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RESUMEN

La presente investigacion contribuye al estudio de metales traza en la digestion
anaerobia de lodos secundarios pretratados, aportando evidencia, por un lado, del
efecto que cada metal tiene en el potencial bioquimico de metano, y por otro, el
efecto en mezcla de estos metales en reactores semicontinuos; con la finalidad de
evaluar la produccion de metano por la bioestimulacion que aportan ciertos metales

en la digestion de lodos.

La digestion anaerobia es una alternativa viable para el tratamiento de lodos
residuales, ya que disminuye el efecto negativo de los lodos al ambiente, produce
energia en forma de biogas y los lodos estabilizados pueden ser utilizados como
fertilizantes en campos agricolas. Sin embargo, la estabilizacion de lodos
secundarios tiene como etapa limitante la hidrdlisis, por lo que se requiere de
pretratamientos quimicos que incrementen la solubilizacion de la materia organica.
Algunas estrategias para incrementar la solubilizacion de la materia organica y
estimular la produccion de metano se basan en el rompimiento inicial de las células
por medio de pretratamientos, asi como en la adicién de metales traza que mejoran
la conversion de la materia organica a metano y mantiene la estabilidad de la
digestién. Se ha encontrado que especificamente Fe, Ni, Co y Mo son nutrientes

esenciales en el metabolismo anaerobio.

Para este propésito se utilizaron lodos secundarios provenientes de la PTAR cerro
de la estrella, los cuales fueron pretratados con 500 ppm de acido peracético (APA)
y con la aplicacion de electrooxidacion a una densidad de corriente de 28.6 mA/cm?
(PEO). Las pruebas de PBM evidenciaron que para lodos no pretratados, Fe y Ni,
fueron los metales que mas efectos positivos aportaron a la digestion y generaron
un incremento del 18% y 17% en la produccién de metano con respecto al control.
De igual manera los lodos pretratados con PEO, generaron un incremento del 21%
y 19% en la produccion de metano cuando se suplementaron con Fe y Ni

respectivamente. En los ensayos con lodos pretratados por APA, se obtuvieron las




mayores tasas de produccion de metano de alrededor de 250 L-N CH4/Kg SVi, pero

este incremento se debi6 a la accion del pretratamiento.

Por otra parte, al evaluar la mezcla de metales traza en reactores semicontinuos
aparentemente no se obtuvo un cambio significativo en las variables de respuesta
(remocién de DQO y SV, y produccion de metano). Al comprarse los reactores
semicontinuos alimentados con lodos pretratados por PEO y APA con el reactor
alimentado con lodo no pretratado, los primeros tuvieron mas altas remociones de
SV y DQO. Es importante resaltar que, debido a la baja produccion de metano o
posibles fugas indetectables de biogas en los reactores, no se pudo medir la tasa
de produccién de metano durante el monitoreo, por lo que se reporta la produccién
tedrica esperada de metano, que se calculé en base a un balance de DQO removida

por el sistema.

Conforme al analisis de resultados, se tiene que el pretratamiento APA fue el mas
adecuado para incrementar la produccion de metano y una ruta viable para la
remocion de SV y DQO. Por lo tanto, los resultados obtenidos en la presente tesis
sugieren que la suplementacion con metales traza, especificamente Fe y Ni,
incrementan la produccion de metano y permiten una mayor estabilidad de la

digestiéon de lodos.




1 INTRODUCCION

Actualmente la humanidad se ha visto en un problema muy grande con el manejo
del agua y su aprovechamiento para preservar la vida; problemas como el
incremento de la poblacion, el uso inadecuado de los recursos, el incremento de la
contaminacion, entre otros, han afectado seriamente la calidad de los ecosistemas
generando como consecuencia afectaciones a millones de vidas animales y

humanas.

De acuerdo con el informe de Situacion del Subsector Agua Potable, Alcantarillado
y Saneamiento de la Comisién Nacional del Agua CONAGUA, los principales
problemas de escasez de agua en México son la sobreexplotaciébn de mantos
acuiferos, la contaminacién del agua, la escasa red de alcantarillado, la mala
distribucion de agua potable tanto en zonas urbanas como rurales y una mala
distribucion equitativa del agua en el pais; todo esto afiadido al incremento de
poblacion mundial que ha pasado de 3.6 mil millones en 1970 a 7.3 mil millones de
habitantes en 2015 (CONAGUA, 2016).

Es por ello que la gestién de los recursos hidricos se ha convertido en tema
apremiante en materia ambiental en México. Particularmente, el pais enfrenta un
gran problema en el sector de tratamiento de agua residual, de manera que se ha
visto que el nimero de plantas de tratamiento de agua residual que operan
alrededor de todo el pais es insuficiente y los caudales de agua residual se
incrementan significativamente con cada afio. Actualmente se tratan caudales de
aproximadamente 121 md3/s en las 2,477 plantas distribuidas en todo el pais
(CONAGUA, 2016), y estan integradas por unidades de pretratamiento,
sedimentacién primaria y secundaria, sistemas bioldgicos, fisicos, disposicion y
tratamientos de lodos, para cumplir con la funcibn de  generar un efluente
reutilizable libre de toxinas y patdégenos, y que cumpla con la normatividad vigente

en materia ambiental.

Los lodos son el resultado del proceso de tratamiento de agua residual, y

usualmente estan presentes en forma liquida o semisolida con un contenido del
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0.25% al 12% de solidos en peso, dependiendo del proceso y operacion en el que
se estén llevando; y que, debido a su naturaleza, su proceso, reuso y disposicion
representa quizé el problema més grande en las PTAR’s (Metcalf & Eddy, 2014).

A consecuencia de los grandes caudales del tratamiento de agua residual, se
generan aproximadamente 3,500 toneladas de lodo seco al dia, de los cuales mas
del 90% se disponen de manera cruda o semi-tratada (CONAGUA, 2014), lo que ha
provocado un serio problema relacionado con la disposicion y riesgo a la salud
publica. Es por ello que a esta problemética, las leyes mexicanas han creado la
Norma Oficial NOM-004-SEMARNAT-2002 para regular y disponer los lodos
residuales de las PTAR, haciendo referencia al manejo Yy limites maximos
permisibles de contaminantes, y la NOM-083-SEMARNAT-2003 que especifica las
caracteristicas de disefio, construccién y operacion del sitio de disposicién de los
lodos para garantizar que se cumpla con las reglas sanitarias y de
acondicionamiento, y asi, ser una opcién amigable al medio ambiente
(SEMARNAT, 2003).

Las PTAR’s conllevan procesos de filtracién y espesado (procesos fisicos), y/o
digestién aerobia, anaerobia (procesos biolégicos) para estabilizar y neutralizar el
lodo generado antes de disponerse en un relleno sanitario (CONAGUA, 2016) y asi
cumplir con las normas para la generacion de un lodo mas estable para su
disposicion final. En el caso de los procesos biologicos en las PTAR, estos tienen el
propdsito fundamental de eliminar la materia organica biodegradable, tanto
soluble como coloidal y compuestos que contienen nitrogeno y fosforo (Metcalf
& Eddy, 2014).

Los lodos activados (LA) como proceso biolégico, maneja una alta carga de
microorganismos, principalmente bacterias, protozoarios y hongos que se
mantienen en suspension mediante agitacion y en contacto con un suministro de
oxigeno disuelto, conllevando asi, la oxidacion de la materia organica presente de
las aguas residuales (Rajasulochana & Preethy, 2016). Aunque es una técnica muy
usada actualmente, presenta la desventaja de conllevar un elevado costo de

operacion, ya gue requiere grandes suministros de aire que consume energia, y
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como consecuencia del proceso, se genera una gran cantidad de biomasa que
requiere ser tratada posteriormente para reducir su volumen, el contenido de
microorganismos patdgenos, los malos olores e inhibir el potencial de putrefaccion,
lo que en conjunto aumentaria la estabilidad biol6gica de estos lodos (Labatut et al.,
2014).

Es por ello que la estabilizacion de lodos, particularmente la digestion anaerobia
(DA), ha demostrado ser un proceso atractivo ya que sus ventajas han sido

atribuidas a:

e Lareduccién de biomasa o materia organica de lodos residuales.

e La conversion de materia organica en forma de biogas rico en metano para
la generacion de energia renovable en forma de electricidad.

e La reduccién de la contaminacién y toxicidad de la emision de materia
organica.

e Ser fuente de inversidn energética para incrementar la sustentabilidad de las
PTAR’s.

e La estabilizacion de los biosélidos para un apto redso en campos agricolas
(Labatut et al., 2014).

La DA es una alternativa actualmente muy empleada en las PTAR’s, mostrando una
reduccion aproximadamente del 24% del volumen de lodos y la generacion de
energia en forma de metano (biogas), alrededor de 0.31 m?® por cada kg de sélidos
totales (ST), estimado a que cada metro cubico de metano generado equivale
aproximadamente a 6kW-h (Deublein & Steinhauser, 2010), y que en algunos casos
este sistema representa una reduccion del 30% del costo de manejo y disposicion
anual (Noyola, 1998).

En el caso especifico de la DA para el tratamiento de lodos secundarios, es
indispensable que se empleen pretratamientos quimicos, ya que estos lodos estan
formados por sustancias poliméricas extracelulares de dificil degradacion (Boehler
& Siegrist, 2006; Inman, 2004) que reflejan una menor biodegradabilidad anaerobia

en comparacion con otras materias organicas, debido a limitaciones que poseen en




la etapa de hidrolisis por la naturaleza recalcitrante de algunos componentes
(exopolimeros) que se forman (Ghosh, 1998). Ademas, debido a que en la DA
existen reacciones quimicas, bioquimicas y microbioldgicas asociadas al
metabolismo de numerosos microorganismos, es fundamental la adicion de

elementos traza para garantizar una buena produccioén de metano (Mancillas, 2012).

1.1 Marco tedérico

1.1.1 Caracteristicas de los lodos

El propésito principal del manejo de aguas residuales en las PTAR’s es remover de
manera eficiente la carga de patdogenos y contaminantes de modo que pueda
hacerse un uso adecuado de los efluentes generados y lodos para su disposicion
final en rellenos sanitarios disminuyendo los impactos al medio ambiente. Sin
embargo el exceso de lodo municipal generado de las PTAR’s han generado
grandes problemas de contaminacion, y su tratamiento requiere grandes aportes de
energia, y entre el 25% y el 60% del costo total de operacion en las plantas de
tratamiento de aguas residuales (Xiao et al., 2018). Es por ello que es necesario
hacerse de estudios a fondo para encontrar la mejor forma de disponerse y reducir

el costo de su tratamiento.

A continuacién, se presentan las caracteristicas fisicas, quimicas y biolégicas,
principales de los lodos generados en PTAR.

1.1.1.1 Caracteristicas quimicas
Los lodos son generados a consecuencia de los procesos de las aguas residuales
de las PTAR, y estos son el producto de la concentracion de los sélidos contenidos

en el efluente proveniente del exterior ya sea de caudales municipales o industriales.

Los lodos generados en los procesos de las PTAR’s para el tratamiento de aguas
residuales, suelen acumular una serie de metales y compuestos quimicos en forma
de materia organica e inorganica como son mostrados en la Tabla 1, y estos reflejan

la calidad del agua residual de donde proceden y de como son tratados.




Tabla 1. Composicién quimica y propiedades de lodos crudos y digeridos.

Lodos primarios Lodos primarios Lodos secundarios

Coneeio crudos digeridos crudos
Solidos totales secos (% de ST) 2.0-8.0 6.0-12.0 0.83-1.16
Solidos volatiles (% de ST) 60-80 30-60 59.88
Aceites y grasas (% de ST)

Solubles en éteres 6.0-30 5.0-20 -
Extractos de éter 7.0-35 - -
Proteinas (% de ST) 20-30 15-20 5.0-12
Nitrégeno (N % de ST) 15-4 1.6-6.0 32-41
Fosforo (P203 % de ST) 0.8-2.8 1.5-4.0 2.4-5.0
Potasio (K20 % de ST) 0-1 0-3.0 2.8-11.0
Celulosa (% de TS) 8.0-15.0 8.0-15.0 0.5-0.7
Hierro (no como sulfato) 2.0-4.0 3.0-8.0 -
Silicio (SiO2% de ST) 15.0-20.0 6 -

pH 5.0-8.0 6.5-7.5 6.5-8.0
Alcalinidad (mg/L de CaCO3) 500-1500 2500-3500 580-1100
Acidos organicos (mg/L como HAc) 200-2 000 100-600 1100-1700
Contenido de energia (KJ ST/KQ) 10 000-12 500 9 000- 14 000 19 000-23 000

Fuente: (Metcalf & Eddy, 2003)

Por sus caracteristicas generales, los lodos secundarios poseen una saturacion
mayor de acidos grasos organicos junto con una menor carga organica y una menor
biodegradabilidad a comparacion de lodos primarios, misma que en efecto hace que
su toxicidad y disposicion sea mas dificil de tratar y requieran énfasis en su manejo
(Boehler & Siegrist, 2006; Inman,2004).

1.1.1.2 Caracteristicas fisicas
Las caracteristicas del efluente generado de estas plantas suelen ser de dos fases
(liquida y sdlida) y frecuentemente se presentan en forma de sélidos suspendidos

en agua.

La densidad, la distribucion de tamafio de particula, la capacidad de floculacion, el
tamafo del fléculo, la viscosidad del lodo y la dimension fractal, son propiedades

fisicas de los lodos (Varnero 2011).

El tamafio de particula es muy variable para cada caso, y es un factor que incide
inversamente en la facilidad para desaguar el lodo y directamente para la
estabilizacion de este (Dimock & Morgenroth, 2006). Con un tamafio de particula

entre 1 y 10 micras, el secado se favorece, y la sedimentabilidad o velocidad de




sedimentacion depende de la concentracion de sdlidos suspendidos (SS),
viscosidad del liquido, propiedades fisicoquimicas y electrostaticas de la materia en

suspension (Prorot et al, 2011).

1.1.1.3 Caracteristicas bioldgicas

Las bacterias son los microorganismos en mayor proporcion de la biomasa
generada en lodos activados (95%) y el resto de virus, protozoarios, fungi, metazoos
y algas (Chen et al, 2008). Estos organismos unicelulares crecen en el agua residual
consumiendo la materia organica biodegradable tales como proteinas,
carbohidratos, lipidos y otros compuestos. Los lodos también contienen coliformes

por la contaminacion fecal de humanos y animales.

Las condiciones de operacion de las plantas de tratamiento, la concentracion del
lodo, la capacidad de sedimentacion y el desagie, son variables que afectan la
concentracion de poblaciones dentro de la comunidad microbiana (Madigan &
Martinko, 2006).

1.1.2 Clasificacion de lodos

Los lodos estan formados principalmente por agentes contaminantes, debido a la
acumulacion de materia en suspension y compuestos organicos (Diaz et al., 2015),
es por ello que son sometidos a tratamientos fisicos, quimicos y bioldgicos
derivados de tres principales procesos (primario, secundario y terciario) en las

PTAR, para poder absorber los contaminantes contenidos de estas aguas.

1.1.2.1 Lodos primarios

Son generados a partir de un proceso primario (fisico) para la eliminacion de materia
insoluble como arenas, grasas, espumas, etc. Se involucran procesos de
desarenado y sedimentacion primaria cuya concentracién de materia organica
contenida es muy alta y facilmente biodegradable, principalmente estos estan
compuestos por heces fecales y vegetales (proteinas, lipidos, carbohidratos) y que
al ser hidrolizados en procesos biolégicos posteriores, se forman componentes
organicos solubles principalmente en forma de &cidos grasos volatiles (AGV’Ss)

necesarios para la remocion de nutrientes (Turovskiy & Mathai, 2006), ademas,




representan un 50% de peso seco total de los solidos generados en las PTAR, y

suelen ser de apariencia grisacea u oscura.

1.1.2.2 Lodos secundarios

Son generados a partir de tratamientos secundarios donde se involucran procesos
biolégicos como son los lodos activados, biofiltros entre otros, en los cuales se
convierten los residuos organicos solubles en biomasa para la eliminacion de
contaminantes bioldgicos, y de esa manera puedan ser aprovechados como fuente
energética renovable a partir de materia organica formada por via bioldgica.

Entre los procesos biolégicos mas comunes en las PTAR, esta el tratamiento por
lodos activados, que esta principalmente constituido por un tanque de aireacion y
un clarificador secundario donde se involucra el crecimiento y desarrollo de
microorganismos mediante el cual, un suministro de aire es burbujeado (oxigeno) a
través del agua en el tanque de aireacion para llevar a cabo la respectiva
degradacion de la materia organica (Michael Niaounakis, 2006). El lodo generado
(floculo) pasa por su consecuente tanque de sedimentacion y luego a una
consecuente recirculacion al tanque con aeracion, el cual se repite en reiteradas

ocasiones hasta el momento que estos son purgados y eliminados del sistema.

Como consecuencia del proceso secundario del proceso de lodos activados, los
lodos secundarios contienen entre 0.5-2% de so6lidos con un contenido de entre 60-
85% de materia organica (Mackenzie, 2010), materia inorganica inerte,
microorganismos, macro y micro nutrientes, metales pesados y agua. Entre sus
caracteristicas presentan un color marrén y una apariencia floculante, y si no ha

comenzado a degradarse, tiene un olor a tierra himeda (Diaz et al., 2015).

Cabe mencionar que existen otros tipos de lodos como son los lodos mixtos (de la
combinacion de lodo primario y secundario), y el lodo quimico (con la adicion de
sales metélicas como cal, sulfato férrico o policloruro de aluminio) que actiian como
coagulantes para favorecer la sedimentacion de sélidos del efluente, aunque estos

suelen generar mayores volumenes por la adicion de estos quimicos. La Tabla 2,




muestra un esquema de los principales niveles de tratamiento en las PTAR s y los

tipos de lodos que genera cada uno.

Tabla 2. Tipos de lodos generados en las etapas del tratamiento de agua residual.

Nivel de
tratamiento

Pretratamiento

Tratamientos
comunes

Rejillas y
desarenado.

Funcién

Las rejillas remueven solidos
gruesos que pueden dafiar al
equipo mecanico.

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

Tipo de lodo
producido

Estos desechos no se
consideran biosoélidos
sino residuos soélidos
y se disponen
usualmente en un
relleno sanitario.

Tratamiento

Homogenizacion,
neutralizacion,

Remover sélidos suspendidos,
grasas, aceites, metales vy

primario coagulacion, algunos coloides por efecto de la Primario
flotacion, gravedad antes de que el agua
sedimentacion. pase al tratamiento secundario.
Lodos activos, Tratamiento bioldgico en el cual
. biofiltros, biodisco, los microorganismos son usados .
Tratamiento s . S . Secundario
secundario Iagunaje_, digestion para _reducw la demanda
anaerobia y bioquimica de oxigeno y remover
aerobia. los sélidos suspendidos.
Efluente de alta calidad que no se
. logra  con un tratamiento
Osmosis inversa, :
S secundario.
electrodialisis, . .
. . U Este tratamiento permite remover
Tratamiento intercambio i6nico, . . : -
microcontaminantes refractarios, Terciario

terciario

desinfeccion,
remocion de
fésforo y nitrégeno.

sales disueltas, compuestos
volatiles (disolventes clorados:
tricloroetileno, clorobenceno vy
contaminantes gaseosos: (NHs).

Fuente: (USEPA, 1999)

1.1.3 Caracterizacion de lodos

El lodo resultante de estos procesos (primario y secundario) debe someterse a un
analisis para determinar sus caracteristicas de corrosividad, reactividad,
explosividad, toxicidad y biologico-infecciosas (analisis CRETIB), o que permitira
precisar si el lodo es considerado como un residuo peligroso o0 como un residuo no

peligroso (NOMO052-ECOL-1993) (Oropeza Garcia, 2006).

Segun estudios actuales los parametros mas recurrentes en la caracterizacion de
lodos para determinar el grado maximo y minimo de contaminacién desde un punto
de vista ecoldgico son como los mostrados en la Tabla 3, esto es con el fin de

conocer el uso final de estos para disposicion o utilidad en campos.
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Tabla 3. ParAmetros mas frecuentes estudiados en los lodos.

Indicadores Méaximo Minimo
DQO total (mg/L) 90,000 6,000
DBO total (mg/L) 30,000 2,000
Nitrégeno 1,500 1,500
Fosforo 300 300
Solidos suspendidos totales 100 7
(SST) (g/L)
Solidos suspendidos volatiles 60 4
(SSV) (g/L)
pH 8.5 7

Fuente: (Henze et al., 2008)

Un indicador que debe valorarse en la caracterizacion de los lodos es el contenido
de metales pesados y la concentracion de patdgenos, de manera que puedan
hacerse de criterio para una buena disponibilidad sanitaria o un apto
aprovechamiento (aplicacion en suelo), o verse como un criterio de toxicidad o

manejo. La Tabla 4 muestra la toxicidad permisible de los lodos como criterio de

seguridad para los seres vivos.

Tabla 4. Limites permisibles de metales pesados en lodos.

Metal Concentraciéon (mg/Kg lodo seco)
Cadmio

Cobre 1000-1750
Niquel

Plomo 750-1200
Zinc 2500-4000
Mercurio

Cromo 1000-1500
Arsénico

Selenio

Molibdeno

Fuente: (Lorenzo, 2003)

No obstante, la Norma Oficial Mexicana, conforme a su norma NOM-004-
SEMARNAT-2002 (y vigente 2012), ha establecido los limites maximos permisibles
de contaminantes en lodos para su aprovechamiento y disposicion (Tabla 5y 6),

clasificandolos como excelentes (Clase A), buenos (Clase B) y clase C segun la

concentracion de ellos en lodos, donde:

e Clase A: Es destinado para usos urbanos con contacto publico directo

durante su aplicacion y los establecidos en By C.
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e Clase B: Usos urbanos sin contacto publico directo durante su aplicacion y

los establecidos para clase C.

e Clase C: Usos forestales, mejoramiento de suelos y agricolas

exclusivamente.

Tabla 5. Limites permisibles de metales pesados en biosélidos segtin la NOM.

Metal Clase A Clase B
(mg/Kg en base seca) (mg/Kg base seca)

Arsénico 41 75

Cadmio 39 85

Cromo 1200 3000

Cobre 1500 4300

Plomo 300 840
Mercurio 17 57

Niquel 80 420

Zinc 2800 7500

Fuente: (NOM)-004-SEMARNAT: 2002

Tabla 6. Limites maximos permisibles de patdgenos en lodos y biosélidos segun la NOM.

Clase “Coliformes fecales” Patégenos “salmonella Parasitos “huevos de
(NMP/g) en base spp” helmintos”
seca (NMP/g) en base seca (9) en base seca
A Menor a 1 000 Menor a 3 Menor a 1
B Menor a 1 000 Menor a 3 Menor a 10
C Menor a 2 000 000 Menor a 300 Menor a 35

Fuente: (NOM)-004-SEMARNAT: 2002

Es necesario tener presente el rango pH para el manejo seguro de los lodos, ya que
puede inferir en la solubilidad de los metales, y por lo tanto reflejar un grado de
toxicidad con un impacto negativo para los suelos. Para pH < 7 existen mayores
riesgos de movilidad de los metales pesados, por lo tanto, estos deben presentar

limites admisibles para su aplicacién (Lorenzo, 2003).

1.1.4 Estabilizacion de lodos

Mencionado lo anteriormente dicho, los lodos provenientes de las aguas residuales,
poseen caracteristicas nocivas al medio ambiente, por lo que se debe optar por
procesos o tratamientos posteriores para alcanzar una disposicion adecuada y

regulada de estos residuos finales.
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Es por ello que el termino estabilizacion de lodos es el proceso que da como
producto final un lodo caracteristico sin que se comprometa a la salud publica o al
medio ambiente (Metcalf & Eddy, 2014). De esta manera la estabilizacion de lodos

pretende cumplir con 4 objetivos principales:

¢ Reducir la presencia de microorganismos patogenos.
e Eliminar el mal olor.
¢ Inhibir, reducir y eliminar la materia presente y el potencial de putrefaccion.

¢ Reducir los efectos negativos de los compuestos organicos presentes en el

lodo.

El éxito del proceso esta relacionado con la concentracion de carga orgénica inicial
del lodo y su respectiva composicion al final del proceso. Esto puede lograrse por
dos rutas, la primera por reduccion biolégica o la segunda por oxidacion quimica de
la materia, donde agentes quimicos inhibien de manera parcial el desarrollo de
microorganismos o la aplicacion de calor como forma de desinfeccion o
esterilizacion del lodo. Las tecnologias mas empleadas para la estabilizacion del
lodo son: la aplicacion de cal como tratamiento alcalino, tratamiento térmico,

incineracion, digestién aerobia y anaerobia.

Es importante resaltar que los lodos a estabilizar por medio de digestién, su
espesamiento no debe pasar del 7% de solidos totales (ST) (70g/L), considerandose
como una concentracion optima entre el 3y el 6%, para no afectar las propiedades
reolégicas del lodo y consecuentemente el dafio a bombas, tuberias y mezcladores
(Noyola, 1998). Ademas, algunos investigadores han sefialado que el aumento en
la concentracién total de sélidos también aumenta la viscosidad aparente del medio,
lo que dificulta la transferencia de masa entre el sustrato y microorganismos
responsables del proceso y la desaceleracién de anaerobiosis (Montalvo et al.,
2018).

1.1.4.1 Digestién aerobia de lodos como proceso de estabilizacion
La digestion aerobia de lodos bioldgicos residuales es una continuacién del proceso

de lodos activados.
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Un cultivo de microorganismos heterotrofos aerobios se coloca en un entorno que
contiene una fuente de materia organica, donde estos eliminan y utilizan la mayor

parte de esta materia para sus funciones metabdlicas.

La materia organica canalizada para el metabolismo energético de los
microorganismos, termina oxidandose a didxido de carbono, agua y materia inerte.
Consecuentemente los microorganismos entran en respiracion endégena donde el

material celular se oxida originando la reduccion de biomasa.

La estabilizacion por digestion aerobia conlleva a una remociéon de Demanda
Quimica de Oxigeno (DQO) o Demanda Biolégica de Oxigeno (DBO) de los
compuestos organicos presentes y a la formacién de productos finales como dioxido
de carbono, agua y amoniaco (Mackenzie, 2010), siguiendo el siguiente patrén de

reaccion quimica:

CsH,NO, + 50, » 4CO, + NH,HCO; + H,0
Nitrificacion: CsH,NO, + 70, - 5C0, + HNO; + 3H,0

Desnitrificacion: 2CsH,NO, + 11.50, —» 10CO, + 2N, + 7H,0

1.1.5 Digestion anaerobia (DA)

La digestion anaerobia es una tecnologia de tratamiento biolégico para la
estabilizacion de lodos generados de los tratamientos de agua residual, donde la
materia organica es descompuesta en ausencia de oxigeno ofreciendo numerosas
ventajas como la degradacion de los residuos organicos, produciendo asi, un alto
contenido de metano (biogas) y una remocién de materia organica parcialmente
estabilizada con potenciales aplicaciones de enmienda de suelo, ademas de aportar
un bajo consumo de energia a comparacion de la digestioén aerobia (Pastor-Poquet
et al., 2018).

La oxidacion por via anaerobia de la materia organica es util para reducir y
estabilizar el lodo producido de la digestion aerobia o de agua residual a

concentraciones mayores a 1000 mg/L de DBO (Mackenzie, 2010), como resultado
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de la digestion se obtiene un nuevo biosolido destinado a disposicion de residuos o

aplicacion de campos.

La DA se puede operar por via mesofilica o termofilica, las cuales se diferencian por
el tipo de microorganismos que se desarrollan a diferentes temperaturas y los
efectos que producen, siendo las caracteristicas mas diferenciales las que se

ilustran en la Tabla 7.

Tabla 7. Diferencias entre operacion mesofilica y termofilica.

Digestion Mesofilica Digestion Termofilica
35°C 55°C
*TRS>20 dias *TRS<20 dias
Menor eficiencia en la reduccién de SV y en Mayor eficacia empleando las altas tasas
la eliminacién de patdgenos. metabdlicas de los microorganismos.
Mejor calidad de sobrenadante Mejor deshidratabilidad
Requiere energia adicional para calentar el
digestor.
Poco sensible a cambios en las condiciones Mas sensible a cambios en condiciones de
de operacion operacion (caracteristicas del fango de

alimentacion (Van Lier, 2008).

*TRS: tiempo de retencion de solidos

Comparado la digestion mesofilica y la digestion termdfila, esta Ultima contribuye
con beneficios adicionales que incluyen un mayor grado de reduccion de sélidos
debido al aumento de la actividad metabdlica de los microorganismos, estimulando
mas la hidrolisis de los sustratos y la destruccion mas completa de patégenos, sin
embargo no se ha encontrado una aplicacion Gtil para lodos municipales por su poca
estabilidad operativa impidiendo que sea ampliamente comercializado (Chen et al.,
2008), ademas, se ha mostrado que a largos periodos de operacion, se puede
genera una mayor concentracion de amoniaco que podria ser toxico (Zhang et al.,
2018) y la acumulacion de &cido propidnico en concentraciones inhibitorias para la
metanogénesis, lo cual afecta negativamente la produccién de biogas rico en

metano (Speece et al., 2006).

1.1.5.1 Metabolismo Anaerobio
La digestion anaerobia, tanto mesofilica como termofilica, es un proceso que
involucra la transformacion de la materia organica en biogas (metano,60-70 %;

diéxido de carbono, 30-40 %) (Balat, 2009). Durante este proceso participan varios
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grupos de microorganismos que rigen el proceso de digestion anaerobia llevando a
cabo un metabolismo coordinado en cuatro etapas: la primera es la hidrdlisis, donde
la materia organica compuesta por (proteinas, carbohidratos, lipidos) es fermentada
por el rompimiento de grandes cadenas poliméricas, produciendo compuestos mas
sencillos (mondmeros, aminoacidos, acidos grasos volatiles de cadena larga,
azucares, alcoholes, triglicéridos, H2 y COz); la etapa consecutiva es la acidogénesis
donde bacterias acidogénicas producen acidos organicos (acidos grasos volatiles
de cadena corta) como acido acético y compuestos intermedios como el acido
propionico, férmico, butirico; la tercera es la acetogénesis, caracterizada por la
formacién de acetato, propionato y butirato, y finalmente, la cuarta etapa es la
metanogénesis, donde microorganismos producen metano a través de la ruta

acetotrofica e hidrogenotréfica (Krzysztof Zieminski, 2012).

Viéndolo desde un punto de vista microbiolégico, el proceso de DA se divide en tres
grupos de microorganismos. El primero corresponde al grupo de las bacterias
degradadoras de polimeros, las cuales degradan macromoléculas
enzimaticamente. El segundo grupo corresponde a los acetdgenos, los cuales
utilizan los azucares y oligosacéridos para transformar la materia en &cidos
organicos donde se destaca el acido acético. Y por ultimo el tercer grupo, los
metandgenicos, que son los encargados de producir metano a partir del acetato, el
dioxido de carbono e hidrégeno (Mancillas et al., 2012). Se puede apreciar en la
Figura 1, las reacciones quimicas involucradas en la conversion a metano por efecto
de los microorganismos metanogénicos, y la Figura 2, muestra un esquema de las

etapas de la fermentacién anaerobia.
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CH3COO™ +H50 — CH4 + HCO5™
HCO; +H"™—CH4 + 3H,0

4CH;0H — CO; + 2H,0

4HCOO +2H" —=CH,4 + CO, + 2HCO3~
4H; + CO; — CH4 + 2H,0

Figura 1. Formacién de metano por accion de los microorganismos metanogénicos
(Li et al., 2019)

Lodos secundarios compuestos de:

Proteinas Carbohidratos Lipidos

Hidrolisis . o . o . Bacterias fermentativas
S . Acidos grasos de cadena
Aminodacidos AzUcares & .
larga + glicerol
|
L:=
Acidogénesis _| . . . . Bacteriag/fermentativas

A

AMONiaco |ttty Acido grasos volatiles,

alcoholes
Acetogénesis 1 o o o I |
v vy ' v
Acido acético | Acetogena}s p,roductoras - Hldrogeno
< de hidrégeno Dioxido de carbono

Acetdgenas utilizadoras

Metanogénesis | de hidrégeno

Metano
Bacterias metanogénicas Diéxido de carbono Bacterias metanogénicas
acetoclasticas hidrogenotréficas

Figura 2. Etapas de la digestién anaerobia de lodos.
(Van Lier et al., 2008)
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1.1.5.2 Condiciones especificas parala DA de lodos secundarios

En la digestion anaerobia de lodos, los factores principales que participan en la
eficiencia del proceso son: la tasa de desarrollo de los microorganismos, la carga
organica presente en la digestion, la temperatura, la alcalinidad y pH del medio, y la
presencia de nutrientes o estimulantes (Metcalf & Eddy, 2014). La Tabla 8 muestra

los principales microorganismos involucrados en cada etapa de la DA.

a) Factores microbiolégicos

Tabla 8. Microorganismos en la DA.
Fase Bacterias Observaciones
Bacteroides spp.
Lactobacillus spp.
Propioni-bacterium spp.
Sphingomonas spp.
Sporobacterium spp.
Meghasphaera spp.
Bifidobacterium spp.

Clostridium spp
Paenibacillus spp También participan en la hidrdlisis
Acidogénesis Ruminococcus spp
Cytophaga-Flavobacterium- Responsables de la degradacion de
Bacteroides spp. compuestos monoméricos.

Hidrolisis

Acetdgenas reductoras de

sulfato Capaces de degradar lactato y etanol

Acetogénesis

Methanobacterium spp
Metanogeénesis Methanospirillum hungatii
Methanosarcina spp
Fuente: (Varnero Moreno, 2011)

Estas aparecen desde la segunda fase,
pero aumentan en esta

Del grupo de microorganismos que se encuentran presentes en la digestion, el
grupo “arqueas formadoras de metano” es el mas importante en la digestidon
anaerobia, siendo el género Staphylococcus spp uno de los que mas se desarrollan
en la digestién (Varnero, 2011), se ha dado a conocer que la etapa de hidrdlisis es
el paso cinético-limitante en el proceso.

El éxito de los microorganismos en la DA es lograr metabolizar la mayor cantidad

de sustrato (comida) posible (Mackenzie, 2010).
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Existe

b)

n 3 caracteristicas fundamentales de estos grupos microbianos:

Son estrictamente anaerobios, de manera que concentraciones bajas de
oxigeno molecular son inhibitorias para el crecimiento y multiplicacion de
estos microorganismos (Mackenzie, 2010), ademas se sabe que las arqueas
metanogénicas son los menos tolerantes y facil de inhibir, y compuestos
como el amoniaco NHs (producto de la degradacion biologica de la materia
nitrogenada) a concentraciones mayores a 4000mg/L retarda la accion de los
microorganismos Yy la acumulacién de 4cidos grasos volatiles (AGV’s) como
consecuencia (Zhang et al., 2018).

Se desarrollan y multiplican dependiendo de la temperatura de la digestion,
siendo comunmente el periodo de activacion y reproduccion entre 2-22 dias
segun las especies microbianas presentes, ademas de que estos se
desarrollan en mayor cantidad en el sedimento que en el sobrenadante, por
lo que es mejor recircular o agitar el lodo digerido (Toerien & Hattingh, 1969).
Son sensibles al pH, donde el intervalo de tolerancia para el crecimiento
adecuado de estos esta entre 6.5 y 7.6, como valor éptimo 7, con
decrementos en la taza de produccién para ambos lados de la neutralidad
(Toerien & Hattingh, 1969).

pH y alcalinidad

El valor del pH del lodo digerido depende de la generacion 3 proporciones: acidos

grasos volatiles, la alcalinidad en forma de carbonatos y el porcentaje de COz en

fase gaseosa, esto es debido a la actividad enzimética de los microorganismos. La

Tabla 9 muestra de que manera varia el pH ante estos factores.

Tabla 9. Efecto del cambio del pH en la DA.

Factor Cambio Efecto en el pH

Acidos Grasos volatiles Incremento Decremento
Decremento Incremento

Alcalinidad (HCO3) Incremento Incremento
Decremento Decremento

% de CO2 gaseoso Incremento Decremento
Decremento Incremento
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La alcalinidad del sistema se presenta en forma de bicarbonatos de calcio y
magnesio en el lodo de alimentacion, junto con la generacion de bicarbonato de
amonio y amoniaco (NH3) que se generan a medida que residuos proteinicos y urea
se degradan en el proceso (Chen et al.,, 2008), las concentraciones éptimas de
amoniaco proporcionan una capacidad amortiguadora y un nutriente suficiente para
el crecimiento microbiano, lo que mejora la estabilidad y la eficiencia de la digestién
(Zhang et al.,, 2018). Por otra parte, la actividad metanogénica empieza a ser
inhibida a valores de pH por debajo de 6.5, por el alto contenido de CO2 gaseoso o
AGV’s acumulados (Mackenzie, 2010).

Se ha encontrado que la produccion de AGV’'s (productos intermedios en la
fermentacion acida del proceso) no debe exceder un valor entre 50 a 300 mg/L
(expresado como acido acético), ya que, a mayores concentraciones de estos,
inhiben la fermentacion de metano en el sistema, y una digestién estable debe
presentar una alcalinidad total de 2000 a 5000 mg/L o una relacién de 4:1 de
bicarbonato/AGV’s. Si de ser necesario una mayor accion amortiguadora del
sistema se puede lograr con la adicion de bicarbonato de sodio o cal (Appels et al.,
2008; Metcalf & Eddy, 2014).

c) Carga orgéanica

En esta se ve reflejada la calidad del proceso de la digestion, donde la cinética
microbiana esta involucrada en las distintas etapas de la digestion a lo largo del
tiempo, sus relaciones fundamentales estan en la tasa de poblacién microbiana y
la tasa de alimentacién (sustrato); de manera que estos son dependientes de la
naturaleza del sustrato, la configuracion y operaciébn del proceso en los
biodigestores (reactores), la temperatura (via mesofilica o termofilica), la carga de
sélidos volatiles, el tiempo de retencion de sélidos volatiles o el tiempo de retencion
hidraulico. La efectividad de la digestion se mide en estrecha relacion entre la
remocion de solidos volatiles conforme el tiempo de retencion hidraulico, siendo
criterios indispensables para el dimensionamiento de reactores anaerobios (Metcalf
& Eddy, 2014).
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1.1.5.3 Configuracién y operacion de reactores en DA de lodos secundarios
Existen cuatro tipos de operaciones en reactores (digestores) usualmente
conocidos en la DA mesofilica: de carga estandar o baja carga, de carga alta y

configuracion de digestores en etapas, como son mostrados en la Tabla 10.

Tabla 10. Comparativa de operaciones en la DA.

Tipo de Operacién Caracteristicas Ventajas Desventajas
Carga estandar Tanque largo donde Divisiébn practica Alto volumen de
los contenidos del de los disefio, debido a

digestato son
divididos en zonas,
solo 1/3 del tanque es
ocupado para la
digestion, el resto para
la divisién de escorias,
lodos estabilizados y
el sobrenadante.

componentes del
sustrato.

los grandes
tiempos de
retencién y bajas
cargas de
sustrato.

Uso inusual para
el disefio de
digestores.

Dos etapas

Operacion en serie de
dos digestores donde
se lleva a cabo la
fermentacion 'y la
separacién

sélido/liquido bajo un
régimen continuo de
alimentacion y
descarga.

Alta taza de
fermentacion en la
primera etapa por
la buena
distribucién de
calor y mezclado.
Buena eficiencia
de separaciéon de
fases gas-sélido-
liquido.

Disefio inusual en
digestores

modernos.

Alto volumen de
disefio, debido a
las diferentes
fases que separa.

Digestores separados

Separacion de lodos
primarios 'y lodos
activados.

Mejor separacién
del liquido de los
sélidos generados
en la digestion.

De alta carga o simple
etapa

Digestor  bajo  un
régimen de operacion
uniforme de
alimentacion con
agitacion continua y
linea de

calentamiento.

Econdmicamente
mas viable vy
sencillo a
comparaciéon de
otros sistemas.

Usualmente los
mas usados a
nivel industrial.

Criterios de
disefio muy
limitados.

No hay

separacion del
sobrenadante o
de fases liquido-
sélido.

Fuente de sintesis: (Metcalf & Eddy, 2014 & Mackenzie, 2010)

La configuracién mas usual para la digestion anaerobia de lodos residuales son en
reactores CSTR de alta carga en forma de huevo hecho de concreto o acero (Figura
3), debido a que su geometria permite un mezclado 6ptimo y genera un mejor
contacto entre el sustrato y los microorganismos, siendo una via 6ptima para

espacios limitados (Esposito et al., 2012).
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Figura 3. a) Esquema de digestor de una etapa y b) Digestor huevo o semilla de una etapa.

Para el manejo de altas cargas de sélidos, hay que tomar en cuenta riegos para
prevenir fugas gas que podria ser altamente inflamables, con un sistema de control
de valvulas y detectores (presion, vacio, cierre térmico, etc.) para un disefio seguro

y controlado (Mackenzie, 2010).

1.1.5.4 Composicién del biogéas a partir de la DA
La Tabla 11, muestra las caracteristicas y propiedades generales del biogas

generado, asi como informacion sobre su poder energético.

Tabla 11. Caracteristicas generales y composicion del biogas.

Caracteristica del biogas Valor
55 — 70% metano (CHa)

Composicion 30 — 45% diéxido de carbono (CO2)

Trazas de otros gases (N2, Hz, H2S)
Contenido energético 6.0 — 6.5 kKWh/m?3
Equivalente de combustible 0.60 — 0.65 L petroleo/m? biogéas
Limite de explosion 6 — 12 % de biogas en el aire
Temperatura de ignicion 650 — 750°C (con el contenido de CH4 mencionado)
Presién critica 74 — 88 atm
Temperatura critica -82.5°C
Densidad normal 1.2 kg/m?3

Huevo podrido (el olor del biogas desulfurado es
imperceptible)

Masa molar 16.043 kg/kmol

Fuente: (Deublein & Steinhauser, 2010)

Olor

22



1.1.5.5 Potencial Bioguimico de metano (PBM)
El PBM es una técnica que determina en cierta medida las configuraciones de
disefio, operacion y aspectos econdémicos de una planta de biogas para hacerse

sustentable.

La biodegradabilidad de la materia organica y la conversion a biogas dependen de
aspectos microbioldgicos, bioquimicos y fisicoquimicos de la naturaleza del indculo
y del sustrato, asi como de diversos factores ambientales. Es por ello que es
necesario definir un protocolo estandar para analizar el avance de la conversion del
sustrato a biogas debido a que es un sistema complejo y dindmico, siendo la técnica
de PBM una de las mas exitosas debido a su facil implementacion experimental y a
la utilidad de los datos recabados (Angelidaki et al., 2009).

El potencial bioquimico de metano (PBM) son pruebas que se utilizan ampliamente
en los estudios relativos a la digestibn anaerobia de la materia organica en
suspension. Es un indice de degradacion anaerobia, donde se evalla la
cuantificacion del metano o el biogas producto del metabolismo microbioldgico, y se
aplica para sustratos organicos en mezcla con inéculo. Las pruebas de PBM dan
informacion importante acerca de la biometanizacién de sustratos especificos y
proporcionan resultados experimentales esenciales para calibrar y validar modelos

matematicos (Esposito et al., 2012).

Las pruebas de PBM se llevan a cabo en cultivos en lote midiendo la cantidad
maxima de biogas producido por gramo de solidos volatiles (SV) contenidos en el
compuesto organico utilizado como sustrato en la DA. Esta prueba se realiza en un
intervalo de tiempo en el cual se logra completa biodegradacién, de esta manera se
ve reflejada la capacidad del indculo para convertir el sustrato en biogas en forma

de rendimiento (Aquino et al., 2007).

Las pruebas de PBM proporcionan informacion de la posible configuracion de los
procesos de DA a mayor escala, y consideran los parametros que afectan
mayoritariamente los resultados experimentales. Diversos autores han descrito

como factores clave para estas pruebas a la temperatura, el pH, la agitacion, el
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contenido de nutrientes, las caracteristicas fisicas y quimicas de los sustratos (que

ya han sido descritos anteriormente) y la relacion sustrato/inéculo (S/Xo).

Angelidaki et al. (2009) y Esposito et al. (2012) describen mas a detalle las
caracteristicas del inéculo y sustrato para las pruebas de PBM, como la metodologia

a emplear.
Sustrato

El sustrato debe caracterizarse lo mas a fondo posible. En particular, se evalla el
contenido de los sélidos totales (ST) y los solidos volatiles (SV), demanda quimica
de oxigeno (DQO), nitrégeno y fésforo. La determinacion de los ST debe hacerse
después de ajustar el pH de la muestra para disminuir la volatilidad de acidos grasos
volatiles en el caso de que sea una muestra acida, y para muestras muy volatiles,
durante la determinacion de ST debe realizarse a una temperatura maxima de 90°C

en lugar de 105°C o 150°C, hasta alcanzar un peso constante.
In6culo

El inéculo debe ser "fresco” de cualquier tipo de reactor anaerobio activo, junto con
una amplia composicion de poblacidbn microbiana activa para asegurar ninguna
limitacion. Ademas, debe ser homogéneo sin materiales distintos a la biomasa (por

ejemplo, piedras, madera).

El in6culo debe ser desgasificado para agotar los residuos organicos
biodegradables, hasta que no haya una produccion significativa de metano
(tipicamente con 2 a 5 dias de incubacién), también debe ser tan representativo
como el tomado del reactor a la misma temperatura, y no debe lavarse para eliminar

compuestos de carbono inorganico.
Relacion S/Xo

El volumen relativo de inoculo a utilizar en los ensayos puede variar mucho
dependiendo de la actividad microbiana y la biodegradabilidad del sustrato. El
volumen relativo de in6culo, puede ser poco en caso de que los in6culos estén

concentrados o densos y contengan una cantidad concentrada de microorganismos
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activos, mientras que se necesitan volumenes de indculos mayores en caso de

in6culos menos densos, tales como estiércol digerido o lodo de aguas residuales.

La relacién S/Xo influye en el rendimiento de pruebas PBM y segun Esposito et al.
(2012) esta relacion deberd estar entre 0.5y 2.3 g SVsustrato/g SVinsculo para prevenir
los fendbmenos de acidificacion e inestabilidad en el proceso anaerébico. Las
relaciones inferiores a 0.5 pueden provocar una alta acumulacién de DQO y de
acidos grasos volatiles (AGV’s). Estudios adicionales muestran que un buen
rendimiento de biogas en procesos estables esta en un rango entre 1.6-5.0 en

relacion S/Xo.

1.1.5.6 Experimentacién
Los ensayos deben realizarse por triplicado, segun la complejidad (homogeneidad)
del sustrato y reproducibilidad de las pruebas. Los ensayos se realizan en lotes

cerrados (de 100 ml hasta 2 litros) dependiendo de la homogeneidad del sustrato.

Para nuevos sustratos con caracteristicas de degradacién desconocidas, una serie
de diferentes diluciones del sustrato (con agua) son obligatorios para asegurar que
el PBM de los sustratos no sea subestimado debido a sobrecarga o inhibiciéon. Las

muestras deben ser en concentraciones de 5 a 100 %m/m.

Los ensayos deben realizarse con un cambio de atmésfera de una mezcla de
N2/CO2 (80/20 %v/v) o puro nitrégeno, antes de transferir el sustrato e inoculo, con
la finalidad de tener una atmdésfera libre de oxigeno. Debe ser continuamente
agitado y mantenido bajo condiciones anaerobias de temperatura iguales al origen
del in6culo durante el proceso de transferencia. Este cambio de atmdsfera ademas

permite mantener un pH neutro antes de iniciar los ensayos.

1.1.5.7 Medicion de la produccion de biogas

El gas puede medirse mediante diferentes técnicas: métodos volumétricos
(tipicamente con soluciones acidas por desplazamiento) y manométricos (por
diferencia de presién y variaciébn de presion medida con transductores). Estas
técnicas en general miden el metano que ha sido acumulado en el espacio de

cabeza de un recipiente cerrado.
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a) método manomeétrico:

Mide la produccion de biogas por la sobrepresion generada en el reactor donde el
volumeny la temperatura se mantienen constantes. La sobrepresion se puede medir
utilizando un mandémetro diferencial comun o un transductor de presibn mas

sofisticado.
b) Método volumeétrico:

El método volumétrico mide el biogés producido cuando la presion y la temperatura
se mantienen constantes. Uno de los métodos volumétricos mas simples es
conectar el reactor con un piston graduado o un eudiémetro. Sistemas similares al
eudiometro se puede construir utilizando un cilindro graduado (probeta) inverso

relleno con una solucién de barrera.

La medicion del metano y COz, se realiza con una fraccion recogida por jeringas
herméticas del biogds o midiendo directamente el flujo de metano después de
eliminar el CO:2 del biogas burbujeado a través de una solucién de NaOH 2N como
lo muestra la Figura 4. Posteriormente es analizada la muestra en un cromatégrafo
de gases con ionizacion de llama (FID) o conductividad térmica (TCD), y asi,

determinar la proporcion de metano y CO:z en el biogas.

La generacion de datos de la produccion de metano es usualmente reportada como
volumen de metano por gramo de SV (mL-NCHa4/g SV) o por gramo de DQO (mL-
NCHa4/g DQO) en algunos casos.
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(Esposito et al., 2012)
Figura 4. Medicién de metano en ensayos.

1.1.5.8 Reporte de anélisis de PBM
Los resultados incluyen una descripcion de la actividad del inéculo donde se ve
reflejada la generacion de metano con respecto al tiempo hasta el final de su

evaluacion, considerando ademas los siguientes detalles:

e Fecha, tiempo de inicio y final de la prueba.

e Caracterizacion del sustrato, cantidad y propiedades fisicoquimicas.

e Origen del in6culo, cantidad y propiedades fisicoquimicas.

e Condiciones de temperatura, relacion S/Xo, volumen del lote y nUmero de
réplicas.

e Gréficas de los perfiles de metano generados con respecto al control y
blanco.

e El promedio estadistico de las repeticiones por muestra con sus respectivas

desviaciones estandar

Dada la informacion realizada en una prueba de PBM, tedricamente se puede
conocer la tasa de hidrolisis dada la conversion de metano generada en el

proceso para un modelo cinético de primer orden:
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Donde:
S: concentracion del sustrato biodegradable
t: tiempo
kn: constante cinética de hidrdlisis de ler orden

Integrando la expresion considerando la relacion entre el sustrato biodegradable y
Su conversion en metano, la expresion cinética queda asi:

_Bt

= —kt
B, h

2

Donde:
Bt2: es el valor ultimo de la produccién de metano
Bt es el valor del metano a un tiempo dado

Determinando el valor de la constante cinética, se puede generar informacién sobre

el tiempo requerido para generar el valor maximo de metano.

1.1.6 Pretratamientos de lodos secundarios

Como ya se habia mencionado antes, los lodos residuales representan un tema
importante para la operacion de una planta de tratamiento de aguas residuales
(PTAR), principalmente debido a que los lodos secundarios presentan mayores
dificultades durante su manejo y disposicion final. Los lodos secundarios poseen
limitaciones en la hidrélisis de la materia organica, lo que incrementa
significativamente el tiempo en su estabilizacion debido a la inefectividad que toma
romper estos solidos (Metcalf & Eddy, 2014). Es por ello que se han sugerido
soluciones mediante la aplicacion de pretratamientos antes de la digestion del lodo
(Appels et al.,, 2011). Existen reportes de que los pretratamientos facilitan el
rompimiento de la pared de celular de los microorganismos, induciendo la

solubilizacion de la materia particulada compleja, haciéndola méas accesible para los
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microorganismos anaerobios. Dentro de los pretratamientos se incluyen métodos

quimicos, mecéanicos, enzimaticos y térmicos.

1.1.6.1 Mecanicos y térmicos

Los pretratamientos mecanicos estdn basados en la ruptura de paredes
microbiolégicas celulares por esfuerzos cortantes, siendo la sonicacion el método
mas comun, y es en donde participan reacciones quimicas a partir de frecuencias
ultrasonicas. Se han encontrado valores que oscilan entre 10% al 90% de
rendimiento en la solubilizacién de la DQO al suministrar un incremento de energia
de 1000 a 100,000 kJ/Kg ST, lo que provee un incremento en el rendimiento de
hasta el 40% en el biogas generado a 37 °C, comparado con lodo no pretratado
(Climent et al, 2007).

Los pretratamientos térmicos estan basados en mecanismos de pirdlisis y
combustion aplicando calor en un rango de 60 a 270 °C, siendo los de baja carga
térmica (por debajo de los 100 °C) los que permiten una mayor produccion de biogas
comparado con el lodo no pretratado. En varios trabajos, cuando se ha evaluado
una temperatura de 70 °C se obtuvo la mayor actividad biolégica en condiciones
termofilicas (Barjenbruch & Kopplow, 2003). Por otra parte, los de alta carga
térmica, han sido aplicados con intercambiadores de calor o inyecciones de calor al
lodo, generando mejores resultados en la solubilizacion de la DQO en un 25% a
60% de lodo secundarios, después de ser pretratados a 130 °C y 170 °C,
respectivamente. Sin embargo, es importante resaltar el alto consumo de energia
gue requieren estos pretratamientos (Climent et al, 2007) y que, debido a la mayor
solubilidad de proteinas generada, hay mas generacion de aménico, de manera que
puede alterar el pH intracelular causando inhibicion de la argueas metanogénicas
(Montalvo, 2018).

1.1.6.2 Enziméticos
Los pretratamientos enzimaticos tienen la finalidad de catalizar la degradacion de
sustancias organicas en base a la naturaleza del sustrato empleado, siendo que su

efecto esta ligado en la proporcion de proteinas de cadena larga, carbohidratos o
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lipidos presentes en el, y que, como resultado, mejora la degradaciéon de lodos y su
deshidratabilidad (Yin et al, 2016).

Se han encontrado que algunas enzimas como las carbohidrasas han resultado ser
un tratamiento mas efectivo en cuanto a la reduccion de sélidos, y, por otra parte, la
aplicacién de hongos ricos en enzimas hidroliticas ha obtenido un incremento en la
reduccion de solidos volatiles de 20%, en comparacion con un lodo sin un
pretratamiento previo. Ademas, se ha reportado que si los lodos son mezclados con
desechos de comida se puede incrementar la produccion de metano hasta 2.5 veces
(Yin et al, 2016) & (Barjenbruch & Kopplow, 2003).

1.1.6.3 Quimicos

Los pretratamientos quimicos involucran procesos de oxidacion de la materia
organica por medio de la hidrdlisis de células microbianas en los lodos activados
para aumentar la biodegradabilidad del medio (Zhou et al., 2017), aunque
anteriormente se contaba con agentes quimicos oxidantes como el ozono, peréxido
de hidrégeno o cloro, estos no han sido muy empleados en la DA de lodos
secundarios (Appels et al., 2011).

Las sustancias poliméricas extracelulares (EPS), son biopolimeros de alto peso
molecular originados de la secrecidn bacteriana, hidrélisis y materia organica
adsorbida en aguas residuales. La masa total de las EPS y el agua retenida dentro
de la estructura de los lodos ha llegado a contener alrededor del 80% de la masa
total de los lodos activados, de manera que es esencial preacondicionar el lodo con
quimicos oxidantes para mejorar las operaciones posteriores de deshidratacion
(Zhang et al., 2016).

La adicion de acidos, surfactantes y la electrooxidacion han sido los pretratamientos
mas estudiados actualmente por ser efectivos en la deshidratacion de lodos, siendo
este un aspecto importante en las PTAR’s por el gran beneficio de reduccion de

volumen de lodos y posteriores operaciones de disposicion final (Yuan et al., 2010).
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1.1.7 Acido Peracético como pretratamiento (APA)

Considerando la alta captacion de agua de las EPS en lodos secundarios, se ha
incurrido la adicion del &cido peracético o peroxiacético (APA) para mejorar la
separacion sélido-agua, de manera que se pueda romper la estructura del floculo,
solubilizando los componentes de las EPS, y en consecuencia reducir el volumen
de lodo (Zhang et al., 2016).

El APA es un desinfectante fuerte con un amplio espectro de actividad
antimicrobiana. Por su efecto bactericida, virucida, fungicida y esporicida, se ha
incorporado en varias industrias y en el tratamiento de aguas residuales como
desinfectante, observandose que previene la formacién de biopeliculas de
microorganismos patdégenos (Metcalf & Eddy, 2003). El APA es un pretratamiento
quimico a base de una mezcla de acido acético, acido peracético, peréxido de

hidrégeno en solucién acuosa conforme a la siguiente reaccién en equilibrio:

CH;COOH+ H,0, < CH3COOOH+ H,0

La adicion de APA como pretratamiento no genera productos toxicos, y la oxidacion
de la materia organica por efecto del APA da a la formacién de radicales hidroxilo
(OH"), de manera que estos radicales reaccionan con la materia organica de la

siguiente manera:
RH+OH «-H,0+R

El 4cido peracético se degrada en agua y &cido acético, este Ultimo es altamente
biodegradable, y por ende contribuyen a la produccién de biogas (Appels et al.,
2011).

1.1.8 Electrooxidacion como pretratamiento (PEO)

Es un proceso en el que se aplica una corriente eléctrica continua a partir de una
celda electroquimica para generar el rompimiento celular de la materia organica. Se
produce por un flujo de electrones que genera la liberacion de radicales libres tales
como el radical hidroxilo (OH-) que actian como oxidante de la materia organica
(Barrios et al., 2017).
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Se ha considerado la electrooxidacion como un pretratamiento muy eficiente por su
bajo impacto al medio ambiente en comparacion con otros métodos quimicos,
térmicos o fisicos, permitiendo una alta oxidacién de la materia y facilidad de
deshidratacion del lodo, teniendo como ventaja principal su bajo consumo de
energia como pretratamiento (Xiao et al., 2018). Algunos variables clave para
controlar el proceso de reaccién de electrélisis son el amperaje, el tiempo de
contacto y la distancia entre electrodos (Yuan et al., 2010). De manera que la
optimizacién de tales variables juega un papel clave para el éxito del proceso de
electrolisis, asi como el material del electrodo, al proporcionar una mejor respuesta
anddica. En particular, se ha encontrado que el uso de electrodos de diamante
dopado con boro ha resultado ser un material muy estable para aplicaciones
electroquimicas en el area ambiental (Barrios et al., 2017).

1.1.9 Bioestimulacién de metales traza en la DA de lodos secundarios

Asi como los desechos organicos son facilmente oxidables, estos son principales
productores de acidos grasos volatiles (AGV’'s) que son generados bajo la accién
de hidrélisis enzimatica de los microorganismos involucrados en la fermentacién
anaerobia. Esta descomposicion de la materia organica es mediada por enzimas
como las amilasas, proteasas, celulasas, queratinasas, y lipasas principalmente
(Mancillas et al., 2012).

Los AGV’s producidos bajo esta accién de las enzimas en la DA son el acido
propionico, butirico, valérico y principalmente acético, los cuales son utilizados en
la fase de la metanogénesis como fuente de carbono para la produccién de metano.
Sin embargo, se ha investigado que la produccién de metano llega a ser inhibida
debido a la acumulacion de estos AGV's asi como la generacion de AGV's de
cadena ramificada como el acido isovalérico e isobutirico, que disminuyen la
capacidad buffer del sistema bajando el pH y generando inestabilidad (Noyola &
Tinajero, 2005).

En la DA, los microorganismos &cido-formadores y metano-formadores, difieren
mucho en términos de su fisiologia, nutricion y cinética de crecimiento (Chen et al.,

2008). Por lo tanto, la adicion de micronutrientes en la DA se basa en los
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requerimientos que estos necesitan para estimular el mejor funcionamiento de su
actividad metabdlica, ya que estos nutrientes no se encuentran presentes o estan

en poca cantidad en los sustratos empleados.

Segun Espinosa & Noyola (1995), la acumulacion de AGV’'s junto con una baja
produccion de metano, se debe a la falta de metales traza. Esto afecta el
desemperio de las poblaciones bacterianas, especificamente los microorganismos

responsables de producir acetato y metano.

Por consiguiente, los efectos de estos micronutrientes o metales en el metabolismo
de las reacciones enzimaticas genera beneficios como: una mayor produccion de
metano aumentando la remocion de la DQO por conversion de la materia organica,
la reduccion en la acumulacibn AGV’'s y una mayor estabilidad en la digestion.
Ademas, debido a que se alcanza una mayor conversion a metano, se genera una
mayor reduccion de sdlidos disminuyendo asi, los costos de disefio y
dimensionamiento de los biorreactores ya que reduce el area de los mismos, lo que

los hace mas atractivos desde el punto de vista econdmico (Mancillas et al., 2012).

Los nutrientes que estan presentes o que son agregados al sustrato, pueden ser
muy variados, que van desde macro hasta micronutrientes o algunos metales, y
cada uno de estos poseen propiedades que aceleran las reacciones enzimaticas
que participan en la ruta metabdlica de la DA, algunos de los metales mas
estudiados son como los mostrados en la Tabla 12.
Tabla 12. Metales bioestimulantes.
Metales considerados importantes en Metales con funciones biolbgicas
diversos procesos celulares desconocidas

Ni, Co, Fe, Ca, K, Mg, Mn, Mo, Na, Zn Ag, Al, Cr, Hg, Pb, Sn, Sr, Tl
Fuente: (Mancillas et al., 2012)

Los metales ligeros (Na, K, Mg y Ca) y algunos macronutrientes, son esenciales
para el crecimiento microbiano y mantienen la estabilidad del pH por el efecto de
alcalinidad que proveen, sin embargo, los niveles altos de estos pueden tener un
efecto adverso, inhibiendo la proliferaciéon bacteriana, o llegando a ser toxicos
(Bozym et al., 2015).
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La mayoria de los articulos citados sobre la bioestimulacién de los metales traza en

la DA, se centran en el analisis de metales como Fe, Ni, Co y Mo, los cuales son

cofactores de enzimas clave de la ruta metabdlica (F420, F430 y F432),

principalmente participando en la etapa metanogénica (Pobeheim et al., 2010). En

la Tabla 13, se resumen las funciones particulares de estos metales.

Tabla 13. Funciones especificas de Fe, Ni, Co y Mo.

Elemento
Hierro (Fe)

Funciones encontradas
Favorece el crecimiento y la actividad de metandgenos
hidrogenoxidantes y la conversion de &cido acético a metano
(Espinosa et al., 1995).
Esta involucrado en el metabolismo energético como citocromo y
ferrodoxidina en metanégenos y algunas enzimas. (Mancillas et al.,
2012).
Estimula la conversion de &cido acético en metano y participa como
reductor de sulfatos (Mancillas et al., 2012).
Actla como cofactor de hidrogenasas participando en la etapa
acidogénica, y como monoxigenasa en la etapa metanogénica para
la produccion de metano (Braga et al., 2017).

Niquel (Ni)

Es un componente del factor Faso de bacterias metanogénicas, esta
contenido en la metil-Coenzima M reductasa (Espinosa et al.,
1995), la hidrogenasa y la cohidrogenasa, que participan en el paso
final de la metanogénesis (Mancillas et al., 2012).

Acelera procesos biolégicos de enzimas metanogénicas (Bozym et
al., 2015).

Actlia como cofactor de hidrogenasas participando en las etapas
acidogénicas y metanogénicas para la produccion de metano
(Braga et al., 2017).

Cobalto (Co)

Es asociado a la formacién de componentes corrinoides Yy
encontrada como vitamina B12 involucrada en la transferencia del
grupo metilo (Espinosa et al., 1995)

Esta involucrado en la metil-transferasa y en la codeshidrogenasa
de numerosas enzimas procariotas (Mancillas et al., 2012).

Molibdeno (Mo)

Es asociado a la proteina molibdeno que reduce la formacién de
CO2 (Espinosa et al., 1995).

Es asociado en la oxidacion del formato, un producto de la ruptura
del &cido propionico, forma parte de la enzima formato
deshidrogenasa, previniendo la oxidacion del acido propionico.
(Mancillas et al., 2012).

La presencia de estos micronutrientes (Fe, Ni, Co y Mo) son comunmente

considerados los mas importantes metales traza en cualquier sistema de digestion

anaerobia (Yun et al., 2019), ya que generan estabilidad en las células microbianas,

transferencia de nutrientes y ahorro de energia en arqueas productoras de metano,

evidenciando que son esenciales para su crecimiento (Mancillas et al., 2012). Por
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lo tanto, se ha investigado el efecto que tiene cada uno de estos metales en la DA
adicionandolos en separado 0 en mezcla para distintas condiciones experimentales,
donde el tipo de sustrato e indculo ha sido de distinta naturaleza y el resultado de la

adicion de metales traza se resume en la Tabla 14.

Tabla 14. Efectos encontrados en Fe, Ni, Co y Mo.
Elemento Efectos
Hierro (Fe) e La adicion de FeCl2 20 mmol/L incrementd la conversion de &cido
acético a metano (Espinosa et al., 1995).
e Laadicién de 615mg/L incremento la carga de 0.8 a 5.3 Kg DQO/m?3
en una torre fermentadora, y generando bajos niveles de AGV's
(Espinosa et al., 1995).

Niquel (Ni) e Laadicion de 7.4 mg/L contribuyé a la reduccién de acido butirico de
2300mg/L a 150 mg/L en un efluente de queso (Espinosa.et al.,
1995).

e Laadicién de 10 uM contribuy6 a un mejor rendimiento de 342 a 400
LCH4/Kg ST en ensilado de maiz como sustrato (Pobeheim et al.,
2010).

e La adicién entre 0.005-0.5 mg contribuye a una buena produccién
de metano (Bozym et al., 2015).

e Segun (Mancillas et al., 2012) es el elemento mas significativo para
una buena produccién de biogas.

e Se ha encontrado que la adicion de Ni incrementa varios procesos
biolégicos, y su concentracion en el sustrato incrementa la
estabilidad de la DA (Bozym et al., 2015).

Cobalto (Co) e La adicién de 2 uM contribuyd a un mejor rendimiento de 335 a 371
LCH4/Kg ST en ensilado de maiz como sustrato (Pobeheim et al.,
2010).
e Se ha estudiado en la degradaciéon anaerébica del metanol, y su
suplementacion mejoré la actividad metanogénica especifica de los
microorganismos (Braga et al., 2017).

Molibdeno (Mo)

La adicion de 53 uM contribuyd a un mejor rendimiento de 370 a 390
LCH4/Kg ST en ensilado de maiz como sustrato (Pobeheim et al.,
2010).
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Tabla 14. Efectos encontrados en Fe, Ni, Co y Mo (continuacién).

Elemento
En mezcla .

Efectos
La adicion de 100 nM de Ni + 50 nM de Co incremento la conversion
de &cido acético a metano (Espinosa et al., 1995).
La adicion de 100 mg/L de Fe + 15 mg/L de Ni + 10 mg/L de Co +
20 mg/L de Mo por 109 dias en melaza de cafia, redujo los niveles
de acido propionico de 5291 mg/L a 251 mg/L y acido acético de
1100 mg/L a 158 mg/L, con una eficiencia de remocién de DQO de
44% a 58%, la producciéon de metano aumenté de 10.7 a 14.8 L/d,
se encontr6 ademas un incremento del pH de 4.72 a 7.79 en el
indculo y contribuyé un cambio de carga organica de 17 a 21.5 Kg
DQO/mé3d (Espinosa et al., 1995).
La adicién de 0.31 mg de Fe + 0.05 mg de Ni + 0.03 mg de Co +
0.006 mg de Mo en lodo primario en condiciones termofilicas han
mostrado un incremento de un 62% de metano con respecto al
control en pruebas de PBM, sin embargo, la adicion de estos con
una dosis de Bacilos, generaron un incremento mayor del 167%
sobre el control para el 17" dia, logrando a su vez una baja
concentracién de AGV's , ademas de un estable pH arriba de 7 y
una mejor remocion de soélidos volatiles debido a una mejor
conversion de metano (Noyola & Tinajero, 2005).
La adicidn de una solucidon de metales traza de concentracion: 7.5
UM de Fe + 0.8 uM de Co + 0.1 uM de Ni + 0.15 pM de Mo + otros
metales, en pruebas en lote sobre ensilado de maiz como sustrato,
mostré un rendimiento mayor de metano de 30% con respecto del
control. Adicionalmente la misma solucién sin niquel, mostro un
rendimiento sélo del 18%, y sin cobalto de 20% mayor a
comparacion del control, aunque presentaron menor estabilidad que
agregados en mezcla (Pobeheim et al., 2010).
La adicién de Ni, Co y Fe increment6 la carga de SV en levadura
(Speece et al., 1983).
Una baja concentracion de Ni y Co disminuyen la concentracién de
las coenzimas responsables de la conversion del &cido acético en
metano (Braga et al., 2017).

Otro aspecto que debe considerarse es la efectividad de los metales sobre la

digestién anaerobia de manera individual o0 en mezcla con la biodisponibilidad en el

medio (Mancillas et al., 2012). Por ejemplo, cambios de pH o temperatura, pueden

generar la precipitacion y/o quelacion de los elementos traza de manera que reduce

su biodisponibilidad en el medio y Unicamente una fraccion esta presente en la

solucion (Pobeheim et al., 2010).

También se ha encontrado que una concentracion muy alta de metales pesados en

el sustrato puede aportar una influencia negativa generando inhibicién en la parte

fermentativa de la DA (Bozym et al., 2015), ya que la presencia elevada de estos,

tiene un efecto toéxico a nivel celular por el estrés oxidativo de los radicales libres
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(Mancillas et al., 2012). En la Tabla 15 se muestra algunos valores de inhibicién o

toxicidad reportadas de los metales Fe, Ni, Co y Mo.

Tabla 15. Concentraciones de inhibicién de Fe, Ni, Co y Mo.
Elemento Concentracion de Inhibicién

Hierro (Fe) No presenta aparente comportamiento téxico o inhibidor a cientos de mg/L
afadidos, por su alta solubilidad como Fe?* (Chen et al., 2008), ademas puede
ser considerado como un macronutriente, ya que es requerido a mas altas
concentraciones que otros metales traza (Braga et al., 2017).

Segun (Mamimin et al., 2019) concentraciones superiores de 1000 mg/L puede
presentar un efecto téxico para la comunidad metanogénica y
consecuentemente el rendimiento del metano.

Niquel (Ni) Segun (Mamimin et al., 2019) concentraciones superiores de 50 mg/L puede
presentar un efecto toxico para la comunidad metanogénica y
consecuentemente el rendimiento del metano.

Cobalto (Co) Segun (Mamimin et al., 2019) concentraciones superiores de 250 mg/L puede
presentar un efecto toxico para la comunidad metanogénica y
consecuentemente el rendimiento del metano.

Mo (Mo) Sin aparente inhibicion a altas concentraciones (Pobeheim et al., 2010).

Sin embargo, para sustratos complejos y aguas residuales, los requerimientos de
metales trazan parecen haber sido satisfechos empiricamente, sin el soélido
conocimiento de requerimientos minimos (Montalvo et al., 2018).

Ademas, los elementos inhibidores pueden ser precipitados, neutralizados, diluidos
0 estar en presencia de otros micronutrientes, para que puedan ser neutralizados
sus efectos adversos. Algunos estudios han demostrado que, aunque la actividad
de las arqueas metanogénicas es inhibida por altas concentraciones de metales,
pueden sobrevivir por largos periodos de tiempo estando inactivas y su capacidad
de biodegradar materia no se ve afectada (Bozym et al., 2015). Ademas, se estan
llevando a cabo investigaciones con minerales naturales que contiene metales traza

y/o iones mas benéficos para los sistemas anaerobios (Mancillas et al., 2012).

La adicién de residuos solidos con metales, han sido tema actual de investigacion,
ya que es una alternativa que no solo brinda una ruta econémicamente atractiva,
sino que también reduce los problemas ambientales derivados de estos residuos.
Como por ejemplo en procesos de combustion de plantas térmicas o la extraccion
minera, la ceniza o residuos solidos generados, aporta un contenido importante de
diversos metales, siendo atractivos como nutrientes en la DA y no representan un

costo adicional al proceso. Se han observado mejorias de los procesos anaerobios,
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cuando se han agregado ciertos solidos (como la zeolita) dentro de los digestores
para aumentar el area de contacto entre los microorganismos y los sustratos;
actuando como un tipo de biocatalizador formando biopeliculas con un alta
concentracion de biomasa, aumentando asi la tasa de degradacion de la materia
organica con el consiguiente aumento de la produccion de metano en digestores
(Montalvo et al., 2018).

Otra aportacion que puede ser importante para el aumento del metano es la
presencia de sustancias alcalinas en el proceso de la DA. Se ha demostrado que
los alcalimetales contenidos en cenizas de fondo de residuos sélidos municipales,
parecen ejercer un efecto beneficioso sobre los digestores anaerdbicos dentro de
los cuales los acidos volatiles son amortiguados por la adicion de compuestos con

capacidad neutralizante (Montalvo et al., 2018).
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2 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

2.1 Justificacion

Es posible aprovechar el lodo residual para la generacion de energia eléctrica
cuando se somete a un proceso de digestion anaerobia y producir biogas, siendo
un tema que ha recobrado importancia energética como un medio de fuentes
renovables (Mao et al., 2015). La digestion anaerobia es una alternativa de
tratamiento atractiva, ya que genera energia en forma de metano y reduce el
volumen de lodos residuales que requieren ser enviados a sitios de disposicion final.
Existen dos tipos de lodos residuales generados en PTAR’s municipales: (a) lodos
primarios generados en las operaciones unitarias de sedimentacion y clarificacion
primaria y (b) lodos secundarios generados en los procesos biologicos de
tratamiento del agua residual. Sin embargo, los lodos secundarios han llegado a ser
un gran problema debido al costo adicional de su tratamiento, los volimenes y las
cantidades que se generan, asi como su composicion ya que estan constituidos
principalmente por materia organica no biodisponible. Se han aplicado diversos
pretratamientos, siendo los pretratamientos quimicos los mas efectivos. Algunas
estrategias para incrementar la biodisponibilidad de la materia organica y la
produccion de metano estan basadas tanto en el rompimiento inicial de las células
por medio de pretratamientos que incrementen la velocidad de la etapa hidrolitica,
como la adicion de metales traza que mejoran la conversion de la materia organica
en metano y mejorar la estabilidad de la digestion. Por lo tanto, en esta investigacion
se aplicaron dos pretratamientos quimicos a los lodos secundarios residuales por
digestién anaerobia, uno de ellos adicionando 500 ppm de acido peracético (APA)
y otro por un proceso de electrooxidacion (PEO) a una densidad de corriente de
28.6 mA/cm?, ambos pretratamientos incrementan la materia organica soluble
liberada para aumentar el rendimiento de la digestion. Ademas, con los lodos
pretratados se evalué el efecto de micronutrientes, especificamente la adicién de
trazas de Fe, Ni, Co y Mo para estimular el crecimiento y buen funcionamiento de

los microorganismos en la DA ya que estos son esenciales. Hasta el momento, son
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escasos los estudios acerca de la forma en que cada metal en concentraciones
traza bioestimula la DA, especificamente en lodos secundarios, por lo que es
necesario evaluar el efecto por separado de cada metal con la finalidad de optimizar
la produccién de biogas y contribuir a la solucidon de problemas ambientales y de
contaminacion, permitiendo al mismo tiempo el aprovechamiento de lodos de

manera segura y generar energia renovable.

2.2 Objetivos

2.2.1 Objetivo general
Evaluar la influencia de cuatro metales traza (Fe, Co, Ni y Mo) en la producciéon de
biogas en reactores en lote y lote alimentado a partir de lodos secundarios

pretratados.

2.2.2 Objetivos particulares
¢ Identificar el efecto de cada metal traza en el potencial bioquimico de metano
de lodos secundarios pretratados.
e Suplementar tres reactores en lote alimentado con una mezcla de metales

traza para incrementar la produccion de biogas a partir de lodos secundarios.

2.3 Hipobtesis

1. Los metales traza tienen funciones distintas que mejoran la produccion de biogas
de lodos secundarios y se veran reflejados en la produccion de metano en
pruebas de PBM.

2. La aplicacion de un pretratamiento a los lodos secundarios, ya sea con acido
peracético o por electrooxidacion, en combinacion con la suplementacién de
metales traza en mezcla, incrementara la produccion de biogas, la remocion de

sélidos volatiles y de DQO en reactores en lote alimentado.
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3 METODOLOGIA

3.1 Muestreo de lodos

Se recolectaron muestras compuestas por lodos de purga del tratamiento biolégico
de la PTAR Cerro de la Estrella, ubicada en lIztapalapa, Ciudad de México, cuya
planta maneja un caudal de 2 m3s. Estas muestras se obtuvieron de un colector
que dirige de nuevo estos lodos hacia el drenaje, y esta ubicado en la parte inferior
del tanque de tratamiento biologico (lodos activados) (Figura 5). El uso de lodos
secundarios exclusivamente, y no primarios, se debe a que el lodo primario es
facilmente biodegradable, mientras que el secundario requiere un pretratamiento
para incrementar su biodisponibilidad (Parkin and Owen, 1986), por eso es objeto

de estudio para aprovecharlos de mejor manera.

Figura 5. Lodos activados del cerro de la estrella y drenaje de captura de lodo secundario.

Se tomaron tres muestras en toneles de plastico con una capacidad de volumen de
40 litros cada uno. El primer tonel estaba destinado para alimentar un reactor sin
pretratamiento (blanco) y los otros dos para la preparacion de los pretratamientos
de electrooxidacion y acido peracético respectivamente, estas muestras se dejaron
reposar por aproximadamente 30 minutos de los cuales los primeros 15 son los
establecidos por la metodologia del indice Volumétrico de Lodos (IVL) y los otros 15

fueron para poder decantarlo fisicamente a criterio de que el lodo era muy hiumedo
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para su posterior traslado al Laboratorio de Ingenieria Ambiental (LIA) en el Instituto
de Ingenieria (IINGEN) de la UNAM.

3.2 Preparacion de sustratos

Una vez en el LIA, los 120 litros de lodos secundarios con una concentracion
aproximadamente de 1% de ST fueron sometidos a un proceso de centrifugacion
refrigerada a 10,500 revoluciones por minuto (rpm) durante 15 minutos para una
mejor separacion agua-lodo, en este proceso el lodo alcanza una concentracion
mas alta de aproximadamente 6% de ST, que posteriormente se diluye a una
concentracion del 2% de ST para un litro, y al 3% de ST para dos litros, de los cuales
el litro al 2% de ST es destinado para la preparacion de lodo pretratado con APA,
un litro al 3% de ST es destinado para la preparacion del PEO vy el litro restante al
3% de ST se utiliz6é como sustrato sin pretratamiento. Estas mismas
concentraciones de ST fueron las establecidas para la alimentacion de los tres
reactores en lote alimentado segun la investigacion de tesis previas en el tema
(Tapia, 2017; Rojas, 2017).

3.2.1 Pretratamiento con acido peracético (APA)

Para la dosificacion del acido peracético como pretratamiento de los lodos
residuales, se realizd en un equipo de jarras con agitacion multiple marca Phipps
and Bird, modelo 7790-400 (Figura 6), el cual se llené con 1 litro de lodo residual
secundario al 2% de ST. Posteriormente con una pipeta graduada se fue agregando
la dosis de acido peracético (500 ppm) mientras se encontraba en agitacion
constante a 300 rpm durante 30 min como tiempo de contacto. Estas fueron las
mejores condiciones para la digestion de lodos encontradas en la investigacion
anterior de (Tapia, 2017). Transcurrido el tiempo de contacto, la muestra fue

almacenada en una garrafa de plastico limpia.
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Figura 6. Tanques para la preparacion de APA.

3.2.2 Pretratamiento con electrooxidacién (PEO)

Para la preparacion del pretratamiento de electrooxidacién se establecieron las
variables de operacién en un reactor de electrolisis Diachem® (Figura 7), compuesto
por dos electrodos de Diamante Dopado con Boro acoplado a un tanque de
almacenamiento con agitacion mecénica y bafio de agua para el control de la
temperatura. Un litro de lodo al 3% de ST, se aliment6 con una bomba peristaltica
(Masterflex L/S EW-07554-90), suministrandose una densidad de corriente de 28.6
mA/cm? por 30 minutos con una fuente de poder con capacidad de 2 Amperes (BK
Precision 9181) (Barrios et al., 2017). Estas fueron las mejores condiciones para la
digestion de lodos encontradas en la investigacion anterior de (Rojas, 2017).
Transcurrido el tiempo de contacto, la muestra fue almacenada en una garrafa de

plastico limpia.

Es importante mencionar que este proyecto trabajo en conjunto con otros grupos de
investigacién, quienes realizaron los pretratamientos de APA y PEO para

emplearlos como sustratos en los reactores anaerobios.

43



i
7\ -
Nl ki | Ao
T

e | w0
-~ \

Figura 7. Equipo para la preparacion de PEO.

3.3 Monitoreo y operacion de reactores semilla
Se realizé el monitoreo de tres digestores anaerobios mesofilicos en forma de huevo

con una capacidad de operacién de 5 litros (Figura 8).

Figura 8. Configuracién de los reactores anaerobios PEO, Blanco y APA.

Se trabaj6é con tres reactores anaerobios con un volumen de in6culo de 5 litros,
todos eran alimentados con lodo secundario, uno pretratado con APA, otro con PEO
y otro como blanco (sin pretratamiento), en la Figura 9 se presenta el diagrama de
las dimensiones de los reactores (Rubio Loza et al.,, 2004). Estos digestores

anaerobios operaron a 37 °C con una velocidad de agitacion de 120 rpm en
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operacion semicontinua, donde los dias lunes, miércoles y viernes se purgaban
88mL de lodo digerido, y se alimentaba el mismo volumen con lodo no digerido
(sustrato), ya sea con o sin pretratamiento. Estos fueron monitoreados
semanalmente, determinando parametros de alcalinidad, pH, DQOsy DQOt, sdélidos
totales y volatiles, y se cuantificaron los AGV’s formados.

Al cabo del dia “80” la operacién de los digestores fue monitoreada junto con la
adicién de una solucién de metales traza en los sustratos de los pretratamientos
APA'y PEO, aislando el reactor blanco (SP) de la adicién de esta. La concentracion
de cada uno de los iones metélicos de esta solucion (Fe, Ni, Co y Mo) fue en base
a la mejor dosis en mezcla encontrada en las pruebas de PBM, segun resultados
previos del grupo de investigacion para obtener una Gptima produccion de metano
(Peralta et al. 2018). Posteriormente, estos lodos fueron utilizados como fuente de
indculo para las pruebas de determinacién del potencial bioquimico de metano para

la evaluaciéon de cada metal traza.

En la Tabla 16 se muestra la lista de compuesto agregados para la preparacion de
la solucion de metales traza y la respectiva concentracion de cada ion metalico para
cada lodo (SP, APA 'y PEO).

Tabla 16. Concentraciones de los metales traza para cada pretratamiento.

Compuesto Concentracion del ion (mg/L)

utilizado Metal traza Sp APA PEO
FeCl;*6H,0 Hierro (Fe) 5.00 5.00 85.67
NiCl,*6H,0 Niquel (Ni) 0.79 0.79 13.60
CoCl,*6H,0 Cobalto (Co) 0.52 0.52 8.84
NaMoO,*2H,0 Molibdeno (Mo) 0.02 0.02 0.29
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Figura 9. Esquema de las dimensiones de los reactores de lote.

Inicialmente la configuracion de los reactores contaba con una trampa de H:S, sin
embargo, no se noto la captacion de este compuesto y se presentaron problemas
con la captura de metano y diéxido de carbono. Ademds, se contaban con
medidores de flujo de biogas, sin embargo, fueron desmontados y cambiados por
una configuracién en columna con una solucién acida para verificar si se captaba la

generacion de metano.

3.4 Pruebas de PBM
Se evalu6 el PBM para los pretratamientos APA, PEO y SP bajo la influencia de
metales traza (Fe, Ni, Co y Mo) con el fin de ver el efecto individual de cada metal

para cada lodo, ya sea con o sin pretratamiento.

Se realiz6 el seguimiento mediante técnicas analiticas previo y posterior, para cada

una de las PBM, esto con el propdsito de determinar la remocién y solubilizacién de
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la DQO y monitorear la degradacion de los solidos volatiles en los lodos, por el

efecto de los metales traza.
Montaje:

Se evaluo la DQOs, DQO, y la cantidad de SV tanto para el in6culo como para el
sustrato de ambos pretratamientos y del lodo sin pretratamiento (SP), y con ello, se
calculo el volumen de inoculo y sustrato a agregar en los ensayos de cada
pretratamiento para llegar a una relacion (S/Xo) de 0.5 g SVsustrato/g SVinéculo, ya que,
en pruebas anteriores de PBM se confirmd que es la relacion adecuada para la

digestién anaerobia de lodos secundarios pretratados.

Para la elaboracion de los ensayos, estos se hicieron en frascos marca Pyrex de
250mL, donde se agregd el volumen de in6culo calculado de los digestores
mesofilicos (SP, APA y PEO), junto con su respectivo volumen de sustrato para
cada tipo de lodo, ya sea pretratado o sin pretratamiento, segun la relacion (S/Xo).
El volumen de trabajo total fue de 80mL y el resto como espacio de cabeza para la
acumulacion de biogas. Los ensayos se realizaron por duplicado para cada metal
(Fe, Ni, Co y Mo) a su respectiva concentracién segun la Tabla 16 para cada lodo,
mas controles (sin metales) y blancos (sin in6culo), y estos fueron montados dentro
de una camara anaerobia con una atmdosfera de nitrdgeno ajustando el pH a 7 con
una solucion alcalina de NaOH. La Tabla 17, muestra los resultados recogidos el

inicio del montaje.

Tabla 17. Parametros iniciales del montaje de las pruebas de PBM.

Parametro e e e

SP APA PEO
Concentracion del sustrato
del lodo (g SV/L) 16.48 19.70 19.62
Masa de ensayos (g SVmezcla) 1.22 1.38 1.44
Relacion S/Xo (g SVsustrato / 05 05 05
gSVinécqu)
DQOt (g/L) 32.8 41.6 34.0
DQOs (g/L) 1.2 10.3 2.2
pH 7-7.5 7-7.5 7-7.5
T (-C) 38 38 38

Finalizando el montaje, los ensayos se pasaron a un cuarto caliente donde se

colocaron en agitacion constante a 150 rpm y a una temperatura de 37+2 °C durante
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los 21 dias que transcurrio la cinética (Figura 10). Las cinéticas fueron basadas en
las publicaciones de (Angelidaki, 2009) y (Esposito, 2012) para la técnica de PBM,
reportados en el primer capitulo. La cuantificacion del biogés se realizé cada tercer
dia aproximadamente cada 48 hrs, la cual se bas6 en la extraccion de la muestra
con una jeringa HAMILTON modelo GASTHINGT misma que se inyectd en el
cromatografo de gases Fisher Partition 1200 que cuenta con un detector de
conductividad térmica, el cual registro la medicion del metano (CHa4), nitrégeno (N)
y didxido de carbono (COz2). En cada uno de los ensayos durante el periodo de la
prueba y posterior a ella, se realizaron los calculos para la cuantificacion de las
concentraciones de cada uno de los gases que componen el biogas con la ayuda

del programa Clarity.

Figura 10. Ensayos en lote de cinéticas APA y PEO.

Al final de las pruebas se analizaron los parametros finales correspondientes a los
resultados generados de la digestion bajo la influencia de metales traza de cada
PBM (SP, APA y PEO), se calcularon las remociones correspondientes de DQOt,
DQOs, SV y alcalinidad, pH.

3.5 Técnicas analiticas

Durante toda la experimentacién se evaluaron todos los parametros mostrados en
la Tabla 18 y en la 19 donde se muestra la justificacion de cada uno de ellos, el
equipo usado para evaluar dichos parametros y sus respectivas técnicas. En los

anexos se pueden encontrar las especificaciones de las técnicas empleadas.
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Tabla 18. Técnicas analiticas en el LIA.
Parametro Justificacion/Equipo

pH/Alcalinidad (factor a) Indicador de la estabilidad del sistema y
capacidad de
amortiguamiento/potenciometro OAKTON.

Temperatura Parametro de control del proceso anaerobio a
condiciones mesofilicas/ Controles del cuarto
anaerobio.

Sdlidos totales Indicador de la sequedad del lodo/Horno LIA.

Solidos volatiles totales Indicador de la materia organica contenida del
lodo/Horno LIA.

Demanda quimica de oxigeno Parametro para evaluar el grado de
contaminacién/Digestor DQO HI839800.

Acidos grasos volatiles Mide el grado de eficiencia de Ia

digestién/Cromatografia de gases (CG-FID),
Cromatografo SRI 8600.

Produccion de biogas por cuantificacion en | Pardmetro para evaluar el grado de
fase seca y composicion de biogéas conversion de la digestion a biogas por el
efecto de metales traza/Cromatografia de
gases (CG-TCD). Cromatografo Fisher 1200.

Tabla 19. Referencias de técnicas analiticas APHA utilizadas.

Parametro Técnica

pH e

Solidos totales 2710. Standard Methods (APHA, 2005)
Solidos volatiles totales 2710. Standard Methods (APHA, 2005)
Demanda quimica de oxigeno 5220. Standard Methods (APHA, 2005)

3.6 Calculos

Determinacion de la remocién de SV y de DQO

Se realizo la cuantificacion de sélidos y de DQO de las muestras al inicio y final de
la digestion, de manera que se calcularon las eficiencias de remocion de solidos

volatiles y de DQO soluble y total, de acuerdo a las siguientes ecuaciones.

e FEficiencia de remocién de SV:

SV, — SV;
W = (s—vl) x100
Donde:

Eg, (%) = Eficiencia de remocién de SV

SV;(g) =Sélidos volatiles iniciales

SV (g)= Solidos volatiles finales
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e FEficiencia de solubilizaciéon de DQO:

_ DQOSi_DQOSf
Foaos =T go,

>x100

Donde:
Epgos(%) = Eficiencia de remocion de DQO soluble
DQO,;(mg0,/L) =Demanda quimica de oxigeno soluble inicial

DQO,r(mg0,/L) =Demanda quimica de oxigeno soluble final

e FEficiencia de remocién de DQO total:

_ (DQOr; = DQOry
Epqot = DOO,

>x100

Donde:
Epgo, (%) = Eficiencia de remocion de DQO total
DQO,;(mg0,/L) =Demanda quimica de oxigeno soluble inicial

DQO(mg0,/L) =Demanda quimica de oxigeno soluble final

Determinacion de alcalinidad y relacién (a)

Se realizé el célculo de la alcalinidad y la relaciébn de alcalinidad (a) por los

volimenes consumidos de &cido clorhidrico normalizado por titulacion.

e Alcalinidad:

41 = S000(N)(Vol.&c)

Vinuestra
Donde:
Al (mgCaC05/L) = Alcalinidad del medio
N = Normalidad del 4cido utilizado

V.4ac (mL) = Cantidad de acido utilizado para alcanzar un pH de 4.30
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e Relacién de alcalinidad (a):

o= PHs 75
pH, 3

Donde:
pHs ,5(mL) = Volumen gastado alcanzando un pH de 5.75

pH, ;(mL) = Volumen gastado alcanzando un pH de 4.3

Pruebas de PBM

Para las pruebas de PBM se cuantificé los moles de biogas producido con ayuda
del cromatégrafo de gases y asi estimar el metano generado en cada ensayo por

medio de las siguientes ecuaciones.

e Factor de correccion:

Valor representativo total de biogas en la muestra

Vinéculo + Viodo = Viase liquida
Vhbotella — Vsase Liquida= Vase gaseosa

Factor de correccidon = Viase gaseosa/Vmuestra de gas

_ Vol. espacio de cabeza
Vol.inyectado (0.5 mL)

FC

Para obtener los mililitros totales de metano se multiplicé el valor de moles captados
por el factor de correccion calculado. Y para la normalizacion de litros de metano a

condiciones del sitio, se obtuvieron con la siguiente ecuacion.

e Cuantificacion de metano:

molCH, xR x T
PBM:( P )+ e
Sv;
Vol.CH,
PBM = ———
Sv;
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Donde:

mol CHs= moles de metano

R(

atmxL*xK

— —)= constante de gases ideales (0.0821)

T (K)= Temperatura (310.15 K, temperatura de la cinética)
P (atm)= Presién en la ciudad universitaria (0.771atm)

FC =340

SVi (Kg)= Sdlidos volatiles iniciales

Cuantificacion tedrica de metano en reactores

Determinacion de la DQOcH4 con base en la cuantificacion de AGV’s y la remocion
de DQOt:
Donde:

DQOtotal = DQOno removida + DQOremovida

DQOcH4 = DQOremovida - DQOAGV's

3.7 Andlisis de resultados

Se realiz6 el andlisis de variables de respuesta: eficiencia de remocién de sdlidos,
eficiencia de remocion de DQO y produccion normalizada de metano. Se calcularon
las desviaciones estandar de estas variables a partir de al menos dos mediciones
independientes, esto con el fin de evaluar las diferencias entre los pretratamientos
y los metales traza afadidos, los resultados de las variables de respuesta se
sometieron a un analisis de varianza ANOVA simple, para determinar si hay
diferencias significativas en las variables de respuesta. Ademas, a los datos
generados se les realizd un analisis estadistico de varianza ANOVA multifactorial,
esto mediante pruebas simultaneas entre todas las posibles parejas de niveles de
los dos factores de estudio (los metales traza y el pretratamiento) para las
principales variables de respuesta. Todos los analisis estadisticos se realizaron con
el software STATGRAPHICS Centurion XVI.
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4 RESULTADOSY DISCUSION

4.1 Evaluacion del efecto de los metales traza en la DA de lodos SP, PEO y
APA.

Con base a los resultados de las pruebas de PBM en los lodos SP, APA y PEO bajo
la influencia de cada metal traza, se calculd los parametros correspondientes de
remocion de sélidos y de DQO al final de las pruebas, asi como también se
obtuvieron las respectivas curvas de produccion y las tasas maximas de produccion
de metano. No se considerd el analisis de los ensayos sin indculo, ya que estos solo
sirvieron como controles negativos de la produccién biogés, y por otra parte la
determinaciéon de AGV’s no fue evaluada ya que no se generaron concentraciones
significativas debidas a problemas de cuantificacion por cromatografia; en cuanto a
la evaluacién de pH y la relacién de alcalinidad (a) para cada ensayo al final de las
pruebas resultaron ser estables entre un rango de pH de (7.5-8), y una relacion(a)
entre (0.6-0.8) para todos los lodos.

Lodos SP

En la Figura 11, se muestra las eficiencias de remocion tanto de la DQO como de
los SV bajo el efecto de metales traza. Como se puede apreciar en la Figura 11 (a),
la remocion de DQOt tuvo un mayor efecto bajo la influencia de todos los metales
traza con respecto del control, siendo el Fe el elemento mas influyente en la
remocién, sin embargo, se puede apreciar que el lodo SP no alcanza eficiencias
altas de remocion de DQO, y por otra parte, no se obtuvieron remociones de DQO
soluble, debido a que no se aplicé un pretratamiento y por lo tanto la materia
organica no se encontraba en forma soluble o biodisponible (Metcalf & Eddy, 2014).
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Figura 11. Eficiencias de remocién de DQO y de SV a partir de lodos SP.

Con respecto a las remociones de solidos volatiles de la Figura 11 (b), se puede
apreciar que la adicibn de metales traza con respecto al control, generé un
incremento de remocion alrededor del 20%, Gnicamente para los elementos Fe y Ni.
Este efecto ha sido visto segun Mamimin et al. (2019), donde la adicion de Ni y la
adicién de ceniza de aceite de palma como un alto contenido de Fe han logrado

incrementar la remocién de SV al final de la digestion.

Para el andlisis de la cuantificacibon de metano, la Figura 12 (a) muestra la
conversién de metano generada por kilogramo de soélido volatil al cabo de los 21
dias que transcurrié la prueba, y la Figura 12 (b) muestra la produccion maxima de

metano generada por cada metal con respecto al control.
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Figura 12. Curva de produccion de metano y produccién maxima de metano para cada ensayo a
partir de lodos SP.
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Como se puede apreciar en la Figura 12 (b), los metales Fe y Ni alcanzaron una
produccion mayor de metano, cerca del 60% con respecto al control, mientras que

Co solo alcanzo un 33% y Mo no parecié generar un incremento.

En general, la influencia de Fe y Ni en lodo SP generaron los mejores resultados,
ya que reflejaron la mayor remocién de SV, y consecuentemente una mayor
conversion a metano. En general, Fe, Ni y Co mejoran la DA de los lodos sin
pretratamiento. Esto ha sido observado por otros autores, donde la adicion de Fe
en concentraciones traza permitié un incremento en la conversion a metano, al tratar
por digestibn anaerobia vinazas de melaza (Espinosa et al., 1995). En el caso del
Ni, se ha reportado un incremento en el rendimiento del metano de 342 a 400 LN
CH4/Kg ST, al utilizar ensilado de maiz como sustrato (Pobeheim et al., 2010),
ademas, en la digestion de lodos, estos elementos son considerados necesarios
para una buena produccién de biogas (Mancillas et al., 2012), e incrementa la
estabilidad de la DA (Bozym et al., 2015).

Lodos PEO

En la Figura 13, se muestra la eficiencia de remocion tanto de la DQOty DQOs como
de SV bajo el efecto de metales traza en lodo pretratado con PEO. Como se puede
apreciar en la Figura 13 (a), la remocién de DQO soluble y total aumenté muy
considerablemente en todos los ensayos con metales traza respecto al control,
siendo el Fe el elemento mas influyente al alcanzar eficiencias del 40%.

(a) Eficiencia de remocion DQO (b) Eficiencia de remocién SV
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Figura 13. Eficiencias de remocion de DQO y de SV a partir de lodos PEO.
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Por otra parte, con respecto a las remociones de sélidos volatiles de la Figura 13
(b), los ensayos con metales traza, generaron una eficiencia ligeramente mayor
alrededor del 5% con respecto al control, siendo el Fe el elemento menos favorable
y el Ni el mas favorable. Segun (Speece et al., 1983) y otros autores, la adicion de
Fe, Ni y Co logran un efecto positivo en la remocion de SV o en la implementacion

de concentraciones mas altas de estos durante la digestion.
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Figura 14. Curva de produccion de metano y produccién maxima de metano para cada ensayo a
partir de lodos PEO.

Para el andlisis de la cuantificacion de metano, la Figura 14 (a) muestra la evolucion
de la conversion para cada ensayo, de manera que es posible notar que entre los
dias 9 y 14 se obtuvo la mayor produccion para todos los ensayos, siendo el Fe y el
Ni los metales mas influyentes, ya que se alcanzé una produccion mayor del 20%
con respecto al control, Figura 14 (b).

La influencia de Fe y Ni en lodo pretratado con PEO, generaron los mejores
resultados en cuanto a la cuantificacion de metano, y en general todos los metales
traza lograron alcanzar una alta remocion de DQO soluble y total, siendo el Fe el
elemento mas influyente en las remociones. Esto ha sido observado por otros
autores, donde la adicion de FeCls en concentraciones traza permitié un incremento
de la remocion de DQOt de 16.7% a 67% con un aumento de la produccion de
metano de 505 a 568 L-NCH4/Kg SV con respecto al control, al utilizar estiércol
como sustrato (Yun et al., 2019). Por otra parte, se ha observado que
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especificamente la adicion de 5 mg/Kg SV de la sal NiCl2*6H20 y 2 mg de acido
nitrilotriacetico como agente quelante, incrementan la produccion de metano de 406
a 416 L-N CH4/Kg SV al tratar lodo residual (Tsapekos et al., 2018).

Lodos APA

Para el ultimo caso del lodo pretratado con APA y con adicién de metales traza, se
puede apreciar en la Figura 15 (a) que la remocion de DQO soluble y total fueron
muy altas debido al pretratamiento usado, ya que la naturaleza del pretratamiento
incrementa los valores iniciales de las DQO en el sustrato por el incremento que
provoca el acido organico agregado, y al final se reporta una alta remocién producto
del aporte como &cido acético del pretratamiento y por la hidrélisis generada en el
lodo. Sin embargo, al restar este aporte de DQO la remocién entre cada ensayo de

cada metal con respecto al control, no influy6 tan significativamente.
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Figura 15. Eficiencias de remocion de DQO y de SV a partir de lodo APA.

Para el caso de la remocion de SV de la Figura 15 (b), se puede apreciar que, para
el pretratamiento usado, se obtuvieron valores muy altos de remocion de SV,
aungue no se notd una gran influencia del efecto de los metales, siendo solo Fe y
Ni los elementos que aportaron un incremento pequefio arriba del 5% en la

remocion, con respecto al control.
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Figura 16. Curva de produccion de metano y produccién maxima de metano para cada ensayo a
partir de lodos APA.

Para el andlisis de la cuantificacion de metano, se puede apreciar en la Figura 16
(a), que la conversién del sustrato a metano fue lenta ya que esta empezo6 a partir
del dia 9, este mismo efecto fue observado por Appels et al., 2011 de manera que
todos los ensayos con el pretratamiento APA empezaron con una baja taza de
produccion de metano y presentaron una digestién lenta. Sin embargo, la
conversidbn maxima a metano en todos los ensayos se alcanzé hasta el dia 21 a
excepcion del Ni, y los valores reportados de metano fueron demasiados altos a
comparacién de los ensayos de APA y PEO, posiblemente debido que parte del
metano generado fue producto de la reaccién quimica en el pretratamiento, ya que
por cada molécula de acido peracético que reacciona con el lodo se genera una de
acido acético (Appels et al., 2011). No hubo una clara influencia de cada metal,
aunqgue Co parecio levemente influir mas en la conversion a metano en comparacion
al control. En el caso del Ni, se observan caidas repentinas en la produccion total
de metano, tal vez debido a errores de medicidn por posibles fugas en las botellas

con las cuales se determiné el efecto de este metal.

La produccion maxima de metano segun la Figura 16 (b), muestra que Unicamente
el Co genera una mayor conversion a metano que al resto de metales, en
comparacion del control. Este mismo fendmeno ha sido observado por otros
autores, donde la adicion de Co en concentraciones traza permitid un incremento

en la produccion de metano de 335 a 371 LCH4/Kg ST utilizando como sustrato
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ensilado de maiz (Pobeheim et al., 2010). Se puede observar que, para lodos
pretratados con APA, la adicion de metales traza no genera resultados muy
positivos para una mayor produccion a metano, sin embargo, el pretratamiento

empleado fue determinante.

4.2 Andlisis comparativo del efecto de los metales traza en la DA de lodos
SP con pretratamiento PEO y APA.

Después de evaluar el efecto de cada metal traza para lodo SP y para cada

pretratamiento, se realizd6 una prueba estadistica para determinar si el

pretratamiento o los metales traza tienen un mayor aporte en la remocién de SV,

DQOs, DQOty en la produccién de metano.

Se realizd un analisis estadistico ANOVA para la remocion de SV, DQOs, DQOt y

el PBM en funcién de efecto de dos variables (metales afiadidos y pretratamiento).
Comparativo SP con PEO

Para la remocion de SV (Figura 17), la prueba estadistica mostré que sélo hay una
influencia estadisticamente significativa por el pretratamiento PEO, confirmando
que la remociébn de SV es mayormente favorecida por la aplicaciéon del

pretratamiento PEO que por la adicion de metales traza.
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Figura 17. Comparacion del efecto de los metales y el pretratamiento en la eficiencia de
remocion de SV, para lodos SP y PEO.
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Para el analisis estadistico de la remocién de DQO total y soluble (Figura 18), la
Figura (b) muestra que hay una influencia estadisticamente significativa por el efecto
combinado del pretratamiento y los metales afiadidos en la DQOt. Sin embargo, la
Figura (a) muestra que para la DQOs solo se vio influenciada por el pretratamiento,
ya que no se obtuvo solubilizacion de la DQO para el lodo SP con metales traza al

final de la prueba.
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Figura 18. Comparacion del efecto de los metales y el pretratamiento en la eficiencia de
remocion de DQO, para lodos SP y PEO.

Para el andlisis estadistico del PBM, se puede apreciar en la Figura 19 que hubo

una gran influencia estadistica del pretratamiento en la generacién de biogas, y en
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segundo término la selectividad de los metales, mismo que se vio reflejado en la

conversion de metano en los ensayos de Fe y Ni.
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Figura 19. Comparacion del efecto de los metales y el pretratamiento en el PBM para lodos SP y
PEO.

Comparativo SP con APA
Para la remocion de SV (Figura 20), la prueba estadistica mostré que hay una
influencia mayor por parte del pretratamiento APA, confirmando que la remocién de

SV es favorecida mas por la aplicacion del pretratamiento APA que por la adicién

de metales traza.
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Figura 20. Comparacion del efecto de los metales y el pretratamiento en la eficiencia de
remocion de SV, para lodos SP y APA.
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El andlisis estadistico de la remocién de DQO total y soluble (Figura 21), muestra
que hay una influencia estadistica muy significativa por el efecto del
pretratamiento APA en la DQOs (Figura a). Sin embargo, la remocion de DQOLt se
vio influenciada tanto por el pretratamiento, como por la selectividad de los
metales Ni y Fe (Figura b).
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Figura 21. Comparacion del efecto de los metales y el pretratamiento en la eficiencia de
remocion de DQO, para lodos SP y APA.
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El andlisis estadistico del PBM (Figura 22), evidencié que el pretratamiento APA
contribuyé de mejor manera en la produccion de metano en comparacion con los

metales traza, y que la adicion de estos en el pretratamiento de APA no influy6

positivamente.
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Figura 22. Comparacion del efecto de los metales y el pretratamiento en el PBM para lodos SP y
APA.,
4.3 Evaluacion del efecto de los metales traza en la DA de lodos SP, APA 'y
PEO en reactores semicontinuos.

Se calcularon los pardmetros correspondientes al monitoreo de los reactores
anaerobios (SP, APA y PEO) con el fin de determinar el efecto de la mezcla de
metales traza en el pH, la alcalinidad, factor a, la producciéon de AGV's y metano
y la remocion de SV, DQOs y DQOt.

El monitoreo se realizd por un periodo de “300” dias, a partir del dia 75 se afiadio
la solucion de mezcla de metales conforme a la Tabla (16), reportada en la
metodologia, y con ello estudiar el efecto de los metales en los reactores semi-
continuos. Esto se realiz6 cuando los reactores se encontraban en un estado
pseudoestacionario, que fue considerado como el periodo donde la mayoria de las

variables permanecieron sin cambios significativos. Se excluyo al reactor SP de la
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adicion de metales, debido a que se tomé como control de los otros reactores (APA
y PEO).

4.3.1 Resultados del monitoreo en el pH, la alcalinidad y factor a

Como se muestra en la Figura 23, la estabilidad del pH en los 3 reactores fue
buena durante todo el periodo de monitoreo, obteniendo valores de pH entre 7 y
8, sin embargo, para el reactor con pretratamiento APA, este presentd un pequefio
periodo de acidez al inicio del monitoreo, de manera que se decidié neutralizar el
lodo de alimentacion con una solucion de NaOH para evitar su acidificacion. Entre
los dias 170-180, el reactor APA volvié a presentar problemas de acidez, debido a
un fallo humano en la configuracién de las columnas, que originé el derramamiento
de esta mezcla &cida dentro del reactor. Posterior a este episodio se decidié
agregar también bicarbonato de sodio en la alimentacion para neutralizar el exceso
de &cido e incrementar la alcalinidad, dando como consecuencia un incremento en
los carbonatos y de pH en el reactor APA (Figura 23, gréfica de alcalinidad).

La relacion de alcalinidad (a) es un criterio para evaluar si la carga organica es la
adecuada pero también se emplea como indicadora de la estabilidad del sistema,
ya que si se obtiene una relacion menor a 0.4 indica un fallo total en el sistema
(Noyola & Tinajero, 2005). En el caso particular de los tres reactores este
pardmetro fue estable durante todo el monitoreo, obteniendo valores entre 0.6 y
0.9, de manera que esto refleja una baja acumulacién de AGV’'s y una buena
conversion de la materia organica por la digestion de los lodos.

En base a las gréficas generadas, se puede apreciar que bajo la adicion de metales
traza a lo largo del monitoreo, los valores de pH y el factor (a) incrementaron
levemente en los 3 reactores, o bien, siguié una tendencia mas constante en los
valores generados. Este efecto, ya se ha visto reflejado en otras investigaciones,
donde la adicidon de mezclas de los metales traza Fe, Ni, Co y Mo incrementaron
el pH de 4.72 a 7.79 en vinazas de cafia, y por lo tanto increment6 por arriba de

0.4 la relacion de alcalinidad (Espinosa et al., 1995).
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Figura 23. Perfil de pH, alcalinidad y factor a en reactores SP, APA y PEO
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4.3.2 Resultados del monitoreo en la remocién de SV

Las eficiencias de remocion de SV tuvieron un comportamiento distinto en los tres
reactores (Figura 24), donde se puede apreciar que para los pretratamientos APA
y PEO las eficiencias de remocion fueron mayores que para SP, ya que este ultimo
solo logro eficiencias entre 18 y 30%, en contraste, el pretratamiento APA gener6
valores entre 40 y 60% y PEO entre 30 y 50%. Resultados parecidos se han
observado sobre la remocion de SV, de acuerdo con Barrios et al. (2017), lodos
residuales de una concentracion de 3% de ST al ser pretratados con PEO a una
densidad de corriente de 28.6 mA/cm?, reflejaron una remocién del 35%. Segun
la USEPA para obtener un lodo residual estable se recomienda obtener una
remocion de sélidos volatiles del 38%, por lo que para los pretratamientos PEO y
APA, estos cumplen el rango deseable para una adecuada disposicion.

En base a los resultados, los pretratamientos APA y PEO aceleraron la etapa de
hidrolisis, y se ha reportado que el incremento de esta etapa mejora el proceso de
digestion (Devlin et al., 2011), que dio como resultado una mayor destruccion de
SV.
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Figura 24. Perfil de remocion de SV en reactores SP, APAy PEO
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En la Figura 25, se aprecia mas claramente los perfiles de los SV iniciales y finales

durante el periodo de monitoreo, antes y después de la adicion de metales traza.
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Figura 25. Perfil de SV antes y después de metales traza en reactores SP, APAy PEO
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En general para los 3 reactores, las remociones de SV no cambiaron
significativamente al compararse los valores desde la suplementacion de los
metales traza hasta el final del monitoreo, sin embargo, se logr6 una menor
variabilidad en los SV, ya que al inicio no hubo un comportamiento claro de la
remocion de estos. Se puede concluir que la remocién se ve mas favorecida por
el pretratamiento empleado, que por la adicion de la mezcla de metales traza,
ademas el pretratamiento APA es el mas efectivo para la remocion de SV.

4.3.3 Resultados del monitoreo en laremocién de DQO

Para las eficiencias de remocion de DQOs y DQOt, estas tuvieron un
comportamiento distinto en los tres reactores (Figura 26), se puede apreciar que
para los pretratamientos APA 'y PEO las eficiencias de remocién de la DQOt fueron
mayores que para SP, ya que este Ultimo solo logré eficiencias entre 12 - 35%, en
contraste, el pretratamiento APA alcanzo valores entre 50 - 70% y PEO entre 30 -
45%. Para la remocion de DQOs, de igual manera el reactor SP solo alcanzé
remociones bajas entre 15 - 30%, mientras que para el pretratamiento APA, este
alcanzo las més altas remociones entre 80 - 90%, y para PEO entre 60 - 80%.

68



Remocién de DQO Total
SP ®APA PEO
80
70 e e
60 [ ] ) [ ] °

50

40

%

30

20

Remocién de DQO Soluble

SP ®APA ®PEO
100

90

80

70

60

%

50

40

30

20

10

0 50 100 150 200 250 300
Tiempo (dias)

Figura 26. Perfil de remocion de DQO en reactores SP, APAy PEO

La DQOs es el valor del equilibrio entre la etapa de hidrdlisis (la degradacion de
materia organica compleja a componentes solubles) y la conversion de estos en
metano y CO2, en el caso del pretratamiento APA, parte del incremento de la
solubilizacion es debido a la degradacion del acido acético durante la reaccion de
oxidacion del pretratamiento, dando como consecuencia altos valores de remocién

al final de la digestion (Appels et al., 2011).

De acuerdo con Barrios et al. (2017), el uso de PEO para los lodos, incrementa la
cantidad de DQOs debido al rompimiento y liberacibn de materia intracelular,
causando la solubilizacion de materia organica a componentes de bajo peso

molecular, e incrementando asi la hidrolisis y la biodegradabilidad en la DA.
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En la Figura 27, se aprecia mas claramente los perfiles de DQOs (izquierda) y DQOt
(derecha) tanto iniciales y finales durante el periodo de monitoreo, antes y después
de la adicion de metales traza.
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Figura 27. Perfil de DQO antes y después de metales traza en reactores SP, APAy PEO

Como puede apreciarse en la Figura 27, las remociones de DQOs y DQOt no
parecieron haber cambiado significativamente para el caso de los pretratamientos
APA y PEO, al compararse con las eficiencias a partir de la suplementacion de los
metales traza hasta el final del monitoreo. El reactor SP logr6 alcanzar un pequefio
incremento en la remocion de DQOs, posiblemente por la solubilizacion de la
materia tras el transcurso de la digestion en el monitoreo, y no por efecto de metales
traza ya que este no fue suplementado.

Se puede concluir que la remocion se ve mas favorecida por el pretratamiento
empleado, que por la adicién de la mezcla de metales traza, y de igual manera el

pretratamiento APA es el mas efectivo para la remocion de DQO.
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4.3.4 Evaluacion de la generacion de AGV's y produccidon de metano
Conforme a la Figura 28, se puede observar la cuantificacion de los AGV's de los

reactores SP, APA y PEO, cuya conversion esta expresada como mg de DQO/L.
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Figura 28. AGV’s en reactores SP, APAy PEO

Conforme a la cuantificacion de los AGV's por cromatografia, durante el monitoreo
de los reactores, se observé que el principal aporte de AGV’s fue la generacién
exclusiva de concentraciones de acido acético en los lodos SP, APAy PEO.

Como puede observarse en la Figura 28, las concentraciones de AGV's variaban
en gran medida al transcurso del monitoreo, posiblemente debido a que parte de los
microorganismos acidogénicos y acetogénicos transformaban la materia organica
en AGV’'s y consecuentemente se degradaban por acciébn de microorganismos

metanogénicos en metano y CO:2 (Appels., 2011).

Se encontré que para el reactor APA, este tuvo la capacidad de oxidar la materia
organica presente hasta AGV's, confirmado que este pretratamiento es el idoneo

para la hidrolisis de lodos (Appels., 2011). En general, los lodos SP y PEO no
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aportaron concentraciones significantes de AGV's o a veces su cuantificacion no
fue detectable por el cromatégrafo. Se puede concluir que no se observo un
aparente efecto de los metales traza en la remocion de AGV's debido a la poca
generacion de estos.

Para la cuantificacion de metano de los reactores SP, APA y PEO, se realizd un
andlisis de la produccion tedrica de metano por un balance de DQO. Esto fue debido
a que hubo problemas en la captura del metano en los reactores, posiblemente por
una fuga que aparentemente fue indetectable a pesar de cambios que se hicieron
en la configuracion de los reactores y pruebas de presurizacion, por lo que los

registros de la produccién de metano fueron muy escasos.

Es por eso que en base a la remocién de DQOt semanal en los reactores, se realizo
un balance entre el consumo de la DQO en AGV’'s y la DQO restante, para conocer

el correspondiente aporte tedrico de metano.

La Figura 29, representa el balance de DQO tedrica de metano con respecto a la
remocion de DQO que se obtuvo de los reactores a lo largo del monitoreo y la
generacion de AGV’s expresada en términos de DQO.
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Figura 29. Perfil de DQO tedrico de metano en reactores SP, APAy PEO

Como se puede apreciar en esta Figura 29, la remocion entre la DQO inicial y la no
removida son directamente proporcionales a la cuantificacion teérica de metano.
Para el caso del pretratamiento APA, se obtuvieron las mas altas remociones en la
DQO que reflejaron la mas alta cantidad de DQO de metano tedrica en comparacion
de SP o inclusive con PEO. El perfil de AGV's no muestra una acumulacion
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significativa de estos en los digestores y por lo tanto no se ve significativamente
reflejada en el célculo de la DQO tedrica de metano, incluso en el pretratamiento
APA, que fue el que mas AGV's generd. Unicamente se puede apreciar que para el
reactor SP, la DQO tedrica de metano, crecio ligeramente a lo largo del monitoreo.
La grafica de la Figura 30, muestra la conversion de la DQO tedrica de metano a

flujo tedrico de metano por dia para cada reactor.

Flujo teérico de Metano en reactores

LSP APA PEO
180
160
140
120

100

80

L-NCH4/KgSV-dia

60

40

20

0 50 100 150 200 250
Tiempo (dias)

Figura 30. Perfil de flujo tedrico de metano en reactores SP, APAy PEO

Se puede observar en la grafica de la Figura 30, que el flujo maximo de metano fue
para el pretratamiento APA, rebasando por mucho la cuantificacion tedrica de
metano de los reactores SP y PEO, donde el reactor APA alcanz6 valores maximos
a 157 L-N CHa/kg SV-dia, mientras que PEO alcanz6 solo 73 L-N CHa/kg SV-dia 'y
SP 54 L-N CHa/kg SV-dia, como valores maximos.

Se puede concluir que la adicion de &cido peracético a los lodos como
pretratamiento, generd los mejores efectos positivos en todas las variables de
control anaerobio y su efecto generd una alta cuantificacion de metano tanto en las
pruebas de PBM como en el reactor, mismo que es debido posiblemente a la
conversion del acido organico a metano y a la adaptacion de los microorganismos

al ambiente acido del pretratamiento.
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5 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1 Conclusiones
Con base en los resultados obtenidos se concluye lo siguiente:

e Las pruebas de PBM evidenciaron que Fe y Ni mejoraron la digestion de los lodos
SP y PEO, ya que incrementaron la remociéon de DQO soluble, SV, y por lo tanto
tuvieron una mayor producciéon de metano que cuando no se adicionaron

metales.

e Para las pruebas de PBM con lodos APA, el incremento en la produccion de
metano se debid solo al efecto del pretratamiento, por lo que no se evidencio el

efecto bioestimulante de ningan metal traza.

e Segun el andlisis estadistico, la mayoria de las variables de respuesta se
incrementan mas por la aplicacion de los dos pretratamientos que por la adicién
de metales traza, al comparase con el lodo SP. Asi mismo, los metales traza
presentaron un efecto de selectividad en la produccion de metano, siendo Fe y

Ni los que tuvieron una correlacion mas evidente.

e Ellodo APA tuvo una mayor produccién de metano, al compararse con los otros

lodos, siendo determinante el pretratamiento por encima de los metales traza.

e Aligual que las pruebas de PBM en los reactores, la mayoria de las variables de
respuesta se ven mas favorecidas por el pretratamiento empleado que por la
adicién de la mezcla de metales traza, y de igual manera el pretratamiento APA

es el méas efectivo.
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e Para el caso de los tres reactores SP, APA y PEO, las variables de monitoreo
(pH, AGV’s y alcalinidad) dieron una respuesta positiva con la adicion de metales

traza o nunca se vieron afectadas.

e De forma general, Fe y Ni, ayudan a la produccion de metano y generan una
buena respuesta en la estabilidad de la digestion, sin embargo, el uso del
pretratamiento APA, es mas recomendable para una mayor produccién de

metano.

5.2 Recomendaciones

¢ Verificar la acumulacion de los metales después de periodos largos de operacion,

con la finalidad evitar un efecto téxico en la digestion.

¢ Proponer una configuracion que reduzca las fugas de biogas y se pueda

cuantificar con mayor confiablidad su produccion.

¢ Verificar si la adicién exclusiva de Fe y Ni mejoran la produccién de metano en
digestores en semicontinuos. Asi como también probar distintas dosis de esta

mezcla para identificar las mas idoneas.

e Probar la suplementacién de metales traza en digestiones de distinta naturaleza,

asi como la codigestion de distintos residuos.

e Evaluar el costo/beneficio de implementar metales traza y de pretratar con APA

con fin de discriminar.

e Evaluar la calidad del lodo digerido, mediante los limites maximos permisibles
en la normatividad mexicana, para su posible aplicacion como mejorador de

suelos en campos agricolas.
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7 ANEXOS

Técnicas empleadas para el monitoreo de los reactores y la evaluacion de PBM en
lodos SP, APAy PEO.

Tratamiento de las muestras de lodos

e Colectar las muestras dentro recipientes de plastico que estén libres de
contaminacion de materia organica procedentes de la PTAR cerro de la
estrella.

e Almacenar a una temperatura0 < T <6 °C.

Demanda Quimica de Oxigeno

La determinacion de la demanda quimica de oxigeno proporciona la cantidad de
oxigeno requerida para oxidar bajo condiciones especificas la materia organica
soluble susceptible de oxidarse, contenida en una muestra de agua. Se expresa
en mg/L de oxigeno y proporciona una medida de la cantidad de sustancias
contaminantes. Condiciones en las que se efectlia esta prueba.
Procedimiento

e Parala DQOs se centrifugd la muestra de lodo a 10,500 rpm y se tomo el

sobrenadante para hacer diluciones de 1:10.
e Parala DQOt se hicieron disoluciones 1:50 del lodo correspondiente.

e Se llevaron las muestras a 1.5 mL de muestra diluida con agua destilada

en tubos Hach y se agrego las soluciones digestora y catalitica.

e Se realizé la digestion de las muestras a 150 °C por dos horas. Se midi6 la
concentracion de DQO en un espectrofotometro HACH a una longitud de

onda de 610 nm para la curva de calibracion correspondiente.
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e Las unidades para reportar los resultados son mg/L de DQO.

Determinacion de sélidos contenidos

La determinacion de los sélidos es una prueba indispensable para la operacién de
reactores bioldgicos, ya sean aerobios o anaerobios; que junto con otros
parametros proporciona informacion de la eficiencia de remocion del proceso e

indirectamente de la concentracion de biomasa bacteriana en el reactor.

Se evapora una muestra correctamente mezclada en una céapsula de porcelana a
peso constante en un horno a 103-105 °C. El aumento de peso sobre la cidpsula

vacia representa los ST.

Para la determinacién de la fraccion volatil y fija de la muestra, el residuo obtenido
después del secado a 103-105 °C se incinera en un horno o mufla a una
temperatura de 550 + 50 °C. Los solidos remanentes representan los ST fijos
(cenizas), mientras que la pérdida de peso por ignicion representa los SV.

Procedimiento

e Se colocaron a peso constante capsulas de porcelana, para después
meterlas en la mufla a 550 °C por una hora.

e Se transfirieron con pinzas a la estufa durante 15 min y después al
desecador para permitir que se enfrien (1 a 2 horas). Pesar cada cdpsula
en la balanza analitica y anotar su peso exacto (P1).

e Se agregd 5 g de la muestra de lodo en la capsula y posteriormente se
introdujo a la estufa a 103 °C hasta que la muestra se haya evaporado
totalmente (aproximadamente 24 h).

e Se trasfirieron las capsulas al desecador hasta que se enfriaron y se
pesaron, registrando su peso (P2).

e Posteriormente se introdujeron las capsulas a la mufla a 550 °C durante 30
min y después a la estufa a 103 °C durante 15 min.

e Las muestras se llevaron al desecador para permitir que se enfrien.
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e Se pesOy anoto el peso de las capsulas (P3).
Alcalinidad

Es la capacidad para neutralizar un acido y es la suma de todas las bases

titulantes presentes en la muestra.
Procedimiento

e Se calibr6 el potenciémetro de acuerdo a lo indicado en su manual.

e Se tomo 25mL de la muestra de lodo y se medio el pH inicial.

e Se titulé con H2S04 0.02 N agitando suavemente la muestra hasta alcanzar
un valor de pH a 5.75 y se anot6 el volumen de acido consumido.

e Se continud la titulacion hasta alcanzar un pH de 4.30, nuevamente se
anoto el volumen de acido consumido (este volumen debe incluir el
volumen gastado para alcanzar un pH de 5.75).

e Se determind la relacion a (factor de alcalinidad) dividiendo los mililitros de
acido consumido a un pH de 5.75 entre los mililitros de acido consumido a
un pH de 4.30.

Cuantificaciéon de biogas y AGV’'s (Cromatografia de gases y de liquidos)
Cromatografia: Conjunto de técnicas de analisis basadas en la separacion de los
componentes de una mezcla y su posterior deteccion.

Biogas

Biogéas: Gas derivado de la fermentacion anaerobia de la biomasa, mezcla de
metano y bidxido de carbono en proporcién de 7 a 3.

Procedimiento

e De los ensayos en lote de los frascos Pyrex con una jeringa Pressure
Locked se purgo tres veces para poder tomar después la muestra
representativa.

e Se tomo 0.5 mililitros de biogéas con la jeringa.
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e Seinyecto el volumen de biogas a un cromatdgrafo de gases con detector
de conductividad térmica (Cromatografo de Gases Fisher Partition 1200).

e Con ayuda del programa Clarity 7.1, se registro la determinacion de los
componentes del biogas (metano y didxido de carbono).

AGV’s

AGV’s: Subgrupo de acidos grasos producto de la fermentacién anaerobia que

son solubles en agua.

Procedimiento

e Se tomaron dos mililitros de sobrenadante de lodo centrifugado a 3,500 rpm
y se depositaron en tubos Eppendorf.

e Se agregaron dos gotitas de &cido clorhidrico (solucién 1:1) para evitar la
volatilizacion de estos.

e Se inyectaron las muestras en el cromatografo de liquidos SRI 8610 junto
con un estandar de concentracion conocida, de acuerdo a su manual de
operacion.

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

e Elregistro de la cuantificacion de las concentraciones fue realizado con la

ayuda del programa Clarity 7.1.)
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