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RESUMEN

El objetivo de la presente investigacion fue establecer la produccién de metano en
reactores con Sistema Monofasico (SM) y Sistema Bifasico (SB) utilizando como
sustrato agua modelada de la industria de café soluble, con una demanda quimica
de oxigeno (DQO) de 7,5 g/L, considerado como un residuo con alta carga
organica. Las pruebas de laboratorio se realizaron en reactores provistos con filtro
anaerobicos de flujo ascendente (FAFA), evaluando parametros de: pH, relaciéon
entre acidos grasos volatiles y alcalinidad (FOSTAC), remocién DQO,
concentracion y rendimiento de metano, aplicando métodos normalizados para el
analisis de aguas residuales descrita por APHA & WPCF, 2012. En la variable
rendimiento el SM mostré valores promedios de 0,15 dm3 CH,/gDQO en
comparacion a los exhibidos por el SB con valores promedios de 0,26 dm?3 CH,/g
DQO, los rangos de operacion del SB fueron: pH (6,38-8,0), FOSTAC (0,42-0,60),
AGV(160-423mg/l), remocibn DQO (61-85%); donde se comprobo
estadisticamente que las producciones de metano en los sistemas evaluados
difieren significativamente (p<0,05), evidenciando que en el SB increment6 los

valores promedios de produccion de metano del 70% en relacién al SM.

PALABRA CLAVE

Agua modelada, Sistemas de reactores, Rendimiento de metano, Sistema

monofésico, Sistema bifasico.
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ABSTRACT

The objective of this research was to establish the production of methane in reactors
with a Monophasic System (SM) and a Biphasic System (SB) using modeled water
from the soluble coffee industry as a substrate, with a chemical oxygen demand
(COD) of 7,5 g/ L, considered as a waste with a high organic load. The laboratory
tests were performed in reactors fitted with an Upflow Anaerobic Filter (UAF),
evaluating parameters of: pH, relationship between volatile fatty acids and alkalinity
(FOSTAC), COD removal, concentration and methane yield, applying standardized
methods for the analysis of wastewater described by APHA & WPCF, 2012. In the
yield variable, the SM showed average values of 0,15 dm3 CH, / gDQO in
comparison to those exhibited by the SB with average values of 0,26 dm3 CH, / g
COD, the operating ranges of the SB were: pH (6,38-8, 0), FOSTAC (0,42-0,60),
AGV (160-423mg/ I), COD removal (61-85%); where it was statistically verified that
the methane productions in the evaluated systems differ significantly (p <0,05),
evidencing that the mean methane production values increased by 70% in relation
to the SM.

KEY WORDS

Modeled water, Reactor systems, Methane yield, Monophasic system, Biphasic

system



CAPITULO I. ANTECEDENTES

1.1. PLANTEAMIENTO Y FORMULACION DEL PROBLEMA

Segun International Coffee Organization (ICO, 2019) la inversion en el sector
cafetero es muy atractiva debido a su alta facturacion que bordea los USD 200 mil
millones en el 2018. En paises latinoamericanos existen productores cafeteros
como Colombia, Brasil, Ecuador, México, Bolivia, Perud, entre otros. La superficie
que el Ecuador destina al cultivo del café abarca aproximadamente el 30% de su
territorio nacional (Yanez, 2018). Por tanto, Ecuador es el cuarto pais exportador

sudamericano mas grande de café soluble a Rusia (El Telégrafo, 2017).

En los procesos agroindustriales se obtienen desechos o subproductos en donde
la disposicion de estos, son definidos mundialmente como un problema debido a la
falta de conocimientos sobre los tratamientos en cada sector agroindustrial (Vargas
& Pérez, 2018). Restrepo, Rodriguez & Manjarrés (2011) mencionan que la
disposicion de desechos son requerimientos adicionales a los procesos de
fabricacion de las empresas que conforman el sector agroindustrial, generando

subproductos; lo que coincide con Rosas, Ortiz, Herrera & Leyva (2016).

Cérdova (2019) reporta datos de produccion de aguas residuales de la industria de
café instantaneo, mencionando que a partir de 100 toneladas de granos de café/dia

se obtiene un volumen aproximado de 41 244 087 m3/afio.

En el Ecuador las plantas industriales de procesamiento de café soluble se
encuentran en las provincias de Manabi y Guayas. Algunos autores coinciden que
la composicion de este tipo de residuos es altamente contaminante con elevada
carga organica, relacionada en funcion de la demanda quimica de oxigeno (DQO)
(Morales, Rivadeneira & Garcia (2018). Asimismo, Acarley (2018) sefiala que el
contenido de estas aguas residuales tiene en sus componentes lodos y materia

organica en abundancia.



Una alternativa tecnoldgica atractiva para el tratamiento y aprovechamiento de
estos residuales, es la DA, la cual produce biogas y un lodo estabilizado que puede
ser aprovechado como; energia y fertilizante organico.

La DA es un proceso biologico natural en ausencia de oxigeno en el cual los
microorganismos descomponen la materia organica produciendo biogas (Zeng,
Yuan, Shi & Qiu, 2010) y un lodo residual estabilizado (Noykova, Mller, Gyllenberg
& Timmer, 2002).

Las caracteristicas de estas aguas residuales con presencia de: taninos, fenoles y
acido clorogénico, alta acidez y baja alcalinidad, son determinantes en la estabilidad
del proceso biologico, (Neves, Oliveira & Alves, 2006; Guardia, 2012; Fia, Matos,
Borges, Fia & Cecon, 2012). Debido a que estos componentes pueden inhibir el

proceso anaerobio (Dinsdale, Hawkes & Hawkes, 1997).

Ante todo, se puede indicar que las digestiones anaerobias del agua residual de
café instantdneo son inestables y contradictorios, en relacion a los parametros
operacionales, eficiencias y eliminacion de la demanda quimica de oxigeno
(Selvamurugan, Doraisamy & Maheswari, 2010a) (Selvamurugan, Doraisamy,
Maheswari & Nandakumar, 2010b). Evidenciando dificultades para evaluar un

proceso estable.

Guardia (2012) menciona que la DA en dos fases puede ofrecer mas ventajas que
al trabajar con una fase. Asi mismo Ghosh, Ombregt & Pipyn (1985) indican que se
mejora el rendimiento de un proceso anaerobio separando las fases de la siguiente
manera, proceso en el primer reactor ocurre las etapas: Hidrélisis (Hid) —
Acidogénesis (Aci), proceso en el segundo reactor. Acetogénesis (Ace) —
Metanogénesis (Met).

Se puede sefalar que realizar este tipo de tratamientos, puede proveer las
siguientes ventajas en comparacion del uso del tratamiento con un solo reactor:
presenta mayor estabilidad del proceso, mayor resistencia a los compuestos
inhibidores y el taponamiento de la acidificacion, incrementando la eliminacién de

la contaminacién organica (Bouallagui et al., 2004; Bouallagui, Touhami, Ben



Cheikh & Hamdi, 2005; De La Rubia, Raposo, Rincon & Borja, 2009; Camarillo &
Rincén, 2012).

Dado que como ya se menciono existe una generacion de aguas residuales en la
industria del café que nos es debidamente aprovechada y aun no se ha establecido
una metodologia que incluya la aplicacion de reactores eficientes para la establecer
la produccion de metano, se formula la siguiente interrogante: ¢ Cuél es el efecto
de los reactores en los SM y SB durante la DA utilizando agua modelada de la

industria de café soluble para la producciéon de metano?

1.2. JUSTIFICACION

Durante los ultimos afios se ha mostrado un interés creciente en el desarrollo y/o la
optimizacién de tecnologias y metodologias para el aprovechamiento de los
residuos con alta carga organica producidos por las empresas agroindustriales de
café, al menos en paises industrializados o en vias de desarrollo tales como Brasil
y Colombia, utilizan estos recursos para la generacion de energia y sustituir
paulatinamente los tipos de energias derivadas del petréleo. Ramirez (2012) resalta
gue el aprovechamiento de estos residuos es una alternativa que impulsa el
desarrollo de tecnologias orientadas hacia una transformacion sustentable de los

recursos naturales.

Segun Food and Agriculture Organization of the United Nations (FAO, 2013) y
Gonzalez (2009) la bioenergia se obtiene a base de desechos organicos
agroindustriales; siendo esta, una manera de aprovecharlos mediante procesos
biotecnolégicos, concordando con Soto (2012) donde sefala que son producidas
por combustibles de procedencia renovable. Proponiendo de esta manera una
alternativa mas sustentable que el uso de combustibles derivados del petréleo,
disminuyendo la cantidad de gases de efecto invernadero que se generan (Valdés
& Palacios, 2016).

En el afio 2017 Penaranda, Montenegro & Giraldo, mencionaron que el objetivo de

las industrias era buscar nuevas alternativas que sean mas eficientes. De acuerdo



con Gonzélez (2013) el aprovechamiento de estos residuos no es eficiente por
ausencia de conocimientos solidos y tecnologia adecuada para dicho fin.

En los estudios realizados por Chen, Cheng & Creamer (2008) se evidencia que el
objetivo principal de la DA es aprovechar los residuos agroindustriales solidos y
liquidos, entre ellos algunos que contienen alta cantidad de materia organica
ligeramente biodegradable que puede contribuir a la produccién de bioenergia. Por
lo que se torna interesante conocer el efecto que provocarian los reactores en SM
y SB durante la DA utilizando agua modelada de la industria de café soluble para

la produccién de metano.

1.3. OBJETIVOS

1.3.1. OBJETIVO GENERAL

Establecer la produccion de metano en reactores monoféasico y bifasico utilizando

como sustrato agua modelada de la industria de café soluble.

1.3.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Acondicionar las caracteristicas fisicoquimicas de agua residual analoga a

las de un efluente de la industria de café soluble.

e Determinar el tipo de reactor que produzca la mayor cantidad de metano a
partir del agua modelada de la industria de café soluble.

1.4. HIPOTESIS

Al menos uno de los reactores tiene mayor produccién de metano utilizando agua

modelada de la industria de café soluble.



CAPITULO Il. REVISION BIBLIOGRAFICA

2.1. RESIDUOS AGROINDUSTRIALES

Las ideas expuestas por Vargas & Pérez, (2018) describen que los residuos y
subproductos agroindustriales son generados durante la transformacion de
materias primas, y deben ser abarcados por procesos tecnoldgicos para contribuir
al fomento del desarrollo econémico, social y ambiental. Por su parte Rosas, Ortiz,
Herrera, & Leyva (2016) indican que son generados por todo proceso productivo,

sin ser utilizado despues de su cadena de produccion.

De igual manera Saval (2012) indica que los residuos son generados a partir del
proceso productivo y no son aprovechados de una manera eficiente, debido a que
existe una gran posibilidad de utilizarlos en otros procesos con valor social y/o
comercial. Siendo asi que comparten caracteristicas en comun, tales como el
contenido de materia organica que dentro de su estructura contienen celulosa,
lignina, hemicelulosa, pectina y cabe mencionar que estos residuos pueden ser
liquidos o solidos. Por lo anteriormente expuesto Rosas, Ortiz, Herrera, & Leyva

(2016) mencionan que los residuos agroindustriales son suceptibles a valorizacion.
2.1.1. VALORIZACION DE RESIDUOS

A nivel mundial, la preocupacion por el aprovechamiento de residuos ha tomado
gran fuerza entre la comunidad cientifica y sobre todo a nivel industrial, en donde
los procesos de transformacion generan subproductos que pueden ser Utiles en
otras actividades (Gonzalez, 2013). En la actualidad existen tres alternativas para
recuperacion y aprovechamiento de recursos agroindustriales entre las que se
mencionan: la valorizacion biolégica y quimica, la obtencion de combustibles y la

valorizacion térmica (Yepes, Montoya, & Orozco, 2008).

Segun varios autores Rosas, Ortiz, Herrera, & Leyva (2016) mencionan que la

agroindustria cafetera, azucarera, tortillera y entre otras; cada una de ellas generan



diferentes residuos, los cuales pueden ser utilizados como consumo animal o de

aplicacion en procesos agricolas como enmiendas.

El café es el segundo producto mas vendido en el mundo después del petrdleo, lo
cual generan gran cantidad de desperdicios durante su produccién, a esto se suma
que existe un tercio de la produccion mundial de alimentos se desperdician, lo cual
constituye una fuente de contaminacion hacia las reservas de agua, representando
el 9,6% de las emisiones globales de CO, en todo el mundo (Fisgativa, Tremier, Le
Roux, Bureau, & Dabert, 2017).

2.1.2. CASO DE ESTUDIO: INDUSTRIA DEL CAFE

La industria cafetera es generadora importante de residuos, los cuales empiezan a
producirse desde el despulpado y beneficiado del grano de café. De acuerdo con
las estadisticas del SIAP, en 2013 fueron cosechadas 365,333 toneladas de café
cereza. El despulpado de café cereza genera, aproximadamente, 400 kg de pulpa
por cada tonelada de café procesado. Después vienen los procesos de secado y
limpieza del grano para ser tostado. Posteriormente se generan la borra de café;
este tiene su origen en el proceso de obtencién de café soluble y corresponde a la
fraccion insoluble del café tostado. De acuerdo con Rodriguez y Zambrano (2010),

se obtienen aproximadamente 10% por cada kilogramo de café cosechado.

La generacién de residuos, también es conocida como subproducto de un proceso
gue es inherentes al mismo. Los procesos de la agroindustria azucarera, cafetera
(café en grano y solubles instantaneos) y tortillera (tortilla y masa) producen
volimenes importantes de residuos, que conllevan a incluir costos adicionales para
su manejo y disposicion final. Una alternativa de revalorizacion es considerar su
uso como abonos organicos (compostas), o bien, para obtencién de energia.
Rosas, Ortiz, Herrera, & Leyva (2016).

La produccion de café en América del Sur representa alrededor del 43% de la oferta
mundial. Brasil abastece alrededor de 40 millones de bolsas de café, a su vez
genera 1,4 millones de toneladas de desechos cada afio (Galanakis, 2017).

Alrededor del 90% de la masa de café esta desdefiada como subproductos como



la cascara de pergamino, pulpa de café y café molido, lo cual contribuye a la
contaminacion ambiental (Beyene, Yemane, Addis, Assayie, & Triest, 2014), siendo
que el café instantdneo o soluble, representa el 50% del mercado mundial
(Mussatto, Machado, Martins, & Teixeira, 2011).

Las principales empresas en Ecuador que elaboran café soluble son:
1. El Café C.A. con dos sucursales ubicadas en Manabi y Guayas

2. Solubles Instantaneos C.A. ubicada en Guayas.

Segun datos de exportacion de Asociacion Nacional de Exportadores de Café
(ANECAFE, 2017) ambas empresas exportaron un total de 36.854,8 t de café
procesado lo cual se expresa econdmicamente en USD 100'832.123,43. En la
actualidad se calcula que cerca de un tercio del consumo mundial de café, es del
tipo soluble (Rovira, 2011).

Dentro de los tipos de café para consumo y exportacion que se producen en el
Ecuador el café soluble es el mas comun y vendido a nivel internacional; adicional
a ello, el pais importa un promedio de 1,3 millones de sacos de café,
particularmente de la variedad robusta, porque la demanda es superior a la oferta

local de este producto (Revista Lideres, 2015).

El agua residual del procesamiento del café se caracteriza por tener dentro de su
composicién carbohidratos, proteinas, lipidos, minerales, acidos organicos,
cafeina, fenoles, alcaloides, lignina, taninos, pueden aparecer compuestos
heterociclicos, que varian de 4000 a 60000 mg/L de DQO (Fernandez & Forster,
1993; Dinsdale, Hawkes, & Hawkes, 1996; Neves, Oliveira, & Alves, 2006; Qiao et
al.,, 2013; Campos, Loarca, Vergara, & Oomah, 2015), generando graves

repercusiones como las mencionadas a continuacion:

e Aumento del DBO.
e Acidificacion en el cuerpo de agua receptor.
e Variaciones en el pH.

e Sdélidos en suspension.



Se descarga un volumen diario de 110 m3 de aguas residuales de 100 toneladas
de granos de café procesados (Beyene, Yemane, Addis, Assayie, & Triest, 2014).

El depdsito de estos residuos liquidos ocasiona que se vuelvan inservible tanto para
consumo humano como para consumo animal (Alcivar & Rosero, 2018), es
oportuno su aprovechamiento para la generacion de biogas a partir de la DA con
microorganismo metanogénicos en reactores capaces de llevar a cabo esta
actividad (Moreira & Zambrano, 2019).

Estos residuos, provenientes de la industria de alimentos, asi como del sector
agroindustrial y doméstico, entre otros, pueden ser aprovechados a través de la
tecnologia de la DA y a su vez como materia prima para la produccion de metano

(Gonzalez, Pérez, Wong, Bello, & Yanez, 2015).
2.2. DIGESTION ANAEROBIA

La DA es la degradacion de la materia organica en ausencia de oxigeno
produciéndose biogas cuyos componentes mayoritarios son el metano y el didxido
de carbono (Bote, 2013). La DA es un medio eficaz para tratar las aguas residuales,
lodos de depuradoras, descargas de la industria agro-alimentaria, estiércol, entre
otros. Se han desarrollado distintas tecnologias de biometanizacién para adaptarse
mejor a los efluentes a tratar, para simplificar el proceso y minimizar el costo o para

optimizar la produccion de biogas (Arhoun, 2017).
2.2.1. FASES DE LA DIGESTION ANAEROBIA

Estudios bioquimicos y microbiolégicos realizados hasta ahora, dividen el
proceso de descomposicion anaerobia de la materia organica en cuatro fases o
procesos:

a. Hidrdlisis o hidrogenes

b. Etapa fermentativa o acidogénica

c. Etapa acetogénica

d. Etapa metanogénica



Hidrolisis (Hid). - Consiste en la particion de las cadenas largas o polimeros de
carbono, hidrégeno y nitrégeno en unidades procesables 0 monémeros por parte
de enzimas hidroliticas producidas por bacterias celulositicas; las enzimas
producidas por estas bacterias son celulasas, celobiasa, xilanasa, amilasa, lipasa
y proteasa (Weiland, 2010).

Acidogénesis (Aci). - En esta etapa los compuestos organicos solubles que
comprenden los productos de la etapa hidrolitica son convertidos en &cidos
organicos tales como acético, propionico y butirico, fundamentalmente (Lorenzo &
Obaya, 2005). Este proceso es llevado a cabo por bacterias fermentativas (Fragela,

Hernandez, Jardines, & Venancio, 2008).

Algunos autores, entre ellos Fragela, Hernandez, Jardines, & Venancio (2008);
Hilbert (2005) consideran a las etapas Hid y Aci como un solo paso dentro de la
obtencion de biogas debido a que el objetivo de ambos procesos es reducir de
tamafio las moléculas grandes y hacerlas asimilables por los microorganismos

encargados de la Ace y Met.

Acetogénesis (Ace). - Consiste en la transformacion de los productos de la Aci en
acidos grasos de cadenas cortas, principalmente acido acético, teniendo como
intermediarios a moléculas como propionato, butirato y valeriato que provienen de

los acidos grasos largos (Puente, 2012).

Metanogénesis (Met). - En esta etapa metabdlica el CH, es producido a partir del
acido acético o de mezclas de H, y CO,, pudiendo formarse también a partir de
otros sustratos tales como &cido férmico y metanol. El rol de las bacterias

metanogénicas se define por el tipo de sustrato disponible (Guardia, 2012).

Todos estos procesos de descomposicion anaerobia de la materia organica, se

resumen en la siguiente Figura 1.
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Figura 1. Fases que siguen los compuestos contaminantes al ser degradados por DA.
Nota. Fuente: Speece (1996)

2.2.2. FACTORES QUE INFLUYEN EN LA DIGESTION ANAEROBIA

Existen diferentes parametros que influyen en el proceso de DA, aunque solo
algunos de ellos son definidos como variables del proceso y controlados desde
escala de laboratorio hasta la escala industrial. Dentro de este proceso se

encuentran:

Sustrato: La prevalencia de algunas rutas metabdlicas estard determinada por la
relacion entre la velocidad de produccion y la capacidad de asimilacion del mismo,
por lo tanto, si las diferencias entre el contenido de DQO y DBO son grandes esto
indican que existe una alta proporcion de componentes no biodegradables (Diaz,
Espitia, & Molina, 2002).
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Una de las condiciones que deben ser controladas es el sustrato teniendo en cuenta
los sélidos totales (ST) y volatiles (SV), demanda quimica de oxigeno (DQO) vy el
contenido de nitrégeno y fésforo (Angelidaki et al., 2009). Otros parametros
importantes para el caso de cultivos energéticos y residuos agricolas son el
contenido de lignina, celulosa y hemi-celulosa, estos deben ser siempre
considerados en su caracterizacion debido a que la lignina no es degradada en el

proceso y no contribuye a la produccién de biogas (Garcia & Gomez, 2016).

Velocidad de carga organica y tiempo de retencién: El tiempo promedio de
permanencia del material organico o biomasa en el reactor es conocido como
tiempo de retencion hidraulico y la velocidad de carga organica es la cantidad del
residuo cargado al digestor por unidad de volumen. Este tiempo de retencion esta

directamente relacionado con la temperatura que se de en el proceso (Bote, 2013).

Temperatura: Para que el proceso de DA sea eficiente se puede llevar en un
amplio rango de temperaturas los cuales son: psicrofilicos (<20°C), mesofilicas (20-
40°C), y termofilicos (45-70°C) e incluso extremos de termofilos (>60°C) (Contreras,
2013).

Varios autores han demostrado que a mayor temperatura se logran menores
tiempos de retencién, pero cuando esta es baja el tiempo de retencion serd mas
largo y para disminuir estos tiempos diversas investigaciones muestran diversos
pretratamientos, uno de ellos es recircular la materia organica en la fase hidrolitica

y acetogénica durante dos horas (Angelidaki et al., 2009).

pH: El pH representa el grado de acidez presente en el biodigestor, su valor 6ptimo
oscilaentre 6,6 y 7,6 (Arrieta, 2016), con valores de pH por debajo de 5y por encima
de 8 se corre el riesgo de inhibir el proceso de DA o incluso detenerlo (Bautista &
Aznar, 2010). Es importante mantener este parametro constante debido a que la
actividad de la poblacién metanogénica es altamente vulnerable a los cambios de
pH comparado con las demas poblaciones microbianas presentes en los lodos
(Quintero & Rondodn, 2012).
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Si el pH fuera menor a 6 produciria un biogas pobre en metano, de esta forma
tendria cualidades energéticas menores (Acarley, 2018). La regulacion del pH en
el rango deseado se logra agregando regularmente a la mezcla materiales
alcalinos, tales como cal o cenizas (Garcia & Intriago, 2019). El pH es un parametro
fundamental para el desarrollo de la maxima actividad por los microorganismos que

se identifican en cada una de las fases:

e Microorganismos hidroliticos pH entre 7,2y 7,4
e Microorganismos acetogénicos pH entre 7y 7,2

e Microorganismos metanogénicos pH entre 6,5y 7,5.

Aristizabal (2015) menciona que se debe conocer la cantidad aproximada de base
(NaOH) que debe ser agregada para neutralizar y en el caso de la vinaza, lo

necesario para aumentar su pH.

Humedad: Este factor se expresa como una relacibn de masa de agua por
masa de materia seca. “Una materia organica con porcentajes de humedad
superior al 50% puede ser aprovechada energéticamente mediante un proceso

bioquimico como la fermentacién o la DA (Garcia & Intriago, 2019).

Macronutrientes y micronutrientes: Los nutrientes en la degradacion anaerobia
de residuos mixtos o mezclas de aguas residuales, estan disponibles en cantidades
ilimitadas. La adicién de elementos de traza como el niquel o el cobalto estimula
los procesos anaerobios (Alvarado, 2017). Las cantidades requeridas de estos
macro nutrientes en un proceso de DA son dependientes de las poblaciones de
microorganismos presentes y del tipo de sustrato que se degrade (Cendales, 2011).

Relacion carbono/nitrégeno: Los materiales de fermentacion estan compuestos
en su mayor parte por carbono (C) y nitrogeno (N) y siendo estas las
macromoléculas mas abundantes en el medio ambiente, se establecen la relacion
entre ellos (C/N), la cual influye en el rendimiento del biogas, siendo el carbono
la fuente de energia de los microorganismos y el nitrégeno es usado por los

microorganismos para la regeneracion y el crecimiento celular (FAO, 2019).
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Inhibicion y toxicidad: Uno de los principales pardmetros que se debe
tener en cuenta para determinar el proceso de inhibicion son:
La acidificacion a partir del acetato, ya que por el exceso del sustrato se inhibe la

produccion de metano cuando la produccion de acidos excede su consumo.

e Alta presencia de amoniaco

e pH de la concentracién de sustrato

e Relacion C/N

e Capacidad taponadora del medio

e Temperatura

e Fenoles y alquilfenoles se consideran toxicos para las bacterias

metanogénicas (Garcia & Gémez, 2016)

2.3. REACTORES ANAEROBIOS

Son equipos en los cuales se lleva a cabo el proceso anaerdbico y su disefio debe
ser tal que asegure homogeneidad entre los componentes del sistema y
condiciones Optimas necesarias para el crecimiento microbiano y la obtencion del

producto deseado (Garcia & Gémez, 2016).

Sin duda alguna la variedad de reactores es muy amplia, que van desde parametros
como el volumen, hasta modelos conceptualmente diferentes, modificandose el
ndamero de tanques de proceso, la orientacion de los mismos, los sistemas de

movilizacion de biomasa (Agencia Andaluza de la Energia, 2011).

2.3.1. CLASIFICACION DE LOS REACTORES ANAEROBIOS

Diversos autores mencionan que los reactores anaerobios se pueden clasificar de

acuerdo a 4 variables basicas, como se aprecia en la Tabla 1.
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Tabla 1.

Clasificacion de los Digestores
Tipo de carga Intensidad de mezcla Manejo de sustrato I\bll_anej’o .

ioquimico
Sistema Batch Mezcla completa Contacto anaerobio Una eta’pg
(Monofasico)

S|st§ma gontlnuo ° Mezcla parcial o nula UASB DQS, e.t apas
semicontinuo (Bifasico)

Lecho Fluidizado

Filtro anaerdbico

Nota. Fuente: Zufiga (2010)

e Segun tipo de carga

Batch se cargan solo una vez en forma total, este sistema es aplicable cuando la

materia a procesar esta disponible de manera intermitente (Reyes, 2017).

Continuos todos los reactantes son continuamente agregados al tanque y los
productos descargado peridodicamente, la ventaja que puede ser utilizados para
grandes volimenes haciendo atractiva la recuperacion de la inversion (Zuafiga,
2010).

Semicontinuos, consiste en ingresar un reactante de manera discontinua (todo a
la vez), y agregar el segundo reactante de forma continua durante el periodo de

reaccion (Mosquera & Mufioz, 2017).

e Segun laintensidad de mezcla
Mezcla completa busca que el substrato en fermentacion dentro de la cAmara se
mezcle en forma total, en general diariamente.
Mezcla parcial son aquellos en los cuales los métodos de agitacion son muy
rudimentarios (ya sea manuales o algun tipo de rotacion mecanica no controlada)
(Salamanca, 2009).

e Segun manejo del sustrato

De acuerdo a Zuiiiga (2010), el manejo del sustrato se puede clasificar en:
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Contacto anaerobio: Estos digestores tiene asociado una pila de sedimentacion,
a fin de que las bacterias que han salido con el efluente decanten para ser

reintroducida.

U.A.S.B (Upflow Anaerobic Sludge Blanket): Poseen separadores y mamparas
estratégicamente ubicadas, las que generen zonas de tranquilidad en las cuales las
bacterias han formado glomérulos (flocs), los cuales sedimenta, evitando asi su

salida.

Lecho fluidizado: Pequefas particulas se mantienen en suspensién dentro de la
camara, a las cuales las bacterias se adhieren. Al final del proceso, mediante un
filtro, las bacterias son recuperadas y reincorporadas al proceso de digestion.

(IDAE. Instituto para la Diversificacion y Ahorro de la Energia, 2007).

Filtro anaerobio de flujo ascendente (FAFA): Reactor de operacion

De acuerdo a lo citado por Almeida (2013), consiste en un reactor de flujo
ascendente, donde el agua residual es introducida por la parte inferior, el lodo
biolégico es retenido mediante un material de empaque que puede ser grava,
arena, piedras de 3 a 5 cm de diametro, sintéticos, entre otros., de esta manera el
lecho de contacto biolégico queda fijo (inmdvil) y completamente sumergido en el
liquido a tratar, por tal motivo es importante que el material filtrante cuente
idealmente con una alta porosidad, para aumentar la superficie de contacto con la
materia organica a estabilizar. Asimismo, Varnero (2011), menciona que a bajo

volumen de poros (40 a 50%), se producian severos problemas de obstruccion.

e Segun manejo bioquimico

Reactores de una etapa (Monofasico), desarrollan las cuatro fases del proceso
de DA simultaneamente en un unico reactor (Hid, Aci, Ace y Met), en la cual todas
las bacterias estan bajo las mismas condiciones (Zufiiga, 2010). Asi mismo Garcia
& Gomez (2016), indican que este sistema es considerado “tradicional” de realizar
el proceso de DA, debido a que todas las fases correspondientes a la degradacion

de materia organica se llevan a cabo en el mismo equipo.
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Reactores de dos etapas (Bifasico), han dividido la digestibn en dos camaras
separadas, donde permite que, en la primera fase, los contaminantes complejos
sean degradados por las bacterias acidogénicas a acidos grasos volatiles (AGV),
para posteriormente ser convertidos a metano y dioxido de carbono por las

bacterias acetogénicas y metanogénicas en la segunda fase.

Esta configuracion también incrementa la estabilidad del proceso mediante el
control de la fase de acidificacion para prevenir sobrecargas y la acumulacion de
material toéxico para la fase metanogénica (Demirel & Yenigin, 2002). Por otra
parte, la primera etapa puede actuar como un bufer metabdlico, previniendo un
choque de pH a la poblacion metanogénica. Con los residuos que contienen altas
concentraciones de lipidos, la primera fase sirve principalmente para solubilizar los
sélidos y, por lo tanto, conseguir posteriormente mayores velocidades de operacién

y de una forma mas estable (Marroquin, 2018).

Como resultado de todos estos procesos biologicos y parametros requerido para la

DA se obtiene biogas.

2.4. BIOGAS

Sandoval (2006) menciona que el biogas es una mezcla de gases cuyos principales
componentes son el metano (CH,) y el diéxido de carbono (C0,), el cual se produce
como resultado de la fermentacion de la materia organica en ausencia del aire, por
la accién de un grupo de microorganismos. Ademas, hay otros gases presentes en
bajas concentraciones como H,S, NH; y vapor de agua hasta su punto de

saturaciéon (Arhoun, 2017).

La FAO (2014) sefala que es una fuente limpia, eficiente y renovable de energia
producida a partir de materiales organicos que se pueden utilizar como un
combustible alternativo particular. De la misma forma Nachwachsende (2013)
afirma que este combustible natural puede ser empleado como fuente de energia

calorica o energia eléctrica.
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2.4.1. USOS DEL BIOGAS

e Potencial energético de biogéas
El metano es el Unico compuesto del biogas energéticamente interesante. Cuando
el biogas tiene un contenido de metano superior al 45% es inflamable. El biogas

tiene propiedades especificas que se indican en la Tabla 2.

Tabla 2.
Caracteristicas generales del biogas

Caracteristicas Parametros
55 - 70% metano (CH.,)
Composicién 30 - 45% dioxido de carbono (CO,)
Trazas de otros gases
Contenido energético 6,0-65kwhm™
Equivalente de combustible 0,60 - 0,65 L petroleo/m? biogas
Limite de explosién 6 - 12% de biogés en el aire
Temperatura de ignicién 650 - 750°C (con el contenido de CH,, mencionado)
Presion critica 74 - 88 atm
Temperatura critica -82,5°C
Densidad normal 1,2kgm™
Olor Huevo podrido (el olor del biogas desulfurado es imperceptible)
Masa molar 16,043 kg kmol™

Nota. Fuente: Deublein & Steinhauser (2010)

La valoracion de los residuos organicos mediante DA es interesante porque permite
obtener biogas (Arhoun, 2017).

2.4.2. PRODUCCION DE METANO

La produccion de biogas a partir del agua residual de café instantaneo es una
teméatica escasamente explorada y discutida en nuestro medio; no obstante, se
reportan estudios preliminares que mostraron que la digestion de los desechos de

café instantaneo es un proceso factible, que no requiere la adicion esperada de
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nitrégeno, enfatizando que es necesario el control del pH (Kostenberg & Marchaim,
1993).

2.4.3. INOCULO

Las temperaturas tanto termofilico como mesofilico, debe de ser lo mas fresco y de
una materia prima similar a lo que se va a investigar. La degradacion puede
efectuarse a partir del quinto al séptimo dia para que produzca el biogas. Si esta
actividad metanogénica es baja y la concentracién del in6culo seria alta (Alcivar &
Rosero, 2018).

Uno de los in6culos que pueden usarse para garantizar una DA es el rumen de
vaca, ya que este posee una gran actividad metanogénica y el tiempo para que
suceda el proceso es rapido en comparacion a los otros tipos de inéculos, pero
también como posee bastantes AGV, hay que estar alimentando la carga orgéanica,
pero aun asi este tipo de indculo es el que mejor resultados da y por eso es el mas
utilizado (Camacho, Villada & Hoyos, 2017).

2.5. MODELADO

El modelado es la aproximacion de las condiciones inherentes dentro de un proceso
0 area determinada, tomando en cuenta variables de entrada y salida utilizando
elementos que son ajustados a las particularidades del caso en estudio permitiendo
asi representar la realidad de forma aproximada, mediante el proceso de calibracion
se ajustan los valores de los parametros con el fin de mantener la reproducibilidad

de la informacion (Ministerio de ambiente y desarrollo sostenible, 2018).

2.5.1. MODELADO DEL AGUA RESIDUAL

El modelado del residual liquido hace referencia al proceso como tal; es decir,
simular el proceso industrial con el fin de obtener un residuo con caracteristicas
similares al de la industria, para reproducir las condiciones que se han estudiado

con anterioridad y disminuir el error durante el experimento.
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Diversos autores han propuesto protocolos o procesos de modelacion de acuerdo
con los resultados de sus investigaciones y experiencias en el tema, con la finalidad
que los usuarios de los modelos los utilicen de manera practica. Entre otras
referencias se pueden citar los protocolos o procesos expuestos por Fischer, List,
Koh, & Imberger ( 1979); Thomann & Mueller (1987); Chapra (1997) y el propuesto
por Camacho & Diaz (2003), los cuales coinciden en algunos aspectos

metodoldgicos, con algunas diferencias particulares en algunos componentes.

2.5.2. VENTAJAS Y LIMITACIONES DE LA MODELACION DE LA
CALIDAD DEL AGUA

Segun el Ministerio de ambiente y desarrollo sostenible (2018) en su investigacion
mencionan las diferentes ventajas y limitaciones de la modelacién, ademas indican
gue un modelo de calidad del agua constituye una herramienta de gran utilidad para
la toma de decisiones, a la vez permite representar los procesos que ocurren en la
naturaleza y simular diferentes escenarios futuros con el fin de establecer el
comportamiento mas probable del cuerpo de agua ante diferentes variaciones.
Las ventajas y limitaciones, algunas de las cuales se describen a continuacion.
e Atribuir valores y determinar la capacidad de asimilacion de cuerpos de
agua.
e Predecir las condiciones futuras de los cuerpos de agua, mediante la
simulacion de escenarios.
e Analizar el impacto de vertimientos sobre la calidad de cuerpos de agua
(EAV).
e |dentificar conflictos uso-calidad.

e Caracterizar la variabilidad espacial y temporal de la calidad del agua.

Finalmente, es importante anotar que los modelos raramente se pueden considerar
malos o buenos; ellos generan resultados que pueden conducir a conclusiones
acertadas o equivocadas. Por lo tanto, un amplio conocimiento del cuerpo de agua
a modelar y de las interacciones de los diferentes procesos modelados es
fundamental para una correcta interpretacién de los resultados del modelo. De

acuerdo con lo anterior, es relevante precisar que, como cualquier otra herramienta
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usados adecuada o



CAPITULO Ill. DESARROLLO METODOLOGICO

3.1. UBICACION DE LA INVESTIGACION

La presente investigacion se desarrollé en el laboratorio de Operaciones unitarias
y en el Laboratorio de Analisis Quimico y Biotecnolégico de la Universidad Técnica

de Manabi.
La Universidad Técnica de Manabi se localiza en la Av. José Maria Urbina y Che
Guevara, cantén Portoviejo, provincia Manabi. Esta situada geograficamente entre

las coordenadas 1°02'39" Latitud Sur; 80°27'21" Longitud Oeste.

3.2. DURACION DE LA INVESTIGACION

El desarrollo de la etapa experimental tuvo una duracion de 6 meses después de la

aprobacion del proyecto de titulacién.

3.3. FACTOR EN ESTUDIO

El factor en estudio considerado es: Sistema de digestion: SD

3.4. NIVELES DEL FACTOR

Sistema Monofasico: SM
Sistema Bifasico: SB

3.5. DISENO EXPERIMENTAL

La investigacién es de tipo experimental, para comparar pH, FOSTAC, AGV,
remocion de DQO, rendimiento y concentracion de metano utilizando una prueba

no paramétrica de U de Mann-Whitney.
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3.6. UNIDAD EXPERIMENTAL

La unidad experimental estuvo representada por el caudal de alimentacion en

ambos SD, expresado en ml/s.

3.7. MANEJO DEL EXPERIMENTO

Para la aplicacion de la metodologia utilizada en la investigacion se tom6 como
punto de partida: La modelacion y caracterizacion del agua residual de la industria
de café instantaneo, preparacion del indculo, el cual se empleé un lodo anaerobio
procedente de una industria atunera, las operaciones de carga y arranque de los
reactores en los SM y SB como se muestra en las Figuras 2 y 3; por consiguiente,

la inclusion de los métodos analiticos utilizados.

Sistema de
desplazamiento

L

Volumen de NaOH ‘
metano  15% P/V

Reactor
monofasico o )
esistencia | | Termostato

eléctrica
=

Afluente Efluente

peristaltica

Figura 2. Reactor SM
Nota. Fuente: Autores de la investigacion
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Sistema de i
desplazamiento /]T\

ol

r_llllll\-l
/.l

Vqumén de NaOH

Volumende NaOH y
metano  15% P/V

metano 15% P/

Reactores
bifasicos . )
FAFA Resistencia
eléctrica
Afluente

Bomba Solucion Ca(OH),
peristaltica 10 % PV

Figura 3. Reactores SB
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

3.7.1. AGUA RESIDUAL MODELADA

Se model6 agua residual de la industria de café soluble con el fin de obtener un
sustrato con caracteristicas similares a la industria. El sustrato inicialmente es una
solucion concentrada, y se prepar6 mediante la adicion de 20g de café tostado y
molido (Ferndndez & Foster 1993), previamente pesado en la balanza analitica
Ohaus Pioneer PA-214, en 1L de agua destilada sometida a calentamiento hasta
ebullicibn mediante la placa calefactora Corning PC-420D, posterior a su adicién se
mantuvo en contacto durante 20min para finalmente filtrar la solucion mediante

gasa fina con el objetivo de separar los sélidos insolubles o bagazo.

Se definio el volumen de agua destilada de acuerdo a la Ecuacion 3.1 propuesta
por Morales & Vera (2018), para modelar el efecto de dilucién de la muestra
concentrada a partir de un balance de materia y fijar la carga organica expresada

como DQO en 7500mg/L.

Vo—DQO
Vizo = ODQ—OFO — Vo [3.1]
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Donde:

Vu20: Volumen de agua afadida, ml

,: Volumen de agua concentrada, ml

DQO,: Demanda quimica de oxigeno inicial, mg/L

DQOr: Demanda quimica de oxigeno final, mg/L

3.7.2. PREPARACION DEL INOCULO

Elinéculo se recolectd de un reactor anaerobio destinado al tratamiento de residuos
de la industria atunera. El lodo anaerobio se almacend en un envase de 20L
herméticamente sellado y transportado a las instalaciones del laboratorio.
Posteriormente se somete al proceso de desgasificacion, el cual consiste en
adaptar un extremo de una manguera en la parte superior del envase y su otro
extremo sumergirlo en un recipiente con agua para evitar el ingreso de oxigeno al

sistema.

La desgasificacion se realiz6 a condiciones normales durante un periodo de 30 dias
con el fin de eliminar el metano aportado por la biomasa, posterior a ello se aliment6
semanalmente mediante la manguera del sistema utilizando una solucién de agua
residual modelada con una concentracion P/V del 25% en sacarosa; esto con el fin
de aclimatar el inoculo al sustrato. Para su caracterizacion se tomé una muestra
representativa para realizar solidos suspendido voléatiles (SSV); Segun la norma
alemana Verein Deutscher Ingenieure (VDI 4630, 2006) indica que, para la
Fermentacion de Materiales Orgéanicos, la cantidad de soélidos volatiles debe ser
250% para ser inoculado en los reactores, caso contrario se continda alimentando

hasta alcanzar dicho valor.

3.7.3. OPERATIVIDAD DE REACTORES FAFA

e Descripcion del reactor

Los reactores de los SM y SB son de tipo FAFA, esta construido de acero inoxidable

de 2mm de espesor. Poseen una altura de 35cm y un diametro de 14cm, a su vez
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esta recubierto de un cilindro de 23cm de diametro y 24,5cm de alto; este ultimo
actia como un sistema de calentamiento mediante una resistencia; como medio de
empaque se utilizoé tuberia corrugada PVC de 2,5cm de alto, 15mm de diametro
exterior, 11mm de diametro interior y 0,55g de peso. El volumen de reaccion
calculado es de 3,956L.

En el SM se desarroll6 las cuatro fases del proceso de DA simultdneamente en un
anico reactor (Hid, Aci, Ace y Met); mientras que en el SB se separan las fases de
la siguiente manera: proceso en el primer reactor (Hid-Aci), proceso en el segundo
reactor (Ace-Met).

e Arranque del SM.

Para el arranque del reactor se formuldé una mezcla del 40% in6culo y 60% agua
modelada en relacion al volumen de reaccion, sellando herméticamente el reactor,
se establecié la temperatura de 35°C y se recirculé la mezcla mediante una bomba
peristaltica Jebao DP-4 durante un periodo de 15 dias para asegurar que la
biomasa activa se adhiera al empaque. Transcurrido 7 dias se alimenté de manera
semicontinua cada 24h un caudal de 105,5ml/d correspondiente a una carga
organica volumétrica inicial (Bv) de 0,2g L*. d%, culminado los 15 dias se aument6
la Bv en base la estabilidad que brinde el proceso en cuanto a sus variables de

control.

El sistema de desplazamiento Boyle-Mariotte se conecto6 a la campana del reactor
mediante una manguera de % de diametro externo, por donde circula biogas y entra
en contacto directo con la solucién del NaOH al 15% P/V para retener el CO2 y
cuantificar, por efecto de presion, el desplazamiento del NaOH traducido a metano

generado.
e Arranque de los reactores en el SB
Para mayor apreciacion se llamo al reactor A donde se desarrollé la Hid-Aci y al

reactor B donde se desarroll6 la Ace-Met. Ambos reactores A y B son inoculados

mediante la mezcla 40% indculo y 60% agua modelada en relacion al volumen de



26

reaccion. El reactor A se sometié a un tratamiento térmico (choque térmico) que
consistié en aumentar la temperatura a 100 + 2°C durante un periodo de 2h (Valdez
& Poggi, 2009); indica que este procedimiento contribuye al enriqguecimiento de
bacterias celuloliticas formadoras de esporas; posteriormente se establecio la
temperatura de 35°C y se recirculd la mezcla mediante una bomba peristéltica
Jebao DP-4 durante un periodo de 15 dias para asegurar que la biomasa activa se
adhiera el empaque. Transcurrido 7 dias se alimentd de manera semicontinua cada
24h un caudal de 105,5 mL.d-1 correspondiente a una carga organica volumétrica
inicial (Bv) de 0,2 g L-1 d-1, el efluente del reactor A alimenta al reactor B; culminado
los 15 dias se aumentd la Bv en base la estabilidad que brinde el proceso en cuanto
a sus variables de control.

Ambos reactores poseen su propio sistema de desplazamiento Boyle-Mariotte, bajo

el mismo principio de desplazamiento descrito en el SM.

e Sistema de ajuste de pH

El afluente del reactor A se recolecté en un recipiente de neutralizacion donde
periddicamente se alimenta 10ml por hora de una solucién de cal hidratada al 10%
P/V de manera semicontinua para regular aproximadamente el pH a 7,5; ya que
segun Kumar, Miglani, Gupta, & Bhattacharya (2006) la produccion de biogas
continua constante durante un periodo mas largo y el contenido de metano es
mayor cuando se usa cal para mantener el pH; debido a la produccion de
metabolitos acidos grasos volatiles el sistema tiende hacia la acidificacion hasta
valores de 5,5 aproximadamente, por tanto se hace necesario mantener el pH
Optimo para la posterior etapa Metanogénica (Reyes, 2017), finalmente la solucion
neutralizada es transportada mediante una bomba peristaltica Jebao DP-4 para

alimentar al reactor B

e Cédlculo del caudal volumétrico de alimentacion y el tiempo de retencion

hidraulica en funcidn de la carga organica volumétrica

Una vez que los reactores se estabilizaron y el inoculo ha sido
aclimatado/adaptado, se incremento6 periédicamente la carga organica volumétrica

(Bv), en funcion de los resultados observados de las variables de control, para
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determinar el rendimiento de metano en funcion del incremento de la carga

organica.

Para determinar el caudal volumétrico y tiempo de retencion hidraulico se utilizo las

Ecuaciones 3.2, 3.3 y 3.4 propuestas por Diaz (2018).

Qm = B, =V, [3.2]
Donde:
Q.,: Caudal masico, g d*
B,: Carga organica volumétrico, g L't d*-

.. Volumen de reaccion, L

El caudal volumétrico se define por la siguiente expresion:

Q, = —2n [3.3]

Donde:
Q.,: Caudal masico, g d?
Q,: Caudal volumétrico, L d*

COpqo: Carga organica, g L™
El tiempo de retencion hidraulica (TRH) se define como:

TRH = g— [3.4]

Donde:
THR: Tiempo de retencion hidraulica, d
Q,: Caudal volumétrico, L d!

.. Volumen de reaccion, L

En relacion a la Bv se presentan los siguientes TRH expuestos en la Tabla 3.



Tabla 3.
Tiempo de Retencion Hidraulico (TRH)
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Bv,gL"d" Qv, L d? TRH, d.
0,2 0,106 37,46
0,5 0,264 14,98
0,75 0,396 10
1 0,528 7,49
1,25 0,66 6

Nota. Fuente: Autores de la investigacion

3.8. VARIABLES A MEDIR Y METODO DE EVALUACION

Los ensayos analiticos empleados en la investigacion se realizaron segun los

métodos normalizados para el analisis de aguas residuales (APHA & WPCF, 2012).

En la Tabla 4. se especifican los parametros evaluados durante el desarrollo de la

investigacion.

Tabla 4.

Métodos aplicados segun las variables en estudio

Parametro

Método

Equipo

Potencial de hidrégeno
DQO
DBOs
ST, SFy SV
Relacion AGV/Alc

Composicion del biogas

Potenciométrico
Espectrofotdmetro UV-Vis
Respirométrico
Gravimétrico
Potenciométrico/valoracion

Medidor de gases

Fisher Scientific Accumet AB150
Thermo Scientific — Evolution 60S
DBO hach - bod trak I
Memmert D-91126
Fisher Scientific Accumet AB150

Multitec ®545

Nota. Fuente: Autores de la investigacion
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CARACTERIZACION DEL AGUA RESIDUAL MODELADA

Determinacion de parametros fisicos (pH y temperatura)

Materiales y equipos:
Potenciémetro (Fisher Scientific Accumet AB150)

Vasos de precipitacion

Procedimiento:

Se limpi6 la sonda con agua destilada en cada medicion realizada.

Se Introdujo la sonda en la muestra hasta que se estabilicen los valores del
multiparametro.

Se registraron los resultados de pH y temperatura °C.

Demanda quimica de oxigeno (DQO)

a)

Materiales y Equipos:

Agitador Magnético (Corning PC-420D)

Termoreactor (HACH DRB 200)

Espectrofotdmetro UV-Vis (Thermo Scientific — Evolution 60S)
Tubos de ensayos

Vaso de precipitacion

Viales

Pipetas de 5ml

Procedimiento:

Se realiz6 el precalentamiento de la muestra

Se agrego 2,5ml de muestra dentro un tubo de ensayo

Se procedio a colocar los tubos en el termoreactor a 150°C durante 2 horas
Se dejo la muestra en reposo a temperatura ambiente

Se coloco la muestra en el espectrofotdmetro para medir la absorbancia.



3.8.2. CARACTERIZACION DEL INOCULO

Determinacion de sdlidos totales (ST)

a) Materiales y equipos:

Cépsulas de porcelana

Estufa de secado (Memmert D-91126)
Desecador

Balanza analitica (Ohaus Pioneer PA-214)
Pinzas metalicas

Vasos de precipitados

b) Sustancias:

Muestra de in6culo

c) Procedimiento:

-Preparar las capsulas de porcelana:

Se lavaron las capsulas de porcelana con agua destilada

Se rotularon las capsulas C1, C2, C3

Se secaron en la estufa a 110°C durante 2 horas

Se colocaron en el desecador de 10 y 15 minutos hasta enfriar

Se retiraron las capsulas del desecador por medio de una pinza metalica

Se pesaron y registraron los pesos de cada capsula

-Procesamiento de la muestra:

Se homogenizé la muestra mediante agitacion

Se agrego 50g de muestra en cada capsula de porcelana C1, C2, C3

30

Se introdujeron las capsulas en la estufa en un rango de temperatura entre

103 y 105°C durante 4 horas
Las cdpsulas se colocaron en el desecador entre 10 y 15 minutos

Se retiraron las capsulas del desecador por medio de una pinza metélica

Se pesaron las capsulas con los residuos sélidos siendo estas M1, M2, M3
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e Se calculd el contenido de sélidos totales, mediante la Ecuacion 3.5.

ST = — [3.9]

Siendo:

ST: solidos totales, g sélidos totales/g muestra

C: peso de la capsula vacia, g.

M: peso de la capsula con la muestra después de la evaporacion, g.

P: masa de la muestra, g

Determinacion de sdlidos fijos (SF)

a) Materiales y equipos:
e Capsulas de porcelana
e Mufla

e Desecador

e Balanza analitica

¢ Pinzas metalicas

e Vasos de precipitados

b) Sustancias:

La muestra de solidos totales que fue previamente evaporada en la estufa.

c) Procedimiento:

e Las capsulas con la muestra después de la evaporacién en la estufa se
llevaron a combustion en la mufla a 600°C durante 1 hora.

e Se colocaron en el desecador entre 10 y 15 minutos.

e Se pesaron las capsulas con los residuos sélidos, siendo estas F1, F2, F3.

e Se calculé el contenido de sélidos disueltos fijos en g/g, mediante la

Ecuacion 3.6.

sF="2F [3.6]
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Siendo:

SF: solidos fijos, g solidos fijos/g muestra.

M: peso de la capsula con la muestra después de la evaporacion, g

F: peso de la capsula con la muestra tras la combustion en la mufla, g

P: masa de la muestra, g

Determinacion de sdlidos volatiles (SV)

El contenido de soélidos volatiles se determiné promediando los valores de ST y SF.
Se aplico la Ecuacién 3.7.

SV = (ST — SF) [3.7]
Donde:
SV: sélidos volatiles, g sélidos volatiles /g muestra
ST: sélidos totales, g sélidos totales /g muestra

SF: sélidos fijos, g solidos fijos /g muestra

3.8.3. PARAMETROS DE CONTROL EN LA DIGESTION ANAEROBIA

Determinacién de FOSTAC

a) Materiales y Equipos:

e Potenciometro (Fisher Scientific Accumet AB150)
e Agitador Magnético (Corning PC-420D)

e Vaso de precipitacion

e Probeta

b) Sustancias y Reactivos:
Acido Sulfarico 0,1N

c) Procedimiento:
e Se tomd una muestra representativa del efluente liquido del proceso,

equivalente a 20ml
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e Se homogenizd la muestra utilizando un agitador magnético durante el
proceso de valoracion

e Se midio el pH de la muestra

e Se titul6 con H,S0, 0,1 N hasta reducir el pH a 5,0; registrando el volumen
(ml) de acido consumido

e Se titul6 con H,SO, 0,1 N hasta reducir el pH a 4,4; registrando el volumen
(ml) de acido consumido

e Se calculé la relacibn AGV/ALC mediante las siguientes ecuaciones

empiricas 3.8y 3.9

ALC = Vpys * 250 [3.8]

AGV = ((Viuas * 1,66) — 0,15) + 500 [3.9]

Donde:

ALC: Alcalinidad

Vphs: Volumen de H2SO4 consumido hasta reducir el pH a 5,0 expresados en mL
AGV: Acidos grasos volatiles

Vph4,4: Volumen de H2SO4 consumido hasta reducir el pH a 4,4 expresados en mL
Sistema de desplazamiento de CH4 (Boyle-Mariotte)

a) Materiales y equipos
e Botellas
e Probeta

e Potenciometro (Fisher Scientific Accumet AB150)

b) Procedimiento

e Se conect6 la salida del gas del reactor a cada botella cargada de la solucion
alcalina a través de mangueras plasticas encargadas de conducir el biogas,
esta debe estar dentro para que haya un burbujeo y exista mayor contacto
con la solucion de NaOH

e Se colocaron los recipientes vacios encargados de la recoleccion del NaOH
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Se realizaron las mediciones diarias del volumen de solucion alcalina
desplazados equivalentes al volumen de metano producido, también se

evaluo el pH, valores menores a 8 indican saturacion y debe ser cambiado.

Andlisis de la composicion del biogas

a)

b)

3.9.

Materiales y equipos

Conectores

Silicona

Fundas recolectoras de biogas de 1L

Medidor de composicion de gases (Multitec ®545)

Procedimiento

Se conectaron las bolsas de biogas a los ductos de salida gaseosa del
reactor y se sellaron con silicona

Se abrieron las valvulas hasta el llenado de las bolsas

Finalizado su llenado se cerraron las valvulas y se desconectaron

Se encendi6 el medidor de composicion de gases y se estabilizd

Se conectd la bolsa recolectora de biogas con la sonda del medidor de
composicién de gases, previamente un filtro en la sonda

Se medié la composicion del biogéas registrando sus resultados

ANALISIS ESTADISTICO

Para evaluar los SD se utilizé la prueba de U de Mann-Whitney mediante el

programa estadistico SPSS para determinar si existen diferencias significativas

entre los SM y SB, mediante el cual se llevaron a cabo los registros diarios de los

analisis en ambos sistemas de las variables pH, FOSTAC, AGV, rendimiento de

metano y registro semanal de remocion DQO y concentracion de metano.



CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

A lo largo de este capitulo se evaluaron los resultados obtenidos durante la
produccion de metano en los SM y SB, utilizando agua modelada de la industria de
café soluble, iniciando con la caracterizacion del agua residual y el inoculo, los
cuales son las entradas fundamentales para implementar el arranque y posterior
seguimiento de una forma continua a los sistemas de reactores durante 91 dias (13
semanas), validando el comportamiento de parametros fisicoquimicos tales como:

pH, FOSTAC, AGV, remocién DQO, rendimiento y concentracion de metano.
4.1. CARACTERIZACION DEL AGUA RESIDUAL MODELADA

Los experimentos de DA en régimen continuo se realizaron con agua residual de

café instantdneo modeladas en laboratorio, obteniendo los siguientes resultados:

Tabla 5.
Caracterizacion del Agua residual
Parametro Unidad Agua_residugl dela Agua residual
industria modelada
pH - 5,25+1,25 5,40+0,8
DBO:s mg/L 3397,8+1090,3 4129,2+118,21
DQO mg/L 6 124,8 + 2608,2 7 496,73180,35
Indice de : 0,5+ 0,09 0,55:£0,03

biodegradabilidad

Nota. Fuente: Autores de la investigacion

Como se muestra en la Tabla 5, durante la caracterizacion del agua modelada
podemos evidenciar un pH éacido 5,4, un DQO de 7500mg/L y un indice de
biodegradabilidad 0,55 producto de la relacion entre DBOs/DQO, lo que indica que
es un sustrato con capacidad para degradacion biolégica, de acuerdo a lo reportado
por Crites & Tchobanoglous (2000), en donde mencionan que un indice de
biodegradabilidad por encima de 0,5 es facil tratar, mientras que indices entre 0,3
a 0,5 requiere tratamiento preliminar y menores de 0,3 puede contener alta cantidad

de compuestos toxicos que inhiben el proceso.
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4.2. CARACTERIZACION DEL INOCULO

Durante el periodo de adaptacién se caracterizd el in6culo obteniendo sdlidos
totales (ST), volatiles (SV), suspendidos volatiles (SSV), disueltos volatiles (SDV)
encontrandose 0,0502+0,0032 ¢gST/L, 0,0309+0,0035 ¢gSV/L (61,5% b.s.),
0,0230+0,0033 gSSV/L, 0,0079+0,0025 gSDV/L, de acuerdo a lo establecido por la
VDI 4630 (2006) este in6culo cumple con los requisitos para el adecuado inicio de

la DA, debido a que su contenido de los SV en base seca es mayor al 50%.

4.3. EVALUACION DEL SISTEMA MONOFASICO (SM)
4.3.1. pH

Durante el tiempo de evaluacion del pH, los valores obtenidos oscilan entre 5,91 a
7,85 con un promedio de 7,04 como se aprecia en la Figura 4. Segun Janke et al.
(2016); Li, Zhu, Wan & Park (2011) durante la DA los valores 6ptimos de pH deben
encontrarse entre 6,5 a 8,2; siendo asi que en el presente trabajo el 11% del total
de los valores fueron por debajo de 6,6 a partir del dia 51 hasta el 64; presentando
valores entre 5,91 a 6,41 el cual se regul6 mediante la incorporacion de solucion de
cal hidratada al 10% (Kumar et al., 2006) de forma semicontinuo con el fin de
mejorar la estabilidad del sistema hasta el dia 91, manteniendo valores entre 6,67
a 7,02 los cuales son considerados adecuados para la produccién de metano. De
acuerdo a Bautista & Aznar (2010) valores por encima de 8,0 y por debajo de 5,0
pueden inhibir la DA. Asi mismo Quintero & Rondoén (2012) indican que es muy
importante mantener los valores de pH estable, porque los cambios en este
parametro pueden afectar la poblacion metanogénica que estan presente en los

lodos.
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Figura 4. Comportamiento del pH durante un periodo de evaluacién de 91 dias en el SM
Nota. Fuente: Autores de la investigacién
4.3.2. FOSTAC

Los valores de FOSTAC obtenidos durante el periodo de evaluacién del proceso
DA estuvieron comprendidos entre 0,15 a 0,50 manteniendo un promedio de 0,33.
Segun varios autores Lili et al. (2011); Vo3, Weichgrebe & Rosenwinkel (2009)
acerca de la relacion de FOSTAC, durante sus investigaciones mencionan que los
valores 6ptimos se encuentran entre 0,15 a 0,45 debido a que el FOSTAC identifica
un proceso de degradacion anaerobia estable. Siendo asi que valores por debajo
de 0,15 presentan un proceso de Hid y Aci deteriorada, por lo contario valores por
encima de 0,45 producen acumulacién excesiva de AGV. Durante el presente
estudio como se aprecia en la Figura 5, se evidencio el 4% de valores por encima
de 0,45 entre los dias 58 al 61, manteniendo valores entre 0,46 a 0,50; de idéntica
manera Kuttner, Weil3bock, Leitner & Jager (2015) reportaron valores de 0,23 a

0,46 evaluando diferentes aditivos comerciales para la produccién de biogas.
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Figura 5. Comportamiento de la relacion FOSTAC durante un periodo de evaluacién de 91 dias en el SM
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

4.3.3. AGV

Los valores de AGV son expresados en mg/L, durante el periodo de evaluacion del
proceso de DA estuvieron comprendidos entre 91,0 a 522,6; manteniendo un
promedio de 225 como se apreciar en la Figura 6. Segun Bolte, Hill & Wood (1986)
valores reportados durante su investigacion fueron menores a 10 y llegaron hasta
390mg/L, lo que coincide con valores similares obtenidos en la presente
investigacion manteniendo un promedio hasta el dia 42 de 155,2mg/L, de manera
similar Cérdova (2019) reporta valores medios de 158mg/L, siguiendo con la
evaluacion del presente estudio a partir del dia 43 hasta el dia 91 se registré un
promedio de 248mg/L, a excepcion de valores reportados entre 414,70 a 522,6mg/L
durante los dias 57 a 63, lo que concuerda con valores analogos de 300 a 500mg/L
reportados por Espinosa, Rosas, llangovan & Noyola (1995). Segun Bjérnsson,
Murto & Mattiasson (2000) los AGV y los propionatos son importantes puntos de
control debido a que se puede denotar un deficiente equilibrio de microorganismo
que participan en la DA, producto de aquello puede existir acumulacion de acidos
lo que genera una disminucién de pH y aumenta la cantidad de acidos grasos no

disociados como se evidencia en las Figuras. 4 y 6.
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Figura 6. Comportamiento del AGV durante un periodo de evaluacién de 91 dias en el SM
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

4.3.4. REMOCION DQO

Los valores de remocién DQO son expresados en %, en el SM se encontraron entre
50 a 70% como se aprecia en la Figura 7, manteniendo un promedio de 59%;
Chinchilla (2013) en su evaluacion de la produccién de metano en el tratamiento de
los residuos del café mediante la DA en una fase obtuvo el 80%, adicional a esto
menciona que aun bajo condiciones de fallo los reactores tienen una eficiencia
mayor a 60% de remocion de materia organica, lo que indica que ambos son
capaces de depurar eficientemente este tipo de efluente residual.

Las eficiencias de eliminacion de DBO logradas estan en correspondencia con lo
reportado ampliamente en la investigacion de los autores Selvamurugan et al.
(2010a); Selvamurugan et al. (2010b) que utilizaron el mismo sustrato obteniendo
valores entre 46 a 70,58%, de similar manera Hawkes, Guwy, Hawkes & Rozzi
(1994) refieren intervalos que varian desde 40 a 66% de eliminacion de DQO en

agua residual de crema de helado.
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Figura 7. Comportamiento del % de Remocién DQO durante un periodo de evaluacién de 91 dias en el SM
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

4.3.5. RENDIMIENTO DE METANO (YCH)) — CONCENTRACION DE
METANO (%CH,)

Durante el tiempo de evaluacion el rendimiento de metano fue expresado en
dm3/gDQO, obteniendo valores que oscilan entre 0,10 a 0,21 con un promedio de
0,15 como se aprecia en la Figura 8, lo que concuerda con valores entre 0,18 a
0,21 de dm?® CH,/g DQO equivalentes a las unidades L CH,/gDQO reportados por
Fountoulakis, Drakopoulou, Terzakis, Georgaki & Manios (2008) durante un estudio
de DA utilizando agua residual de aceite de oliva.

Adicionalmente en la presente investigacion se evidenciaron concentraciones de
CH, entre 48 a 60% con un promedio de 54%, siendo asi que de acuerdo a la
literatura reportada por Varnero (2011) son considerados inflamables con una
concentracion de CH, mayores a 45%, de similar manera Corro, Paniagua, Pal,
Bafiuelos & Rosas (2013) evaluaron un sistema a escala laboratorio en una fase,
con sustrato de agua miel de café e inoculo de estiércol de vaca, obteniendo

concentraciones de CH, entre 50 a 60%.
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Figura 8. Comportamiento del rendimiento y concentracion de metano durante un periodo de evaluacion de 91 dias en el
SM
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

4.4. EVALUACION DEL SISTEMA BIFASICO (SB)
4.4.1. REACTOR ACIDOGENICO
° pH

Durante el tiempo de evaluacion del pH, los valores obtenidos oscilan entre 5,37 a
6,83 con un promedio de 6,32 como se aprecia en la Figura 9. Eastman & Ferguson
(1981) en su investigacion de DA en procesos acidos reporto valores de pH entre
5,2 a 6,67; de igual manera Zhang, Zhang, Zhang, Shi & Cai (2005) mencionan que
durante la evaluacion del proceso de DA en la fase Hid-Aci el pH fue de 7,0. Sin
embargo en la presente investigacion desde el dia 8 se present6 un descenso del
pH de 6,4 a 5,8 manteniendo valores por debajo de 5,8 hasta el dia 18. Se regulo
mediante la incorporacion de solucién de cal hidratada al 10% (Kumar et al. (2006)
de manera semicontinuo con el fin de mejorar la estabilidad del sistema en los dias
posterior hasta el dia 91, manteniendo valores entre 5,84 a 6,83 los cuales son

considerados adecuados para un proceso de digestion en la fase acida. Wang, Xu
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& Tay (2002) reportan valores analogos de pH durante la degradacion primaria
presente en el lodo con valores de pH entre 5,3 y 6,5. Segun Acarley (2018) y
Bautista & Aznar (2010) recalcan que el proceso de DA no debe presentar valores
por debajo de 5,0 y mayores de 8,0 debido a que existe la posibilidad de que el pH
pueda inhibir el proceso; por otra parte, Garcia & Gomez (2016) indican que el pH
adecuado durante un proceso Hid-Aci se deben encontrar entre 4,0 a 8,0.
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Figura 9. Comportamiento del pH durante un periodo de evaluacién de 91 dias en el reactor acidogénico
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

e FOSTAC

Como se aprecia en la Figura 10. los valores de FOSTAC en la presente
investigacion estuvieron entre 0,35 a 0,65 manteniendo un promedio de 0,47. De
acuerdo a lo citado por Panigatti et al. (2017) mencionan que los valores
comprendidos entre 0,3y 0,4 con el uso de residuos lecheros obtuvieron produccion
de biogas estable y que se debe mantener constante la entrada de biomasa, de
igual manera coincide Lossie & Pitz (2011), siendo asi una condicion favorable
para el proceso de DA, adicionalmente se evidencia que en el presente estudio el

7% de los valores se encontraron por encima de los valores maximos reportados
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por Pistis, Asquer & Scano (2013) en donde obtuvieron datos entre 0,22 a 0,60
utilizaron residuo de papas.
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Figura 10. Comportamiento de la relacion FOSTAC durante un periodo de evaluacién de 91 dias en el reactor acidogénico
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

e AGV

Los valores de AGV obtenidos durante el periodo de evaluacion del proceso de DA
en el reactor acidogénico del SB estuvieron comprendidos entre 220 a 890,
manteniendo un promedio de 591,51 los cuales son expresados en mg/L como se
apreciar en la Figura 11. Bjérnsson, Murto & Mattiasson (2000) en su investigacion
hace referencia que el incremento de los AGV acidifica al reactor generando
disminucién del pH. Valores muy cercanos a los observados por otros estudios de
autores como Hawkes et al. (1994) en agua residual de crema de helado mencionan
datos que oscilan entre 175 a 875mg/L, lo que coincide con experiencias similares
de Kida & Sonoda (1994) ellos evaluaron con residuos de café por fermentacion de
metano en dos fases y registraron AGV entre 320 y 880mg/L y de forma analoga

Wang, Zhang, Wang & Meng (2009) sefialan valores maximos de 900mg/L.
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Figura 11. Comportamiento del AGV durante un periodo de evaluacion de 91 dias en el reactor acidogénico
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

e Remocién DQO

Los valores de remocion DQO son expresados en %, en el reactor acidogénico del
SB los cuales se encontraron entre 10 a 29%, manteniendo un promedio de 19%
como se aprecia en la Figura 12. De la literatura encontrada segun Méhu,
Rodriguez, Monroy & Ramirez (2011) la eficiencia de remocion DQO no fue mayor
al 30% debido a que en el efluente se encontraron compuestos muy estabilizados
0 poco biodegradables por el proceso anaerobio.

Estos resultados concuerdan con lo encontrado en la literatura Raynal, Delgenks &
Moletta (1998) donde se sefalan valores de la eficiencia de remocion entre 16,70 a
38,10% incorporando sustratos vegetales mediante la DA en dos fases.
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Figura 12. Comportamiento del % de Remocion DQO durante un periodo de evaluacidon de 91 dias en el reactor
acidogénico
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

¢ Rendimiento de metano (YCH,) — concentracion de metano (%CHa,)

Durante el tiempo de evaluacién del Rendimiento de metano expresados en
dm3/gDQO, se obtuvieron valores que oscilan entre 0,014 a 0,077 con un promedio
de 0,04 como se aprecia en la Figura 13, o dicho de otra manera entre 14 a 77ml
de CH,, lo que concuerda con lo reportado por Eastman & Ferguson (1981)
registrando valores entre 0,0096 a 0,069 L CH,/gDQO equivalentes a las unidades
de dm?®* CH,/g DQO, con un pH inferior a 6 utilizando residuos de materiales de
aguas residuales, incluidos lodos de aguas residuales, desechos sélidos agricolas
y municipales.

Las concentraciones de CH, se encuentran entre 8 a 22%, con un promedio de
15% como se muestra en la Figura 13. lo que concuerda con valores similares
reportados por Acarley (2018); Raynal, Delgenks & Moletta (1998); Bhatta et al.
(2009); Kajikawa, Tajima, Mitsumori & Takenaka (2007) reportando
concentraciones de CH, entre 10 al 23%, encontrandose por debajo del 45% de
CH, recomendado para ser considerado como inflamable segun lo indicado por
Varnero (2011).
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Figura 13. Comportamiento del rendimiento y concentracion de metano durante un periodo de evaluacion de 91 dias en
el reactor acidogénico
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

4.4.2. REACTOR METANOGENICO

opH

Durante el tiempo de evaluacién del pH, los resultados obtenidos oscilan entre 6,38
a 8,0 con un promedio de 7,59 como se aprecia en la Figura 14. Segun Goblos,
Portord, Bordas, Kalman & Kiss (2008) durante la DA en un proceso metanogénico
se deben mantener entre 7,15 a 8,15; siendo asi que el 5% del total de los valores
en el presente trabajo estuvieron por debajo del valor recomendado, durante los
dias 14 a 18 reportando valores de pH entre 6,38 a 6,8; el cual se regul6 mediante
la incorporacion de solucion de cal hidratada al 10% (Kumar et al., 2006) de manera
semicontinuo con el fin de mejorar la estabilidad del pH manteniendo continuidad
en el proceso con pH entre 7,19 a 8,00 en los dias posteriores, los cuales son
considerados adecuados para la produccion de metano en un reactor
metanogeénico segun lo indica Garcia & Gomez (2016); valores similares reporta
Guardia (2012) en un proceso de DA en el reactor metanogénico registrando
valores de pH en el efluente de 7,8 a 8,4; Fia et al. (2012); Speece (1996) reportan

datos entre 6,5 a 8,2 analogos a los evaluados en el presente estudio,
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adicionalmente Calil, Montenegro & Ferreira (2010); Chernicharo (2007) indican
que presentan mejor crecimiento microbiano de arqueas metanogénicas con pH
entre 6,6 a 7,4.
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Figura 14. Comportamiento del pH durante un periodo de evaluacién de 91 dias en el reactor metanogénico
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

e FOSTAC

Como se aprecia en la Figura 15. los valores de FOSTAC estuvieron entre 0,42 a
0,60 manteniendo un promedio de 0,52; concordando con Lossie & Pitz (2011) en
donde indican un rango de FOSTAC es considerado estable cuando se encuentra
entre 0,4 a 0,6 lo que coincide con los valores obtenidos en el presente estudio, de
similar manera Failla & Restuccia (2014) reportan valores entre 0,10 a 0,60
obteniendo mejores producciones en los rangos de FOSTAC de 0,4 a 0,5 el cual es

considerado como una condicién éptima para el proceso de DA.
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Figura 15. Comportamiento de la relacion FOSTAC durante un periodo de evaluacion de 91 dias en el reactor
metanogénico
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

e AGV

Los valores obtenidos de AGV durante el periodo de evaluacion del proceso de DA
en el SB en el reactor metanogénico estuvieron comprendidos entre 160,32 a
423,00mg/L como se aprecia en la Figura 16, lo que cumple con la condicién
recomendada por Ashley & Hurst (1981); Speece & Parking (1983) que establecen
que la concentracion de AGV no debe exceder de los 500mg/L para el desarrollo
Optimo del proceso metanogénico.

Bolte, Hill, & Wood (1986); Braun, Huber & Meyrath (1981) realizaron estudios con
desechos de cerdos donde reportan valores entre menores de 10 y hasta 527mg/L,
lo que concuerda con datos similares en la presente investigacion. De igual manera
lo realizaron Espinosa et al. (1995) utilizando residuos de melaza obteniendo
valores entre 300 a 500mg/L.

Cabe destacar que el valor minimo de la presente investigacion fue de 160mg/L lo
gue coincide con valores analogos reportados por Guardia (2012) en su estudio de
DA en dos fases para el tratamiento de las aguas residuales de despulpe del

beneficiado hiumedo del café.
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Figura 16. Comportamiento del AGV durante un periodo de evaluacion de 91 dias en el reactor metanogénico
Nota. Fuente: Autores de la investigacién

e Remocién DQO

Los valores de remocion son expresados en %, en el reactor metanogénico del SB
los resultados se encontraron entre 54 a 85%, manteniendo un promedio de 73%
como se aprecia en la Figura 17; Los resultados de la eficiencia de remocién DQO
fueron satisfactorios y comparables a los reportados por otros investigadores
Zambrano, Rodriguez, Lépez, Orozco & Zambrano (2006) en donde registraron
valores entre 45,99 a 83,40% con tratamiento anaerobio de las aguas mieles del
café; de modo similar Bello & Castillo (1998) reportaron valores maximos de 77,2%

donde evalud las aguas residuales de una planta de procesamiento de café.
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Figura 17. Comportamiento del % de Remocion DQO durante un periodo de evaluacion de 91 dias en el reactor
metanogénico
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

e Rendimiento de metano (YCH4) — concentracion de metano (%CHa)

Durante el tiempo de evaluacion del rendimiento de metano el cual es expresado
en dm3/gDQO, se obtuvieron valores que oscilan entre 0,19 a 0,31 con un promedio
de 0,26 como se aprecia en la Figura 18; lo que concuerda con los valores entre
0,155 a 0,325dm3* CH./gDQO reportado por diversos autores en las unidades
eguivalentes mencionadas en la Tabla 6, entre los cuales se encuentran Cordova
(2019); Goblos et al. (2008); Kim, Rock, Nam & Wouk (2006); Ganesh et al. (2014);
Demirel & Yenigiin (2002); Antonopoulou, Stamatelatou, Venetsaneas, Kornaros &
Lyberatos (2008); Jung, Kim, Lee & Shin (2012); Bouallagui et al. (2004); Daoming
& Forster (1994). Por otra parte, Rajeshwari, Lata, Pant & Kishore (2001) y Calil et
al. (2010) registran rendimientos entre 0,35 a 0,42dm? CH,/gDQO por encima de lo
evidenciado en el presente estudio.

Tabla 6.
Unidades equivalentes en los articulos.

| 1dm? CH,/gDQO | 1m?® CH,/KgDQO | 1000mI CH,/gDQO | 1000L CH,/KgDQO |
Nota. Fuente: Autores de la investigacion
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Las concentraciones de CH, se encuentran entre 45 a 55%, con un promedio de
49% como se visualiza en la Figura 18. lo que concuerda con valores similares
reportados por Dinsdale et al. (1997); Scano et al. (2014) entre 45 a 60%. A
diferencia de Calil et al. (2010); Raynal, Delgenks & Moletta (1998) que reportan
valores por encima de 60% de concentracion de CH,. Siendo asi que los valores
presentados en esta investigacion son combustibles segun Varnero (2011), el cual

indica que valores por encima de 45% de CH, son considerados inflamables.
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Figura 18. Comportamiento del rendimiento y concentracion de metano durante un periodo de evaluacion de 91 dias en
el reactor metanogénico
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

4.5. COMPARACION DEL SM Y SB

Durante el seguimiento de los SM y SB utilizando agua modelada de la industria de
café soluble se obtuvieron resultados de pH, FOSTAC, AGV, remocién de DQO,
rendimiento y concentracion de metano que fueron sometidos a un analisis
estadistico de U de Mann-Whitney utilizando el programa SPSS a fin de corroborar

si existen diferencias significativas entre ambos SD.
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4.5.1. VARIABLES DE SEGUIMIENTO DIARIOS

e Supuesto de Normalidad

Como se evidencia en la Tabla 7, segun la prueba de normalidad de Kolmogorov -
Smirnov, las variables de seguimiento diario (rendimiento de metano, pH, AGV y
FOSTAC) no siguen una distribucion normal dentro de su evaluacién, por lo tanto,

se realiza una prueba no paramétrica de U de Mann-Whitney.

Tabla 7.
Pruebas de Normalidad para variables con sequimiento diario

Kolmogorov —~Smirnov

Estadistico gl Sig.
Rendimiento de Metano 1,882 180 0,002
1,737 180 0,005

pH
AGV 1,818 180 0,003
FOSTAC 1,956 180 0,001

No son significativamente diferentes (p>0.05)
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

En la Tabla 8 de resumen de los ADEVA explican que uno de los sistemas (SM o
SB) provocan cambios altamente significativos en las variables respuestas

estudiadas.

Tabla 8.
Pruebas de U de Mann-Whitney para variables con seguimiento diario

Resumen de prueba de hipétesis

Hipdtesis nula Test Sig. Decision
1 La distribucion de dm3CH4/gDQO es la Prueba U de Mann-Whitney de 000 Rechazar la
misma entre las categorias de Sistema. muestras independientes ’ hipétesis nula.
La distribucion de pH es la misma entre las~ Prueba U de Mann-Whitney de Rechazar la
2 ] . . . 000 0
categorias de Sistema. muestras independientes hipétesis nula.
La distribucion de mg/L es la misma entre Prueba U de Mann-Whitney de Rechazar la
3 : . . . 000 T
las categorias de Sistema. muestras independientes hipétesis nula.
La distribucion de FOSTAC es la misma Prueba U de Mann-Whitney de Rechazar la
4 : . . . 000 0T
entre las categorias de Sistema. muestras independientes hipétesis nula.

Se muestran las significancias asintéticas. El nivel de significancia es ,05.

No son significativamente diferentes (p>0,05)
Nota. Fuente: Autores de la investigacion
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¢ Rendimiento de metano

Como se aprecia en la Figura 19, se representan los sistemas evaluados en el eje
“X” y al rendimiento de metano en el eje “Y”, el cual es expresado en dm?
CH./gDQO, los resultados obtenidos mediante la prueba de U de Mann-Whitney
para el rendimiento de CH, son menor a 0,05, es decir se rechaza la hipotesis nula
y se acepta la hipotesis alternativa, con lo que se determina estadisticamente
diferencias significativas entre ambos sistemas. Lo que concuerda con Chinchilla
(2013) reportando valores de produccion de metano en el SB es mayor al SM,

debido a que reune las condiciones éptimas para la DA.
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Figura 19. Comparacién de gréficas de caja para rendimiento de metano entre los SMy SB
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

Existe datos atipicos que se evidencian en la Figura 19, por lo que se procede a

realizar la prueba de Moses para constatar la significancia de dichos valores.

Tabla 9.
Pruebas de Moses para Rendimiento de CHa

Resumen de prueba de hipdtesis

Hipétesis nula Test Sig. Decisién
1 Elintervalo de Rendimiento.CHa4 es el Prueba Moses de reaccién extrema 1,207E- Rechazar la
mismo entre las categorias de Sistema. de muestras independientes 34" hip6tesis nula.

Se muestran las significancias asintdticas. El nivel de significancia es ,05.
1Se muestra la significancia exacta para esta prueba.
Nota. Fuente: Autores de la investigacion
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De acuerdo a la prueba de Moses de la Tabla 9, los valores atipicos del sistema

SM son altamente significativos.

Prueba Moses de reaccién extrema de muestras independientes

Grupo de control
0357 Lt
o Grupo experimental

0,30 M=91
=
S 0257
= 61 57
T -]
g 0,20
E
=

0,15

0,10

0,05 T T

SM SB
Sistema

Figura 20. Comparacion de gréficas en prueba de Moses para Rendimiento de metano entre los SM y SB
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

opH

Como se aprecia en la Figura 21, se representan los sistemas evaluados en el eje
“X”y los valores de pH en el eje “Y”, los resultados obtenidos mediante la prueba
de U de Mann-Whitney para el pH son menor a 0,05; es decir se rechaza la hipétesis
nula y se acepta la hipétesis alternativa, con lo que se determina estadisticamente
diferencias significativas entre ambos SD.

Evidenciando que el SB presentdé mayor estabilidad de en los resultados de pH en
comparacion a los del SM, la mejor estabilidad de pH se da debido a que durante
la separaciéon de fases del SB en el reactor acidogénico los compuestos organicos
solubles son convertidos en acidos organicos lo que facilita la DA en la siguiente
etapa del reactor metanogénico, por lo cual es mas facil controlar un pH en donde
la mayoria de su poblacion de microorganismos se encuentra en ambiente neutro-
alcalino, lo que concuerda por lo reportados por Goblds et al. (2008) y Garcia &
Gbomez (2016). Adicionalmente Quintero & Rondoén (2012) indican que es muy
importante mantener los valores de pH estable porgue los cambios en este
parametro pueden afectar la poblacion metanogénica que estan presente en los

lodos.
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Figura 21. Comparacion de graficas de caja para pH entre los SM y SB
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

Existe datos atipicos que se evidencian en la Figura 21, por lo que se procede a
realizar la prueba de Moses para contrastar la significancia de dichos valores.

Tabla 10.
Pruebas de Moses para pH

Resumen de prueba de hipdtesis

Hipétesis nula Test Sig. Decision
1 Elintervalo de pH es el mismo entre  Prueba Moses de reaccién extrema de 6,632E- Rechazarla
las categorias de Sistema. muestras independientes 41 hipotesis nula.

Se muestran las significancias asintdticas. El nivel de significancia es ,05.
1Se muestra la significancia exacta para esta prueba.
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

De acuerdo a la prueba de Moses de la Tabla 10, los valores atipicos del sistema

SB son altamente significativos.

Prueba Moses de reaccion extrema de muestras independientes

Grupo de caontrol
8,00 L s
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5,00 J
550 T T
SM SB
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Figura 22. Comparacion de gréficas en prueba de Moses para pH entre los SM y SB
Nota. Fuente: Autores de la investigacion
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e AGV

Como se aprecia en la Figura 23, se representan los sistemas evaluados en el eje
“X”y los valores de AGV en el eje “Y”, los resultados obtenidos mediante la prueba
de U de Mann-Whitney son menor a 0,05; es decir se rechaza la hipotesis nula 'y se
acepta la hipotesis alternativa, con lo que se determina estadisticamente
diferencias significativas entre ambos SD, evidenciando el SB produce ligeramente
mayores niveles de acidos grasos volatiles (mg/L) con mayor estabilidad que en el
SM, lo que concuerda con lo reportado por Ashley & Hurst (1981); Speece & Parking
(1983) que establecen que la concentracion de AGV no debe exceder de los
500mg/L para el desarrollo 6ptimo del proceso metanogénico. De similar manera
los valores minimos del SB de la presente investigacion son analogos a los

reportados por Guardia (2012) en su estudio de DA en SB.
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Figura 23. Comparacion de gréficas de caja para AGV entre los SM y SB
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

Los valores atipicos que se evidencian de acuerdo en la Figura 23, no son

significativos.

Tabla 11.
Pruebas de Moses para AGV

Resumen de prueba de hipdtesis

Hipétesis nula Test Sig. Decisién
1 Elintervalo de AGV es el mismo entre  Prueba Moses de reaccion extrema de 1,000' Retenerla
las categorias de Sistema. muestras independientes hipotesis nula.

Se muestran las significancias asintdticas. El nivel de significancia es ,05.
1Se muestra la significancia exacta para esta prueba.
Nota. Fuente: Autores de la investigacion
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De acuerdo a la prueba de Moses de la Tabla 11, los valores atipicos del sistema

no son significativos.

Prueba Moses de reaccion extrema de muestras independientes

Grupo d trol
600,001 [ NI—UQF?]D B Ccontro
57 Grupo experimental
500,00 6160 B =g
638 109
8
400,00 62
-
=
E 300,00
200 00
100,00
0,00 T I
S SB
Sistema
Figura 24. Comparacion de graficas en prueba de Moses para AGV entre los SM y SB
Nota. Fuente: Autores de la investigacion
e FOSTAC

Como se aprecia en la Figura 25, se representan los sistemas evaluados en el eje
“X”y los valores de FOSTAC en el eje “Y”, los resultados obtenidos mediante la
prueba de U de Mann-Whitney son menor a 0,05; es decir se rechaza la hipotesis
nula y se acepta la hipétesis alternativa, con lo que se determina estadisticamente
diferencias significativas entre ambos SD, Sin embargo los mejores valores de la
relacion de FOSTAC fueron efectuadas en el SB situdndose entre 0,42 a 0,60 lo
que concuerda con Lossie & Pitz (2011); Failla & Restuccia (2014) en donde
mencionan que los rangos de FOSTAC es considerado estable cuando se
encuentra entre 0,4 a 0,6 debido a que permite detectar a tiempo los problemas del
proceso, hasta el inminente vuelco de la fase biolégica del digestor, con lo que

pueden tomarse contramedidas inmediatamente.
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FOSTAC

Sistema

Figura 25. Comparacion de pruebas U de Mann-Whitney para FOSTAC entre los SMy SB
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

Los valores atipicos que se evidencian de acuerdo en la Figura 25, no son

significativos.

Tabla 12.
Pruebas de Moses para FOSTAC

Resumen de prueba de hipétesis

Hipdtesis nula Test Sig. Decision
1 Elintervalo de FOSTAC es el mismo  Prueba Moses de reaccién extrema 1,604E- Rechazar la
entre las categorias de Sistema. de muestras independientes 33" hipdtesis nula.

Se muestran las significancias asintéticas. El nivel de significancia es ,05.
1Se muestra la significancia exacta para esta prueba.
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

De acuerdo a la prueba de Moses de la Tabla 12, los valores atipicos del sistema
no son significativos.

Prueba Moses de reacciéon extrema de muestras independientes
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Figura 26. Comparacion de graficas en prueba de Moses para FOSTAC entre los SM y SB
Nota. Fuente: Autores de la investigacién
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4.5.2. VARIABLES DE SEGUIMIENTO SEMANAL

e Supuesto de Normalidad

Como se evidencia en la Tabla 13, segun la prueba de normalidad de Shapiro Wills,

la remocién de DQO solo sigue una distribucion normal en el SM a diferencia que

en concentracion de metano se presenta una distribucion normal en ambos SD.

Tabla 13.
Pruebas de Normalidad para variables con seguimiento semanal
Shapiro-Wilk
Sistema Estadistico gl Sig.
SM 0,936 13 0,406
Remocién DQO
SB 0,851 13 0,029
SM 0,960 13 0,756
Concentracion de metano
SB 0,870 13 0,053

*, Este es un limite inferior de la significacion verdadera.
a. Correccion de la significacion de Lilliefors

No son significativamente diferentes (p>0,05)

Nota. Fuente: Autores de la investigacion

e Supuesto de Homogeneidad de Varianza
Como se evidencia en la Tabla 14, segun la prueba de homogeneidad de varianza,

resulto significativa para la remocién de DQO, a diferencia de la concentracion de

metano que no presento diferencia significativa.

Tabla 14.
Prueba de Homogeneidad de Varianza para variables con seguimiento semanal

Levene
Estadistico gl gl2 Sig.
Remocion DQO 7,658 1 24 0,011
Concentracion de metano 0,829 1 24 0,371

No son significativamente diferentes (p>0,05)
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

La remocion de DQO no cumple con los supuestos de normalidad y homogeneidad

de varianza por lo cual se utiliza una prueba no paramétrica de La prueba U de
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Mann-Whitney, en cambio la concentracion de metano cumple con ambos
supuestos por tal antecedente se utiliza una prueba paramétrica de ADEVA.
En la Tabla 15 de resumen de los ADEVA se detalla que uno de los sistemas (SM

0 SB) provocan cambios altamente significativos en la remocion de DQO.

Tabla 15.
Prueba de U de Mann-Whitney para remocion de DQO

Resumen de prueba de hipétesis

Hipétesis nula Test Sig. Decision
1 Ladistribucién de Remocién.DQO es la Prueba U de Mann-Whitney de ,002'  Rechazar la
misma entre las categorias de Sistema. muestras independientes hipotesis nula.

Se muestran las significancias asintdticas. El nivel de significancia es ,05.
1Se muestra la significancia exacta para esta prueba.

No son significativamente diferentes (p>0,05)

Nota. Fuente: Autores de la investigacion

e Remocion de DQO

Como se aprecia en la Figura 27, se representan los sistemas evaluados en el eje
“X”y los valores de remocion de DQO en el eje “Y”, los resultados obtenidos
mediante la prueba de U de Mann-Whitney son menor a 0,05; es decir se rechaza
la hipotesis nula y se acepta la hipétesis alternativa, con lo que se determina
estadisticamente diferencias significativas entre ambos SD, por lo tanto, se
evidencia que existe mayor remocién de DQO en el SB lo que coincide con lo
mencionado por Guardia (2012) determinando que un SB es méas eficiente que un
SM.
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Figura 27. Comparacién de gréficas de caja para Remocién de DQO entre los SM y SB
Nota. Fuente: Autores de la investigacion
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En la Tabla 16 de resumen de ADEVA se explica que uno de los sistemas (SM o

SB) provocan cambios altamente significativos en la concentracién de metano.

Tabla 16.
Prueba de ADEVA para concentracién de metano.

Resumen de prueba de hipétesis

I\:,L:igt;g: c?xlajnggs Gl Media cuadratica F Sig.
Tratamientos 193,885 1 193,885 16,501 0,000
Error 282,000 24 11,750
Total 475,885 25

Se muestran las significancias asintéticas. El nivel de significancia es 0,05
Nota. Fuente: Autores de la investigacion

e Concentracién de metano

Como se aprecia en la Figura 28, se representan los sistemas evaluados en el eje
“X”y los valores de concentracion de metano en el eje “Y”, los resultados obtenidos
mediante la prueba de ADEVA son menor a 0,05; es decir se rechaza la hipétesis
nula y se acepta la hipétesis alternativa, con lo que se determina estadisticamente
diferencias significativas entre ambos SD, evidenciando que el SM produce
ligeramente mayor concentraciones de metano que en el SB, sin embargo el
rendimiento de Metano es superior en el SB y los resultados concuerda con valores
similares reportados por Dinsdale et al. (1997); Scano et al. (2014) entre 45 a 60%,
siendo asi que ambos sistemas son considerados combustibles segun Varnero
(2011), el cual indica que valores por encima de 45% de concentracion de metano

son inflamables.

54

53

% de CHa

Sistema

Figura 28. Comparacion de medidas para concentracion de metano entre los SMy SB
Nota. Fuente: Autores de la investigacion



CAPITULO V. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. CONCLUSIONES

1.

Se logré modelar las principales caracteristicas fisicoquimicas del agua residual
de la industrial de café instantaneo con una similitud del 86% con respecto al
agua residual de este tipo de industria de café soluble.

El SB tuvo un incremento de produccion de metano del 70% en relacién al SM.

3. Se identificé que las mejores condiciones de operacion se desarrollaron en el

SB con pH (6,38-8,0), FOSTAC (0,42-0,60), AGV(160-423mg/l), remocién DQO
(61-85%).

5.2. RECOMENDACIONES

1.

Implementar la autorregulacién del pH para la disminucion de la cantidad de
valores atipicos dentro de la produccion de metano.

Utilizar el SB con el propdsito de incrementar la produccién de metano tomando
como base el sustrato de agua residual de la industria del café.

Replicar el principio de esta investigacion en otros procesos agroindustriales
tales como extraccién de aceite de palma africana, bagazo de cafia de azucar,
suero lacteo, entre otros; para establecer un proceso biotecnolégico que permita

aprovechar su alta carga contaminante.
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ANEXOS



Anexo 1. Diagrama de proceso para la obtencién de café soluble
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Nota. Fuente: El café C.A., 2018.

Anexo 2. Reactores anaerobio SM y SB.

Nota. Fuente: Autores de la investigacion
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Anexo 3. Resumen de la aplicacion de la digestién anaerobia para el tratamiento de algunos residuales agroindustriales

OLR HRT Operacion

Tipo de residual Configuracién (kgCOD Temperatura  Eficienciade  Referencias
(d) 8

m-3 d-1) (%)
Industria del CSTR+UAF 20 74 Mesofilico % Ghosh et at. (1985)
refresco
Residuos de acelle 5 osTR - Mesofico 85 Ng et al. (1985)
de palma
Residuos de frutas  CSTR - hibrido . N
y vegetales UASB-FA - Mesofilico 75 Mtz-Viturtia et al. (1989)
Agroindustrial UAF+UASB 11 21 Mesofilico 90 Vinas et al. (1993)
Fécula de trigo - 20 - - 99 Yanagi et al. (1994)
Residuos de cafla 5 csTR 51 - Temoflico 63 Yeoh et al. (1997)
de azucar
Residuos de 17 Mesofilico 87 Raynal et al. (1998)
vegetales
Residuos de 79 . - 70 Lee et al. (1999)
alimentos
Residuos de CSTR - hibrido . .
alimentos UASB-UAF - Mesofilico 96 Paixao et al. (2000)
Residuales de 2 UASB 25-39 - Mesofico 90 Ahn et al. (2001)
cerveceria
Residuos de fiulas  correnseR 16 - Mesofiico 96 Bouallagui et al. (2004)
y vegetales
A.gu'a.re3|dual CSTR + UASB 021 Mesofilico 90 Diamantis y Aivasidis
sintética (2007)
Residuos de patata , op 19 Mesofiico : Parawira et al. (2008)
y remolacha
Mezcla de residuos 2 CSTR 45-55 19 Mesofilico 75-85 Dareioti et al. (2009)
Residuos sdlidos 5 norp 0822 & Mesofiico 60,5 Rincon et al. (2010)
de oliva 142.9
O]we oil mil and 2 CSTR 20 7.8 Mesophilic 912 Caramillo y Rincén
winery wastewater (2012)
Residuales del Termofilico-
procesamiento de 2 UASB 20 0,25 o 98 Jung et al. (2012)
café Mesofilico

ASBR (Anaerobic Sludge Bed Reactor): reactor de lecho de lodos anaerobio; CSTR (Continuously Stirred Tank Reactor):
reactor anaerobio completamente mezclado; UAF (Upflow Anaerobic Filter): filtro anaerobio de flujo ascendente; UASB
(Upflow Anaerobic Sludge Blanket): reactor de lecho de lodos y flujo ascendente; OLR (organic loading rates): cargas
organicas volumétricas; HRT (Hydraulic Retention Time): tiempo de retencion hidraulico.

Nota. Fuente: Adaptado de Guardia, (2012)



