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GLOSARIO
Acidos grasos volatiles.- Son acidos organicos de cadena corta de 3-6
atomos de carbono y consisten principalmente en acidos acético,

propionico, butirico y valérico (Aboudi et al., 2021).

Adsorcion.- Se define como un proceso que ocurre cuando un gas o liquido
se acumula en la superficie de un soélido o liquido (adsorbente), formando

una pelicula molecular o atémica (adsorbato) (Rolando y Roque, 2018).

Area de superficie especifica (SSA).- El drea superficial especifica de un
material poroso se define como el drea superficial intersticial de los poros
por unidad de volumen bruto o volumen sélido del sistema poroso (Baroud

etal., 2019).

Arqueas metanogénicas.- Las arqueas metanogénicas son
microorganismos estrictamente anaerdbicos con un metabolismo
energético Unico que depende de la formacion de metano a través de la
reduccién de varios sustratos como CO2, pequefios compuestos metilados

y acetato (Costa y Leigh, 2014).

Bacterias acetogénicas.- Son microorganismos empleados para producir
selectivamente acido acético junto con hidrégeno y didxido de carbono en

un proceso denominado acetogénesis (Nandi et al., 2023).



Bacterias acidogénicas fermentativas.- Las bacterias acidogénicas
degradan los products de la hidrélisis para producir alcoholes, aldehidos y

acidos grasos volatiles (AGV 's) (Kamusoko et al., 2022).

Bacterias hidroliticas fermentativas.- Las bacterias hidroliticas degradan
compuestos solubles de alta masa molecular en azlcares y aminoacidos.
Tienen un tiempo de duplicacidn rapido y pueden mantenerse en
condiciones ambientales mas variables comparado con los

microorganismos metanogenos (Mata et al., 2014).

Biomasa lignoceluldsica.- es una biomasa formada principalmente por un
compuesto complejo de dos carbohidratos estructurales, celulosa vy

hemicelulosa, y lignina (Tsita et al., 2020).

Biopelicula.- Las biopeliculas se pueden definir como comunidades
altamente estructuradas de microorganismos que estan asociados a una
superficie o unidos entre si, y estan encerrados dentro de una matriz

extracelular protectora autoproducida (Ranadheera et al., 2017).

Capacidad buffer o de amortiguamiento.- Es el grado en que una disoluciéon
es capaz de resistir los cambios en el pH, en particular, la acidificacion (Liu

y Kleiner, 2013).



Citocromo tipo C.- Se pueden definir como proteinas de transferencia de
electrones que tienen uno o varios grupos hemo C (protoporfirina IX con

un ion de hierro coordinado) (Szacitowski et al., 2005).

Desgasificacién.- Se define como la eliminacidon deliberada de gas de un
solido o liquido como resultado del impacto de moléculas, electrones, iones

o fotones (Broom, 2007).

Difusién.- es el proceso de transporte predominante dentro de los
agregados celulares y la resistencia a la difusidon surge facilmente en las
biopeliculas porque el flujo de fluido se reduce y la distancia de difusion

aumenta en el modo de crecimiento de la biopelicula (Stewart, 2003).

Electrones retrodispersados.- Se producen cuando un electron del haz
colisiona de frente con el nucleo de un atomo en la muestra, siendo
expulsado en direccidon opuesta y saliendo de la muestra. Su analisis nos

arroja una imagen con diferentes contrastes (Badia y Ibafez, 1996).

Electrones secundarios.- son electrones de baja energia producidos en una
regidon pequefa, generalmente limitada al area de impacto del haz, y por lo
tanto proporcionan imagenes con altas resoluciones en 3D del orden del

tamano del haz de electrones (Michael et al., 2011).
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Emisién termoiodnica.- Es el fendmeno por el cual los electrones son
expulsados de un metal cuando se calienta en el vacio (Bare y Somorjai,

2003).

Estado estable.- Cuando la maquina o el sistema de proceso funciona a una
velocidad fija y con parametros de funcionamiento especificos (Mobley,

2001).

Estructura recalcitrante.- Estructura compleja de la biomasa que es dificil

de degradar (Foston y Ragauskas, 2012).

Fase de latencia.- Es un periodo de adaptacion en el que las células se

aclimatan a un nuevo entorno (Chisti y Moo-Young, 2003).

Grupo funcional.- Es un grupo especifico de atomos en una molécula, de

modo que el grupo es responsable de la reactividad quimica caracteristica

de la molécula (Chung, 2017).

Homocedasticidad.- Una situacion en la que todas las variables de una

secuencia son iguales (misma varianza) (Cambridge Dictionary, 2023).

Microorganismo electroactivo.- son aquellos con la capacidad de llevar a

cabo el intercambio de electrones entre las células intracelulares vy
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donadores y aceptores de electrones extracelulares redox-activos, tienen

la capacidad de formacién de biopeliculas (Koch y Harnisch, 2016).

Oligoelementos.- También conocidos como microminerales se definen en
términos fisioldgicos como sustancias que comprenden menos del 0,01%

de la masa corporal como hierro, zinc, cobre, manganeso (Mertz, 1981).

Pili conductiva.- Permite el intercambio de electrones de largo alcance
mediante nanocables entre los microorganismos y su entorno extracelular

(Lovley, 2017).

Potencial Bioquimico de Metano (PBM).- Proporciona una indicacién de la
biodegradabilidad de una materia prima y su potencial para producir

metano por digestién anaerobia (Jingura y Kamusoko, 2017).

Potencial redox.- Es una medida de la facilidad con la que una molécula
aceptara electrones, lo que significa que cuanto mas positivo es el potencial

redox, mas facilmente se reduce una molécula (Doble y Kumar, 2005).

Rayos X.- Son fotones ionizantes producidos cuando una particula cargada,
como un electrdn, sufre una reduccion de energia ya sea por transiciones
electrénicas de un orbital atdmico a un orbital de menor energia o por
interacciones con un campo electromagnético fuerte (McGregor y Shultis,

2023).
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Sintrofismo.- Es la interaccién de organismos metabdlicamente diferentes
gue intercambian metabolitos en distancias cortas. Este tipo de asociacién
permite a los organismos implicados realizar una funcidon metabdlica que

ninguno de ellos puede realizar por si solo (Zhang et al., 2022).

Temperatura mesofilica.- Es un rango de temperatura de 25-40 °C

(Angelidaki y Sanders, 2004).

Temperatura termofilica.- Es un rango de temperatura de 45-60 °C

(Angelidaki y Sanders, 2004).

Transferencia directa de electrones interespecies (DIET).- Es un proceso
por el cual los electrones se conducen a través de un material conductor y
se transfieren entre células que estan unidas a este, pero no en estrecho

contacto entre si (LU et al., 2018).
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RESUMEN

Se ha demostrado que la incorporacion de aditivos al proceso de digestién
anaerobia (DA) tiene efectos positivos sobre el rendimiento de metano vy la
estabilidad del proceso debido a un aumento en la eficiencia energética.
Las parejas sintréficas del sistema (bacterias fermentativas secundarias-
arqueas metanogénicas) se adhieren a la superficie de estos materiales y
los usan como conductos eléctricos para la transferencia directa de
electrones interespecies (DIET).

Debido a lo anterior, el objetivo de este trabajo fue evaluar el desempefio
de soportes granulares a partir de cascara de coco como residuo
lignoceluldsico para la sintesis del biocarbon (BC) con pretratamiento
alcalino e impregnados con magnetita (Fe304) en el proceso de DA, asi
como analizar la influencia del tamafo de particula granular (malla 20 o
30) y su incorporacién de forma suspendida al reactor para que puedan ser
recuperados y reutilizados. También se analizaron los métodos de
humectacién e impregnaciéon del BC llevados a cabo con bafio ultrasdnico
(BU) o parrilla de calentamiento (PC) en condiciones similares. Para ello se
realizaron pruebas de potencial bioguimico de metano (PBM) en régimen
discontinuo, monitoreando parametros iniciales y finales como pH,
alcalinidad, AGV s, nitrégeno amoniacal y DQO. Con estas pruebas se
evidencidé un mejor resultado con la malla 30 humectada en BU e
impregnada en PC, produciendo 145.1 mLN/gDQO. Los soportes tratados
tuvieron un incremento en la produccion de metano desde 64% hasta

104%, respecto a los controles de biocarbdon, es decir, tienen una
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produccion significativamente mayor, lo cual se comprobd con un analisis
de varianza. Con los resultados obtenidos se evidencid que tanto el
pretratamiento alcalino como la adicién de mas de un aditivo incrementan
auln mas la produccidon de metano. Por otro lado, la microscopia electrénica
de barrido (MEB) corrobord los procesos fisicoquimicos atribuibles a la
mejora del proceso, asimismo, se pudo constatar que el BC granular actua

como soporte para la Fe3Oa.
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1. INTRODUCCION
1.1. Problematica
Los procesos de digestién anaerobia (DA) pueden convertir sustratos
organicos en biogas (Covarrubias et al., 2020). Es ampliamente utilizado
para el tratamiento de aguas residuales por sus bajos costos y produccién
de bioenergia. Sin embargo, los procesos de DA también tienen
desventajas, como un largo tiempo de aclimatacion y de retencién
hidraulica y bajas eficiencias, lo que conduce a mayores costos de capital
(Azizi et al., 2019), por lo tanto, las tasas de biodegradacion y la eficiencia
de la DA deben mejorar. En este sentido, existe evidencia suficiente de la
eficiencia de materiales conductores (MC), principalmente carbonosos
(biocarbdn, carboén activado, nanotubos, telas y fieltros de carbono) y
férricos (magnetita, hematita y acero inoxidable) con tamafo de particula
pequefia y adicionados de forma suspendida a los reactores anaerobios,
sobre todo a escala laboratorio, con el propdsito de mejorar las parejas
sintroficas del sistema (bacterias fermentativas secundarias-arqueas
metanogénicas) que pueden adherirse a la superficie de estos materiales
y usarlos como conductos eléctricos para la transferencia directa de
electrones interespecies (DIET) (Liu et al., 2021; Lee et al., 2016; Kato et
al., 2012; Li et al., 2015; Chen et al., 2014) y, en consecuencia, poseen
ventajas como el amortiguamiento del pH, disminucidn de la fase de
latencia, incremento en la tasa de produccién de metano, incremento de
la calidad y cantidad del biogas, entre las mas destacadas (Saravanan et

al., 2018; Altamirano et al., 2021; Chiappero et al., 2020; Li et al., 2022).
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1.2.

En la practica, el carbén activado de 0.8-2.4 mm de didmetro (malla 20-
8) se ha usado para experimentos con DIET (Lee et al., 2016; Xu et al.,
2015). Este tamafio permite que el carbon activado pueda ser reciclado
en los reactores mas facilmente (por ejemplo, por sedimentacion por
gravedad) que MC mas pequeifios, sin embargo, el biocarbén granular ha
sido poco estudiado y su reducido tamafio de particula implica su adicién
continua a biorreactores anaerobios para mantener la DIET dentro de la
reaccidon anaerobia. Lo anterior hace que un proceso a mayor escala y
operado en régimen continuo descargue estos aditivos por el efluente y
no puedan ser recuperados, lo que disminuye la viabilidad técnica,
econdmica y ambiental del proceso. Debido a esto, es importante analizar
el rendimiento del biocarbdén en forma granular para que puedan ser
recuperados a escala industrial y puedan usarse durante varios ciclos de

operacion.

Justificacion

La DA es un método eficaz para tratar los residuos organicos y recuperar
energia en forma de biogas (Saravanan et al., 2018). El componente
principal del biogas es el metano, que representa el 55%-75% y podria
usarse para calefaccion y generacién de electricidad (Abdallah et al.,
2019; Montiel y Razo, 2018). Hoy en dia, la DA, puede desempefiar un
papel fundamental debido a la necesidad urgente de proporcionar fuentes
de energia renovables y gestionar de manera eficiente la cantidad, cada

vez mayor, de residuos organicos (Chiappero et al., 2020).
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El proceso de degradacién anaerdbica implica la hidrdlisis de carbohidratos
complejos de alto peso molecular, grasas y proteinas en polimeros
solubles mediante la accion enzimadtica de bacterias fermentativas
hidroliticas y la conversidén de estos polimeros en acidos organicos,
alcoholes, H2 y COa. Los acidos grasos volatiles (AGV “s) y los alcoholes se
convierten en acido acético mediante las bacterias acetogénicas
productoras de H», y finalmente las bacterias metanogénicas convierten
el acido acético y el gas H2 en CO2 y CH4. La estabilidad del proceso
depende de la asociacidon sintrofica entre las bacterias productoras de H>

y los metandgenos consumidores de Hz (Angelidaki et al., 2009).

Comparado con la digestion aerobia, los pasos de la DA poseen varias
ventajas, como una menor produccion de biomasa, mayores cargas
organicas, menor aporte de energia y produccién de energia mas limpia
(Ilmer et al., 2009; Lee et al., 2019; Lv et al., 2010). Sin embargo, los
procesos de DA también tienen desventajas, como un largo tiempo de
aclimatacion y tiempo de retencién hidraulica y bajas eficiencias, lo que
conduce a mayores costos de capital (Azizi et al., 2019).

Las desventajas de los procesos de DA se deben principalmente a las
siguientes tres razones. En primer lugar, Wang et al. (2011) lo atribuyeron
al lento crecimiento de microorganismos anaerdbicos en la via
metanogénica. En segundo lugar, se piensa que los pasos de hidrolisis y

acidificacion son los pasos limitantes en la DA (Devlin et al, 2011). La
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tercera razon es la baja degradacién fermentativa de los intermediarios
clave, como el propionato y el butirato, que limitan la eficiencia de la DA
(Mller et al., 2010; Stams y Plugge, 2009). Para la degradacion sintrofica
de estos intermediarios en condiciones anaerdbicas, se propuso la
transferencia de H: interespecies (IHT) como un mecanismo potencial
(Sieber et al., 2012). En el proceso IHT, el hidrégeno actlia como portador
de electrones entre las bacterias oxidantes del sustrato y los metandgenos
(de Bok et al., 2004; Rotaru et al., 2014). Ademas, el formiato también
podria actuar como transferencia de electrones para conducir a la
transferencia de formiato interespecies (IFT), que es similar a IHT (Dong
y Stams, 1995; Rotaru et al., 2014; Stams y Plugge, 2009). Los
investigadores concluyeron que las bajas eficiencias de degradacion de los
intermediarios clave se debieron al metabolismo lento de IHT o IFT
(Zhuang et al., 2018).

Para mejorar la eficiencia de la DA, la transferencia directa de electrones
interespecies (DIET) acelera el proceso. En la DIET, las especies
anaerdbicas pueden intercambiar electrones a través de conexiones
eléctricas (Rotaru et al., 2014). Se aplica ampliamente en la digestién
anaerodbica de lodos, el tratamiento de aguas residuales, la remediacion
del suelo y la mejora del ecosistema de humedales (Xing et al., 2017; Xu
etal., 2013;Yin et al., 2017). Hay principalmente tres tipos de mecanismo
DIET: a través de pili conductores, proteinas de transporte de electrones
unidas a la membran (como citocromos) y materiales conductores (Lovley,

2017), como se muestra en la Figura 1.
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Figura 1. Tres mecanismos DIET entre bacterias oxidantes orgdnicas y arqueas metanogénicas. (A)
DIET via pili conductiva. (B) DIET a través de proteinas de transporte de electrones unidas a la
membrana. (C) DIET a través de materiales conductores. Modificado de: Lovley, 2017.

Los MC facilitan la DIET entre las bacterias secundarias fermentativas y
las arqueas metanogénicas (Lee et al., 2016; Liu et al., 2012; Kato et al.,
2012). Por lo tanto, la adicidn de MC conduce a un aumento en la eficiencia
energética y la produccién de biogas a través de la DIET al eliminar varios
pasos asociados con la produccion y el consumo de hidrégeno (Lee et al.,
2016; Liu et al., 2012). Ademas, un estudio realizado por Kato et al.
(2012) concluyd que el transporte de electrones a través de MC es mucho
mas rapido que el transporte molecular de portadores de electrones. Las
propiedades quimicas (conductividad eléctrica, potencial redox y carga
superficial) y fisicas (tamafo, area de superficie especifica y rugosidad)

de estos MC afectan la eficiencia de la DIET.
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Por otro lado, los MC pueden actuar como medios de soporte para el
crecimiento bacteriano debido a su hidrofobicidad superficial y estructura
microporosa (Dang et al., 2017; Sasaki et al., 2010).

Entre los aditivos, los MC carbonosos, como el carbon activado granular
(GAC) vy el biocarbéon (BC), ganaron interés debido a su capacidad para
mejorar la produccién de metano (Gonzalez et al., 2018; Zhang et al.,
2018). El BC puede presentar varias ventajas sobre otros aditivos; es un
material de bajo costo y se puede producir con una amplia variedad de
propiedades fisicoquimicas mediante el control de la materia prima, las
condiciones de operacion de pirdlisis y el proceso de activacién (Nanda et
al., 2016; Lehmann y Joseph, 2015). Debido a su estructura porosa, area
de superficie especifica, grupos funcionales de superficie y alto contenido
de nutrientes (tanto micro como macronutrientes) el BC mitiga la inhibicién
por acidos y amoniacos, promueve la formacién de biopelicula y contribuye
a la capacidad buffer del sistema (Gong etal., 2011; Mumme et al., 2014).
Lo anterior promueve la DIET, como se muestra en la Figura 2, que
favorece el enriquecimiento de &acido/acetdogenos y metandgenos
absorbidos en su superficie, acortando la distancia de contacto microbiano,
por lo que los AGV “s producidos por bacterias acido/acetogénicas pueden
transportarse mas rapidamente a los metandgenos (Zhang et al., 2018;

Qin et al., 2017).
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Figura 2. Transferencia directa de electrones interespecies en el biocarbon en la DA. SSA: area
superficial especifica, EDC: Capacidad de donacion de electrones. Modificado de: Qin, et al., 2020.

Dependiendo de su produccién, el BC puede presentar macroporos
(didmetro interno >50 nm), mesoporos (didmetro hasta 5 nm) vy
microporos (diametro <2 nm) (Johnravindar et al., 2021). El area
superficial del BC esta predominantemente influenciada por la presencia
de microporos. Li et al. (2019) han reportado que el procesamiento de
BC’'s a altas temperaturas de pirdlisis produce BC's que poseen una
mayor abundancia de microporos que representan el 50-78% de los poros
totales en la superficie del BC. En general, se logra un aumento en el area
de superficie especifica (SSA) de los BC’'s con un aumento de la
temperatura de pirdlisis. Esto se puede atribuir a una mayor vaporizacion
de los compuestos gaseosos de la biomasa, liberando mas contenido volatil
de la misma y formando microporos. También se ha reportado un aumento
en el SSA del BC sobre la reduccion del tamafo de particula. Esto puede
explicarse a través de la interrelacion entre el tamafo de particula, el
tamano de poro y el area de superficie. Con una disminucién en el tamafno

de particula (menos de 2 nm de didmetro), la distribucion del tamafno de
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poro se mueve hacia los microporos y esto a su vez resulta en un SSA mas
alta debido a la contribucion maxima de microporos entre todos los tipos
de poros del area superficial (Johnravindar et al., 2021).

Gracias a la microporosidad, el BC actia como soporte para el crecimiento
bacteriano (He et al., 2020). Los autores Luo et al. (2015) y Mumme et al.
(2014) encontraron que los microorganismos enriquecidos en el BC
contribuyen eficientemente a la metanogénesis debido a que la biopelicula
apoya la colonizacion de acetégenos y metandgenos (Johnravindar et al.,
2021). La biopelicula también proporciona un escudo contra las duras
condiciones externas y sustancias inhibitorias (Johnravindar et al., 2021;
Mumme et al., 2014). La velocidad de transferencia de masa del sustrato y
los nutrientes en el cuerpo de la biopelicula determina la eficiencia del
proceso. La transferencia de masa esta limitada por varios factores, como
la resistencia a la difusién (dependiente del espesor de la biopelicula) y la
porosidad de la biopelicula (Satya et al., 2022). Por lo tanto, la biopelicula
asociada con el BC tiene el potencial de ser reutilizada en la DA como un
inéculo para aplicaciones a largo plazo (He et al., 2020).

Los autores He et al. (2020) demuestran que las biopeliculas en el BC de
todos los tamafios podrian mantener una produccion estable de metano
durante al menos 4 ciclos de operacion de DA (que duraron mas de 5
meses), incluso con una carga organica creciente, utilizando el consorcio
de BC-biopelicula en el ciclo 2, 3 y 4 del ciclo anterior, en vez de utilizar
un indculo. Las cantidades de microorganismos en los consorcios de BC-

biopelicula reciclados fueron comparables a la efectividad de lodos frescos.
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Por otro lado, los autores Gong et al. (2011) demuestran que un consorcio
de GAC-biopelicula puede permitir mantener el reactor en estado estable
(sin inhibicion) durante casi 80 dias y con mayores producciones de biogas
y metano que el reactor de control sin GAC que solo durd unos 58 dias

cuando la produccion de metano cayo rapidamente.

Ademas, algunos elementos como el sodio (Na), el magnesio (Mg), el zinc
(Zn) y el hierro (Fe) son micronutrientes esenciales para el metabolismo
bacteriano. Entre ellos, el Fe es un micronutriente vital (Junelles et al.,
1998). Kato et al. (2012) descubrieron por primera vez que, la sintesis de
nanoparticulas de Fe, como la hematita (Fe203) y magnetita (Fez04) en los
digestores anaerobios pueden reducir significativamente la fase de latencia
y mejorar la DA. Este mineral también juega un rol importante en el
desarrollo microbiano que a su vez promueve la produccion de CHs a través
de la DIET (Zhao et al., 2018). La Fe304 es un mineral eléctricamente
conductor que contiene Fe3* - Fe?* en una proporcion de 2:1, en términos
de estado de oxidacion (Skomurski et al., 2010).

Para complementar la informacién sobre estos MC, la Tabla 1 muestra los

mecanismos de accion y las desventajas del BC y materiales a base de Fe.
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Tabla 1. Mecanismos de accion y las desventajas del BC y materiales a base de Fe. Modificado de:
Feng et al. (2023).

Material Biocarbon
conduc-

tor

Particulas de hierro

1) Promueve transferencia
directa de electrones
2) Reemplaza pili conductor
y citocromo tipo C para
promover DIET
3) Promueve la DIET a través
de grupos funcionales
redox-activos
4) Enriquece
microorganismos
electroactivos
5) Su estructura microporosa
conduce a la formacion de
biopelicula
6) Tiene area superficial
especifica grande y fuerte
capacidad de adsorcion
7) Grupos funcionales
alcalinos promueven la
capacidad buffer

Mecanis-
mos de
accion

1) Promueve transferencia
directa de electrones
2) Reemplaza citocromo tipo C
para promover DIET
3) Provee oligoelementos de
crecimiento microbioldgico y
mejora la actividad enzimatica
4) Enriquece microorganismos
electroactivos
5) Enriquece microorganismos
reductores de Fe y promueve
la descomposicion de materia
organica compleja
6) Induce la expresion de
proteinas asociadas a la DIET
7) Fortalece aun mas la DIET

Desventa-  Altas dosis adsorben mucha
jas DQO y reducen la efectividad
del sustrato para la
conversién a metano

Altas dosis pueden actuar como
aceptores de electrones y
competir con los metandgenos
aceptores de electrones,
inhibiendo asi la metanogénesis

Por lo tanto, los elementos u éxidos metalicos incorporados al BC exhiben
mayor area de superficie especifica y mejor capacidad de adsorcidon (Wu
et al., 2020), asi como mejor conductividad eléctrica para promover la
transferencia de electron (Feng et al., 2023), lo que mejoraria aun mas el

proceso de DA.
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Por otro lado, la combinacién de un pretratamiento alcalino con la adicion
de MC también podria estimular la produccidn de metano y mejorar el
rendimiento de la DA que el de una sola aplicaciéon de ellos (Lin et al.,

2020; Khalid et al., 2011).

Por Ultimo, aprovechar residuos lignoceluldésicos agroindustriales o
forestales para la sintesis de materiales como el BC constituye una
estrategia potencial para reducir costos, conservar los recursos naturales
y desarrollar nuevos productos de valor agregado (Gonzalez et al., 2013).
Como se puede observar en la Tabla 2, algunos residuos que han sido
empleados para su produccién han sido, cascara de coco, paja de arroz,

tallo de maiz, poda de huerto, entre otros.

Tabla 2. Residuos lignoceluldsicos para la elaboracion de BC. Fuente: Elaboracion propia a partir de
las referencias mostradas.

Material % Tamafo SSA Fuente
lignoceluldsico Lignina de (m2/
particula 9)
Paja de arroz 14.85 < 1lmm 77.1 (Qin et al., 2020)
(500°C) (malla 4
Tallo de maiz 16.60 20) 18.4
(550°0C) 2
Cascara de coco 42.3 < 10 um 16 (Ouyang et al.,
(400°C) (malla 2013)
Cascara de coco 1250) 29
(450°C)
Cascara de coco 36
(500°C)
Cascara de coco 136
(600°C)
Cascara de coco 229
(700°C)
Cascara de coco (Cai et al., 2023)
(650°C) - !
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56.3
Endocarpio de (Altamirano et al.,
coco (500°C) < 0.42 80 2021)
mm
(malla
40)
Poda de huerto 17.00 - 13.7 | (Chiappero et al.,
(500 °C) 2020)

Un alto contenido de lignina y minerales en la materia prima da como
resultado mayores rendimientos de BC (Collison et al., 2009; Antal y
Grenli, 2003), siendo la cascara de coco un buen residuo para trabajar
(Tabla 2). Por otro lado, Li et al. (2023) reportan que el SSA es un factor
decisivo para las aplicaciones del biocarbdn. Una superficie pequefia no es
propicia para la uniéon de microorganismos y puede reducir los efectos en
la promocién de la DIET en la DA (Qin et al., 2020). Por otro lado, la
pirdlisis en el rango 350-800 -C es casi lineal y positivamente relacionado
con el SSA (Ouyang et al., 2013), en este sentido, la temperatura éptima
de produccién de biocarbon en términos de recuperacion de carbono y SSA

es 500 °C (Lehmann, 2007).

1.3. Objetivo general
Evaluar la produccién de metano en el proceso de digestién anaerobia
mediante la incorporacién de soportes suspendidos elaborados a partir de
cascara de coco con pretratamiento alcalino e impregnados con magnetita

en reactores anaerobios operados en lote a escala laboratorio.
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1.4. Objetivos especificos

Aprovechar residuos organicos lignoceluldsicos mediante la sintesis de
biocarbdn para promover la DIET y evaluar su desempeno en el proceso
de digestion anaerobia.

Evaluar la influencia del tamano de particula y los diferentes métodos
de humectacion e impregnacién en los biocarbones mediante pruebas
de potencial bioquimico de metano y un analisis estadistico para
promover un mejor rendimiento en la producciéon de metano.

Analizar la topografia y morfologia superficial del soporte tratado con
mayor produccién de metano y de sus controles mediante la técnica de
MEB para observar los procesos atribuibles a la mejora en el
rendimiento del proceso e identificar si el biocarbdn efectivamente

actla como soporte de la magnetita.

2. PRETRATAMIENTO Y SINTESIS DE BIOCARBON

El acceso a las fibras de celulosa en la biomasa lignoceluldsica se ve

impedido por la hemicelulosa y lignina (Venkatesh et al., 2010). Por ello,

se requiere un pretratamiento que incluye deshidratacién, reduccion de

tamafo y una humectacién quimica con alcali o acido (Meng et al., 2014;

Cheng et al., 2022; Irawan et al., 2018). Un pretratamiento efectivo

aumenta la porosidad del material, remueve la hemicelulosa y reduce la

lignina presente (Gonzalez et al., 2011), como se puede observar en la

Figura 3.
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Figura 3. Humectacion sobre material lignoceluldsico. Modificado de: Hsu et al. (1980).

La humectacién puede llevarse a cabo de varias maneras, dependiendo
del tipo de agente (por ejemplo, activacién fisica y quimica) o modo de
operacién de una o varias etapas. La activacién quimica utiliza agentes
quimicos, por ejemplo, H3PO4, HNO3, KOH, NaOH, H2S04 y ZnCl2 (Tan et
al., 2017; Cha et al., 2016). Por lo general, implica dos pasos; en el
primero, la materia prima se impregna con un agente quimico

seleccionado y luego es tratado térmicamente (Chiappero et al., 2020).

La humectacion alcalina se usa en materiales lignoceluldsicos con un
elevado contenido de lignina (Taherdanak y Zilouei, 2014). El empleo de
diferentes alcalis como hidroxidos de sodio, potasio, calcio y amonio son
efectivos deslignificando el material. Ademas, reduce el grado de
inhibicion durante el proceso de degradacion anaerobia y proporciona un
menor costo de produccion (Bolado et al., 2016). También, mejora el
rendimiento de metano de biomasas lignoceluldsicas (Gonzalez et al.,
2019), siendo el tratamiento alcalino mas efectivo y compatible con la DA

en comparaciéon con otros métodos de activacion (Zhu et al., 2010).
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Segun Irawan et al. (2018) el hidréoxido de sodio (NaOH) elimina
eficazmente la lignina de la fibra de coco, en concentraciones entre 2-
15% a temperaturas entre 70-121 °C (Taherzadeh y Karimi, 2008;

Silverstein et al., 2007).

Por otro lado, la humectacién alcalina convencional muestra un alto
consumo de energia y una menor eficiencia para superar las fuertes
energias interactivas del complejo lignina-carbohidrato, en ultima
instancia, exhibieron un menor potencial de extraccidn de lignina vy
también produjeron reacciones secundarias innecesarias de lignina. A la
luz de esto, muchos investigadores han centrado su atencién en la
extraccion asistida por microondas, que es una tecnologia atractiva
basada en las ventajas de ahorro de tiempo, eficiencia energética,
uniformidad, alto rendimiento de productos, asi como su facil operacién
(Davila et al., 2019; Fan et al., 2018).

La irradiacién de microondas es capaz de realizar una rapida velocidad de
calentamiento interno, lo que agrava la interaccidon directa tanto con la
biomasa lignocelulésica como con el disolvente de reaccién y puede
romper la estructura recalcitrante de la biomasa lignoceluldsica (Avelino

et al., 2018).

Para la sintesis del biocarbdn, la pirdlisis convencional o “lenta” se
caracteriza por lapsos de calentamiento de la biomasa pausados,

temperaturas bajas y largos tiempos de residencia de los sélidos y el gas.
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Los lapsos de calentamiento son cerca de 0.1 a 2 °C por segundo y
prevalecen las temperaturas alrededor de los 500 °C. Segun Gheorghe et

al. (2009) este seria el proceso con el mas alto rendimiento de biocarbdn.

El biocarbdn preparado a parir de la activacion de la biomasa vy la pirdlisis,
ha desarrollado una estructura de microporos, gran SSA, abundantes
grupos funcionales superficiales y excelente capacidad de adsorcion fisica
y quimica (Hibner y Mumme, 2015; Salman et al., 2017), lo que facilita

la DIET y posteriormente, la formacion de una biopelicula.

. POTENCIAL BIOQUIMICO DE METANO (PBM)

Los ensayos de biodegradabilidad anaerdbica se utilizan para establecer
la biodegradabilidad anaerdbica, para la maxima producciéon de CH4 de
sustratos, pero también para la determinacién de la tasa de
biodegradacion en general. El potencial de metano puede expresarse
especificamente por cantidad de residuos (I CHs/kg-residuo), volumen de
residuos (I CHa/l-residuo), por masa de sdlidos volatiles afadidos (I
CHa/kg-VS) o DQO anadida (I CH4/kg-DQO). El volumen generalmente se
expresa en condiciones estandar de presion (1 atm) y temperatura (0 °C)

(Angelidaki & Sanders, 2004).

El PBM es un ensayo a escala de laboratorio que se realiza en batch. El
principio del ensayo consiste en la mezcla de un sustrato organico con un

indculo anaerobio en condiciones experimentales y operacionales
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3.1.

definidas; el CH4 generado durante la digestion anaerobia se cuantifica
por un método de medicidon especifico (Cardenas et al., 2016; Guwy,

2004).

Inéculo

La DA requiere la presencia de grupos de microorganismos con capacidad
metabdlica para que el proceso de degradacion se lleve a cabo, es decir,
un inéculo anaerobio, este debe ser "fresco" de cualquier tipo de reactor
anaerdébico activo, homogéneo y que se encuentre en estacionario estable
al momento del muestreo, es decir, sin cambiar las condiciones de
operacion (Angelidaki et al., 2009; Holliger et al., 2016). Esto proporciona
una comunidad microbiana abundante capaz de digerir una gran variedad
de moléculas organicas. En la medida de lo posible, el indculo debe
utilizarse tal como se muestrea, sin embargo, algunos inéculos pueden
requerir preparacion que puede incluir tamizado, dilucién y desgasificacion
(Holliger et al., 2016).

El inéculo debe ser "desgasificado" para agotar el material organico
biodegradable residual presente en él. La desgasificacion debe
prolongarse hasta que no haya una produccion significativa de metano:
tipicamente de 2 a 5 dias (Angelidaki et al., 2009).

La temperatura del ensayo PBM, mesofilica o termofilica, suele ser la
misma que la temperatura de funcionamiento del digestor de indculo

(Holliger et al., 2016).
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3.1.1.

3.1.1.1.

Otro factor importante es la cantidad de inéculo afiadido. A menudo se
desea una baja cantidad de indculo, ya que el inéculo también contribuye
a la formacion de biogas vy, por lo tanto, puede alterar los resultados si su
produccion es relativamente alta en comparacion con el sustrato. Por otro
lado, una cantidad relativamente pequefa de indculo puede conducir a
una sobrecarga del proceso, provocando la acidificacion en el proceso
(Angelidaki et al., 2009).

Un contenido de indculo aclimatado entre el 10-15 % del volumen util del
reactor es suficiente para el arranque del proceso de DA, el volumen
relativo del indculo puede ser menor en caso de que se utilicen indculos
concentrados, como granulos que contienen una cantidad concentrada de

microorganismos activos (Angelidaki et al., 2009).

Técnicas Analiticas

Demanda quimica de oxigeno (DQO)

La DQO representa la cantidad del oxigeno contenido en dicromato de
potasio necesaria para oxidar la materia organica contenida en la
muestra. Esta determinacion se basa en la oxidacion de los compuestos
contenidos en una muestra utilizando un oxidante fuerte, como es el
dicromato de potasio (K2Cr.07), en un medio fuertemente acido y
utilizando sulfato de plata (Ag2S04) como catalizador. La reaccion se lleva
a cabo a 148 °C durante 2 horas. La adicién de sulfato mercurico (HgS0a4)

permite la inactivacion de los iones cloruro (Cl") para que no consuman
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3.1.1.2.

3.1.1.3.

oxigeno del dicromato de potasio. El dicromato de potasio que no

reacciona (restante) se determina por espectrofotometria (APHA, 2005).

Nitrogeno Amoniacal

El nitrdgeno amoniacal se encuentra en forma de NH4 ™ y NHs3, existiendo
en dependencia del pH, por lo tanto, para su determinacién la muestra
debe tamponarse a pH=9.5 y de esta manera poder cuantificar ambas
especies. El método por destilacion se basa en la transformacion del
nitrdgeno en amoniaco contenido en una muestra, en medio alcalino. La
destilaciéon de la muestra a tratar permite la separacién del amoniaco (el
cual se encontrara en el destilado) de los compuestos de nitrégeno
organico. El destilado se titula con una soluciéon de acido sulfurico para

cuantificar el nitrégeno amoniacal (APHA, 4500-NH3 C y 4500-NH3E).

Solidos volatiles (SV)

El contenido de SV describe el contenido de materia organica en el residuo,
y se define como la cantidad de materia perdida en una muestra seca
después de 1 h a una temperatura de aproximadamente 550 °C (APHA
2540-E). El método se basa en el hecho de que la mayoria de los
materiales organicos se encienden a esta temperatura, mientras que la
mayoria de los compuestos inorganicos requieren temperaturas mas altas

(Holliger et al., 2016).
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3.1.1.4. pH, alcalinidad y acidos grasos volatiles (AGV 's)
Cuando las condiciones ambientales en el interior del sistema de
tratamiento son favorables, las bacterias metanogénicas convierten los
acidos intermediarios tan pronto como son formados a CH4y CO3, evitando
su acumulacién y garantizando que la alcalinidad natural del medio y el
pH permanezcan en un rango favorable para las mismas. Si las
condiciones son desfavorables, los AGV “sno seran consumidos a la misma
tasa en que son producidos por las bacterias acidogénicas, ocasionando
su acumulacién en el sistema. Los acidos libres que no logran neutralizarse
ocasionan una rapida disminucion de la alcalinidad disponible con el
consecuente descenso del pH (Van Haandel y Lettinga, 1994; Chernicharo,
1997). Durante cierto tiempo, las sustancias que ejercen un poder tampon
impiden la caida del pH. Solamente cuando toda la alcalinidad del medio
no es suficiente para la neutralizacion de los acidos volatiles, ocurrira la
caida del pH. Por lo tanto, este parametro se manifiesta muy tarde para
poder corregir las fallas del proceso. Por ello, es importante evaluar
simultaneamente los parametros de pH, alcalinidad y acidos grasos

volatiles (Pérez y Torres, 2008).

La titulacion del lodo digerido por acido a pH 4.0 - 4.3 es el método por
el cual se determina la alcalinidad (considerada alcalinidad total).
Normalmente, la mayoria de este valor es alcalinidad bicarbonatica (pH
5.75) en forma de bicarbonato de amonio. Sin embargo, los &acidos

volatiles, ya que se encuentran como acetatos, propionatos, etc., también
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3.2.

3.2.1.

se titularan como alcalinidad. La reduccion del pH a 3.3 destruira el ion
bicarbonato y al hervir la muestra se elimina todo el acido carbénico y el
CO2 que quedan en solucién. La titulaciéon posterior de pH 4.0 a 7.0 incluira
los acidos organicos y los otros iones menores presentes (alcalinidad
base). El factor de conversion para determinar los acidos volatiles
presentes en la alcalinidad acida depende de la proporcién del acido que
se valora entre pH 4.0 y 7.0 (Pérez y Torres, 2008; DiLallo y Albertson,

1961).

Condiciones experimentales

Controles

Ademas del sustrato sera necesario contar con un blanco (control negativo
o endogeno), el cual no tendra fuente de carbono, solo indculo y medio
basal necesario para adicionar nutrientes. Se incluyen controles con solo
inoculo afadido para tener en cuenta el biogas producido a partir de la
materia organica contenida en el indculo. La produccion de metano
determinada en este ensayo se resta de la producciéon de metano obtenida
en los ensayos de sustrato. Ademas, se implementara un control positivo,
el cual tendra indculo, medio basal y glucosa como fuente de carbono (5
g DQO/L). Este ensayo da una idea de la respuesta del indculo hacia

sustratos "estandar" (Angelidaki et al., 2009).
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3.2.2.

3.3.

3.3.1.

Soluciones

Solucién Ay B: es el medio basal que consiste de muchas sales minerales
y no contiene cantidad significativa de carbono organico (Angelidaki y
Sanders, 2004). Se necesita para la funcion Ooptima de los
microorganismos anaerobicos (Angelidaki et al., 2009).

Solucion C: el procedimiento de control se debe a uno o mas reactores
con sustrato estandar de celulosa o gelatina o ambos, dependiendo de la
naturaleza del sustrato probado: la celulosa se puede utilizar para
cultivos, residuos agricolas o biorresiduos municipales, mientras que la
gelatina es preferible para carne, pescado y otros residuos similares
(Angelidaki et al., 2009).

Solucion D: Hay que tomar en cuenta que la alcalinidad del in6culo
disminuira al diluirlo con el sustrato y el medio mineral. Por lo tanto, habra
que adicionar bicarbonato de sodio para llevar la alcalinidad final de la
mezcla (inéculo/sustrato/medio mineral) a un valor cercano a 3 g CaCOs
L't (Holliger et al., 2016). Este valor de alcalinidad es suficiente para

mantener el pH del proceso entre 6.8 y 7.2 (McCarty, 1964).

Condiciones operacionales

Capacidad del reactor y réplicas

Los ensayos se realizaron por triplicado, dependiendo de la complejidad
del sustrato y de la reproducibilidad de los ensayos. El ensayo se realizd
en recipientes cerrados (100 mL hasta 2 L) dependiendo de la

homogeneidad del sustrato (Angelidaki et al., 2009).
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3.3.2. Duracién del ensayo
Segun Angelidaki et al. (2009) y Holliger et al. (2016) se pueden utilizar
los siguientes criterios para determinar el fin de la prueba:
1) Aplicando el criterio de tiempo de paro, el cual se obtiene cuando la
curva de produccién de CH4 se vuelve asintética (Figura 4).
2) La prueba puede ser detenida cuando la produccion diaria de CHa,
por tres dias consecutivos ha sido < 1 % del volumen acumulado

de CHa.

Produccién
maxima de cH,

CH, Rmax

TL TF ™
TIEMPO

Figura 4. Tiempos para detener la prueba. TL: tiempo de latencia; TF: tiempo final; TP: tiempo de
paro de la prueba. Fuente: Holliger, et al., 2016.

3.3.3. Agitacion
La mezcla facilita el contacto entre bacterias/enzimas y sustratos evitando
la acumulacién de sustratos e intermediarios (por ejemplo, acidos grasos)
en el medio y garantiza condiciones homogéneas en los recipientes de

ensayo (Angelidaki et al., 2009).
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3.3.4. Ajuste de pH

3.3.5.

3.3.6.

El pH juega un papel importante en la biodegradacidn anaerdbica. El
proceso de DA ocurre en el intervalo de pH de 6.0-8.3. La mayoria de los
metandgenos tienen un pH dptimo entre 7 y 8, mientras que las bacterias
formadoras de acido a menudo tienen un pH éptimo mas bajo (Angelidaki
y Ahring 1994).

Para las tasas de degradacién para la glucosa el pH se puede encontrar
en el rango de 7.0-7.5 durante los periodos de acoplamiento (Ito et al.,
2012). Otros autores comentan que en las pruebas de PBM un pH de 7 es
ideal para comenzar las pruebas (Siegert y Banks, 2005; Kalyuzhnyi y

Davlyatshina, 1997; Speece, 2007).

Unidad fijadora de CO:
Una excepcidn para las técnicas volumétricas es cuando el CO2 queda

atrapado en una solucién alcalina, solo entonces se determina el volumen

de CH4 (Holliger et al., 2016).

Relacion Indculo/Sustrato (I/S)

La I/S, la relacion de SV del indculo (parcialmente debido a la degradacién
activa de la biomasa) a SV del sustrato, es un parametro clave en las
pruebas de PBM. Se recomienda que la porcidn de SV del indculo sea
mayor que la del sustrato para minimizar los problemas de acidificacion o
inhibicion. Por lo tanto, los I/S basados en SV deberian estar entre dos y

cuatro para la mayoria de las aplicaciones (Holliger et al., 2016).
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4. ANALISIS DE VARIANZA (ANOVA)

Esta prueba determina si existen o no diferencias significativas entre las
medias de varios grupos de observaciones, donde cada grupo sigue una
distribucién normal y homocedasticidad (Zivorad, 2004).

El experimento factorial (Melo, et al., 2019) hace referencia a la

constitucion de los tratamientos o combinaciones de tratamientos que

desean comparar. El objetivo es estudiar el efecto de varios factores sobre
una o varias respuestas. La necesidad de estudiar conjuntamente varios
factores obedece principalmente a dos razones:

a. Encontrar un modelo que describa el comportamiento general del
fendmeno en estudio. Esto se restringe al rango de variacién de los
niveles de los factores.

b. Optimizar la variable de respuesta, es decir, encontrar la combinacién

de niveles de los factores que la optimizan.

El método de Dunnett se utiliza en ANOVA para crear intervalos de
confianza para las diferencias entre la media de cada nivel de factor y la
media de un grupo de control (Melo, et al., 2019). Si un intervalo contiene
el cero, no hay diferencia significativa entre las dos medias que estan

comparandose.
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5. METODOLOGIA
La metodologia experimental de este trabajo se llevd a cabo en tres
etapas:
I. Sintesis de biocarbones
II. Pruebas de Potencial Bioguimico de Metano (PBM)
III. Caracterizacién de biocarbones (Unicamente del soporte con mejores

resultados en el PBM y sus respectivos controles)

5.1. Sintesis de biocarbones
5.1.1. Obtencion de materiales conductores
En este trabajo se emplearon dos MC: cdscara de coco como material
lignoceluldsico para la sintesis de BC y nanoparticulas de FesOa.
La cascara de coco fue recolectada en un mercado de Xochimilco en la

Ciudad de México. Mientras que la Fe304 se obtuvo de QR Minerales.

5.1.2. Reduccion de tamafio
La cascara de coco se triturd (Meng, et al., 2014; Gunam, et al., 2020)
en un molino de cuchillas con una malla del nimero 2 (Figura 5),
posteriormente se tamizé la muestra utilizando mallas del no. 8, 12, 20,
30, 40,50, 70 y 100 (Figura 6, Tabla 3). Se escogieron las muestras con
tamafio de particula granular de mayor % de peso que pasa por malla

(curva granulométrica).
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Tabla 3. Serie americana de

=% tamices.
Ll L No. de Apertura
ey malla (mm)
BRI 100 0.140
Jil I8 70 0.210
(FEML 50 0.297
— v 40 0.420
. , 30 0.595
IWWD 20 0.841
"TT h 12 1.68
L SLUM 8 2.38

Figura 6. Tamizador. Mallas no. 8,

Figura 5. Molino de cuchillas (malla 12, 20, 30, 40, 50, 70 y 100

no. 2).

5.1.3. Lavado y tratamiento térmico
Se lavaron las muestras con agua destilada para remover las fibras de
coco, posteriormente las muestras se secaron en el horno a una
temperatura de 105 °C por un periodo de 20 horas (Gunam et al., 2020;
Meng et al., 2014; Cheng, et al.,, 2022) y finalmente se determind la
humedad en una balanza de humedad (Figura 7) a una temperatura de

100 °C por un periodo de 10 minutos.

o
Figura 7. Balanza de humedad MB35 Ohaus.
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5.1.4.

5.1.5.

Humectacién alcalina

La humectacién se realizé con 20 g de las particulas de coco con NaOH al
10% en una parrilla de calentamiento (PC) (Figura 8) y en un bafio
ultrasoénico (BU) (Figura 9) a 400 rev/min a una temperatura de 90°C por
un periodo de 2 hrs (Irawan et al., 2018) y a una temperatura de 22°C
por un periodo de 5 min a una potencia de 400W (Meng et al., 2014;
Cheng et al., 2022), respectivamente. Posteriormente las muestras se
lavaron con agua hasta obtener un pH de 7. Las muestras se secaron en
el horno y se registré su peso. Se repitid el procedimiento hasta obtener

100 g por malla.

Figura 8. Humectacion en PC. Figura 9. Humectacion en BU.

Impregnacidon con magnetita

La relaciéon de impregnacion fue de 1 g de particulas de coco humectadas
con 0.1 g de Fes30s4 (Altamirano et al., 2021) siguiendo la misma
metodologia que en la humectaciéon (Irawan et al., 2018; Meng et al.,
2014), como se oberva en las Figuras 10 y 11. Las muestras se secaron

en el horno y se registrd su peso.
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Figura 10. Figura 11. Impregnacion en BU.
Impregnacion en PC.

5.1.6. Pirdlisis
Finalmente, se realizé la pirdlisis en la mufla tubular Lindberg/Blue M
Thermo Scientific (Figura 12). Se colocaron aproximadamente 16 g de
muestra en el tubo, incluyendo un control de particulas de coco sin Fe304
y sin Fe304 y sin humectar. En todos los experimentos, el flujo de
nitrégeno fue constante (40 mL/min). Se alcanz6 una temperatura éptima
de produccion de BC de 500°C (Escalante et al., 2016) por un periodo de
1 hora con rampas de temperatura de 0.5 °C/s (Altamirano, et al., 2021;
Shan et al., 2016). Una vez finalizada la pirdlisis se dejo enfriar la
muestra a temperatura ambiente, se registré el peso del BC y se guardé

en recipientes plasticos herméticos etiquetados.

50



5.2.

5.2.1.

5.2.2.

y

Figura 12. Mufla tubular Lindberg/Blue M Thermo Scientific.

Pruebas de Potencial Bioguimico de Metano (PBM)

En este trabajo, la produccion de CHs serd cuantificada mediante el
sistema de ensayo automatico de potencial de metano (AMPTS por sus
siglas en inglés).

Estos experimentos tuvieron como objetivo analizar el rendimiento de
cada biocarbon en la produccion de metano en la DA para evaluar la

influencia de sus tratamientos.

Sustrato
Como sustrato modelo biodegradable se utilizé glucosa (5 g DQO de

glucosa/l).

Obtencidn, preparacion y caracterizacion del indculo

En este trabajo se empled lodo fresco granular proveniente de un reactor
anaerobio de tratamiento de aguas residuales de una cervecera que opera
de forma estable a 35°C. Una vez obtenido se mantuvo en un cuarto frio

a 4 °C hasta su uso.
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Para incrementar los solidos volatiles del indculo y ocupar poco espacio
en los reactores se concentraron los granulos mediante centrifugacion a
2000 rpm durante 10 minutos (Pérez y Torres, 2008; DiLallo y Albertson,
1961) y para agotar la materia organica presente en el medio y evitar
alterar los resultados en la produccion de CH,, se desgasificé la muestra
todos los dias, abriendo el contenedor 2 horas al dia por 5 dias (Angelidaki
et al., 2009).

Los parametros para la caracterizacion del inéculo fueron: DQO, pH,
alcalinidad, acidos grasos volatiles, nitrégeno amoniacal, humedad,
sOlidos totales, fijos y volatiles. Se considera un indculo de buena calidad
si los parametros de operacion del reactor son acordes a los presentados

en la Tabla 4 (Holliger et al., 2016).

Tabla 4. Parametros deseables del indculo.

Parametro Valor
pH >7.0y <8.5
AGV <1.0 g chzcoon L
NH,* <2.5 g nnma LT
Alcalinidad >3 g cacos L™

5.2.2.1. Técnicas Analiticas

En la Tabla 5 se presentan las técnicas que fueron utilizadas para la

caracterizacion del

inoculo.
Parametro Método
Sélidos totales Gravimétrico. Solidos presentes después de someter la

muestra a 105 °C (APHA 2540-B)
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5.2.2.1.1.

Humedad Gravimétrico. Por diferencia entre la masa inicial y los sélidos
totales determinados (APHA 2540-B)

Sélidos Gravimétrico. Soélidos presentes después de ser secados a
volatiles y fijos 105 °C y posteriormente incinerados a 550 °C (APHA 2540-E)
Demanda Espectrofotométrico, a través de longitud de onda a 600 nm.
guimica de Digestion acida a 148 °C en reflujo cerrado por 2 hrs (APHA
oxigeno (DQO) 5220)
pH Potenciométrico, medicion directa (APHA 4500)
Alcalinidad Titulacidon potenciométrica con H,SO4 0.1 N hasta un pH de
5.75 y 4.3 (Pérez y Torres, 2008)
AGV's Titulacidon potenciométrica con NaOH 0.1 N hasta un pH de 4

y 7, posteriormente obtener los AGV ‘s a partir de la
alcalinidad acida (DilLallo y Albertson, 1961)

Nitrogeno Volumétrico. Destilacién y posterior titulacion con H,S0,4 0.02
amoniacal N (APHA, 4500-NH3 C y 4500-NH3E)

Tabla 5. Técnicas empleadas para la caracterizacion del inéculo.

Demanda quimica de oxigeno (DQO)

Se determiné la DQO del inéculo de acuerdo con la metodologia
establecida por APHA (2005). En un vial con tapa rosca de 10 mL se
colocaron 2.5 mL de muestra diluida (1:100, 2:100 o 4:100) y se
anadieron 1.5 mL de la solucién de K2Cr207 y 3.5mL del reactivo de H2SOa.
Se agitaron los viales hasta homogenizar y se introdujeron en la estufa
por un periodo de 2h a una temperatura de 148° C, posteriormente se
dejaron enfriar a temperatura ambiente. Se vacié el contenido de cada
vial en una celda de vidrio y se tomod lectura de la absorbancia de las
muestras a 600 nm. Todo el tiempo se ajustd la absorbancia a cero con
el blanco de agua destilada. La técnica se realizd por triplicado con los
respectivos controles.

Se generd una curva de calibracion de absorbancia en funcién de DQO

con soluciones de biftalato acido de potasio a diferentes concentraciones.
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5.2.2.1.2.

5.2.2.1.3.

Se prepard una solucion de biftalato acido de potasio con una
concentracion de DQO de 1000 mg/L. Se hicieron nueve diluciones a partir
de esta solucion, cada dilucién representa una concentracion de DQO
diferente, las concentraciones de DQO para la curva son 50 mg/L, 150
mg/L, 250 mg/L, 350 mg/L, 450 mg/L, 550 mg/L, 650 mg/L 750 mg/Ly
850 mg/L.

A partir de la curva y las absorbancias se obtuvo la DQO. Se utilizé la
dilucion con menor desviacidn estandar. Para mas detalle con respecto a

los calculos, consultar Anexo (a).

Nitrégeno Amoniacal

Se determind nitrégeno amonical de acuerdo con la metodologia
establecida por APHA (2005). La técnica se realizd por triplicado usando
10 mL de muestra filtrada, 5 mL del buffer de boratos, 10 mL de NaOH 6
N y 25 mL de solucién idicadora mixta. Una vez alcanzados 50 mL de
muestra destilada se procede a titular con H2504 0.02 N normalizado. Con
el volumen de muestra, la normalidad del acido y el volumen de acido
gastado se obtiene el nitrogeno amoniacal. Para mas detalle con respecto

a los calculos, consultar Anexo (b).

Solidos totales, volatiles, fijos y humedad
Se determinaron los sélidos totales, fijos y volatiles del indculo de acuerdo
con la metodologia establecida por APHA (2005). La técnica se realizé por

triplicado por lo que se metieron 3 capsulas de porcelana limpias en la
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5.2.2.1.4.

estufa a una temperatura de 115 °C por un periodo de 20 minutos,
posteriormente se dejaron enfriar por 15 minutos en un desecador y se
pesaron en una balanza analitica donde se registré su peso como PC (peso
constante). Para mejores resultados, se concentraron los granulos
mediante centrifugacién a 2000 rpm durante 10 minutos. Al momento de
usar el inoculo, este estuvo a temperatura ambiente y mezclado
perfectamente para asegurar su homogeneizacion. Se pesaron 3 g de
muestra en cada capsula a PC y se registré su peso como PI (peso del
indculo). Estas capsulas se metieron en la estufa a una temperatura de
105 °C por un periodo de 12 horas, hasta que el peso de la capsula fuera
constante, posteriormente se dejaron enfriar por 15 minutos en un
desecador y se pesaron en una balanza analitica donde se registro su peso
como PE (peso después de la estufa). Las capsulas con indculo seco se
colocaron en la mufla a una temperaturade 550 °C por un periodo de 1.5
horas para calcinar la muestra, posteriormente se pasaron a la estufa a
105 °C por 20 minutos y, por ultimo, al desecador. Una vez enfriadas se
pesaron y se registrd su peso como PM (peso después de la mufla).

Con los datos registrados se obtienen los valores de %humedad, %ST,
%SV, la diferencia de estos dos ultimos da los valores de %SF. Para mas

detalle con respecto a los calculos, consultar Anexo ©.

pH, alcalinidad y acidos grasos volatiles (AGV ’s)
Estos parametros se determinaron por titulacidn potenciométrica de

acuerdo con la metodologia establecida por Pérez y Torres (2008) y
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5.2.3.

DiLallo y Albertson (1961). Una medida de la alcalinidad total del medio
es la cantidad de acido fuerte que es necesario afiadir a una muestra para
llevar el pH a un valor predeterminado. Por otro lado, una medida de la
acidez total del medio es la cantidad de base fuerte que es necesario
afadir a una muestra para llevar el pH a un valor predeterminado. Por lo
tanto, para llevar a cabo estos analisis se realizé una disolucién de acido
sulfirico 0.1 N normalizado y una disolucién de hidréxido de sodio 0.1 N
normalizado.

Para iniciar con la técnica se concentraron los lodos en la centrifugadora
a 3000 R.P.M. por un periodo de 10 minutos y utilizando 50 mL del
sobrenadante en un matraz Erlenmeyer (el volumen de muestra no
modifica los resultados). Se realizé la titulacion (Pérez y Torres, 2008;
DiLallo y Albertson, 1961) anotando el pH inicial de la muestra y el
volumen utilizado de acido o hidroxido en los pH de 5.75, 4.3, 4, 3.3y 7.
Con los volumenes consumidos para llegar a dichos pH, la normalidad de
estos y el volumen de muestra utilizada se calculd alcalinidad, AGV 'sy el

indice alfa. Para mas detalle con respecto a los calculos, consultar Anexo

(d).

Condiciones experimentales y operacionales
Las pruebas de PBM se llevaron a cabo siguiendo la metodologia

establecida por Angelidaki et al. (2009) y Holliger et al. (2016).

Se realizaron las siguientes soluciones:
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Solucidn A: se prepard una solucion de sales como fuente de nutrientes:
100 g NH4Cl, 5 g CaCl2:2H20, 10 g MgCl2:6H20, 10 g NaCl en 1 L de agua
destilada. Este medio estd basado en el reportado por Angelidaki y
Sanders (2004). A todos los reactores se les adiciond 3.6 mL.

Solucion B: se prepard una solucién de fosfatos que forma parte del medio
de cultivo basal: 200 g KH2P0O4:3H20 en 1 L de agua destilada. Este medio
esta basado en el reportado por Angelidaki y Sanders (2004). A todos los
reactores se les adicion6 adicion6 0.72 mL.

Solucion C: se secé glucosa anhidra a 105°C por 2 h y se dejd enfriar en
un desecador. Se realiz6 una solucion de 50 g DQO de glucosa/l,
considerando que 1 g DQO de glucosa= 1.06 g de glucosa. A todos los
reactores, con excepcion de los controles enddgenos, se les adiciond 36
mL (5 g DQO glucosa/L).

Solucion D: para preparar una solucidn de bicarbonato 10 veces
concentrada se diluyé 30 g de NaHCO3 en 1L de agua destilada. A todos
los reactores se les adiciond 36 mL.

Solucién para unidad fijadora de CO2: se preparé una solucién de NaOH 6
M (solucidn A) y una solucién de 0.4% de timolftaleina (40 mg de
timolftaleina en 9 mLde etanol al 99.5% seguido de un 1 mL de agua)
(solucién B), la solucion final contiene 5 mL de la solucién B por 1 mL de
la solucion A. Se adicionaron 80 mL de esta soluciéon en cada frasco del

modulo de fijacién de CO..
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En la Figura 13 se muestran las condiciones experimentales vy

operacionales de las pruebas.

Condiciones de

operacioén
Temperatura: 37°C

500 mL Agitacion constante
360 mL Condiciones experimentales
v 1iS:2

v Ensayos por duplicado
o triplicado
v"  Taotal de ensayvos: 30
mas los controles

( - . -
[Control endégeno] ( Control positivo J Ensayos Ingculo: 3.6 gSV
B

v it :
Solucién C Soluciéon A,Bv D

v Agua destilada: hasta
C o BC/ Fe;0,: 036 aforar

Solucion C

Figura 13. Configuracién de las pruebas de PBM (elaboracion propia).

Los ensayos y controles se realizaron en reactores de 500 mL (360 mL de
volumen de trabajo), usando dos o tres réplicas, escogidas
aleatoriamente, por condicién evaluada.

Considerando el volumen de trabajo, se adiciond 1 g de SV de inéculo por
cada 100 mL de medio (3.6 g SV por cada réplica) lo cual permitid
alcanzar una relacion I/S igual a 2 g SV/g DQO.

Los controles enddgenos incluyen 3.6 gSV de indculo, medio basal
(solucién A y B), solucidon de bicarbonato (solucidon D) y agua destilada.
De igual forma, los controles positivos de glucosa y los ensayos con BCy
BC/Fe304 (0.36 g) incluyen 3.6 gSV de indculo, solucion A, B, C (glucosa),
D y agua destilada.

Todos los reactores se ajustaron a un pH inicial de entre 7 y 7.5 (Ito et
al., 2012; Kalyuzhnyi y Davlyatshina, 1997), posteriormente se cerraron

y se colocaron en el bano de agua previamente ajustado a una
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5.2.4.

temperatura de 37 °C. Los reactores se mantuvieron con agitacién
mecanica constante y el biogas producido pasé a través de una unidad de
captura de CO2 y su volumen se convirtié automaticamente a temperatura
y presion estandar (0° C y 1bar) en una unidad medidora de flujo de
metano. Los datos fueron registrados hasta que la produccion diaria de
CH4 fuera inferior al 1% del volumen acumulado. Las pruebas se

monitorearon los ensayos todos los dias. El sistema utilizado para las

pruebas de PBM se muestra en la Figura 14.

Todos los ensayos fueron caracterizados con los mismos parametros del
inéculo (Tabla 5) al inicio y al final de las pruebas. Sin embargo, para la

DQO se utilizé una dilucién de 1/10.

Analisis de varianza (ANOVA)
Los resultados experimentales de las pruebas de PBM de los soportes
tratados se sometieron a un analisis de varianza ANOVA: un disefio

factorial 23 con el fin de determinar el factor o la combinacion de factores
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en la que la produccién de metano (MLNCH4/gDQO) sea mayor, utilizando
un nivel de confianza del 95%, seguido de una prueba de comparacion
multiple post hoc (prueba de Dunnett) con el fin de analizar si alguno de
los tratamientos es significativamente diferente de sus respectivos
controles. Los analisis estadisticos se realizaron con el software Minitab
21.4. En la Tabla 6 se presenta el planteamiento del disefio experimental
y en la Tabla 7 la matriz experimental donde se pueden apreciar los

factores con sus respectivos niveles:

Tabla 6. Planteamiento del disefio experimental para ANOVA factorial 23,

Parametro Condicion
Aleatorizacion Si
Variable de respuesta Produccién de metano (mLN
CH,/gDQO)
Variables Codificados: A, By C
independientes o Decodificados:
factores A: Humectacion

B: Impregnacién
C: Tamano de particula
Codificados: a, by c =2
Decodificados:
a: BUy PC
b: BU y PC
c: 0.60 y 0.85 (mm)
Réplicas 2

Niveles o tratamientos

Tabla 7. Matriz experimental del disefio factorial 23 para la produccién de metano con respecto a la
humectacion, impregnacion y tamafo de particula.

Tamaiio de Particula (A)
0.60 mm (malla 30) 0.85 mm (malla 20)
Humectacion (B) Humectacion (B)

Impregnacion (C) PC BU PC BU
PC 123.1 143.7 118.3 117.5
124.6 146.6 116.7 148.9
BU 134.7 140.7 138.2 122.1




137.6 143.8 127.6 129.8

5.3. Caracterizacién de biocarbones
Para caracterizar el biocarbon tratado con mayor produccién de metano y
sus controles se utilizé la técnica de microscopia electronica de barrido
(MEB). Para esta técnica se necesitaron de 7-10 mg de muestra en un
microscopio electréonico de barrido JEOL JSM 5900-LlI, el cual se muestra
en la Figura 15, el cual utilizd un haz de electrones (electrones
secundarios, electrones retrodispersados y rayos X) cuyas interacciones
generaron una imagen de alta resolucion (aumentos de x100, x750 y
x3,000) que permitié analizar la topografia y morfologia superficial del

material.

Figura 15. Microscopio electrénico de barrido de emision termoidnica JEOL JSM 5900LV.
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6.

6.1.

RESULTADOS Y DISCUSION

Sintesis de biocarbones

6.1.1. Obtencion de materiales conductores

6.1.2.

La cascara de coco (Figura 16) fue recolectada en un mercado de
Xochimilco, en la Ciudad de México, este material se obtuvo en pedazos
trozados con un tamafo aproximado de 10 cm x 5 cm. Este material
lignoceluldsico es necesario para la posterior sintesis del BC.

La Fe304 (Figura 17) se obtuvo de QR Minerales, siendo un polvo fino (<
Malla 40) de color negro, insoluble en agua que contiene 64% de hierro,

6% de oxido de silicio, 0.5% de carbono y 0. 045% de azufre.

’

Figura 16. Cascara de coco. Figura 17. Magnetita.

Reduccion de tamafio

El tamafio de las particulas de coco que componen el medio filtrante es
medido con tamices de tamanos definidos, pesando la cantidad de una
muestra que pasa por cada uno. Los resultados de este analisis se

encuentran en la Figura 18.
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CURVA GRANULOMETRICA

110.00%
Dg=1.42
100.00%
TE=0.25
_ C.U=0.71/0.25= 2.84 \

80.009 Dg=0.71
70.00% \

60.00%

50.00%

PESO QUE PASA (%)

40.00%
30.00%

20.00% \
%

0.25 0.5 1 2
APERTURA (MM)

Figura 18. Curva granulométrica. TE: Tamafio efectivo, CU: coeficiente de uniformidad.

Se entiende por tamafno efectivo (TE) el tamafio promedio del grano
(medido como el valor, en mm, de tamiz que deja pasar 10 % en peso de
las particulas (D1o) (y retiene el 90 por ciento restante).

El coeficiente de uniformidad (CU) es una medida de la desviacién del
tamafio de los granos. Es la relacion entre el tamafio del tamiz que deja
pasar 60 % y el tamafo que deja pasar 10 % mas fino que él (Deo/D1o).
De la figura anterior se puede analizar que se tiene un mayor % de peso
que pasa por malla en la apertura 2.38, 1.68, 0.84 y 0.60 mm (tamafos
granulares), por lo que se decide trabajar con las ultimas 2 (por
consideraciones de la digestion anaerobia) que tienen un no. de malla de

20 y 30, respectivamente, que se pueden observar en las Figura 19y 20.
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Figura 19. Malla 20 (0.85 mm).

6.1.3. Lavado y tratamiento térmico
El lavado de las particulas de coco fue exitoso para la remocién de las

fibras y para la deshidratacion de las muestras (Figura 21).

Figura 21. Particulas de coco antes y después del tratamiento térmico (105 °C, 20hrs).

Las muestras fueron analizadas en una balanza de humedad obteniendo

los resultados mostrados en la Tabla 8:
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Tabla 8. Humedad (%) antes y después del tratamiento térmico.

Antes del Después del
tratamiento tratamiento
térmico térmico
Mall Humedad (%) Humedad (%)
a
20 10.85 + 0.43 1.87 = 0.09
30 10.90 + 0.12 2.02 £ 0.22

De la anterior se observa que el tratamiento térmico fue efectivo,

removiendo aproximadamente el 9% de humedad.

6.1.4. Humectacién alcalina
En las Figuras 22 y 23 se pueden observar un cambio fisico cuando la
humectacién alcalina es llevada a cabo, ya sea en PC o en BU, esto se
puede deber a la exitosa extraccion de la lignina (Fan et al., 2018;

Silverstein et al., 2007; Davila et al., 2019).

Bl
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Figura 22. Humectacion en PC antes y Figura 23. Humectacion en BU antes y
después. después.

6.1.5. Impregnacién con magnetita
Para la impregnaciéon con Fe304ya sea en PC o BU no se puede observar

un cambio fisico antes y después del proceso (Figuras 24-25). Es por esto
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gue mas adelante (apartado 6.3) se realizd un analisis MEB para analizar
la topografia y morfologia superficial de los biocarbones para corroborar

la eficacia del proceso de impregnacion.

Figura 24. Impregnacién en PC antesy  Figura 25. Impregnacién BU antes y
después. después.

6.1.6. Pirdlisis
Mediante el proceso de la pirdlisis se logré sintetizar el BC a partir de las
particulas de coco. En las Figuras 26-28 se puede notar un cambio fisico
debido a la degradacién térmica de la biomasa residual en donde se

obtiene un sodlido carbonoso de color negro con estructura porosa

(apartado 6.3).

&3

e IS e e
y WO G

Figura 26. Particulas de coco con Fe;04 (antes de la pirdlisis).

66



< : ;
S 3 2 o .
00 . -

Figura 27. BC malla 20 (después de la Figura 28. BC mé//a (después de la
pirdlisis). pirdlisis).
En total se realizaron 14 soportes con diferentes combinaciones de

humectacién e impregnacion, incluyendo los controles de BC sin Fe304y

sin Fe304 y humectacion que se muestran en la Tabla 9.

Tabla 9. Soportes/Aditivos. H: Humectacion, I: Impregnacion, BU: Bafio ultrasénico, PC: Parrilla de
calentamiento, BC: biocarbon

Malla 20 Malla 30 Control

es
H-BU, I- H-BU, I- BC 20
BU BU BC 30

H-PC, I-PC  H-PC, I-PC
H-PC,I-  H-PC, I-

BU BU
H-BU,I-  H-BU, I-
PC PC
H-BU H-BU
H-PC H-PC

El biocarbén fue etiquetado como BC y los biocarbones tratados con
diferentes condiciones fueron etiquetados con el siguiente formato: “Tipo
de Humectacion (PC o BU), Tipo de Impregnacion (PC o BU), no. malla

(20 o 30)”, por ejemplo, para el biocarbén Humectado con BU,
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Impregnado con PC de malla 20 se etiqueté como “H-BU, I-PC 20", en

cambio el mismo BC sin magnetita se etiqueté como “H-BU 20”.

6.2. Pruebas de Potencial Bioquimico de Metano (PBM)

Los resultados del PBM obtenidos corresponden a los experimentos que

se integran graficamente en la Figura 29, donde se probaron diferentes

tratamientos de humectacion e impregnacion a los biocarbones, junto con

sus controles.

Control endégeno (x4) Control positivo (x4) Control BC 30 (x2) Control BC 20 (x2)

Inéculo 3.6 g5V Inéculo 3.6 g8V Indculo 3.6 gSV Inéeulo 3.6 gSV
Glucosa 5 gDQO/L Glucosa 5 gDQO/L Glucosa 5 gDQO/L
BC300.36¢g BC200.36¢g

Total de ensayos: 30 +
4 controles enddgenos
y 4 controles positivos.

TRH: 21 dias
Volumen de trabajo:
360 mL
1/S: 2
Medio basal
. ; » . e S o5 Solucion buffer
Tratam:el}tos con humectacion Tratamientos con humectacion e impregnacion T:37°C
Inéculo 3.6 gSV Inéculo 3.6 gSV Agitacis tant
Glucesa 5 gDQO/L Glucosa 5 gDQO/L SRACIDDEONSENIE
H-BU 20 0.36 g (x2) H-BU, I-BU 20036 g (x2)  H-BU, I-BU 30 0.36 g (x2)
H-BU 30 0.36 g (x2) H-BU, I-PC200.36 g (x2)  H-BU, I-PC 30 0.36 g (x3)
H-PC 20 0.36 g (x2) H-PC,1-BU 200.36 g (x2)  H-PC, I-BU 30 0.36 g (x2)
H-PC 30 0.36 g (x2) H-PC, I-PC 20036 g (x2)  H-PC, I-PC 30 0.36 g (x3)

Figura 29. Configuracion de las pruebas de potencial bioquimico de metano (elaboracion propia).

A continuacién, se discuten los hallazgos del experimento.
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6.2.1. Caracterizacién fisicoquimica del inéculo
En la Tabla 10 se presentan los resultados de la caracterizacidon

fisicoquimica realizada a los lodos granulares utilizados como indculo.

Tabla 10. Caracterizacién del indculo.

Parametro Unidades Lodos
granulares
Humedad % 86,78 £ 0.14
Sdlidos totales g ST/L 13,22 £ 0.14
Sdlidos volatiles g SV/L 10,11 + 0.06
Sélidos fijos g SF/L 3,12 £ 0.09
SV/ST - 0,76 + 0.00
Demanda quimica de oxigeno g O,/L 0,01 £ 0.00

(DQO)
pH - 8,33 + 0.06
Alcalinidad gCaCOs/L 0,53 + 0,02
Indice alfa - 0,83 + 0,01
AGV's g 0,89 + 0,15
CH3;COOH/L

Nitrégeno amoniacal g N-NH,*/L 0,17 £ 0,01

Segun Holliger et al. (2016) un buen indculo tiene un pH > 7.0y < 8.5,
AGV’'s < 1.0 g CH3COOH L%, NH4*< 2.5 g N-NH4L! y alcalinidad > 3
gCaCOs Lt Por lo que el inéculo utilizado era de buena calidad ya que
tenia un pH de 8.33, 0.89 g CH3COOH/Ly 0.17 g N-NH4*/L, sin embargo,
su alcalinidad de 0.53 g CaCOz3/L es relativamente baja pero mas adelante

se probara que este valor no afectd en la acidificaciéon del proceso.

Por otro lado, el inéculo usado en este trabajo tenia una relacién SV/ST

de 0.76, el cual es un valor mas alto que la de Raposo et al. (2011) de

69



6.2.2.

0.47 que también utilizé lodos anaerobios de una cerveceria, este valor

indica que el indculo utilizado tenia una alta actividad metanogénica.

Produccién de metano
En la Figura 30 se presenta la produccion de metano del control enddégeno
y del control positivo en funcidon del volumen acumulado de metano.

Volumen acumulado de CH4 (mLN)
642.1

g

g

8

+ C. enddgeno

g

C. glucosa

Volumen acumulado de CH4 [mLN]
g

g

"000000000037.5

1 6 8 10 12

Tiempo [dias]

Figura 30. Grafica del volumen acumulado de CH4 del control endégeno y el control positivo.

En la figura anterior el control enddgeno tiene muy baja produccion
enddgena, por debajo del 20% de la produccion total de metano, como lo

recomienda el protocolo de Holliger et al. (2016).

En la Figura 31 se presenta la grafica de la produccién de metano en
términos de mLN/gDQO adicionada de los controles de BC (malla 20 y 30)

y el control de glucosa.
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Produccion de CH4 [mLN/gDQO adicionada]
CONTROLES

° . . . *3359
.

@
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250 = L ® Control positivo
« ° —BC20
200 LJ
—BC30

713
—— — - T T - .. 69 -3

Produccién de CHa [mLN/gDQO adicionada]

Tiempo [dias]

Figura 31. Grafica de produccién de CH4 de los controles.

La glucosa como sustrato modelo tiene una produccién teérica de metano
de 350 mL/gDQO (Junior, et al., 2016) y en este experimento se obtuvo

un valor de 335 mL/gDQO, el cual se aproxima al valor tedrico.
Por otro lado, se tienen los valores de produccién de metano de los
biocarbones tratados en términos de mLN/gDQO adicionada (Figura 32 y

33).

Produccién de CH4 [mLN/gDQO adicionada]

Malla 30
145.1

0 — — — — — = 143.7
_ = — = = = =17
< —— _-123.9
£ 1 ol —_— o E== == 1210
3 — — ]
g -— — 1169
S 100 —_— e T =
S _— = . - — H-BU, I-BU 30
Sw ——— = = H-PC, 1-PC 30
£ o gy = = T
3 — — H-BU, I-PC 30
G 60
g — H-PC, I-BU 30
c
$ w0 —H-BU 30
2 —H-PC30
E 20

o (.0
) 2 4 6 8 10 12

Tiempo [dias]
Figura 32. Produccién de CH, de los BC humectados y/o impregnados malla 30.
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Produccion de CH4 [mLN/gDQQO adicionada]
Malla 20
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Figura 33. Produccién de CH, de los BC humectados y/o impregnados malla 20.

De las figuras anteriores se observa que la mejor respuesta en el
rendimiento de metano se logré con la malla 30 humectada en Bafo
Ultrasénico e impregnada en Parrilla de Calentamiento, produciendo 145.1
mLN/gDQO. La literatura ha reportado mejores resultados con tamafio de
particula pequena (Luo et al., 2015), donde, como en el presente trabajo
se evidencia un mejor resultado, esto se debe a que un area superficial
grande propicia la unién de microorganismos y un mejor intercambio de

electrones (Qin et al., 2020).

Con respecto a los controles de biocarbdon (Figura 31) y los biocarbones
tratados (Figura 32-33) se puede notar un incremento en la tasa de
produccidon de metano en todos los soportes tratados, en particular, los
soportes de malla 30 con mayor produccion de metano tuvieron un

incremento del doble con respecto a su control y los soportes de malla 20
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con mayor produccién de metano tuvieron un incremento de casi el doble
con respecto a su control. Especificamente para la malla 30 se tuvo un
incremento del 104% con el soporte H-BU, I-PC; del 102% con el soporte
H-BU, I-BU; del 93% con el soporte H-PC, I-BU; del 74% con el soporte
H-PC, I-PC; del 70% con el biocarbén H-BU y del 64% con el biocarbén
H-PC; mientras que para la malla 20 se tuvo un incremento del 92% con
el soporte H-BU, I-PC; del 92% con el soporte H-PC, I-BU; del 82% con
el soporte H-BU, I-BU; del 72% con el biocarbén H-BU; del 70% con el
soporte H-PC, I-PC y del 64% con el biocarbon H-PC, siendo resultado de

un tiempo de residencia de 12 dias.

El mejor soporte para las dos mallas fue el H-BU, I-PC, mientras que el
biocarbon tratado con menor produccion de metano para las dos mallas
fue el H-PC. En este sentido, se demuestra que mayormente la
humectacién con PC es menos efectiva, esto se puede deber a que la H-
BU disminuye en mayor cantidad la lignina y también aumenta mas el

volumen de poros (Avelino et al., 2018).

Por ultimo, todos los biocarbones tuvieron una produccidn de metano
menor a la glucosa, esto puede deberse a que algunos biocarbones tienen
efectos negativos en el rendimiento de la DA (Qin et al., 2020; Zhang et
al., 2019) que puede deberse a sus propiedades fisicas y quimicas

especificas (Fagbohungbe et al., 2017), asi como a la dosis adecuada (Li
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et al., 2019). El material lignocelulésico utilizado también afecta en la

produccion de metano, como se puede ver en la Tabla 11.

Tabla 11. Incremento de CH4 segun diferentes BC granulares. Fuente: Elaboracion propia a partir
de las referencias mostradas.

Fuente Dosis MC Tamano Dos Incremento en
glucos is la produccion
a MC CH,4 [%]
(Qin et 3.8¢ Paja de arroz < 1mm 5 -1.6
al., DQO/L (500°C) (malla 20 g/L
2020) en
Tallo de maiz adelante) -2.6
(550°C)
Bambu -5.0
(550°C)
Madera de 5.0
pino (550°C)
Madera de 7.9
roble
(550°C)
10.6
Madera de
manzano
(550°C)
(Luo et 6.4 9 Maderas 2-5 mm 10 22.2
al., DQO/L frutales (800 (malla 4- g/L
2015) °C) 10)

Los autores Zhao et al. (2023) han reportado un incremento en la
produccion de CHa de 3.6% Yy 2.9% con biocarbdén impregnado con Fes04
(respecto a los BC s sin Fes304) fabricado a partir de residuo de biogas y
FORSU, respectivamente, con un tiempo de residencia de 40 dias. Por
otro lado, estas muestras presentan un aumento del 63% y 54% respecto
del control (propionato). En este trabajo, las materias primas también

fueron trituradas, secadas y tamizadas. Se seleccionaron Unicamente
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6.2.3.

6.2.3.1.

muestras de malla 70-100 (tamafio de particula de 1100-1250 nm). Esta
biomasa fue diluida en agua y pretratada con ultrasonido durante 2 h en
un vaso de precipitados, que posteriormente se calentdé a 180 °C durante
6 h en un autoclave. Después del lavado con agua, las muestras fueron
liofilizadas. Las muestras resultantes se impregnaron con particulas de
FesOs4 en una solucion de etanol con ultrasonido durante 1 h. La
suspension resultante fue liofilizada y finalmente calcinada en una mufla
a 800 °C por 2 h. En este trabajo, también se utiliz6 la relacion de masa

Fes04/BC de 0.1: 1.

Técnicas Analiticas

pH, alcalinidad y AGV 's

Segun Angelidaki y Ahring (1993), la DA falla por debajo de pH 6 y por
arriba de pH 8. El pH es principalmente determinado por la alcalinidad del
sistema de carbonatos, el didxido de carbono y el amonio. Cuando los
AGV "s comienzan a acumularse en el reactor estos son neutralizados por

la alcalinidad y mantienen el pH estable.

En la Figura 34 podemos notar que el pH se mantuvo estable, es decir, la
acumulacién de AGV “s que consumio la alcalinidad del medio no provoco
una caida en el pH (Speece, 1996), por lo que el sistema contaba con

buena capacidad amortiguadora.
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Figura 34. pH de los ensayos al inicio y final de las pruebas de PBM.

En la Figura 35 se puede notar que en todos los ensayos los AGV s
aumentaron, pero su concentracidn no supera los 3 g/L, el cual
Kryvoruchko et al. (2009) lo citan como nivel de inhibicidon. Mientras tanto,

la alcalinidad se mantuvo estable.

0.95
0.85 B Alcalinidad
0.75 BAGV's

0.65

0.55

0.45
0.35
0.25

Alcalinidad - AGV’s (g/L)
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BC20 BC30 H-BU H-BU H-BUI-H-BU I-H-BU I-H-BU |- H-PC | H-PC H-PC|-H-PCI-H-PC |- H-PCI-
20 30 BU20 BU30 PC20|/PC30 20 30 BU20 BU30 PC20 PC30

Figura 35. Alcalinidad y AGV s de los ensayos al inicio y final de las pruebas de PBM.

6.2.3.2. Nitrogeno amoniacal
El ion amonio (NH4") y el amoniaco no ionizado (NH3) son las dos formas
principales del nitrogeno amoniacal total en el proceso anaerobio

(Rajagopal et al., 2013).
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El control éptimo del amoniaco y el amonio puede garantizar un
crecimiento bacteriano estable y contribuir significativamente a la
capacidad amortiguadora del sistema de DA (Chiappero et al., 2020;

Angelidaki y Ahring, 1993).

En la Figura 36 se observa que la concentracidon de nitrogeno amoniacal
se mantuvo estable debido a que no hubo una tasa de conversion rapida
de NH4" en NHs3. El aumento de la cantidad de NHs3 inhibe la microflora
metanogénica y da como resultado la acumulacion de AGV s (Rajagopal
et al., 2013). McCarty (1964) indic6 que cuando la concentracion de
nitrogeno amoniacal excede los 3 gN-NHa4/L, los procesos de digestion
anaerobia se inhiben a cualquier pH y cdmo podemos observar en la Figura

30, los valores no superaron los 0.3 gN-NHa4/L.
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Figura 36. Nitrégeno amoniacal de los ensayos al inicio y final de las pruebas de PBM.

6.2.3.3. Sdlidos totales y humedad
Los procesos de digestion anaerobia pueden clasificarse segun la

concentracion de solidos totales (ST) de la materia prima: los sistemas de

77



digestidn secos tienen un contenido de ST superiores al 20 %, los semi
secos varian del 10 al 20 % de ST y humedos cuando los ST son inferiores
al 10 % (Forster et al., 2008). En este caso, el sistema contaba con una

digestion humeda (Figura 37) y un % de humedad alto (Figura 38).

M ST inicial m ST final

E S E S E S E S E S E S E S E S E S E S E S E S E S E S

BC20 BC30 | H-BU H-BU H-BUI-H-BUI-H-BU |- H-BU |- H-PC = H-PC H-PCI-|H-PCI- H-PCI- H-PCI-
20 30 |BU20 BU30 PC20|PC30 20 30 BU20 BU30 PC20 PC30

% Solidos Totales (ST)
O = N W R TN 0D

Figura 37. Sélidos totales de los ensayos al inicio y final de las pruebas de PBM.
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Figura 38. %Humedad de los ensayos al inicio y final de las pruebas de PBM.

6.2.4. Variables de respuesta
Como variables de respuesta del sistema se tiene el %DQO consumido, el
%SV removidos y el %N-NH4* consumido (Tabla 12). El parametro de ST
(asi como SV y DQO) es proporcional a la cantidad de materia organica

degradable en una muestra (Zhang et al. 2018).
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Tabla 12. Eficiencia de remocion de los ensayos del PBM. Variables de respuesta. H: Humectacion,
I: Impregnacién, BU: Baho ultrasdnico, PC: Parrilla de calentamiento.

Soporte Mall %DQOcns %SV, % N-

a m NH4 " cons

H-BU, I-BU 30 76.61 -24.78 7.14
H-PC, I-PC 86.25 -6.19 -6.98
H-BU, I-PC 69.52 36.73 1.79
H-PC, I-BU 61.90 -20.80 3.21
H-BU 91.73 73.45 14.29
H-PC 84.51 50.88 22.58
BC 88.25 13.72 -7.74
H-BU, I-BU 20 93.07 14.16 -8.93
H-PC, I-PC 68.99 19.91 1.97
H-BU, I-PC 79.83 57.96 0.46
H-PC, I-BU 83.97 -18.14 -4.76
H-BU 85.04 58.41 7.65
H-PC 43.49 57.08 5.99
BC 89.86 57.52 1.19

En general, la remocion de DQO varia entre 40-90%, esto quiere decir que
la materia organica fue degradada en mayor o menor medida para ser
convertida en biogas.

La remocion de SV en algunos casos fue baja o incluso llegé a aumentar,
esto fue porque los microrganismos no llegaron a degradar la materia
organica en la duracién del ensayo. Este puede deberse a que el tiempo
de residencia hidraulica (TRH) con el que se opera es muy corto como
para permitir un tiempo apropiado de contacto entre la materia organica
y los microorganismos que la consumen (Castro et al., 2019) o debido a
una carga organica baja por lo que los microorganismos utilizaron la
materia organica basicamente para el metabolismo basal y, en

consecuencia, no se reprodujeron (Forster, 2005).
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6.2.5.

Por ultimo, los compuestos que contienen N organico se mineralizan a N-
NHs* en el digestor. Una parte del N-NHs* es utilizada por los
microorganismos para su crecimiento, y otra parte puede generar
bicarbonato de amonio (Teglia et al., 2011). Es por esto que el N-NH4* se
consumidé en menor medida y en algunos casos aumentd un poco, pero

esto no inhibidé la actividad metanogénica.

Analisis de varianza (ANOVA)

En un inicio se determind si los datos siguen una distribucion normal y
homocedasticidad (los valores residuales vs los valores ajustados)
mediante la grafica de probabilidad normal (Figura 39) y las graficas de

residuos (Figura 40).

La prueba de probabilidad normal tiene las siguientes hipdtesis:
Hipdtesis nula (Ho): Los datos siguen una distribucion normal
Hipotesis alterna (Ha): Los datos no siguen una distribucion normal

Teniendo un nivel de significancia (a) de 0.05.

En la Figura 39 tenemos un valor de p de 0.339 que es mayor a a, por lo

gue se acepta la hipodtesis nula y se concluye que los datos siguen una

distribucidon normal.
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Porcentaje

Figura 39. Grafica de probabilidad normal para produccion de metano.
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La Figura 40 muestra a través de la grafica de probabilidad normal que

los residuos parecen ajustarse a la linea recta, en el histograma se sigue

una distribucién normal, la homocedasticidad (los valores ajustados vs los

residuos) presenta una varianza constante y en el grafico de residuales

ordenados no se observa algun patréon en la autocorrelacion.

Porcentaje

Frecuencia

Figura 40. Graficas de residuos para producciéon de metano.
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Una vez asegurado que los datos siguen una distribucion normal se realizé

el analisis ANOVA.

Las hipotesis de interés para los 3 factores y sus interacciones son:

Ho: efecto A/B/C/AxB/AxC/BxC/AxBxC no afecta significativamente la
produccion de metano

Ha: efecto A/B/C/AxB/AxC/BxC/AxBxC si afecta significativamente la

produccion de metano

Siendo
A: Tamafo de particula
B: Humectacién

C: Impregnacion

En la Tabla 13, con un nivel de significancia (a) de 0.05, observamos que
el valor P (en todos los factores e interacciones) es mayor que a, por lo
tanto, se aceptan las hipoétesis nulas, es decir, los factores e interacciones

no tienen un efecto significativo en la produccion de metano.

Tabla 13. Andlisis de Varianza ANOVA: Modelo factorial con tres factores.

G SC MC Valor Valor

Fuente L Ajust. Ajust. F p
Modelo 7 1221.24 174.463 2.35 0.127
Lineal 3 761.86 253.954 3.42 0.073
Tamafio de particula 1 358.16 358.156 4.82 0.059
Humectacion 1 326.71 326.706 4.40 0.069
Impregnacion 1 77.00 77.001 1.04 0.338
Interacciones de 2 términos 3 445.50 148.501 2.00 0.193
Tamafio de particula*Humectacion 1 86.96 86.956 1.17 0.311
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Tamafio de particula*Impregnacion 1 0.39 0.391 0.01 0.944
Humectacion*Impregnacién 1 358.16 358.156 4.82 0.059
Interacciones de 3 términos 1 13.88 13.876 0.19 0.677
Tamafio de 1 13.88 13.876 0.19 0.677
particula*Humectacion*Impregnacién
Error 8 594.43 74.303
Total 15 1815.66

$=8.6199 R?=67.26% R?(ajustado)=38.61%

A partir de la Figura 41 podemos corroborar que ningun factor mejora la
produccion de metano significativamente. Sin embargo, se observa que
el tamafio de particula y la interaccién humectacién-impregnacién son los

factores que mas llegaron a afectar en el rendimiento del proceso.

Dia§rama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es Produccién de metano, a = 0.05)

Término 2306

Factor Nombre

Tamarno de particula
B Humectacidn
C Impregnacién

A

BC A

B

AB A

C 4

ABC

ac J .

0.0 05 10 15 20 25
Efecto estandarizado

Figura 41. Diagrama de Pareto de efectos estandarizados.

Debido a que el ANOVA no determina los niveles o tratamientos que tienen
mayor influencia sobre la variable de respuesta, la Figura 42 presenta el
grafico de efectos principales, en el cual se observa que se obtuvo una

mayor produccién de metano con el tamafio de particula de 0.60 mm
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(malla 30). Mientras que para la humectacién e impregnacién el BU fue

mas eficiente que la PC.

Impregnacién Hume ctacién Tamaiio de particula

138 4

136 4

1344

Media

132 4

130 4

128

126 4

T T
PC BU PC BU 0.60 0.85

Figura 42. Efectos principales para la produccion de metano (medias de datos).

Por otro lado, se analiza mediante el método de “comparaciones multiples
de Dunnett con un control” si alguno de los niveles o tratamientos es

significativamente diferente de sus respectivos controles.

Tabla 14. Analisis de varianza para produccion de metano, malla 30.

Fuent GL SC MC Valor Valor

e Ajust. Ajust. F P

Factor 6  7483.2 1247.20 99.18 0.000

2

Error 7 88.03 12.58

Total 13 7571.25

$=3.54623 R2=98.84% R?(ajustado)=97.84% Desv.Est. agrupada

= 3.54623
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Tabla 15. Anélisis de varianza para produccién de metano, malla 20.

Fuent GL SC MC Valor Valor

e Ajust. Ajust. F P

Factor 6 5681.8 946.97 10.30 0.004
Error 7 643.8 91.97

Total 13 6325.6

$=9.58995 R2=89.82% R2(ajustado)=81.10% Desv.Est. agrupada

= 9.58995

Los intervalos de confianza simultdneos de Dunnett se muestran de forma
grafica en las Figuras 43 (malla 30) y 44 (malla 30), en donde se tiene
un nivel de confianza del 95%. El tipo de intervalo de confianza es bilateral

y la desviacion estandar agrupada se uso para calcular los intervalos.

BU - Control —e 150
140
PC - Control - e
130
120
BU BU - Contral 4 ]
w
S 1o
]
PCPC - Control - [ — ] S 00
90
BU PC - Control - e
80
PC BU - Control - e o
60

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 Control BU PC BU BU PCPC BU PC PCBU

Figura 43. Intervalos de confianza simultaneos de 95% de Dunnett para malla 30.
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Figura 44. Intervalos de confianza simultaneos de 95% de Dunnett para malla 20.
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6.3.

Si un intervalo no contiene cero, la media correspondiente es
significativamente diferente de la media de control. En las figuras
anteriores se puede observar que ningun tratamiento contienen al cero,
esto quiere decir que los tratamientos tienen una produccion de metano
significativamente diferente con respecto al control. Por otra parte, no
existen intervalos que contengan numeros negativos, esto significa que
ningun tratamiento tiene una produccidon menor que el control. Con
respecto al tamafo de particula, se tienen intervalos de confianza con una

mayor desviacion estandar en la malla 20.

Caracterizacion de biocarbones

Se realiz6 la técnica de MEB al biocarbéon H-BU, I-PC 30; al H-BU 30 y al
BC 30. A partir de la MEB se obtuvieron las Figuras 45 y 47, donde en el
aumento A se puede observar el BC de forma granular. Por otro lado, en
este experimento no fue posible determinar los tamanos de poro.

En la Figura 45 se tiene al control de BC 30, el cual se puede observar que
presenta una estructura porosa debido al proceso de pirdlisis, lo que
concuerda con los autores Gong et al. (2011), Fengetal. (2023) y Mumme

et al. (2014).
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FR-USAIIZakU X * FR-USARIIZBkU X3, 688 Sk

Figura 45. MEB de la supefficie del control de biocarbén malla 30 a aumentos x100 (A), x750 (B) y

x3000 (C).

En la Figura 46 se tiene al BC humectado con BU, este biocarbdn fue
preparado a partir de la activacién de la biomasa con el BU vy la pirdlisis y
como se puede observar ha desarrollado una estructura de poros mas
amplios y profundos, lo que concuerda con los autores Gonzalez et al.

(2011), Hibner y Mumme (2015) y Salman et al. (2017).

FAQ-USAII

Figura 46. MEB de la superficie del control de biocarbén malla 30 humectado con BU a aumentos
x100 (A), x750(B) y x3000 (C).
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En la Figura 47 se tiene al BC humectado con BU e impregnado con PC. A
este BC poroso se le impregnd con particulas finas de Fes0s, las cuales se
pueden observar en todos los aumentos, de esta forma nos aseguramos
de que el BC efectivamente funciona como soporte de la Fes304 vy,

posteriormente, de la biopelicula formada.

Z8kU X188 188 km [ FR-USATIZOkU p K7 4 ¢ ! FQ-USAII X3, 888 Shm

Figura 47. MEB de la superficie del control de biocarbén malla 30 humectado con BU e impregnado
con PC a aumentos x100 (A), x750(B) y x3000 (C).

7. CONCLUSIONES
Este trabajo tuvo como objetivo la elaboraciéon de soportes granulares a
partir de cascara de coco con pretratamiento alcalino e impregnados con
magnetita para evaluar su desempeiio en el proceso de digestion
anaerobia. Con base en la investigacidn realizada es posible llegar a las
siguientes conclusiones:
Se aprovechd la cascara de coco como residuo organico lignoceluldsico

mediante la elaboracién de biocarbdon como soporte granular para
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promover la DIET en el proceso de DA y evaluar su rendimiento en el
proceso de la DA.

Algunos biocarbones tienen efectos negativos en el rendimiento de la DA
gue puede deberse a sus propiedades fisicas y quimicas especificas, asi
como a la dosis correcta, tamano de particula y materia prima. Sin
embargo, este trabajo se enfocé en evaluar la influencia del tamafio de
particula y los diferentes métodos de humectacion e impregnacion de los
MC, biocarbdn y magnetita, para promover un mejor rendimiento en la
produccion de metano.

En este sentido, mediante las pruebas de PBM se llegé a la conclusién de
que la humectacion y la impregnacion tuvieron un efecto positivo en la
produccion de metano, con un incremento desde 64% hasta 104%,
respecto a los controles de biocarbdn. Esto también se comprobd con el
analisis de varianza, en donde se concluye que los biocarbones tratados
con respecto a los controles de biocarbéon tienen una produccion de
metano significativamente mayor.

Los soportes con mejores resultados fueron el H-BU, I-PC 30 y H-BU, I-
BU 30 con una produccién de metano de 145.1 mLNCH4/gDQO y 143.7
MLNCH4/gDQO, respectivamente. Estos valores no tienen una diferencia
significativa entre ellos ya que estos dos soportes comparten que, a menor
tamafio de particula, mayor es la produccidon de metano y que la H-BU es
mas efectiva debido a que este método homogeneiza el calentamiento de
la mezcla de reaccién y acelera la deslignificacién, lo que ahorra tiempo y

energia. Por otro lado, la impregnacién mejord ain mas a las particulas
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de coco humectadas, por lo tanto, se comprueba que un pretratamiento
alcalino con la adicion de dos MC aumenta aun mas la produccién de
metano.

Por ultimo, mediante la EDS se logrd observar la topografia y morfologia
superficial de los biocarbones, en los cuales se pueden identificar la
efectividad de la humectacion e impregnacién, los cuales son procesos
atribuibles a la mejora en el rendimiento de la DA. También se comprueba

qgue el BC granular es usado como soporte de las particulas de FezOa.
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9. ANEXO
9.1. Técnicas analiticas
A continuacién, se detallan las férmulas utilizadas en las técnicas

analiticas.
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a. Demanda quimica de oxigeno (DQO)
Determinacién espectrofotométrica, a través de longitud de onda.

A partir de la curva de calibracidn:

DQO (@) — Absorbancia — b

L m
Donde:

b = ordenada al origen

m = pendiente

Los resultados se multiplican por el factor de dilucién. Se usé la diluciéon

con menor desviacion estandar.

b. Nitr6geno amoniacal
Determinacién volumétrica, a través del indicador de color.

AxN x14
N -naf (2F) = M
L Vol.de muestra (L)

Donde:
N= Normalidad de la solucién de H2S0a4

A = Vol. de solucion de H2S04 gastado en titular la muestra (L)

c. Sdlidos totales, volatiles y fijos y humedad
Determinacién gravimétrica, basado en la medicién de la muestra.

Para determinar el porcentaje de sélidos totales (ST):

* 100

- g ST PE — PC
% Sélidos totales ( 7 ) = o
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Para determinar el porcentaje de sélidos volatiles (SV):

. L gSv PE — PM
% Soélidos volatiles ( L ) = Pl * 100

Para determinar el porcentaje de sélidos fijos (SF):

_PM - PC
Pl

* 100

oo (9SF
% Sélidos fl]OS( I )

Para determinar el porcentaje de humedad:

g

PC + PI — PE
% Humedad (z) =

PI

* 100

Donde:

PC = peso constante de las capsulas

PI = peso del inéculo

PE = peso de las capsulas y el inéculo después de colocarlas en la estufa

a 105°C

PM = peso de la capsula y el in6culo después de colocarlas en la mufla a

550°C

d. pH, alcalinidad y acidos grasos volatiles (AGV “s)

Determinacién volumétrica, a través del potenciometro.

Se midid el PH inicial de la muestra con agitacion constante

Para determinar la alcalinidad total:

Ax N
Alcalinidad total (mg/L) = (50)(1000)
volumen muestra

Donde:

A

N

volumen de acido titulado hasta un pH de 4.3 en mL

normalidad de la disolucion del acido

50 es el factor para convertir eq/L a mg CaCO3/L, y
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1 000 es el factor para convertir mL a L.

Para determinar los AGV's, primero se calculd los acidos volatiles

alcalinos:

A =2,500

volumen muestra

Acido volatil alcalino =

Donde:
A = volumen de hidroxido titulado entre pH 4y 7 en mL
Por lo tanto,
Caso 1. > 180 mg/L de acido volatil alcalino:

AGV’s = acido volatil alcalino * 1.50
Caso 2. < 180 mg/L de acido volatil alcalino:

AGV’s = 4cido volatil alcalino * 1.00

. Variables de Respuesta
En la Tabla 16 se detallan las ecuaciones utilizadas para calcular el

porcentaje de remocién de DQO, SV y N-NHs*,

Tabla 16. Variables de respuesta.

Variable de Unidades Ecuacion
Respuesta
Eficiencia de % DQOcons Epgo = 9pqo ;. ~ 9IDQO £100
remocion de 9DQ0 gyim
DQO
Eficiencia de % SViem Egy = 9sV aiim — 9SV rem 100
remocion de SV sV qiim
Eficiencia de % N- Eyntias = IN-NH4+ qiim — IN-NHa+cons , 1
remocion de N- NH4%cons 9N -NH4+qjim
NH,*
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