electrodos de
grafito sin catalizador por lo que en estos sistemas va a haber pérdida por
activacion (Logan et al, 2006). Para el sistema experimental estudiado a pesar
de tener un area grande de electrodos para favorecer la reaccion de oxidaciéon
estos electrodos se encuentran a diferente distancia del catodo causando un
aumento en la resistencia eléctrica interna de la celda que provoca pérdidas
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ohmicas (Logan et al, 2006), las perdidas relacionadas con la resistencia
eléctrica se denominan perdidas 6hmicas. Las pérdidas de voltaje por efecto de
la transferencia de masa (perdidas por concentracion) influyen cuando la celda
opera a altas densidades de corriente y el sistema se ve limitado por la difusion
de las especies quimicas hacia la superficie de los electrodos (Logan et al,
2006). La resistencia al transporte de masa disminuye con un sistema de
mezclado. Sin embargo la celda no tuvo un mezclado no es tan eficiente y hubo
formacion de sélidos que taparon las salidas del fluido y también se formaron
burbujas de aire en el interior de la cdmara anddica, al no tener un buen
sistema de mezclado se formaran gradientes difusionales.

Considerando los mecanismos de pérdida de voltaje en la celda se puede decir
que el disefio propuesto para la celda de combustible microbiana que se
estudié no es el 6ptimo ya que al no tener catalizador el catodo se van a
favorecer las perdidas por activacion, por el efecto de la distancia entre los
electrodos se favoreceran las perdidas 6hmicas en el sistema y al no tener un
buen sistema de mezclado se favoreceran las perdidas por concentracion a
causa de gradientes difusionales en el sistema. E| disefio propuesto no resulto
ser el adecuado debido a que la configuracion de la celda favorece perdidas de
voltaje por los 3 mecanismos.

En la Figura 34 se presenta la curva de potencia de la pila, en esta curva se
alcanza un valor de densidad de potencia maximo de 29.3 mW/m? para una
resistencia eléctrica de circuito de 500 Q, este valor es similar al reportado por
(Rodrigo et al, 2007) con un valor de densidad de potencia de 25 mW/m?. Las
celdas de combustible microbianas sin catalizador en el cdtodo y ocupando
oxigeno como aceptor de electrones dan bajos valores de potencia eléctrica.
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Figura 34. Curva de densidad de potencia de la etapa de arranque y
estabilizacion
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3.2 Etapaintermedia con pH basico

El comportamiento de la celda fue similar al obtenido ocupando agua de la llave
hervida como catolito. El voltaje se mantuvo estable manteniendo valores
similares a los obtenidos al final de la etapa de arranque y estabilizacion, y

alcanzando un maximo de voltaje de 84.76 mV. El voltaje obtenido por la celda
en esta etapa se reporta en la Figura 35.

Durante esta etapa se obtuvo una remocién de la DQO de 63.6+8.4%,
alcanzando un valor maximo de 77.2% y obteniendo un minimo de 38.8%. La
DQO del influente tuvo una concentracion de DQO de 191+39.7 mg/L. Los
valores de la DQO del influente y el agua tratada se muestran en la Figura 36 y
el porcentaje de remocion alcanzado se muestra en la Figura 37.

Durante la etapa intermedia se obtuvo un bajo valor de eficiencia Coulombica
bajo al igual que en la etapa de estabilizacion de la celda. Obteniendo un valor
de 4.6 £0.9% y alcanzando un valor maximo de 6% y un minimo de 2.7%. La
eficiencia Couldmbica obtenida se reporta en la Figura 38.
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Figura 35. Voltaje obtenido por la celda con catodo con solucion alcalina.
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Remocion de laDQO. Etapa 2
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Figura 36. Remocién de la DQO obtenida en la celda con catodo con solucién
alcalina.
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Figura 37. Porcentaje de remocién de DQO obtenido en la celda con catodo
con solucion alcalina
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Eficiencia Couldmbica. Etapa 2
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Figura 38. Eficiencia Couldémbica y remocion obtenida en la celda con catodo
con solucién alcalina

El pH del catélito disminuia con el paso del tiempo, pero al mismo tiempo la
solucion se volvié turbia. El valor inicial de pH en el catolito fue de 10.6 +0.34 y
el valor final obtenido después de un dia de operacion fue de 9.52 + 0.73. El pH
disminuyo por la formacién de carbonatos que se formaron por la disolucion del
COz vy las reacciones de &cido-base del CO, del aire que era burbujeado en la
solucién basica. Se ha reportado en la literatura que los carbonatos desactivan
los sitios activos del catalizador de Pt del cdtodo en una celda de combustible
microbiana con Scenedesmus obliquus oxigenando el catodo (Kakarla and Min,
2014). Este es un factor importante a considerar ya que la fuente de carbono
que se ocupe para alimentar a las microalgas va a causar diferentes
condiciones de desempefio. La condicidn de operacion para esta etapa ocupo
el valor de pH al que creci6 la microalga Scenedesmus obliquus en el agua
tratada por la celda en la etapa de arranque. Sin embargo, la forma de la
aeracion que se efectla es distinta ya que el CO, del aire ocasiona que el pH
disminuya y se formen carbonatos. Las reacciones acido-base en las que
interviene el CO; son las siguientes:

C0,+ H,0 < H,CO,
H,CO; & HCO;,~ + H?
HCO,~ & CO,72+H?
El pH del catolito se puede mantener mediante una solucién amortiguadora. Al

tener las microalgas en solucidn, las microalgas capturan el CO, y asimilan los
carbonatos como fuente de carbono.
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Las curvas de polarizacion y de potencia se muestran en la Figura 39 y Figura
40 respectivamente. Se observa que las curvas son muy parecidas a las de la
etapa de arranque Yy estabilizacion de la celda, se obtuvo un valor de densidad
de potencia méximo de 26.8 mW/m?, esto indica que no se vio afectado el perfil
de la celda por el cambio de pH en el catolito y que los mecanismos de pérdida
de voltaje continuaron siendo los mismos.
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Figura 39. Curva de polarizacion de la celda con solucion alcalina
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Figura 40. Curva de potencia de la celda con solucion alcalina
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3.3 Adaptacion de la microalga Scenedesmus obliquus en el agua tratada
por la camara anddica de la celda

Antes de la introduccion de la microalga como medio de oxigenacion del
catodo, se montaron cultivos de Scenedesmus obliquus en el efluente de la
camara anddica. En estos cultivos se registroO crecimiento por medio del
aumento de la absorbancia a 680 nm, SST, el oxigeno disuelto y el pH. Los
cultivos fueron montados con indculo que fue adaptado a crecer en agua
residual municipal anteriormente.

La absorbancia a 680 nm para los cultivos montados en agua tratada durante la
etapa inicial de operacion de la celda se reportan en la Figura 41. La
absorbancia a 680 nm es un parametro indicador de crecimiento microalgal
relacionado con la densidad celular del cultivo (Xin et al, 2010); Existen
correlaciones para calcular la densidad celular en un cultivo a partir de la
absorbancia. Como el aumento de la absorbancia es equivalente al aumento
de células dentro del cultivo, podemos observar en la Figura 41 diferentes
fases de crecimiento de microorganismos para cada cultivo. En los primeros
dias se observa un aumento constante en la absorbancia, esto corresponde a
la fase de crecimiento exponencial que se caracteriza por una rapida velocidad
de crecimiento y no tener una limitacion en nutrientes (Metcalf and Eddy, 2003).
Después de 8 dias se observa la fase estacionaria en los cultivos de
Scenedesmus obliquus donde observamos un valor constante en la
absorbancia, esta fase se caracteriza por mantener una concentracién de
biomasa, los microorganismos entran en esta fase por: el agotamiento de un
nutriente necesario para su crecimiento, la inhibiciébn por algin producto
liberado durante la fase de crecimiento y la competencia de otros organismos
que limitan el crecimiento (Ramirez-Landeros, 2013). A tiempos mas
prolongados podemos observar la fase de muerte que se caracteriza porque
los nutrientes o0 sustratos necesarios para el crecimiento se han agotado
(Metcalf and Eddy, 2003).
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Figura 41. Absorbancia de los cultivos de microalgas en la etapa de arranque
y estabilizacién de la celda

En las curvas de absorbancia no se observa la fase de adaptacion, esto se
debié a que las microalgas del inoculo ya son tolerantes a los componentes
presentes en el agua residual municipal que es tratada por la celda y el
tratamiento efectuado por la celda no libero algo que inhiba el crecimiento de la
microalga, esto facilita la adaptacion de la microalga al efluente de la camara
anddica debido a que varios de los componentes presentes en el agua residual
municipal se conservan en el efluente de la camara anddica, especialmente los
nutrientes que son la fuente para el crecimiento microalgal.

El pH de los cultivos fue aumentando con el tiempo debido a la actividad
fotosintética de la microalga, similar a lo reportado por Ruiz-Marin et al, 2010 el
pH en los cultivos de Scenedesmus obliquus aumenta por la escases del
carbono inorganico presente en el agua residual que se agota por la actividad
de la microalga Scenedesmus obliquus (Ruiz-Marin et al, 2010), este aumento
en el pH favorece la remocion del nitrégeno amoniacal, del fosforo y de
coliformes fecales, el pH de los cultivos se reporta en la Figura 42. En los 3
experimentos el pH crece y después se mantiene constante en un valor
cercano a pH=10. El cambio de pH también puede provocar la inhibicion en la
actividad de las microalgas, cada organismo tiene intervalos de pH fisiol6gicos
que deben mantenerse para que pueda vivir, por esa razon el pH es un
parametro que debe cuidarse en un cultivo de células de Scenedesmus
obliquus. Aligual que el pH el oxigeno disuelto en la solucion también aumenta
por la actividad fotosintética Figura 43.
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pH de cultivos de microalgas en agua
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Figura 42. Valores de pH en los cultivos de Scenedesmus obliquus montados
durante la etapa de arranque y estabilizacion
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Figura 43. Oxigeno disuelto en los cultivos de Scenedesmus obliquus
montados durante la etapa de arranque y estabilizacion

El oxigeno tiene un comportamiento parecido al de la absorbancia, cuando
llega a un valor alto el oxigeno disuelto en el cultivo la absorbancia deja de
aumentar indicando que el culivo entra en la fase estacionaria Yy
posteriormente en la fase de muerte de las microalgas. Esto se debe a que una
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alta concentracién de oxigeno disuelto producido fotosintéticamente inhibe el
crecimiento microalgal (Pandey et al, 2014). Considerando la inhibicion que se
da por la generacién de oxigeno se propone a la reaccion catddica de la celda
de combustible microbiana como un sistema de remocion de oxigeno para
mejorar la produccion de biomasa microalgal.

Durante el acondicionamiento de la microalga Scenedesmus obliquus se
realizaron observaciones en el microscopio para verificar si existian indicios de
contaminacion por protozoarios u otras especies de microalgas. La Figura 44
ilustra las microalgas en un cultivo de Scenedesmus obliquus. En este
podemos ver conglomerados de microalgas, para este cultivo la concentracion
obtenida fue de 0.5 g/L de SST.

T,

Figura 44. Cultivo de Scenedesmus obliquus vistos al microscopio

Considerando lo observado con el comportamiento de la absorbancia, el pH y
el oxigeno disuelto se selecciond 11 dias como tiempo de residencia hidraulico
para la remocion de nutrientes y produccion de biomasa microalgal. Se
montaron cultivos en el efluente de la camara anddica y se le dio seguimiento a
la calidad del agua en los cultivos después de 11 dias. Se consideré todo el
esquema de tratamiento que recibio el agua residual municipal y la
concentracion de biomasa microalgal alcanzada en los cultivos. Los resultados
obtenidos para los experimentos se reporta en la Tabla 15.

La calidad del agua obtenida al tratar el agua con la celda y un cultivo de
microalgas presento una concentracion de fosforo total menor al limite
establecido por la NOM-001-1996. Los porcentajes de remocion de DQO,
nitrogeno amoniacal y fosforo total, fueron elevados. Jiang et al, 2012 reporta
para un esquema de tratamiento conformado por una celda de combustible
microbiana y un fotobiorreactor una remocion del 91% del nitrgeno amoniacal
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y un 58% del fosforo total en el fotobiorreactor, este autor también reporta una
remocion total en el esquema de tratamiento de 82% de DQO, 99% de
Nitrégeno amoniacal y 92% de fosforo total.

Tabla 15. Esquema de tratamiento del agua residual municipal, efectuado por
celda de combustible microbiana y cultivos de Scenedesmus obliquus

Aguaresidual Efluente de la Efluente tratado
doméstica camara anddica | por microalgas
Demanda
Quimica de 210.2+35.2 51.1+11.9 15.2+3.0
Oxigeno (mg/L)
Nitrégeno
amoniacal 37.2+3.8 24.7+10.6 2.2+0.3
(mg/L)
Fosforo total 22.3:0.4 21.8:0.8 1.4:0.8
(mg/L)
%Remocion de
DQOen la 75.0:7.1 -
camara anddica

%Remocion de
Nitrfjgeno 893:35

amoniacal por R
microalgas

%Remocion de
fosforo por - 93.4:3.9
microalgas

Concentracion
de biomasa
microalgal SST

(g/L)

0.50£0.03

TRH(dias) 1 11

Para cultivos de Scenedesmus obliquus se ha reportado remociones de 100%
del nitrogeno amoniacal de un agua residual urbana (Ruiz-Marin et al, 2010,
Martinez et al, 2000). Ruiz-Marin et al, 2010 utilizo un agua residual urbana de
una planta de tratamiento de la Universidad Autbnoma de Baja California, para
un cultivo con Scenedesmus obliquus con la microalga inmovilizada reportando
un 90% de remocion del nitrdgeno amoniacal y una remocién de ortofosfatos
de 64% (Ruiz-Marin et al, 2010). Para Scenedesmus acutus (Scenedesmus
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obliqguus) ocupando agua residual municipal de una planta de tratamiento
ubicada en un campus de una Universidad de México se reportd una remocion
del nitrogeno organico y amoniacal (nitrogeno Kjedalh) de 93.6 % y una
remocion de ortofosfatos de 66.2% (Sacristan de Alva et al, 2013).
Comparando con los valores de la literatura citados con anterioridad, en esta
tesis el porcentaje de remocion de fosforo fue mayor y el porcentaje de
nitrégeno amoniacal fue menor a los valores citados.

Scenedesmus obliquus posee una alta capacidad para adaptarse y crecer en
agua residual municipal tolerando un amplio rango de temperatura y de pH
(Martinez et al, 2000). En este estudio la microalga Scenedesmus obliquus
presento una adaptabilidad al agua residual tratada ademas de lograr una
concentracion de biomasa de 0.5 g/L.

3.4 Acoplamiento de la microalga como medio de oxigenacion de la celda

Una vez probada la adaptacion y el crecimiento de la microalga Scenedesmus
obliquus en el agua tratada por la cAmara anodica, se siguio el acoplamiento de
la microalga como medio de oxigenacion de la celda. Se retir6 el mecanismo de
aeracion con el que contaba la celda y se sustituyé con un cultivo de microalga
cultivada en el efluente de la camara anddica. El voltaje alcanzado con esto
condicion de operacion se reporta en la Figura 45.

Voltaje de la celda. Etapa 3
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Figura 45. Voltaje de la celda de combustible microbiana con cétodo
oxigenado por Scenedesmus obliquus

El voltaje se mantuvo los primeros ciclos y fue cayendo con cada ciclo, la
caida de voltaje se atribuye a un ensuciamiento que se dio en la camara
catodica que impidié el paso de la luz. El ensuciamiento de las paredes fue
provocado por un mal sistema de mezclado en la camara que provoco la
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sedimentacion de las microalgas y un crecimiento microalgal en las paredes
gue impidio el paso de la luz, este ensuciamiento inhibid la fotosintesis y el
crecimiento microalgal. El voltaje de una celda de combustible microbiana con
catodo oxigenado por microalgas es menor cuando se opera en una fase
oscura (Lobato et al, 2013, Gonzalez del Campo et al, 2015, Wu et al, 2014), la
disminucion del oxigeno disuelto provoca una disminucion del voltaje (Gonzalez
del Campo et al, 2015, Gonzalez del Campo et al, 2013, Justo Lobato et al,
2013, Kakarla and Min, 2014), el oxigeno disminuye en la fase oscura por la
inhibicién de la fotosintesis. También se ha reportado que el aumento de la
intensidad luminosa disminuye la resistencia eléctrica en la cAmara catddica
(Wu et al, 2014). Considerando los mecanismos que disminuyeron el voltaje de
la celda a causa del ensuciamiento, se limpio la celda y se cambié el sistema
de alimentacién de la camara catddica por un tubo agujerado para mejorar el
mezclado, esto logro que el voltaje de la celda incrementara como en los
primeros ciclos de operacion con microalga oxigenando el catodo. El cambio de
sistema de mezclado favorece un mejor intercambio de gases, asi como la
homogenizacidn de la luz y los nutrientes en el cultivo (Pandey et al, 2014). El
ensuciamiento que presento la celda se ilustra en la Figura 46.

Figura 46. Ensuciamiento de la cAmara catddica

En esta etapa de operacion de la celda se alcanzd una remocién méaxima en la
camara anoddica de 88.9% de la DQO. La remocion alcanzada se reporta en la
Figura 47, la concentracion de la DQO del agua residual y del agua tratada se
reporta en la Figura 48 vy las eficiencias Coulombicas se reportan en la Figura
49,
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Figura 47. Porcentaje de remocion alcanzado por la celda con catodo
oxigenado por microalgas.
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Figura 48. Demanda Quimica de Oxigeno en la celda con catodo oxigenado
por microalgas

Las eficiencias Coulombicas en la celda continuaron siendo bajas al igual que
en las etapas anteriores de operacion, estos valores de eficiencia Coulombica
bajos se deben a la posible presencia de otros aceptores de electrones como:
sulfatos y nitratos presentes en el agua residual municipal, las celdas de
combustible microbiana que se alimentan con agua residual tiene eficiencias
Coulombicas bajas. Se reportan eficiencias Coulombicas para celdas con
catodo oxigenado por microalgas mas altas que las obtenidas en esta tesis,
esto se debe a que se trabajan con aguas residuales sintéticas en las cuales no
hay interferencia por otros aceptores de electrones, Wang et al, 2010 reporta
una eficiencia Coulombica de 85% para una celda de combustible microbiana

71



con catodo oxigenado por Chlorella vulgaris y con un sistema de captura del
CO, producido por los microorganismos electrogénicos. Wang et al, 2010
ocuparon una solucién buffer de fosfatos con glucosa para alimentar su celda
donde no hay la presencia de aceptores de electrones como: sulfatos y nitratos,
ademds trabajaron con una poblacion de microorganismos que ya habian sido
adaptados al proceso de produccion de bioelectricidad durante mas de un afio
de operacion en una celda alimentada con glucosa como combustible de la
celda (Wang et al, 2010).

Eficiencia Coulombica. Etapa 3
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Figura 49. Porcentaje de eficiencia Coulombica en la celda con catodo
oxigenado por microalgas

La baja eficiencia Coulombica que se obtuvo en la celda con Scenedesmus
obliguus se debe a la presencia de otros aceptores de electrones como los:
nitratos y sulfatos que estan presentes en el agua residual doméstica (Zhang et
al, 2013), los sulfatos en el agua residual municipal provienen principalmente
de los detergentes. Durante esta etapa de operacién también se midieron los
nitratos en el agua residual y en el efluente de la camara anddica. Se midio el
oxigeno disuelto en el efluente de la cAmara anddica y se encontrd0 que es
menor en la mayoria de los experimentos que el contenido en el agua residual
alimentada. El oxigeno disuelto se reporta en la Figura 50.

Oxigeno disuelto. Etapa 3
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Figura 50. Oxigeno disuelto durante la etapa de oxigenacion con
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Scenedesmus obliquus

La microalga Scenedesmus obliquus permite un ahorro energético al eliminar el
sistema de aeracion, se alcanzan valores de voltaje parecidos a los alcanzados
durante la etapa de estabilizacion. El oxigeno producido por la microalga es
ocupado en el tratamiento del agua residual doméstica, creando una simbiosis
entre los microorganismos de la camara anddica y las microalgas similar a la
que ocurre en las lagunas de crecimiento de alta tasa. Sin embargo, la celda
presenta diferentes valores de pH en ambas camaras, lo que es favorable
porque permite tener comunidades diferentes de microorganismos para la
remocion de contaminantes. En cultivos de Scenedesmus obliquus en agua
residual urbana se ha reportado que los incrementos de pH logran remociones
de coliformes fecales (Ruiz-Marin, 2010), considerando los diferentes valores
de pH en las 2 camaras, la celda de combustible microbiana con catodo
oxigenado por microalgas presenta una ventaja sobre las lagunas de alta tasa
como sistema de tratamiento de agua residual municipal. Esto se debe a que el
pH tiende a incrementar con el crecimiento de la microalga, como los
incrementos de pH inhiben la actividad de microorganismos que remueven la
materia organica en el cultivo de microalgas, la celda tiene la ventaja que al
tener los microorganismos en una cadmara diferente a donde se encuentran las
microalgas, los microorganismos no se ven afectados por los cambios de pH
ocasionados por el crecimiento de las microalgas y pueden seguir removiendo
materia organica ocupando el oxigeno producido por la microalgas o bien por
otros mecanismos. Los valores de pH para ambas cdmaras se ilustran en la
Figura 51.
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Figura 51. Valores de pH en la celda de combustible microbiana con catodo
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oxigenado por Scenedesmus obliquus

Otro de los fendbmenos que ocurre dentro de la celda es la migracion del ion
amonio a través de la membrana de intercambio cationico (Kelly and He, 2014,
Wu and Modin, 2013, Rozendal et al, 2006). En este estudio se observd
mediante los recambios de agua residual efectuados después del fin de
semana que el nitrbgeno amoniacal se habia agotado en el cultivo y en la
camara anddica. Se ha reportado movilidad de este ion para la membrana CMI-
7000 en una celda de electrolisis microbiana para la recuperacién del amonio y
producciéon de hidrogeno (Wu and Modin, 2013, Kelly and He, 2014). La
movilidad del amonio hacia la camara catddica beneficia a la produccién de
biomasa microalgal, al proporcionar nutrientes para el crecimiento.

Las curvas de polarizacion y de potencia se ilustran en la Figura 52 y la Figura
53 respectivamente.

Celda microbiana con catodo oxigenado por
Scenedesmus. Etapa 3
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Figura 52. Curva de polarizacién de la celda con microalgas oxigenando el
catodo
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Celda microbianacon catodo
oxigenado por Scenedesmus. Etapa 3
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Figura 53. Curva de potencia de la celda con microalgas oxigenando el
catodo.

La celda se operd en una region intermedia entre las pérdidas por transferencia
de masa y pérdidas 6hmicas. Considerando estos resultados se debe mejorar
el mezclado del sistema, asi como reducir la resistencia eléctrica interna de la
celda (Logan et al, 2006). La densidad de potencia maxima generada por la
celda fue de 34.2 mW/m?. Este valor es bajo, debido a que se opera una celda
sin catalizador en el catodo. En la literatura se reporta una densidad de
potencia de 13.5 mW/m? para una celda sin catalizador que ocupa la microalga
Chlorella vulgaris y es alimentada con un agua residual sintética que simula un
agua residual de la industria de los jugos y concentrados la cual contiene
azucares como fructosa y glucosa (Gonzalez del Campo et al, 2013).

El valor obtenido por la celda con oxigenacion microalgal fue mayor al obtenido
en la etapa de arranque y estabilizacion que fue de 26.8 mW/m?, también este
valor se obtuvo con una resistencia de 500 Q. El suministro de oxigeno en el
catodo es vital para mantener un alto perfil de generacion de electricidad en
una celda de combustible microbiana, disminuyendo las limitaciones en el
transporte de masa del oxigeno se logra un mejor desempefio de la celda
(Ramesh and Kakarla, 2014). Las microalgas proveen el oxigeno en varios
lugares de la camara catddica, mientras que con la aeracibn mecanica la
burbuja de aire tiene que difundirse por el medio acuoso y después
transportarse hacia el electrodo.
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3.5 Evaluacion de la bioenergia obtenida y calidad del agua tratada por la
celda de combustible microbiana fotosintética

Despueés de ver la generacion de electricidad con la microalga oxigenando el
catodo y cultivada en el efluente de la camara anddica se realizd una
evaluacion de las otras 2 funciones de la celda operando con oxigenacion
microalgal. Se realizaron 3 experimentos para medir la produccion de
carbohidratos por la biomasa microalgal con potencial aplicacion hacia la
produccion de bioetanol para 3 diferentes formas de cultivo. Se consider6 la
absorbancia, el pH, el oxigeno disuelto y los SST como parametros
indicadores.

El resultado de la absorbancia para estas 3 formas de cultivo se reporta en la
Figura 54.
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Figura 54. Absorbancia a 680 nm obtenida en los cultivos de Scenedesmus
obliquus para el estudio de la bioenergia

En la grafica de absorbancia se observa crecimiento para las 3 formas de
cultivo, el cultivo en el catodo registra una mayor absorbancia. La grafica para
SST de los cultivos se reporta en la Figura 55.
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Figura 55. Concentracion de SST en los cultivos de Scenedesmus obliquus
para el estudio de la bioenergia

Los SST en los cultivos presentaron aumento con el tiempo, indicando
crecimiento de la microalga. Se observa en la grafica una mayor concentracion
para el cultivo de cadmara catodica. Se realiz6 un ANOVA con un 0=0.05 para
ver si habia diferencia significativa en la concentracion de biomasa en las 3
formas de cultivo. El analisis de varianza dio como resultado que si hubo
diferencia significativa en al menos una de las 3 formas de cultivo, observando
que el cultivo del catodo tiene valores mayores y con el resultado del ANOVA
podemos decir que la concentracion alcanzada en la camara catddica es
superior a la alcanzada fuera de ella.

Fuente gl | SS | MS F | F para a=0.05
Tratamientos 2 72158 36079 5.42 5.14
Error 6 39930 6655

Total 8|  112088]

Observando la Figura 55 donde se reporta el oxigeno disuelto en las 3 formas
de cultivo, podemos observar que en la cAmara catédica se mantiene el
oxigeno en un valor aproximado de 6 mg/L. Este valor esta por debajo del
Optimo reportado para la generacién de corriente con una celda de
combustible microbiana de 2 cAmaras, el valor optimo reportado de oxigeno
disuelto es de 6.6 mg/L (EIMekawy et al, 2014), también se puede observar en
la Figura 56 que el oxigeno disuelto en la cAmara catddica es menor que en
las otras formas de cultivo indicando que el oxigeno no se esta acumulando y
esta siendo aprovechado para la remocién de la materia organica. Este
aprovechamiento del oxigeno es benéfico porque al removerse del cultivo de
microalgas se evita la inhibicion por aumento en el oxigeno disuelto ademas el
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oxigeno es ocupado para la generacion de corriente eléctrica y el tratamiento
del agua residual. El acoplamiento entre la celda de combustible microbiana y
los sistemas de cultivo de microalgas es benéfico tanto para la produccion de
electricidad como para la produccion de biomasa microalgal, este
acoplamiento puede ayudar a mejorar los sistemas de tratamiento de lagunas
de alta tasa (Lobato et al, 2013).
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Figura 56. Oxigeno disuelto en los cultivos de Scenedesmus obliquus para el
estudio de la bioenergia

El pH de los cultivos se reporta en la Figura 57. El pH en el cultivo dentro de la
celda fue superior al obtenido al cultivar fuera de la celda. El aumento en el pH
se debe a la actividad fotosintética de las microalgas y a los protones
consumidos en la reaccion de reduccién en el catodo. En la literatura se reporta
un incremento en el pH en la camara catddica en un estudio para modelar y
simular una celda de combustible de 2 camaras (Zeng et al ,2010). Liu et al,
2014 reporta un incremento de pH en el catolito en una celda microbiana de
captura de carbono ocupando la microalga Chlorella vulgaris, Liu et al, 2014
sugiere que la reaccion de reduccion involucrada en la celda con la microalga
es la reaccion de reduccion del oxigeno de una celda de combustible alcalina,
mostrada en la siguiente ecuacién y que por esta reaccion ocurre la
alcalinizacién del catolito.

0, +2H,0 +4e~ - 40H"™

Esta reaccién tiene un menor potencial que la reaccidon con los protones, la
alcalinizacion del catolito representa una pérdida del voltaje de la celda (Liu et
al, 2014, Popat et al, 2012, Zhuang et al, 2010). El fenémeno de la
alcalinizacion del catodo y la acidificacion del anodo ocurre inevitablemente
causando una reduccion del voltaje de la celda de combustible microbiana
(Zhuang et al, 2010), lo cual fue observado en el sistema experimental. El
aumento en la concentracion de los iones OH™ ocasiona una pérdida de
potencial por efecto de transferencia de masa en el catodo (Popat et al, 2012).
El suministro de CO; reduce este efecto de pérdida de potencial en el catodo
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(Popat et al, 2012), facilita el transporte de los iones OH", regula el pH y ayuda
a aumentar la produccion de biomasa microalgal lo que favorece la produccion
de bioenergia en el sistema, otra alternativa es cambiar la membrana
separadora por una que favorezca el intercambio de aniones (Popat et al,
2012) como lo es la membrana AMI-7000 de Membranes International Inc.
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Figura 57. pH en los cultivos de Scenedesmus obliquus para el estudio de la
bioenergia

El comportamiento de los carbohidratos de la microalga en las 3 formas de
cultivo se reporta en la Figura 58. Se realiz6 un ANOVA igual que con la
concentracion de biomasa como SST y se encontré6 que no hay diferencia
significativa entre el porcentaje de carbohidratos de la biomasa en los cultivos.
Se obtuvieron valores de % de carbohidratos en la biomasa de 18.6+4.6% para
el cultivo en agua residual municipal, 21.2+2.6% para el cultivo en efluente de
la camara anddica fuera de la celda y 26.7+2.3% para el cultivo de la camara
catodica.

Los carbohidratos de la biomasa se pueden transformar en bioetanol, mediante
los procesos de hidrolizado y fermentacion. Se estimé la produccion teérica de
bioetanol mediante los datos reportados por Davila Cardona, 2016, el cual
reporta un rendimiento porcentual de 5.9 (g de etanol/ g de biomasa) para
biomasa de Scenedesmus obliquus cultivada en agua residual municipal de la
PTAR de Cerro del Agua y cosechada mediante centrifugacion. La condiciones
de hidrolizado y fermentacién ocupadas por Davila Cardona, 2016 fueron una
hidrélisis quimica con H2SO4 al 4% (v/v) y Saccharomyces cerevisiae como
microorganismo fermentador.

Debido a que Déavila Cardona, 2016 ocupo agua residual municipal
proveniente de PTAR de Cerro del Agua y la misma especie microalgal
trabajada en la presente tesis. Al no existir diferencia significativa en el
porcentaje de carbohidratos en las 3 formas de cultivos, se puede considerar

79



el rendimiento reportado como un valor adecuado para estimar la produccién
tedrica de bioetanol a partir de la biomasa microalgal suponiendo que el
meétodo de produccion de etanol tiene las mismas condiciones de hidrolizado y
fermentacion que Davila Cardona, 2016.
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35.0

30.0

25.0
8
8 . .
g 200 - W Agua Residual Municipal
% M Efluente Cdmara Anddica
n -
8 150 [ Catodo
X

10.0 -

5.0 -

0.0 -

Figura 58. Carbohidratos obtenidos en las diferentes formas de cultivo

Los valores tedricos de bioetanol producido a partir de los cultivos se reportan
en la Figura 59.
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Figura 59. Etanol tedrico estimado en las diferentes formas de cultivo

Los valores estimados de produccion de etanol tedrica fueron 30.3+1.9 mg para
el cultivo en agua residual municipal, 31.1+2.6 mg para el cultivo en efluente de
la cAmara anddica fuera de la celda y 40.8+4.4 mg para el cultivo de la cAmara
catddica. El valor mayor es para el cultivo de la microalga dentro de la celda.

80



Los resultados de la calidad del agua de los cultivo en agua residual municipal
y efluente de la camara anddica fuera y dentro de la celda se muestranen la
Tabla 16, Tabla 17 y Tabla 18 respectivamente.

Tabla 16. Calidad del agua en el cultivo de Scenedesmus obliquus en agua
residual municipal

Cultivo en agua residual municipal

Inicial Final %Remocion
Demanda 159.9+18.1 96.7+0.9 38.715.9
Quimica de
Oxigeno
Nitrogeno 71.3+6.4 31.4+9.0 56.7+8.1
amoniacal
Fosforo 17.6+1.6 10.9+1.2 36.6+11.6
total
Nitratos 49+2.1 0.9+0.5 82.6+4.9

Tabla 17. Calidad del agua en el cultivo de Scenedesmus obliquus en efluente
de la cAmara anddica.

Cultivo en efluente de la cAmara anddica

Inicial Final %Remocion
Demanda 115.4427.7 78+19.3 32.619.6
Quimica de
Oxigeno
Nitrégeno 79.7+5.8 30.2+20.9 64.2+22.5
amoniacal
Fosforo 15.0+2.1 11.8+4.1 23.2+24.1
total
Nitratos 10.0+5.3 1.6x1.0 75.5+13.7
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Tabla 18. Calidad del agua en el cultivo de Scenedesmus obliquus en la
camara catodica.

Cultivo en la camara catddica

Inicial Final %Remocion
Demanda 115.4+27.7 88.3+17.8 22.8+10.3
Quimica de
Oxigeno
Nitrégeno 79.7+5.8 21.8+6.7 72.7+9.1
amoniacal
Fosforo 15.0+2.1 9.6+0.9 34.9+10.5
total
Nitratos 10.0£5.3 1.5+0.7 77.9116.5

Observando los valores de nitrégeno amoniacal obtenido al final de los cultivos
se puede decir que no hay un estrés por falta de nitrdgeno en los cultivos. Esto
concuerda con lo obtenido en el ANOVA donde se ve que no hay diferencia en
la composicion de los carbohidratos de la microalga. La mayor remociéon de
nitrbgeno amoniacal se obtuvo en la camara catédica. Para los cultivos
montados con el efluente de la cAmara anddica se obtuvo mayor remocion de
nutrientes dentro de la celda. La calidad del agua no fue tan buena como
cuando se estabilizo la celda. El agua residual municipal que llega a la PTAR
de Cerro del Agua presento variaciones en su composicion debido a los paros
en el periodo vacacional de verano. Sin embargo, a pesar de las variaciones en
composicion del agua residual se registr6 crecimiento y remocion de
contaminantes. La produccion de biomasa microalgal y de electricidad por
medio de este sistema experimental fue posible mas sin embargo la generacion
de electricidad fue baja para aplicaciones industriales importantes. Ademas se
reporta en la literatura que uno de los mayores retos para la produccion de
biocombustibles con microalgas es reducir los altos costos energéticos para la
cosecha de las microalgas (Lee et al, 2015). Para hacer de la celda de
combustible microbiana con catodo oxigenado por microalgas una fuente de
energia atractiva econdbmicamente, muchos obstaculos para el proceso de
produccion de biomasa microalgas y de electricidad necesitan ser superados
(Lee etal, 2015)
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Capitulo 4. CONCLUSIONES

Se logré evaluar un proceso biolectroquimico para producir biocombustibles
empleando una celda de combustible microbiana (CCM) acoplando el
tratamiento de aguas residuales al cultivo de microalgas.

La CCM opero6 por un periodo de cinco meses llevando a cabo el tratamiento
de agua residual municipal mediante el proceso de electrogénesis y la
remocién de nutrientes, con la correspondiente generacion de corriente
eléctrica y biomasa microalgal con potencial para la obtencion de
biocombustibles.

Se concluye que mediante dicho acoplamiento, es posible alcanzar remociones
maximas de nitrbgeno amoniacal y de fésforo total de 89.3:3.5% y de
93.4+3.9%, respectivamente. La microalga Scenedesmus obliquus fue cultivada
en la camara catodica, enpleando agua residual tratada por la celda,
alcanzando una concentracion microalgal de 0.5 g SSTI/L. El oxigeno producido
fotosintéticamente fue utilizado en la camara anddica para remover el 88.9% de
la DQO alimentada.

Bajo las condiciones ensayadas, el voltaje maximo alcanzado fue 86.13 mV y la
densidad maxima de potencia eléctrica registrada por la celda, de 34.2 mW/m?.

Durante la operacién de la CCM se registraron valores bajos de eficiencia
Coulombica (4.9%), por lo que se concluye que solo una parte de la remocién
de materia organica fue transformada en corriente eléctrica. La baja eficiencia
Coulombica se puede atribuir, entre otras posibles causas, a la interferencia de
otros aceptores de electrones presentes en el agua residual (como los sulfatos
y nitratos) asi como por el efecto “crossover’ del oxigeno hacia la camara
anddica.

Con respecto a la generacion de corriente eléctrica, se concluye que la
operacion de la celda se mantuvo en la region donde predominan las pérdidas
por efecto de transferencia de masa; lo cual se atribuye al disefio de la celda
que favorecen las perdidas 6hmicas y por activacion.

En cuanto al potencial de la biomasa microalgal cultivada en el céatodo, esta
presentd un contenido de carbohidratos del 26.7 2.3 %, a partir de la cual se
estimé una produccion tedrica de bioetanol de 5.9 mg de etanol / mg de
biomasa.

La generacién de electricidad en una celda de combustible microbiana
fotosintética, a partir del tratamiento de un agua residual y su acoplamiento al
cultivo de microalgas, es técnicamente factible, no obstante, se recomiendan
mejoras en el disefio de la celda que permitan aumentar la eficiencia
Coulémbica y reducir la pérdidas de voltaje en la celda.
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ANEXOS

Valores de voltaje en la etapa 1.

Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje
(dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) | (dias) (mV) (dias) (mV)
0.00 0.72 0.75 0.35 1.50 0.94 2.25 2.52 3.00 0.39 3.75 0.34
0.02 0.69 0.77 0.35 1.52 1.16 2.27 2.52 3.02 0.39 3.77 0.35
0.04 0.66 0.79 0.36 1.54 0.81 2.29 2.44 3.04 0.39 3.79 0.51
0.06 0.54 0.81 0.36 1.56 0.76 2.31 241 3.06 0.38 3.81 0.38
0.08 0.45 0.83 0.37 1.58 0.76 2.33 2.38 3.08 0.39 3.83 0.28
0.10 041 0.85 0.39 1.60 0.83 2.35 2.36 3.10 0.40 3.85 0.16
0.13 0.38 0.88 0.40 1.63 0.89 2.38 2.30 3.13 0.39 3.88 -0.19
0.15 04 0.90 041 1.65 0.85 2.40 2.17 3.15 0.38 3.90 -0.19
0.17 0.42 0.92 0.44 1.67 0.84 242 2.07 3.17 0.38 3.92 0.57
0.19 0.46 0.94 0.46 1.69 0.86 2.44 1.98 3.19 0.38 3.94 2.08
0.21 0.53 0.96 0.50 1.71 0.90 2.46 1.86 3.21 0.37 3.96 2.93
0.23 0.53 0.98 0.52 1.73 1.01 248 1.60 3.23 0.35 3.98 3.47
0.25 0.53 1.00 0.54 1.75 0.95 2.50 1.30 3.25 0.34 4.00 3.88
0.27 0.52 1.02 0.54 1.77 0.97 2.52 1.02 3.27 0.33 4.02 4.18
0.29 0.51 1.04 0.54 1.79 1.09 2.54 0.81 3.29 0.33 4.04 3.86
0.31 0.5 1.06 0.53 1.81 1.01 2.56 0.66 3.31 0.32 4.06 3.74
0.33 0.5 1.08 0.61 1.83 1.05 2.58 0.60 3.33 0.31 4.08 3.79
0.35 0.52 1.10 0.57 1.85 1.02 2.60 0.65 3.35 0.28 4.10 3.88
0.38 0.5 1.13 0.56 1.88 1.05 2.63 0.62 3.38 0.28 4.13 3.94
0.40 0.47 1.15 0.56 1.90 1.09 2.65 0.57 3.40 0.23 4.15 3.95
0.42 0.45 1.17 0.55 1.92 1.15 2.67 0.56 3.42 0.27 4.17 3.88
0.44 0.44 1.19 0.56 1.94 1.24 2.69 0.55 3.44 0.19 4.19 3.83
0.46 0.43 1.21 0.57 1.96 1.38 271 0.53 3.46 0.26 421 3.78
0.48 0.48 1.23 0.70 1.98 1.45 2.73 0.44 3.48 0.25 4.23 3.73
0.50 041 1.25 0.84 2.00 1.60 2.75 0.41 3.50 0.12 4.25 3.65
0.52 041 1.27 0.82 2.02 1.68 2.77 0.39 3.52 0.26 4.27 3.55
0.54 0.39 1.29 0.61 2.04 1.72 2.79 0.39 3.54 0.25 4.29 3.45
0.56 0.39 1.31 0.54 2.06 1.76 2.81 0.38 3.56 0.20 4.31 3.35
0.58 0.38 1.33 0.52 2.08 1.82 2.83 0.38 3.58 0.06 4.33 3.20
0.60 0.38 1.35 0.55 2.10 1.90 2.85 0.45 3.60 0.25 4.35 3.03
0.63 0.42 1.38 0.55 2.13 1.99 2.88 0.38 3.63 0.21 4.38 2.90
0.65 0.46 1.40 0.53 2.15 2.12 2.90 0.38 3.65 0.21 4.40 2.78
0.67 0.38 1.42 0.54 2.17 2.26 2.92 0.39 3.67 0.31 4.42 2.64
0.69 0.37 1.44 0.71 2.19 2.26 294 0.40 3.69 0.49 4.44 2.51
0.71 0.36 1.46 0.63 2.21 2.41 2.96 041 3.71 0.47 4.46 2.39
0.73 0.36 1.48 0.63 2.23 2.62 2.98 0.39 3.73 0.44 4.48 2.29
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Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje
(dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) [ (dias) (mV) | (dias) (mV) (dias) (mV)
4.50 2.19 5.25 2.32 6.00 1.10 6.75 1.19 7.50 5.68 8.25 3.43
4.52 2.09 5.27 2.19 6.02 1.16 6.77 1.19 7.52 5.56 8.27 3.37
4.54 2.01 5.29 2.05 6.04 1.22 6.79 1.20 7.54 5.47 8.29 3.23
4.56 1.95 5.31 1.89 6.06 1.26 6.81 1.25 7.56 5.30 8.31 3.12
4.58 1.88 5.33 1.77 6.08 1.32 6.83 1.29 7.58 5.10 8.33 3.01
4.60 1.82 5.35 1.63 6.10 1.44 6.85 1.33 7.60 4.90 8.35 2.88
4.63 1.78 5.38 1.54 6.13 1.46 6.88 1.39 7.63 4.72 8.38 2.82
4.65 1.71 5.40 1.46 6.15 1.49 6.90 1.52 7.65 4.44 8.40 2.75
4.67 1.67 5.42 1.42 6.17 1.50 6.92 2.09 7.67 4.19 8.42 2.69
4.69 1.64 5.44 1.36 6.19 1.50 6.94 6.50 7.69 3.97 8.44 2.65
4.71 1.63 5.46 1.29 6.21 1.49 6.96 7.91 7.71 3.75 8.46 2.59
4.73 1.62 5.48 1.25 6.23 1.48 6.98 8.60 7.73 3.59 8.48 2.54
4.75 l1.61 5.50 1.25 6.25 1.47 7.00 8.98 7.75 3.48 8.50 2.49
4.77 1.65 5.52 1.18 6.27 1.45 7.02 9.46 7.77 3.36 8.52 2.47
4.79 1.67 5.54 1.14 6.29 1.45 7.04 9.91 7.79 3.25 8.54 2.45
4.81 1.74 5.56 1.11 6.31 1.42 7.06 7.19 7.81 3.22 8.56 2.45
4.83 1.79 5.58 1.11 6.33 1.40 7.08 6.89 7.83 3.19 8.58 2.44
4.85 1.87 5.60 1.09 6.35 1.37 7.10 7.10 7.85 3.21 8.60 2.44
4.88 1.97 5.63 1.08 6.38 1.40 7.13 7.20 7.88 3.30 8.63 2.43
4.90 2.09 5.65 1.01 6.40 1.36 7.15 7.21 7.90 3.39 8.65 2.43
4.92 2.23 5.67 0.98 6.42 1.35 7.17 7.15 7.92 3.56 8.67 2.43
4,94 2.37 5.69 0.95 6.44 1.33 7.19 7.09 7.94 3.74 8.69 2.43
4.96 2.50 5.71 0.92 6.46 1.31 7.21 7.03 7.96 3.92 8.71 2.42
4.98 2.67 5.73 0.89 6.48 1.31 7.23 6.98 7.98 4.05 8.73 2.40
5.00 2.87 5.75 0.88 6.50 1.30 7.25 6.92 8.00 4.18 8.75 2.41
5.02 2.97 5.77 0.85 6.52 1.30 7.27 6.89 8.02 4.26 8.77 3.14
5.04 3.05 5.79 0.83 6.54 1.31 7.29 6.85 8.04 4.28 8.79 6.54
5.06 3.12 5.81 0.83 6.56 1.29 7.31 6.79 8.06 4.29 8.81 8.56
5.08 3.12 5.83 0.85 6.58 1.29 7.33 6.67 8.08 4.32 8.83 6.33
5.10 3.08 5.85 0.86 6.60 1.27 7.35 6.58 8.10 4.19 8.85 12.39
5.13 3.01 5.88 0.87 6.63 1.27 7.38 6.49 8.13 3.98 8.88 13.96
5.15 2.92 5.90 0.90 6.65 1.25 7.40 6.36 8.15 3.83 8.90 14.12
5.17 2.83 5.92 0.93 6.67 1.23 7.42 6.26 8.17 3.72 8.92 14.41
5.19 2.73 5.94 0.95 6.69 1.23 7.44 6.19 8.19 3.61 8.94 14.86
5.21 2.60 5.96 1.00 6.71 1.20 7.46 5.98 8.21 3.52 8.96 13.06
5.23 2.47 5.98 1.03 6.73 1.19 7.48 5.82 8.23 3.48 8.98 12.39
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Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje Tiempo [ Voltaje Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje Tiempo | Voltaje
(dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV)
9.00 12.47 9.75 2.12 10.50 1.88 11.25 2.04 12.00 0.76 12.75 0.47
9.02 12.40 9.77 2.12 10.52 1.87 11.27 1.89 12.02 0.77 12.77 0.47
9.04 12.33 9.79 2.12 10.54 1.85 11.29 1.75 12.04 0.77 12.79 0.48
9.06 12.15 9.81 2.14 10.56 1.83 1131 1.63 12.06 0.77 12.81 0.50
9.08 1193 9.83 2.17 10.58 1.80 11.33 1.54 12.08 0.78 12.83 0.51
9.10 11.71 9.85 2.23 10.60 1.77 11.35 1.46 12.10 0.78 12.85 0.53
9.13 1135 9.88 2.31 10.63 1.75 1138 1.41 1213 0.80 12.88 0.57
9.15 10.84 9.90 2.40 10.65 1.73 11.40 1.38 12.15 0.79 12.90 0.66
9.17 10.40 9.92 2.51 10.67 1.69 1142 1.34 12.17 0.79 12.92 0.77
9.19 9.88 9.94 2.61 10.69 1.66 1144 1.30 12.19 0.79 12.94 0.85
9.21 9.33 9.96 2.73 10.71 1.64 11.46 1.27 12.21 0.77 12.96 0.95
9.23 8.53 9.98 2.88 10.73 1.60 11.48 1.25 12.23 0.76 12.98 1.04
9.25 7.67 10.00 3.01 10.75 1.60 11.50 1.23 12.25 0.74 13.00 1.13
9.27 6.91 10.02 3.07 10.77 1.59 11.52 1.20 12.27 0.71 13.02 1.24
9.29 6.23 10.04 3.15 10.79 1.58 11.54 1.16 12.29 0.68 13.04 1.33
9.31 5.63 10.06 3.12 10.81 1.59 11.56 1.13 1231 0.66 13.06 1.44
9.33 5.13 10.08 3.12 10.83 1.63 11.58 1.10 12.33 0.65 13.08 1.56
9.35 4.61 10.10 2.99 10.85 1.68 11.60 1.07 12.35 0.64 13.10 1.66
9.38 4.21 10.13 2.85 10.88 1.75 11.63 1.04 12.38 0.62 13.13 1.72
9.40 3.91 10.15 2.75 10.90 1.84 11.65 1.01 12.40 0.62 13.15 1.62
9.42 3.64 10.17 2.63 10.92 1.97 1167 0.98 1242 0.60 13.17 1.52
9.44 3.38 10.19 2.53 10.94 2.11 11.69 0.94 12.44 0.60 13.19 1.39
9.46 3.16 10.21 2.44 10.96 2.24 11.71 0.89 12.46 0.58 13.21 1.24
9.48 3.01 10.23 2.34 10.98 2.40 1173 0.84 1248 0.57 13.23 1.13
9.50 2.86 10.25 2.25 11.00 2.55 11.75 0.83 12.50 0.57 13.25 1.00
9.52 2.74 10.27 2.19 11.02 2.68 11.77 0.81 12.52 0.57 13.27 0.90
9.54 2.62 10.29 2.13 11.04 2.79 11.79 0.79 12.54 0.55 13.29 0.82
9.56 2.51 10.31 2.07 11.06 2.86 11.81 0.77 12.56 0.55 1331 0.75
9.58 2.46 10.33 2.05 11.08 2.92 11.83 0.76 12.58 0.54 13.33 0.70
9.60 2.40 10.35 2.03 11.10 2.90 11.85 0.76 12.60 0.52 13.35 0.66
9.63 2.34 10.38 2.02 11.13 2.86 11.88 0.74 12.63 0.52 13.38 0.63
9.65 2.34 10.40 1.98 11.15 2.85 11.90 0.74 12.65 0.51 13.40 0.61
9.67 2.26 10.42 1.95 11.17 2.78 11.92 0.75 12.67 0.50 13.42 0.65
9.69 2.21 10.44 1.94 11.19 2.64 11.94 0.74 12.69 0.49 13.44 0.69
9.71 2.17 1046 1.92 11.21 2.46 11.96 0.75 12.71 0.48 13.46 0.54
9.73 2.14 1048 1.89 11.23 2.24 11.98 0.75 12.73 0.47 13.48 0.34
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Tiempo Voltaje Tiempo Voltaje Tiempo Voltaje Tiempo | Voltaje Tiempo Voltaje Tiempo Voltaje
(dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV)
13.50 0.27 14.25 -0.19 15.00 12.26 15.75 1.84 16.50 7.43 17.25 52.29
13.52 -0.08 14.27 -0.19 15.02 10.52 15.77 1.80 16.52 6.98 17.27 51.43
13.54 -0.13 14.29 -0.19 15.04 9.20 15.79 1.75 16.54 6.56 17.29 49.36
13.56 -0.15 1431 -0.19 15.06 8.30 1581 1.75 16.56 6.19 1731 46.50
13.58 -0.17 14.33 -0.19 15.08 7.63 15.83 1.77 16.58 5.82 17.33 41.25
13.60 -0.18 14.35 -0.19 15.10 7.28 15.85 1.78 16.60 5.46 17.35 35.97
13.63 -0.19 1438 -0.19 15.13 7.05 15.88 1.85 16.63 5.11 17.38 30.36
13.65 -0.19 14.40 -0.19 15.15 6.84 15.90 -6.03 16.65 4.77 17.40 26.86
13.67 -0.19 14.42 -0.19 15.17 6.72 15.92 0.62 16.67 4.48 17.42 2531
13.69 -0.19 14 .44 -0.19 15.19 6.65 15.94 5.93 16.69 4.17 1744 23.84
13.71 -0.19 14 .46 -0.19 15.21 6.45 15.96 -0.17 16.71 3.86 17 .46 22.37
13.73 -0.19 14.48 -0.19 15.23 6.14 15.98 -0.21 16.73 3.61 17.48 20.52
13.75 -0.19 14.50 -0.19 15.25 5.85 16.00 -0.20 16.75 3.39 17.50 18.97
13.77 -0.19 14.52 -0.19 15.27 5.55 16.02 -0.22 16.77 3.24 17.52 17.52
13.79 -0.19 14.54 -0.19 15.29 5.19 16.04 -0.21 16.79 3.08 17.54 16.44
13.81 -0.19 14.56 -0.19 1531 4.82 16.06 10.89 16.81 3.01 17.56 15.58
13.83 -0.19 14.58 -0.19 15.33 4.46 16.08 26.16 16.83 2.90 17.58 15.06
13.85 -0.19 14.60 -0.19 15.35 4.14 16.10 31.04 16.85 2.89 17.60 14.53
13.88 -0.19 14.63 -0.19 15.38 3.88 16.13 27.65 16.88 2.80 17.63 13.74
13.90 -0.19 14.65 -0.19 15.40 3.64 16.15 23.78 16.90 2.83 17.65 12.74
13.92 -0.19 1467 -0.19 1542 3.43 16.17 2344 16.92 2.88 17.67 11.76
13.94 -0.19 14.69 -0.19 15.44 3.25 16.19 23.06 16.94 4.40 17.69 10.90
13.96 -0.13 14.71 -0.19 15.46 3.11 16.21 22.00 16.96 6.91 17.71 10.17
13.98 -0.19 14.73 -0.19 1548 3.00 16.23 2092 16.98 9.67 17.73 9.56
14.00 -0.18 14.75 -0.19 15.50 2.91 16.25 19.66 17.00 6.62 17.75 8.99
14.02 -0.12 14.77 -0.19 15.52 2.78 16.27 18.09 17.02 5.08 17.77 8.63
14.04 -0.05 14.79 -0.18 15.54 2.65 16.29 16.48 17.04 16.48 17.79 8.42
14.06 -0.12 14.81 -0.19 15.56 2.55 16.31 14.84 17.06 40.07 17.81 7.90
14.08 -0.10 14.83 -0.19 15.58 2.47 16.33 13.47 17.08 42.10 17.83 7.53
14.10 -0.04 14.85 -0.19 15.60 2.37 16.35 12.26 17.10 56.44 17.85 7.29
1413 -0.10 14.88 -0.19 15.63 2.28 16.38 11.28 17.13 53.08 17.88 7.13
14.15 0.00 14.90 -0.19 15.65 2.21 16.40 1047 17.15 53.07 17.90 7.02
14.17 -0.14 14.92 0.24 15.67 2.16 16.42 9.78 17.17 54.34 17.92 6.95
14.19 -0.03 14.94 11.05 15.69 2.10 16.44 9.09 17.19 54.17 17.94 6.92
1421 -0.14 14.96 10.78 1571 2.01 16.46 8.51 17.21 53.69 17.96 6.91
14.23 -0.14 14.98 9.82 15.73 1.92 16.48 7.95 17.23 53.18 17.98 6.99
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Tiempo| Voltaje | Tiempo| Voltaje | Tiempo Voltaje Tiempo | Voltaje| Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje
(dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV)
18.00 7.26 18.75 2.24 19.50 1.94 20.25| 30.92 21.00 42.86 21.75 30.35
18.02 7.22 18.77 2.15 19.52 2.01 20.27| 29.85 21.02 46.11 21.77 29.06
18.04 7.32 18.79 2.09 19.54 2.07 20.29| 2904 21.04 46.42 21.79( 26.62
18.06 7.43[ 1881 2.04 19.56 2.13 2031| 2827 21.06 49.04 2181| 2474
18.08 7.52 18.83 1.95 19.58 2.18 2033 | 27.76 21.08 55.40 21.83( 24.15
18.10 7.61 18.85 1.88 19.60 2.22 2035| 2741 21.10 58.48 2185 2391
18.13 7.69( 18.88 1.84 19.63 2.22 2038 | 26.99 2113 59.47 21.88| 23.93
18.15 7.73 18.90 1.85 19.65 2.22 2040| 26.63 21.15 59.42 21.90( 24.24
18.17 7.76 18.92 1.90 19.67 2.22 2042 | 26.14 21.17 5841 2192 2457
18.19 7.68[ 1894 1.92 19.69 2.20 2044 | 2554 21.19 57.26 2194| 24.98
18.21 7.44 18.96 1.81 19.71 2.19 2046 | 24.79 21.21 55.84 21.96( 2559
18.23 7.10 18.98 1.66 19.73 2.16 2048 | 23.60 21.23 54.44 21.98( 20.00
18.25 6.77 19.00 1.61 19.75 2.14 2050 22.02 21.25 53.07 22.00 6.69
18.27 6.45 19.02 1.61 19.77 2.12 20.52| 19.19 21.27 51.90 22,02 30.24
18.29 6.19( 19.04 1.60 19.79 2.11 2054 | 17.74 21.29 50.87 22.04| 4731
1831 5.79 19.06 1.66 19.81 2.12 2056 | 16.76 2131 49.88 2206| 4511
18.33 5.41 19.08 1.67 19.83 2.13 2058 | 1591 21.33 48.88 22,08 50.11
18.35 5.13[ 19.10 1.63 19.85 2.03 2060| 1521 2135 4791 22.10| 64.05
18.38 4.89| 19.13 1.55 19.88 1.50 2063| 1455 2138 47.01 22.13| 6846
18.40 4.62 19.15 1.53 19.90 7.21 2065| 1401 21.40 46.17 2215 6943
1842 4.29| 19.17 1.52 19.92 27.17 2067 | 1349 2142 4547 22.17| 69.81
18.44 4.07 19.19 1.50 19.94 37.92 2069| 1301 21.44 4493 22.19( 69.19
18.46 3.86 19.21 1.44 19.96 39.13 2071 1265 21.46 4421 22.21| 68.10
1848 3.66 19.23 1.36 19.98 38.82 20.73| 12.25 2148 43.24 22.23| 6741
18.50 3.48 19.25 1.35 20.00 41.05 20.75| 1194 21.50 42.12 22.25( 6647
18.52 3.32 19.27 1.37 20.02 43.70 20.77| 1158 21.52 40.54 2227| 6544
18.54 3.19 19.29 1.39 20.04 48.81 20.79| 1133 2154 38.07 22.29| 6440
18.56 3.06 19.31 1.43 20.06 50.80 2081| 11.16 21.56 36.25 2231 63.16
18.58 2.97| 1933 1.48 20.08 49.76 2083 11.12 21.58 35.70 2233| 6165
18.60 2.85| 1935 1.52 20.10 4781 2085 11.13 21.60 35.25 2235| 60.26
18.63 2.75 19.38 1.54 20.13 45.24 20.88| 11.20 21.63 34.77 2238 5892
18.65 2.66| 1940 1.56 20.15 43.08 2090| 1166 21.65 34.23 2240| 57.63
18.67 2.57 19.42 1.59 20.17 40.65 2092| 12.00 21.67 33.64 2242 5631
18.69 2.48 19.44 1.69 20.19 38.09 2094 9.67 21.69 33.01 2244 5445
1871 2.40| 1946 1.78 20.21 34.64 2096| 15.95 2171 32.29 2246| 5172
18.73 2.32 19.48 1.86 20.23 32.12 2098 | 3731 21.73 31.43 2248 48.84

95




Tiempo| Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo| Voltaje | Tiempo | Voltaje| Tiempo | Voltaje
(dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV)
22.50 46.93 23.25 52.00 24.00 38.72 24.75 50.30 2550 3134 26.25 16.01
22.52 45.25 23.27 51.61 24.02 45.35 24.77 49.98 2552| 30.64 26.27 15.89
22.54 43.42 23.29 50.76 24.04 46.45 24.79 49.84 25.54| 30.03 26.29 15.68
2256| 40.30 2331 50.44 24.06 4795| 2481 49.78 25.56| 2947 2631 1547
22.58 38.36 23.33 50.26 24.08 55.83 24.83 49.57 2558| 2894 26.33 15.20
22.60 37.01 23.35 49.57 24.10 58.52 24.85 49.64 25.60| 2840 26.35 14.81
2263| 35.59 2338 49.12 24.13 5765| 24.88| 49.60 2563| 27.87 26.38 1436
22.65 34.10 23.40 48 47 24.15 57.07 24.90 49.60 2565| 27.25 26.40 13.89
22.67 32.53 2342 47.58 24.17 57.72 24.92 49.69 2567| 26.53 26.42 1347
2269 30.80 2344 46.97 24.19 58.73| 2494 4991 2569| 2555 26.44 13.10
22.71 28.95 23.46 46.59 2421 58.80 24.96 50.13 2571 2441 26.46 12.76
22.73 26.67 2348 45.69 24.23 58.76 24.98 50.33 2573 2344 26.48 12.45
22.75 23.97 23.50 4511 24.25 58.49 25.00 5047 25.75| 22.68 26.50 12.12
22.77 21.80 23.52 4471 24.27 58.09 25.02 50.46 2577 22.00 26.52 11.78
22.79 19.97 23.54 44.09 24.29 57.56| 25.04[ 5036 25.79| 2131 26.54 1142
2281 18.57 23.56 43.82 2431 57.01 25.06 50.18 25.81| 20.66 26.56 11.09
22.83 17.28 23.58 43.58 2433 56.20 25.08 49.95 25.83| 19.99 26.58 10.77
22.85 1643 23.60 43.21 2435 5595| 25.10( 4963 2585| 1936 26.60 1045
22.88 16.03 23.63 42.98 24.38 55.78 25.13 49.34 25.88| 18.79 26.63 10.15
22.90 15.74 23.65 42.68 24 .40 55.45 25.15 49.26 2590 17.99 26.65 9.80
22.92 15.66 2367 42.16 2442 55.20| 2517 49.20 2592 17.14 26.67 9.52
22.94 15.83 23.69 41.79 24 .44 55.08 25.19 49.07 2594| 16.76 26.69 9.25
22.96 16.17 23.71 41.06 24 .46 54.71 25.21 48.86 2596| 16.39 26.71 9.00
22.98 16.72 23.73 40.10 2448 5421 25.23 48.60 2598| 16.21 26.73 8.78
23.00 1743 23.75 39.27 24.50 53.73 25.25 48.23 26.00| 16.16 26.75 8.56
23,02 18.22 23.77 38.24 24.52 53.39 25.27 47.79 2602| 16.08 26.77 8.32
23.04 19.03 23.79 36.78 24.54 53.05 25.29 47.32 26.04| 16.04 26.79 8.08
23.06 19.95 23.81 34.03 24.56 52.71 2531 46.69 26.06| 16.06 26.81 7.91
23.08| 20.88 23.83 32.10 24.58 5244| 2533 4598 26.08| 16.10 26.83 7.70
23.10 13.28 23.85 31.00 24.60 52.12 2535 45.19 26.10| 16.18 26.85 7.55
23.13 45 .66 23.88 29.80 24 .63 51.66 25.38 44.22 26.13| 16.24 26.88 7.44
23.15| 5146 23.90 28.73 2465 5148| 2540 4246 26.15| 16.29 26.90 7.43
23.17 53.82 23.92 28.54 24 .67 51.15 2542 39.79 26.17| 16.28 26.92 7.51
23.19 53.68 23.94 28.79 24.69 51.01 25.44 36.72 26.19| 16.26 26.94 7.64
2321| 53.23 23.96 28.97 24.71 5083| 2546 3463 26.21| 16.20 26.96 7.82
23.23 52.46 23.98 12.71 24.73 50.58 2548 32.44 26.23| 16.11 26.98 8.09
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Tiempo| Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo [ Voltaje
(dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV)
27.00 8.79 27.75 18.78 28.50 12.44 29.25 57.81 30.00 67.53 30.75 28.88
27.02 4.63 27.77 18.69 28.52 12.25 29.27 56.95 30.02 65.85 30.77 27.11
27.04 10.48 27.79 18.57 28.54 11.93 29.29 56.17 30.04 64.90 30.79 25.26
2706| 45.24 27.81 18.27 28.56 1157 2931 55.43 30.06 64.18 30.81 2494
27.08 45.83 27.83 17.83 28.58 11.24 29.33 54.59 30.08 63.45 30.83 24.28
27.10 47.16 27.85 17.30 28.60 10.97 29.35 53.73 30.10 62.57 30.85 9.69
27.13] 53.59 27.88 16.78 28.63 10.56 29.38 52.82 30.13 61.60 30.88 26.30
27.15 57.95 27.90 15.98 28.65 10.09 29.40 51.67 30.15 60.39 30.90 49.84
27.17 55.89 27.92 15.14 28.67 9.67 29.42 50.17 30.17 58.95 30.92 45 .44
27.19| 5474 2794 14.70 28.69 9.32 29.44 48.38 30.19 57.45 30.94 59.14
27.21 53.48 27.96 14.39 28.71 9.07 29.46 45 .86 30.21 55.94 30.96 59.21
27.23 52.32 27.98 14.28 28.73 8.89 29.48 4292 30.23 5451 30.98 61.76
2725 52.02 28.00 13.98 28.75 8.63 29.50 40.71 30.25 53.08 31.00 62.46
27.27 50.96 28.02 13.83 28.77 8.42 29.52 38.16 30.27 51.81 31.02 61.78
27.29| 50.71 28.04 13.74 28.79 8.19 29.54 36.53 30.29 50.59 31.04 61.17
2731 5024 28.06 13.63 28.81 8.01 29.56 35.25 3031 4941 31.06 60.86
27.33 49.87 28.08 13.66 28.83 7.87 29.58 34.05 30.33 48.29 31.08 60.45
2735| 49.57 28.10 13.65 28.85 7.78 29.60 32.87 30.35 47.38 31.10 60.06
2738 4944 28.13 13.52 28.88 7.72 29.63 31.74 30.38 46.62 31.13 60.09
27.40 48.42 28.15 1344 28.90 7.71 29.65 30.65 30.40 46.06 31.15 60.02
2742 33.84 28.17 1334 28.92 7.68 29.67 2949 3042 45.64 31.17 59.94
27.44 29.14 28.19 13.25 28.94 2.42 29.69 28.23 30.44 45.35 31.19 59.89
27.46 28.62 28.21 13.10 28.96 35.47 29.71 26.77 30.46 45.25 31.21 59.72
27.48 27.20 28.23 12.92 28.98 58.90 29.73 25.34 3048 4521 31.23 5943
27.50 26.43 28.25 12.73 29.00 64.35 29.75 23.67 30.50 45.26 31.25 58.99
27.52 25.21 28.27 12.61 29.02 64.49 29.77 21.16 30.52 4534 31.27 58.62
27.54 24.60 28.29 12.51 29.04 63.83 29.79 18.73 30.54 45.22 31.29 58.54
27.56 24.02 28.31 12.45 29.06 63.51 29.81 17.28 30.56 4463 3131 58.49
2758 23.27 2833 1223 29.08 63.02 29.83 16.13 30.58 42.90 31.33 57.59
2760 2252 28.35 12.10 29.10 62.68 29.85 1532 30.60 40.06 31.35 56.94
27.63 21.66 28.38 12.08 29.13 62.15 29.88 1491 30.63 37.20 31.38 56.32
2765| 20.87 28.40 12.06 29.15 61.71 29.90 2.90 30.65 35.20 31.40 55.71
27.67 20.00 28.42 12.09 29.17 61.01 29.92 23.81 30.67 34.10 31.42 54.85
27.69 19.37 28.44 12.21 29.19 60.26 29.94 52.60 30.69 33.06 3144 53.55
27.71 18.96 2846 1234 29.21 59.42 29.96 69.42 30.71 32.07 31.46 51.08
27.73 18.82 28.48 12.40 29.23 58.58 29.98 69.42 30.73 30.81 31.48 47 41
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Tiempo| Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo Voltaje
(dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV) (dias) (mV)
31.50 43.92 32.25 59.53 33.00 54.02 33.75 19.85
31.52 41.24 32.27 57.86 33.02 45.90 33.77 1891
31.54 39.56 32.29 56.75 33.04 45.35 33.79 18.05
3156| 38.00 3231 55.63 33.06 43.77 33.81 17.33
31.58 36.49 32.33 54 .49 33.08 43.19 33.83 16.82
31.60 35.00 32.35 53.24 33.10 43.11 33.85 16.76
3163| 3344 32.38 51.72 33.13 43.18 33.88 17.15
31.65 31.73 32.40 4945 33.15 43.40 33.90 16.97
31.67 29.88 3242 45.60 33.17 43.69 33.92 17.04
3169| 2797 3244 41.19 33.19 44.06 33.94 17.18
31.71 26.17 32.46 37.45 33.21 4451 33.96 5.08
31.73 24.56 32.48 35.59 33.23 4499 33.98 38.13
31.75 23.17 32.50 34.17 33.25 4547 34.00 40.03
31.77 22.10 32.52 32.82 33.27 46.10 34.02 45.12
3179 2131 32.54 3151 33.29 46.67 34.04 58.88
3181| 20.63 32.56 30.23 3331 47.09 34.06 51.18
31.83 12.82 32.58 28.81 33.33 47 44 - -
31.85 17.81 32.60 27.09 33.35 48.60 - -
31.838| 75.90 32.63 25.28 3338 48.34 - -
31.90 84.76 32.65 23.58 33.40 47.12 - -
3192| 84.25 32.67 2194 3342 44.73 - -
31.94 79.38 32.69 20.37 33.44 40.56 - -
31.96 78.16 32.71 18.93 33.46 37.34 - -
31.98 76.83 32.73 17.78 33.48 34.44 - -
32.00 75.02 32.75 16.75 33.50 32.58 - -
32.02 74.44 32.77 8.47 33.52 31.66 - -
3204 7030 32.79 42.13 33.54 30.88 - -
32.06 67.07 32.81 66.96 33.56 30.11 - -
3208| 68.84 32.83 7240 33.58 29.29 - -
32.10( 68381 32.85 7047 33.60 28.39 - -
32.13 65.54 32.88 67.19 33.63 27.34 - -
32.15| 64.27 32.90 65.36 33.65 26.05 - -
32.17 63.41 32.92 64.02 33.67 24.70 - -
32.19 62.61 32.94 56.57 33.69 23.36 - -
3221 61.73 32.96 56.09 33.71 22.08 - -
32.23 60.87 32.98 56.01 33.73 20.93 - -
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Valores de voltaje en la etapa 2

Tiempo | Voltaje| Tiempo| Voltaje| Tiempo| Voltaje| Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje
(dias) [(mV) |[(dias) |(mV) | (dias) |(mV) |(dias) |(mV) (dias) | (mV) |(dias) |(mV)
0.00| 53.59 0.63| 18.78 1.25| 12.08 1.88| 64.35 2.50( 31.74 3.13| 53.08
0.02| 57.95 0.65| 18.69 1.27| 12.06 1.90| 64.49 2.52| 30.65 3.15| 51381
0.04| 55.89 0.67| 18.57 1.29| 12.09 1.92| 63.83 2.54| 29.49 3.17| 50.59
0.06| 54.74 0.69| 18.27 1.31 1221 1.94| 6351 2.56| 28.23 3.19| 4941
0.08| 53.48 0.71| 17.83 1.33] 1234 1.96| 63.02 2.58| 26.77 3.21| 48.29
0.10| 52.32 0.73| 17.30 1.35| 12.40 1.98| 62.68 2.60( 25.34 3.23| 47.38
0.13| 52.02 0.75| 16.78 1.38| 12.44 2.00( 62.15 2.63| 23.67 3.25( 46.62
0.15| 50.96 0.77| 15.98 1.40| 12.25 2.02| 61.71 2.65| 21.16 3.27| 46.06
0.17| 50.71 0.79| 15.14 1.42| 11.93 2.04| 61.01 2.67| 18.73 3.29| 45.64
0.19| 50.24 0.81| 14.70 1.44| 1157 2.06| 60.26 2.69( 17.28 3.31 45.35
0.21| 49.87 0.83| 14.39 1.46| 11.24 2.08| 5942 2.71| 16.13 3.33| 45.25
0.23| 49.57 0.85| 14.28 1.48| 10.97 2.10| 58.58 2.73| 15.32 3.35( 45.21
0.25| 49.44 0.88| 13.98 1.50| 10.56 2.13| 57.381 2.75| 1491 3.38| 45.26
0.27| 48.42 0.90| 13.83 1.52| 10.09 2.15| 56.95 2.77 2.90 3.40| 45.34
0.29| 33.84 0.92| 13.74 1.54| 9.67 2.17| 56.17 2.79| 2381 3.42( 45.22
0.31| 29.14 0.94| 13.63 1.56|] 9.32 2.19| 5543 2.81| 52.60 3.44| 44.63
0.33| 28.62 0.96| 13.66 1.58| 9.07 2.21| 54.59 2.83| 69.42 3.46( 42.90
0.35| 27.2 0.98| 13.65 1.60| 8.89 2.23| 53.73 2.85| 69.42 3.48| 40.06
0.38| 26.43 1.00f 13.52 1.63| 8.63 2.25| 52.82 2.88| 67.53 3.50( 37.20
0.40| 25.21 1.02| 13.44 1.65| 8.42 2.27| 51.67 2.90| 65.85 3.52| 35.20
0.42| 246 1.04| 13.34 1.67| 8.19 2.29 50.17 2.92 64.90 3.54| 34.10
0.44| 24.02 1.06| 13.25 1.69| 8.01 2.31| 48.38 2.94| 64.18 3.56| 33.06
0.46| 23.27 1.08| 13.10 1.71| 7.87 2.33| 45.86 2.96| 63.45 3.58( 32.07
0.48| 22.52 1.10f 1292 1.73| 7.78 2.35( 4292 2.98| 62.57 3.60( 30.81
0.50| 21.66 1.13| 12.73 1.75| 7.72 2.38| 40.71 3.00f 61.60 3.63| 28.88
0.52| 20.87 1.15| 1261 177\ 7.71 2.40| 38.16 3.02| 60.39 3.65( 27.11
0.54 20 1.17| 1251 1.79] 7.68 2.42| 36.53 3.04| 58.95 3.67| 25.26
0.56| 19.37 1.19| 1245 1.81| 2.42 2.44| 35.25 3.06| 57.45 3.69| 24.94
0.58| 18.96 1.21 12.23 1.83| 35.47 2.46| 34.05 3.08| 55.94 3.71| 24.28
0.60| 18.82 1.23| 12.10 1.85| 58.90 2.48| 32.87 3.10| 5451 3.73] 9.69
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Tiempo | Voltaje| Tiempo| Voltaje| Tiempo| Voltaje| Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje
(dias) [(mV) |[(dias) |(mV) | (dias) |(mV) |(dias) |(mV) (dias) | (mV) |(dias) |(mV)
3.75| 26.30 4.38| 43.92 5.00| 65.54 5.63| 16.75 6.25| 48.34 6.88( 40.00
3.77| 49.84 4.40( 41.24 5.02| 64.27 5.65 8.47 6.27| 47.12 6.90| 60.00
3.79| 4544 4.42| 39.56 5.04| 6341 5.67| 42.13 6.29| 44.73 6.92| 58.88
3.81| 59.14 4.44| 38.00 5.06| 62.61 5.69| 66.96 6.31| 40.56 6.94| 51.18
3.83| 59.21 4.46| 36.49 5.08| 61.73 5.71| 7240 6.33| 37.34 6.96( 50.62
3.85| 61.76 4.48| 35.00 5.10| 60.87 5.73| 7047 6.35| 34.44 6.98( 49.81
3.88| 62.46 4.50| 33.44 5.13| 59.53 5.75| 67.19 6.38| 32.58 7.00( 49.19
3.90| 61.78 4,52 31.73 5.15| 57.86 5.77| 65.36 6.40( 31.66 7.02( 48.90
3.92| 61.17 4.54| 29.88 5.17| 56.75 5.79| 64.02 6.42| 30.88 7.04( 48.52
3.94| 60.86 4.56| 27.97 5.19| 55.63 5.81| 56.57 6.44| 30.11 7.06| 48.21
3.96| 60.45 4.58| 26.17 5.21| 5449 5.83| 56.09 6.46| 29.29 7.08( 48.03
3.98( 60.06 4.60| 24.56 5.23| 53.24 5.85| 56.01 6.48| 28.39 7.10( 47.91
4.00| 60.09 4.63| 23.17 5.25| 51.72 5.88| 54.02 6.50( 27.34 7.13| 47.68
4.02| 60.02 4.65| 22.10 5.27| 49.45 5.90| 45.90 6.52| 26.05 7.15( 47.32
4.04| 59.94 4.67| 2131 5.29| 45.60 5.92| 45.35 6.54| 24.70 7.17| 47.00
4.06| 59.89 4.69| 20.63 5.31] 41.19 5.94| 43.77 6.56| 23.36 7.19| 46.68
4.08| 59.72 4.71| 12.82 5.33| 3745 5.96| 43.19 6.58| 22.08 7.21| 46.37
4.10| 59.43 4.73| 17.81 5.35| 35.59 5.98 43.11 6.60| 20.93 7.23| 45.99
4.13| 58.99 4.75| 75.90 5.38| 34.17 6.00| 43.18 6.63| 19.85 7.25( 45.56
4.15| 58.62 4.77| 84.76 5.40| 32.82 6.02| 43.40 6.65| 1891 7.27| 4493
4.17| 58.54 4.79| 84.25 5.42| 3151 6.04| 43.69 6.67| 18.05 7.29( 43.83
4.19| 58.49 4.81| 79.38 5.44| 30.23 6.06| 44.06 6.69| 17.33 7.31| 41.78
4.21| 57.59 4.83| 78.16 5.46| 28.81 6.08| 44.51 6.71| 16.82 7.33| 38.55
4.23| 56.94 4.85| 76.83 5.48| 27.09 6.10( 44.99 6.73| 16.76 7.35| 36.38
4.25| 56.32 4.88| 75.02 5.50| 25.28 6.13| 4547 6.75| 17.15 7.38( 3342
4.27| 55.71 4.90| 74.44 5.52| 23.58 6.15| 46.10 6.77| 16.97 7.40( 31.66
4.29| 54.85 4.92| 70.30 5.54| 21.94 6.17| 46.67 6.79| 17.04 7.42| 30.54
4.31| 53.55 4.94| 67.07 5.56| 20.37 6.19| 47.09 6.81| 17.18 7.44 29.56
4.33| 51.08 4.96| 68.84 5.58| 18.93 6.21| 47.44 6.83 5.08 7.46( 28.55
4.35| 4741 4.98| 68.81 5.60| 17.78 6.23| 48.60 6.85| 38.13 7.48| 27.61
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Tiempo | Voltaje| Tiempo| Voltaje| Tiempo| Voltaje| Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje
(dias) [(mV) |[(dias) |(mV) | (dias) |(mV) |(dias) |(mV) (dias) | (mV) |(dias) |(mV)
7.50( 26.53 8.13| 10.86 8.75| 4.21 9.38( 20.38| 10.00| 74.64| 1063 11.96
7.52| 25.25 8.15| 10.37 8.77| 4.27 9.40( 18.86| 10.02| 66.62| 10.65| 12.42
7.54 23.92 8.17| 9.86 8.79| 4.36 9.42| 17.45| 10.04| 58.18| 1067 1243
7.56( 22.59 8.19| 9.34 8.81| 2.62 9.44| 16.16| 10.06| 54.34| 10.69| 11.96
7.58| 21.24 8.21| 8.88 8.83| 51.00 9.46| 15.03| 10.08| 50.25| 10.71| 11.05
7.60( 19.99 8.23| 8.47 8.85| 53.50 9.48| 14.01| 10.10| 45.54| 10.73| 10.63
7.63| 18.88 8.25| 8.08 8.88| 58.61 9.50( 13.09| 10.13| 40.63| 10.75 10.71
7.65| 1794 8.27| 7.71 8.90| 63.77 9.52| 12.30( 10.15| 35.83| 10.77| 10.63
7.67| 17.15 8.29| 7.36 8.92| 66.73 9.54( 11.62| 10.17| 31.16| 10.79| 10.55
7.69( 16.52 8.31| 7.06 8.94| 67.97 9.56( 11.03| 10.19| 26.92| 10.81| 10.84
7.71] 16.03 8.33| 6.79 8.96| 67.97 9.58( 10.55| 10.21| 23.20| 10.83| 10.99
7.73| 15.70 8.35| 6.52 8.98| 67.33 9.60( 10.18| 10.23| 19.50| 10.85| 11.43
7.75| 15.50 8.38| 6.27 9.00| 66.14 9.63 9.87| 10.25| 17.39| 10.88 5.23
7.77| 1546 8.40| 6.05 9.02| 64.57 9.65 9.64| 10.27| 15.94| 10.90| 48.30
7.79| 15.46 8.42| 5.85 9.04| 62.69 9.67 9.60| 10.29| 14.77| 10.92| 61.40
7.81| 1546 8.44| 5.65 9.06| 60.61 9.69 9.45| 10.31| 14.21| 1094 54.21
7.83| 15.33 8.46| 5.46 9.08| 58.35 9.71 9.44| 10.33| 13.86| 10.96( 49.03
7.85| 15.14 8.48| 5.25 9.10| 55.81 9.73 9.50| 10.35| 13.65| 10.98| 45.28
7.88( 14.99 8.50| 5.07 9.13| 5146 9.75 9.65| 10.38| 13.46| 11.00( 41.63
7.90( 14.92 8.52| 4.89 9.15| 45.73 9.77 9.94| 1040| 13.36| 11.02( 37.53
7.92| 14.78 8.54| 4.73 9.17| 41.19 9.79| 29.02| 1042| 12.77| 11.04| 33.38
7.94| 1461 8.56| 4.58 9.19| 38.28 9.81| 10.76f 10.44| 10.82| 11.06| 34.19
7.96| 1441 8.58| 4.44 9.21| 35.95 9.83 5.44| 1046( 9.24| 11.08| 35.08
7.98| 14.17 8.60| 4.32 9.23| 33.83 9.85| 43.87| 10.48| 8.89| 11.10( 34.73
8.00| 13.79 8.63| 4.22 9.25| 31.70 9.88| 52.50| 10.50| 9.26] 11.13| 34.21
8.02| 13.34 8.65| 4.14 9.27| 29.62 9.90( 67.20| 10.52 9.75| 11.15| 33.52
8.04| 12.84 8.67| 4.12 9.29| 27.62 9.92| 81.86| 10.54| 1031 11.17| 32.89
8.06| 12.33 8.69| 4.12 9.31| 25.68 9.94( 81.13| 10.56| 10.80| 11.19( 32.12
8.08| 11.83 8.71| 4.15 9.33| 23.78 9.96| 80.47| 1058 11.22| 11.21| 31.60
8.10| 11.34 8.73| 4.17 9.35| 22.01 9.98| 77.73| 10.60| 11.54| 11.23| 30.93
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Tiempo | Voltaje
(dias) (mV)
11.25| 3046
11.27| 30.16
11.29| 29.86
1131 29.52
11.33| 29.15
11.35| 28.74
11.38| 28.06
11.40| 26.99
1142 25.49
1144 2324
1146| 1994
1148 17.13
1150 1444
1152 1294
1154 12.17
1156 11.59
1158 11.14
11.60| 10.84
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Valores de voltaje en la etapa 3

Tiempo | Voltaje| Tiempo | Voltaje| Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje
(dias) |[(mV) |[(dias) |(mV) |[(dias) [(mV) (dias) | (mV) (dias) | (mV) |(dias) [(mV)
0.00| 19.76 0.63| 62.65 1.25| 66.12 1.88| 31.53 2.50( 17.53 3.13 7.50
0.02] 3.68 0.65| 61.93 1.27| 65.62 1.90( 31.22 2.52| 17.06 3.15 7.26
0.04| 45.00 0.67| 61.18 1.29| 65.21 1.92| 31.04 2.54( 16.58 3.17 7.04
0.06| 68.86 0.69| 60.49 1.31| 64091 1.94] 31.02 2.56( 16.10 3.19 6.82
0.08| 68.04 0.71| 59.67 1.33| 64.71 1.96| 30.96 2.58| 15.64 3.21 6.59
0.10| 67.50 0.73| 58.89 1.35| 64.15 1.98| 30.85 2.60( 15.19 3.23 6.38
0.13| 67.27 0.75| 58.07 1.38| 63.39 2.00f 30.72 2.63| 14.74 3.25 6.19
0.15| 67.20 0.77| 57.57 1.40( 62.28 2.02| 30.53 2.65| 14.27 3.27 5.97
0.17| 67.06 0.79| 56.99 1.42| 60.26 2.04| 3037 2.67| 13.79 3.29 5.74
0.19| 67.22 0.81| 56.40 1.44| 58.30 2.06| 30.14 2.69( 13.33 3.31 5.54
0.21| 67.48 0.83| 55.90 1.46| 56.78 2.08| 2932 2.71| 12.88 3.33 5.36
0.23| 67.65 0.85| 55.53 1.48| 54.85 2.10| 28.66 2.73| 1246 3.35 5.18
0.25| 67.80 0.88| 63.93 1.50| 52.82 2.13| 28.49 2.75( 12.05 3.38 5.02
0.27| 67.69 0.90| 58.18 1.52| 50.33 2.15| 2758 2.77| 11.68 3.40 4.85
0.29| 67.53 0.92| 55.52 1.54| 47.66 2.17| 26.76 2.79( 1132 3.42 4.70
0.31| 67.20 0.94| 55.07 1.56( 45.09 2.19| 26.03 2.81| 10.96 3.44 4.55
0.33| 67.36 0.96| 46.46 1.58| 42.82 2.21| 2533 2.83( 10.64 3.46 4.40
0.35| 66.88 0.98| 3.45 1.60| 41.25 2.23| 2464 2.85( 10.34 3.48 4.24
0.38| 66.89 1.00( 69.65 1.63| 40.05 2.25| 2399 2.88( 10.10 3.50 4.09
0.40| 67.21 1.02| 75.68 1.65| 3893 2.27| 2333 2.90f 9.89 3.52 3.95
0.42| 66.63 1.04| 74.53 1.67| 38.00 2.29| 2272 292 9.71 3.54 3.82
0.44| 66.69 1.06| 7261 1.69| 37.21 2.31 2217 2.94( 9.55 3.56 3.69
0.46| 66.94 1.08| 71.25 1.71| 36.50 2.33| 2162 2.96( 9.38 3.58 3.58
0.48| 66.53 1.10( 70.18 1.73| 35.82 2.35| 21.09 2.98( 9.20 3.60 3.47
0.50| 66.18 1.13| 69.36 1.75| 35.11 2.38| 20.55 3.00f 9.02 3.63 3.33
0.52| 65.72 1.15| 68.67 1.77| 34.48 2.40| 20.03 3.02| 8.82 3.65 3.17
0.54| 65.22 1.17| 67.93 1.79| 33.84 2.42| 19.52 3.04| 8.57 3.67 2.98
0.56| 64.65 1.19| 67.49 1.81| 33.16 2.44| 19.01 3.06| 8.31 3.69 2.76
0.58| 63.92 1.21| 66.85 1.83| 32.50 2.46| 1851 3.08| 8.03 3.71 2.54
0.60| 63.35 1.23| 66.48 1.85| 31.95 2.48| 17.99 3.10( 7.75 3.73 2.34
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Tiempo | Voltaje| Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje| Tiempo| Voltaje| Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje
(dias) [ (mV) |(dias) |(mV) (dias) | (mV) [(dias) |(mV) [ (dias) (mV) (dias) | (mV)
3.75| 2.15 4.38] 4041 5.00f 0.00 5.63| 41.51 6.25| 4281 6.88 25.95
3.77] 1.98 4.40| 39.61 5.02 0.00 5.65| 40.88 6.27| 4217 6.90 24.88
3.79| 1.94 4.42] 38.50 5.04( 43.53 5.67| 40.28 6.29| 41.72 6.92 23.26
3.81| -0.20 4.44| 37.83 5.06| 46.82 5.69| 39.66 6.31] 41.21 6.94 22.52
3.83| -0.20 4.46| 38.15 5.08| 44.48 5.71| 39.08 6.33| 40.66 6.96 21.76
3.85| 12.55 4.48| 38.19 5.10( 40.89 5.73| 38.52 6.35| 40.13 6.98 21.40
3.88| 62.88 4.50| 37.34 5.13| 43.64 5.75| 38.09 6.38| 39.62 7.00 21.20
3.90( 71.07 4,52 36.37 5.15| 47.33 5.77| 37.88 6.40 39.07 7.02 44.03
3.92| 73.98 4.54| 3540 5.17| 49.21 5.79| 37.35 6.42| 38.55 7.04 60.63
3.94| 76.89 4.56| 34.52 5.19| 51.00 5.81| 36.81 6.44| 38.03 7.06 2.86
3.96| 77.59 4.58| 33.68 5.21| 5044 5.83| 36.29 6.46| 37.53 7.08 0.00
3.98| 77.54 4.60| 32.80 5.23| 50.62 5.85| 33.70 6.48| 37.05 7.10 41.49
4.00| 77.03 4.63| 31.83 5.25( 50.58 5.88| 25.50 6.50| 36.55 7.13 45.44
4.02| 78.15 4.65| 30.75 5.27| 50.16 5.90| 29.31 6.52| 36.06 7.15 4541
4.04| 79.16 4.67| 29.51 5.29( 49.98 5.92| 28.64 6.54| 35.57 7.17 45.93
4.06| 79.33 4.69| 28.07 5.31| 49.82 5.94| 28.78 6.56| 35.08 7.19 45.92
4.08| 54.00 4.71] 26.60 5.33| 49.59 5.96| 28.10 6.58| 34.60 7.21 45.92
4.10| 53.83 4.73] 25.20 5.35| 4941 5.98| 26.64 6.60| 34.12 7.23 45.73
4.13| 53.10 475 23.79 5.38| 49.20 6.00( 20.79 6.63| 33.62 7.25 45.09
4.15| 51.90 4.77] 2221 5.40( 48.99 6.02( 18.69 6.65| 33.12 7.27 44.16
4.17| 50.78 4.79] 20.33 5.42| 48.72 6.04| 17.21 6.67| 32.57 7.29 43.64
4.19| 49.74 4.81| 18.39 5.44| 48.32 6.06| 9.04 6.69| 32.01 7.31 43.05
4.21| 48.88 4.83| 16.64 5.46( 47.79 6.08( 0.00 6.71) 3145 7.33 42.37
4.23| 47.98 4.85| 15.21 5.48| 47.08 6.10( 0.00 6.73| 30.83 7.35 41.70
4.25| 47.02 4.88| 14.00 5.50( 46.15 6.13( 26.00 6.75| 30.26 7.38 41.01
4.27| 45091 4.90| 10.79 5.52| 45.20 6.15( 35.74 6.77| 29.79 7.40 40.23
4.29| 45.05 4.92 0.00 5.54| 44.36 6.17| 43.51 6.79| 29.15 7.42 39.59
4.31| 40.56 4.94 0.00 5.56| 43.60 6.19( 44.20 6.81| 28.53 7.44 39.02
4.33| 28.86 4.96 0.00 5.58( 42.87 6.21| 43.65 6.83| 27.75 7.46 38.36
4.35| 41.11 4.98 0.00 5.60| 42.16 6.23| 43.04 6.85| 26.90 7.48 37.78
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Tiempo | Voltaje| Tiempo [ Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje| Tiempo| Voltaje
(dias) | (mV) [ (dias) (mV) (dias) | (mV) (dias) | (mV) (dias) | (mV) |(dias) [(mV)
7.50| 37.26 8.13| 44.00 8.75| 20.74 9.38] 2966| 10.00( 18.15| 10.63| 13.31
7.52| 36.46 8.15| 45.60 8.77| 2048 9.40( 29.14( 10.02( 17.97| 10.65( 13.18
7.54| 35.88 8.17| 35.55 8.79| 20.11 9.42| 2862| 10.04| 17.75| 10.67| 13.09
7.56| 35.46 8.19| 36.54 8.81| 19.56 9.44| 28.12| 10.06| 17.49| 10.69| 1297
7.58| 35.09 8.21 37.32 8.83| 19.04 9.46| 2759 10.08| 17.16| 10.71| 12.86
7.60 34.59 8.23| 37.12 8.85| 18.40 9.48| 27.03| 10.10( 16.85| 10.73| 12.75
7.63| 34.11 8.25 36.73 8.88| 17.17 9.50| 26.44| 10.13| 16.40| 10.75| 12.69
7.65| 33.56 8.27| 36.00 8.90 0.00 9.52| 23.74 10.15( 15.93( 10.77| 12.65
7.67| 33.19 8.29| 35.54 8.92 6.80 9.54| 2264| 10.17| 1542| 10.79| 12.54
7.69| 32.68 8.31| 35.11 8.94| 29.39 9.56| 22.00| 10.19| 15.09| 10.81| 11.40
7.71] 32.19 8.33|] 34.58 8.96| 3394 9.58 2153 10.21| 15.11| 10.83| 1097
7.73| 31.75 8.35| 34.18 8.98| 34.70 9.60| 21.13| 10.23| 15.25| 10.85| 13.02
7.75| 31.52 8.38| 33.58 9.00f 34.68 9.63| 20.77| 1025 1535 10.88| 12.78
7.77| 3150 8.40( 33.04 9.02| 36.09 9.65| 20.47| 10.27| 15.31| 1090| 1293
7.79| 31.18 8.42| 3251 9.04| 3647 9.67| 20.18| 10.29| 15.31| 10.92| 13.17
7.81| 30.77 8.44( 3193 9.06| 36.50 9.69| 1991| 1031| 1532 1094| 1351
7.83| 3047 8.46| 31.38 9.08| 36.35 9.71| 1964| 1033| 15.27| 10.96 0.93
7.85| 30.11 8.48| 30.77 9.10f 36.11 9.73| 19.41| 1035| 1521 10.98 0.00
7.88| 22.48 8.50| 30.11 9.13| 35.78 9.75 19.24( 10.38| 15.13| 11.00 0.00
7.90( 20.14 8.52| 2941 9.15| 35.39 9.77| 19.23| 10.40| 1500 11.02 0.00
7.92 0.00 8.54| 28.75 9.17| 35.04 9.79| 19.18| 10.42| 1487 11.04 0.74
7.94| 9.9 8.56| 28.06 9.19| 34.63 9.81| 19.12( 1044| 14.71| 11.06| 23.80
7.96| 3892 8.58| 27.35 9.21| 34.18 9.83| 19.05| 10.46| 1458 11.08| 31.92
7.98| 4494 8.60| 26.36 9.23| 33.76 9.85| 1894| 10.48| 14.43| 11.10| 32.69
8.00( 48.19 8.63| 25.18 9.25| 33.24 9.88| 18.88| 10.50( 14.28| 11.13| 32.40
8.02| 4847 8.65| 24.37 9.27| 3249 9.90| 18.87| 10.52| 14.14| 11.15| 31.78
8.04| 45.28 8.67| 2361 9.29| 31.79 9.92| 1886| 1054 14.01| 11.17| 31.19
8.06| 43.97 8.69 22.83 9.31| 31.28 9.94| 18.72| 1056| 13.83| 11.19| 3045
8.08( 4261 8.71| 22.04 9.33] 30.86 9.96| 1854| 1058 13.66| 11.21| 29.72
8.10| 41.56 8.73| 2131 9.35| 30.26 9.98| 1831| 10.60| 13.47| 11.23| 29.07
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Tiempo | Voltaje| Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje| Tiempo| Voltaje| Tiempo| Voltaje | Tiempo | Voltaje
(dias) (mV) | (dias) | (mV) (dias) | (mV) |(dias) |(mV) | (dias) [(mV) |(dias) |(mV)
11.25( 28.38| 11.88| 12.93| 1250 14.00| 13.13| 32.48( 13.75| 12.62| 14.38| 17.74
11.27| 27.48| 11.90 3.92| 1252| 13.32| 13.15| 3148| 13.77| 11.48| 14.40| 17.61
11.29| 26.83| 11.92| -0.20| 12.54| 12.39| 13.17| 30.46| 13.79| 1058 14.42| 17.50
1131 26.32| 1194| 15.83| 12.56( 11.10( 13.19| 29.95| 1381 9.87| 14.44| 17.35
11.33| 25.82| 11.96| 28.68| 12.58 9.99| 13.21| 29.28| 13383 8.85| 14.46| 17.16
1135 25.36| 11.98| 30.42| 12.60 9.07| 13.23| 28.99| 13.85 8.19| 14.48| 16.95
1138 24.91| 12.00| 30.60| 12.63 8.21| 13.25| 28.89| 13.88 7.59| 1450 16.77
1140| 24.43| 12.02( 29.49| 1265 7.39| 13.27| 28.36| 13.90 7.17| 14.52| 16.65
1142 2395| 12.04| 23.25| 12.67 6.57| 13.29| 27.87| 1392 6.84| 14.54| 16.46
11.44( 2348| 12.06| 29.74| 12.69 5.74| 13.31| 2735 1394 6.64 14.56| 16.24
1146| 23.00| 12.08( 27.80| 12.71 4.86| 13.33| 26.84| 13.96 6.58( 14.58| 16.08
1148 22.58| 12.10| 2596| 12.73 3.93| 13.35| 26.39| 13.98 6.58| 14.60( 15.92
11.50( 22.20| 12.13| 2391 12.75 2.99( 13.38| 2591 14.00 6.70( 14.63| 15.73
1152 21.81| 12.15| 2257 12.77 2.09( 13.40| 25.38| 14.02 7.05( 14.65| 15.56
1154 2144 12.17| 2193| 12.79 1.27| 13.42( 2496| 14.04 7.79| 14.67| 15.35
1156| 21.08| 12.19( 2137| 1281 0.62| 13.44| 2453 14.06 7.98| 14.69| 15.05
1158 20.72| 12.21| 2136| 12.83 0.17| 13.46| 24.01| 14.08 7.37 14.71| 14.76
11.60( 20.36| 12.23| 2196| 12.85 0.00| 13.48| 23.43| 14.10 3.82| 14.73| 14.42
11.63| 19.97| 1225 21.23| 12.88| 0.00( 13.50| 22.76] 14.13 0.00( 14.75| 14.04
11.65| 19.53| 12.27| 20.46| 1290 0.00( 13.52| 22.08| 14.15| 20.73| 14.77| 13.70
1167 19.06| 12.29| 19.70| 12.92 0.00| 13.54| 2153 14.17| 18.78| 14.79| 13.07
11.69| 1856| 12.31| 1899| 1294| 0.00| 13.56| 20.75| 14.19| 18.88| 14.81| 12.84
11.71| 18.02| 12.33| 18.31| 1296| 21.09( 13.58| 20.11| 14.21| 19.08 14.83| 12.37
11.73| 17.43| 1235| 17.78| 1298| 29.01| 13.60| 19.44| 14.23| 19.22( 14.85| 11.79
11.75| 16.87| 1238| 17.27| 13.00( 33.34| 13.63| 18.22| 14.25| 1930 14.88| 11.20
11.77| 16.31| 12.40| 16.74| 13.02| 34.06| 13.65| 17.50( 14.27| 19.63| 1490 1049
11.79| 1548| 12.42| 16.21| 13.04| 3444| 13.67| 1698 14.29| 19.70| 1492 9.86
11.81| 15.08| 12.44| 15.69| 13.06| 34.25( 13.69| 16.17| 14.31| 19.23| 1494 9.43
11.83| 14.50| 12.46| 15.14| 13.08| 33.76| 13.71| 1539 14.33| 1833 1496 8.80
11.85| 13.88| 12.48| 14.59| 13.10( 32.99| 13.73| 14.08| 1435 1793 1498 8.01
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Tiempo | Voltaje| Tiempo | Voltaje | Tiempo | Voltaje| Tiempo | Voltaje| Tiempo| Voltaje| Tiempo | Voltaje
(dias) (mV) | (dias) | (mV) (dias) |[(mV) |[(dias) |[(mV) |[(dias) |(mV) |(dias) |(mV)
15.00( 7.10| 15.63| 1266 16.25| 1096 16.88| 4.61| 17.50( 4.48| 18.13| 44.76
15.02| 6.05| 15.65| 1251 16.27| 1084 16.90| 3.91| 1752 4.60| 18.15| 48.79
15.04| 2.66| 1567 12.32| 16.29| 10.87| 16.92 3.31( 17.54| 4.69| 18.17| 50.20
15.06 0.00f{ 15.69| 12.09| 16.31| 10.94| 16.94 2.94| 1756 4.80| 18.19| 56.78
15.08| 0.00| 15.71| 11.83| 16.33| 11.07| 16.96 2.79| 17.58| 4.89| 18.21| 60.63
15.10f 6.35| 15.73| 1148 16.35| 11.29| 16.98 2.41| 17.60| 5.02| 18.23| 59.51
15.13( 11.22| 15.75| 10.99| 16.38| 11.40| 17.00 2.00 17.63| 5.09| 1825| 58.14
15.15| 12.36| 15.77| 1054| 16.40| 11.54| 17.02 1.57( 17.65| 5.18| 18.27| 56.94
15.17| 12.79| 15.79 9.90| 16.42| 1166 17.04 1.44| 1767 5.22| 1829| 56.05
15.19( 12.37| 15.81 9.37| 16.44| 11.71| 17.06 1.36| 17.69| 5.18| 1831| 55.61
15.21| 12.19| 15.83 8.74| 16.46| 11.74| 17.08 1.57( 17.71] 5.16| 18.33| 54091
15.23| 12.28| 15.85 8.05| 16.48| 11.73| 17.10 1.84| 17.73| 5.03| 1835| 54.14
15.25( 12.36| 15.88 7.35| 16.50| 11.66| 17.13 1.61| 17.75| 4.88| 1838| 53.50
15.27| 12.32| 15.90 6.61| 16.52| 11.54( 17.15 1.47| 17.77| 4.87| 18.40| 52.75
1529 12.39| 1592 5.89| 16.54| 11.38| 17.17 1.42| 17.79| 4.79| 1842| 51.96
15.31| 12.58| 15.94 5.23| 16.56| 11.24 17.19 1.50( 17.81| 2.60| 18.44| 51.10
1533 12.77| 15.96 4.46| 1658| 11.10( 17.21 1.68| 17.83 1.92| 1846( 50.19
1535 12.96| 15.98 3.75| 16.60| 10.89| 17.23 1.91| 17.85 1.87| 18.48| 49.16
1538 13.13| 16.00 3.28| 16.63| 10.69| 17.25 2.16| 17.88| 1.88| 18.50( 47.81
15.40( 13.27| 16.02 0.61| 16.65| 10.45( 17.27 2.33| 17.90| 1.83| 1852( 46.22
1542 13.35| 16.04 0.89| 16.67| 10.10f 17.29 2.59| 17.92 1.66| 18.54| 44.44
1544| 13.35| 16.06| 10.46| 16.69 9.71| 17.31 2.83| 1794 1.46| 18.56| 42.66
1546 1344| 16.08| 11.89| 16.71 9.28| 17.33 3.08 17.96| 1.37| 18.58| 40.79
15.48| 1345| 16.10| 12.20| 16.73 8.87| 17.35 3.32( 17.98| 0.00/ 18.60| 39.21
15.50( 13.38| 16.13| 12.02| 16.75 8.49| 17.38 3.54( 18.00| 0.00| 18.63| 37.41
1552 13.35| 16.15| 11.68| 16.77| 8.15( 17.40| 3.77| 18.02| 0.00| 18.65| 35.70
1554 13.22| 16.17| 11.39| 16.79 7.66| 17.42 3.97| 18.04| 4220 18.67| 34.64
1556 13.06| 16.19| 11.14| 16.81 7.06| 17.44| 4.12| 18.06| 35.75| 18.69| 33.67
1558 12.96| 16.21| 10.95| 16.83 6.30| 17.46| 4.23| 18.08| 38.64| 18.71| 32.75
15.60( 12.80| 16.23| 10.92| 16.85 5.40( 17.48| 4.36| 18.10| 42.89| 18.73| 3211
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Tiempo | Voltaje| Tiempo | Voltaje| Tiempo | Voltaje

(dias) (mV) |(dias) |(mV) |(dias) | (mV)
18.75| 31.54| 19.38| 19.57( 20.00| 15.28
18.77| 31.34| 19.40( 18.37( 20.02| 1541
18.79| 31.18| 19.42| 17.37| 20.04| 15.54
18.81| 31.27| 19.44| 1635 20.06| 15.60
18.83| 31.57| 19.46| 15.28 20.08| 15.56
18.85| 31.93| 19.48| 14.19( 20.10| 15.48
18.88| 32.33| 19.50| 13.04f 20.13| 13.58
18.90| 32.77| 19.52| 11.89| 20.15| 21.07
1892 32.67| 19.54| 10.85| 20.17| 88.27
1894 32.81| 19.56| 9.80( 20.19| 79.20
1896| 32.96| 19.58| 9.04| 20.21| 47.00
1898 33.00f 19.60| 8.67 - -
19.00( 32.52| 19.63 8.53 - -
19.02( 32.22| 19.65 8.54 - -
19.04| 31.73| 19.67 8.82 - -
19.06( 3141 19.69 9.20 - -
19.08( 31.09| 19.71 9.59 - -
19.10( 30.72| 19.73| 10.07 - -
19.13| 30.42| 19.75| 10.62 - -
19.15( 29.97| 19.77| 11.21 - -
19.17| 29.45| 19.79| 11.76 - -
19.19| 28.76| 19.81| 12.23 - -
19.21| 28.33| 19.83| 12.75 - -
19.23| 27.82| 19.85| 13.27 - -
19.25( 27.04| 19.88| 13.74 - -
19.27| 26.14| 1990 14.11 - -
19.29( 24.95| 19.92| 14.44 - -
1931 2345| 1994 14.67 - -
19.33( 22.05| 19.96| 14.90 - -
19.35( 20.80| 19.98| 15.09 - -
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