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RESUMEN

La biomasa aprovechada en una celda de combustible es una opcion como fuente de
energia alternativa. Dentro de las multiples formas en que se puede usar la biomasa estan
las celdas de combustible microbianas vegetales que producen electricidad in situ y en las
que es posible aprovechar sus procesos para el tratamiento de aguas residuales
simultdneamente. La accion metabdlica de los microorganismos representa uno de los
mecanismos principales para la remocion de contaminantes en un humedal artificial, a la
vez que se puede obtener una corriente eléctrica aprovechable por medio de un sistema
electroquimico. El objetivo de esta investigacion fue determinar el tipo de reactor, de
acuerdo con su modo de operacion en flujo continuo o intermitente, que mejor desempefio
presentara en la produccion de electricidad y la remocion de materia organica. El factor
variable que determind las etapas experimentales fue el cambio de resistencia eléctrica
(circuito abierto, 5600, 1000, 560 y 10 ohm) en el circuito externo. Se dio seguimiento a los
pardmetros eléctricos en el sistema experimental como conductividad eléctrica, voltaje en
circuito abierto, corriente y potencia eléctrica considerados como variables de respuesta. Se
evaluo la influencia de pardmetros indicadores de la calidad del agua en la entrada y salida
de los reactores: materia organica medida como demanda quimica de oxigeno, DQO,
nitrégeno total, sulfatos, pH, temperatura, conductividad eléctrica y oxigeno disuelto. Los
resultados obtenidos sugieren que el reactor operado en modo por lotes en las diferentes
etapas experimentales permite una mayor remocidn de materia organica (promedio 94%),
mientras que el reactor operado en modo continuo con la especie vegetal tiene una densidad
de potencia de 18.12 mW/m?, que es 1.6 veces mas que la potencia producida por el reactor
por lotes. La etapa de mayor generacion de densidad de potencia ocurrié con la conexion de
una resistencia externa de 5600 ohm en modo continuo, lo que indica una influencia del
cambio de la resistencia externa, la influencia del crecimiento de la planta y la posible
inadaptacion de los microorganismos electrdgenos al cambio de resistencias eléctricas. Por
otra parte, operar en modo continuo permite obtener valores mas constantes de remocién de
materia organica y de produccion de electricidad ya que operar por lotes desestabiliza los
valores de parametros eléctricos medidos al introducir el influente al sistema reduciendo el
desempefio de la operacion de depuracion del agua lo que afectaria el posible escalamiento
posterior.

Palabras clave: Celdas de combustible microbianas vegetales, flujo continuo, flujo
intermitente, agua residual, remocion de contaminantes, produccion de electricidad
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ABSTRACT

The biomass used in a fuel cell is an option as an alternative energy source. Among the
many ways in which biomass can be used, the plant microbial fuel cells produce electricity
in situ from the biological activity of microorganisms and plants. Furthermore, artificial
wetlands can take advantage of its own processes for simultaneously to treat wastewater
and to produce electricity, implementing the plant microbial fuel cells components into it.
The metabolic action of microorganisms represents one of the main mechanisms for the
removal of contaminants in an artificial wetland, while an electric current can be obtained
through an electrochemical system. The aim of this research was to determine which
reactor, whether a continuous or intermittent flow reactor has a better performance on
power generation and organic matter removal. The variable factor that determined the
experimental stages was the electrical resistance value in the external circuit (open circuit,
5600, 1000, 560 and 10 ohm). Electrical parameters were followed up in the experimental
system: electrical conductivity, open circuit voltage, current and electrical power; they were
considered as response variables. The influence of water quality indicators at the input and
output of reactors was evaluated according to: organic matter measured as chemical oxygen
demand, total nitrogen, sulfates concentration, pH, temperature, electrical conductivity, and
dissolved oxygen. Results indicate that reactors operating in batch mode throughout the
experimental stages rendered a higher organic matter removal (average 94%), while the
reactor operated in continuous mode with plant species had a power output of 18.12
mW/m?, which is 1.6 times more than the power produced by the batch reactor. The highest
generation stage of power density occurred during the 5600 ohm of electrical resistance
connection in continuous mode, indicating an influence of the external resistance change,
the influence of plant growth and the possible maladjustment of the electrogenic
microorganisms to the change of electrical resistance. On the other hand, operating the
reactors in a continuous mode leads to stable organic matter removals and power
production. In contrast, operating in batches destabilizes the electrical parameters values
measured when the reactor is emptied and filled rendering not such a good operation during

scaling up

Key Words: Plant microbial fuel cells, continuous flow, intermittent flow, wastewater,

pollutants removal, electricity production
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CAPITULO 1. INTRODUCCION

1.1. PROBLEMATICA

Debido a los problemas de contaminacion ambiental y calentamiento global existe la
necesidad de implementar tecnologias alternativas para la produccion de electricidad con el
fin de minimizar la emision de gases de efecto invernadero producidos por el uso de
combustibles fésiles (André et al., 2012).

1.1.1. Sector energético-eléctrico

Segun la Comision Econdmica para América Latina y el Caribe, CEPAL (Coviello y
Altomonte, 2003), las fuentes de energia se clasifican en primarias y secundarias. Las
energias primarias son las que se obtienen de la naturaleza de forma directa o después de un
proceso de transformacion, por ejemplo: petréleo crudo, el gas natural, la hidroenergia, la
lefia, el carbon mineral, los condensados, la nucleoenergia, el bagazo de cafia, la
geoenergia, la energia edlica, la energia solar y el biogas. Las energias secundarias
conocidas también como Uutiles o finales son las que se obtienen mediante la transformacion
de las fuentes de energia primarias para la produccion de energéticos en centros de
transformacion; las principales energias secundarias son el coque de carbén, el coque de
petroleo, el gas licuado de petréleo (gas LP), las gasolinas y naftas, el queroseno, el diésel,
el combustoleo, el gasoleo, el gas seco, el etano, la electricidad y los gases industriales
derivados del carbdn. Los energéticos secundarios van directamente al consumidor final:
industria, transporte, comercio, servicios y hogares (Coviello y Altomonte, 2003). A su vez,
la energia primaria se clasifica en energias renovables y no renovables. Las fuentes
renovables de energia son las que provienen de procesos permanentes y naturales con
posibilidades técnicas de ser explotadas econémicamente. Estas fuentes de energias son
inagotables a una escala humana, debido a que se regeneran por medios naturales. En
México las principales fuentes renovables de energia son la hidroenergia, la geoenergia, la
energia eolica, la solar y la biomasa. Las fuentes primarias de energia no renovables son las
que se extraen de depdsitos geoldgicos formados mediante biomasa y se encuentran en
cantidades limitadas, las cuales no podrian sustituirse después de haberse consumido su
totalidad. Entre este tipo de energias se encuentran los combustibles fésiles y los
combustibles nucleares, asi como los combustibles secundarios producidos a partir de un
combustible fosil (SENER, 2015a).
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La electricidad es una de las formas de energia mas utilizadas en el mundo. Se usa en
diversos sectores que influyen significativamente en el desarrollo econémico de los paises;
por ejemplo, para satisfacer las necesidades de iluminacién de los pobladores. Es esencial
para el abastecimiento de alimentos, el sector de las comunicaciones, el transporte y el
desarrollo industrial. En México, se utiliza un gran porcentaje de energia primaria no
renovable para producir electricidad como una energia secundaria. De acuerdo con la
SENER (2015a), las centrales eléctricas son los centros de transformacién que mayores
pérdidas energéticas tienen, debido a las fugas energéticas que sufren los equipos en estas

instalaciones, al pasar de un energeético primario o secundario a electricidad.

Para el afio 2015, la produccion de electricidad fue de 1,117.26 PJ. Esto representd un
aumento del 2.3% con respecto al del afio 2014. Las centrales eléctricas publicas aportaron
55.4%, los productores independientes el 29.4% mientras que la autogeneraciéon de
electricidad participé con 15.2% lo que representa un aumento de este ultimo sector del
10.9% comparado con el afio 2014 (SENER, 2015a).

1.1.2. Electricidad y sus fuentes

La transformacion para obtener electricidad en México se hace a partir de fuentes fésiles y
fuentes no fosiles. En las fuentes fosiles se encuentra el carbdn, la termoeléctrica
convencional, el ciclo combinado, el turbogéas, la combustion interna y la dual, mientras
que en las fuentes no fosiles se encuentran la hidroeléctrica, la geotermoeléctrica, la
eoloeléctrica y la nuclear. La obtencion de energia eléctrica en México para el afio 2015 fue
de 895.46 PJ, lo cual indic6 un aumento del 3.12% con respecto a la registrada en el afio
2014 (SENER, 2015a). Esta produccion se representa en la Figura 1-1, de acuerdo con el

tipo de fuente de energia para el afio 2015.

Cada fuente de energia, fésil o no fésil, utilizada para la generacion de electricidad tiene
caracteristicas diferentes con respecto a su origen y a su proceso para la conversion. Cada
una de estas formas presenta ventajas y desventajas desde el punto de vista econémico,
ambiental y social. Para transformar la energia a partir de fuentes no fosiles, por ejemplo,
en centrales térmicas, por cada 100 litros de agua utilizados en México, se emplean casi 5
litros, 4 de aguas superficiales y 1 del subsuelo. En el 2014, el 85% de energia eléctrica se

gener0 en centrales térmicas y el 15% restante en hidroeléctricas (Numeragua, 2015).
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Estructura de la produccion de electricidad, 2015

Energia
nuclear
4.0%

Biocombustibles/ Geotérmica
otros T 2.0%
Solar/eélica/otras

Figura 1-1. Estructura de la produccion de electricidad en México (SENER, 2015b)

1.1.3. Saneamiento de aguas residuales en zonas rurales

De acuerdo con el Censo de Poblacién y Vivienda 2010 del INEGI (2011), México contaba
con una poblacion total de 112,336,538 habitantes. De éstos 25,834,979 (23%) se asentaban
en 188,593 localidades con una poblacion de hasta 2,500 habitantes. En 2010, la cobertura
promedio a nivel nacional del servicio de agua potable fue del 90.9%. La cobertura en
zonas urbanas fue de 95.59% y en zonas rurales del 75.7%. En cuanto al alcantarillado, la
cobertura nacional promedio fue del 89.6%. En las zonas urbanas es de 96.27% y en las
zonas rurales de 67.7%, lo que significa que s6lo 17.5 millones de habitantes en zonas
rurales tienen este servicio: 10.43 millones de habitantes descargan a fosas sépticas (40.4%
de la poblacién rural) y 7.06 millones de habitantes (27.3%) descargan a redes de
alcantarillado. De la poblacién rural, 8.34 millones (32.3% de la poblacién) no cuentan con
servicio alguno de saneamiento (CONAGUA, 2013).

El saneamiento para la poblacion rural considera la construccion de fosas sépticas secas o

hamedas unifamiliares y/o comunales, las que en muchos casos son simples pozos Ilamados

pozos negros y en otros son fosas sépticas formales, construidas por la poblacién. También

incluye letrinas ecoldgicas construidas o suministradas a través de los programas de apoyo

federales, estatales y/o municipales e internacionales, programas gque han sido desarrollados
18



en forma extensiva, pero ain insuficiente dada la magnitud del niamero de localidades. En
el caso de las fosas humedas, con frecuencia el efluente de estas unidades sin tratamiento
posterior, escurre hacia pequefias parcelas o zonas de infiltracion natural y, en muchos
casos, termina por descargar en arroyos u otros cuerpos receptores naturales donde con
frecuencia da origen a diversos problemas de salud publica y malos olores, situacion que
requiere ser solucionada dentro de los planes de saneamiento (CONAGUA, 2013). Las
poblaciones rurales que cuentan con red de alcantarillado requieren que sus aguas se
colecten y conduzcan a sistemas de tratamiento completos en comparacion con el que
representan las fosas septicas. En pequefias localidades que cuentan con red de

alcantarillado la disposicion que mas se practica es:

 La descarga de las aguas residuales a hondonadas o accidentes topograficos naturales
donde el agua se infiltra, evapora y/o escurre causando malos olores y la presencia de

vectores dafiinos, ademas de la posible contaminacion a mantos acuiferos.

» La descarga a diversos cuerpos de agua naturales, donde se produce contaminacion
ademés de limitar los usos del agua y propiciar una fuente potencial de enfermedades
gastrointestinales.

En México, a través del Programa para la Sostenibilidad de los Servicios de Agua Potable y
Saneamiento de Comunidades Rurales (PROSSAPYS), hasta el afio 2010, se construyeron
291 plantas pequefias de tratamiento de aguas residuales que, en suma, logran una
capacidad total instalada de 996.2 L/s. Sin embargo, solamente operan a la mitad de su
capacidad tratando 591 L/s aguas residuales. La capacidad individual de tratamiento de
estas plantas varia de 0.2 a 11 L/s (CONAGUA, 2013).

1.2. TRATAMIENTO DE AGUA RESIDUAL CON GENERACION DE
ELECTRICIDAD

La biomasa aprovechada en una celda de combustible es una opcién como fuente de
energia alternativa. Dentro de las multiples formas en que se puede usar la biomasa estan
las celdas de combustible microbianas vegetales (en adelante, CCMV) que producen
electricidad in situ y en las que es posible aprovechar sus procesos bioquimicos para el
tratamiento de aguas residuales simultaneamente. Por otro lado, la accion metabodlica de los

microorganismos representa uno de los mecanismos principales para la remocion de

19



contaminantes en un humedal artificial, a la vez que se puede obtener una corriente

eléctrica aprovechable por medio de un sistema electroquimico (Salinas-Juarez, 2016).

Disefiando a la celda de combustible microbiana vegetal como un humedal artificial es
posible tener produccién de electricidad y tratamiento de agua residual en el mismo sistema
biolégico y, de esta forma, se constituye un humedal artificial asistido
electroquimicamente. Se ha demostrado que en una CCMV la electricidad puede ser
producida a partir de la materia organica proveniente de especies vegetales, sin embargo,
esta tecnologia esta en desarrollo y requiere un mayor estudio para que su implementacién
sea sostenible (Helder et al., 2013).

El panorama mostrado en los parrafos anteriores, con respecto a la situacion de
saneamiento en pequefias comunidades rurales y las fuentes no renovables para la
produccion de electricidad, motiva el planteamiento del presente proyecto de tesis en el que
se busca hacer mas eficiente un sistema de tratamiento de aguas residuales por medio del
cual, ademas de tratar el agua residual de una poblacién, se produzca electricidad. Este
proyecto consiste en el estudio de humedales artificiales para el tratamiento de aguas
residuales a escala de laboratorio, en los que se instalan los componentes principales de una
celda electroquimica. Por medio de esta tecnologia se ha logrado producir potencia
eléctrica y tratar agua residual en sistemas a escala de laboratorio (Erazo-Cortés, 2015;
Salinas-Juarez, 2016). La estimacion de la potencia eléctrica que se podria producir con
estos sistemas considerando los resultados obtenidos, muestra que estos dispositivos
prometen una solucién alternativa para comunidades en los que el suministro eléctrico

representa un costo muy alto (Salinas-Juarez, 2016).

Para el desarrollo de esta innovadora tecnologia se requiere la evaluacién de las variables
que intervienen en el proceso con el fin de determinar las mejores condiciones de operacién
para alcanzar una mayor produccion eléctrica en ese proceso. Entre esas variables se
encuentra la influencia del modo de operacion en los reactores, es decir, empleando un flujo
continuo o intermitente. Dado que los microorganismos son un componente fundamental en
estos sistemas, el modo de operacidn de los reactores, influird de manera determinante en el
desarrollo de comunidades microbianas en los reactores. Ademéas de la necesidad de
colonias microbianas estables, fuertes y saludables, los procesos de transporte en el interior
de los reactores, originados por el modo de operacion son otro aspecto determinante en el

funcionamiento del reactor como celda electroquimica.
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1.3. OBJETIVO GENERAL

Determinar el tipo de reactor de acuerdo con su modo de operacion, en flujo continuo o
intermitente, que mejor desempefio presente en la produccion de electricidad y la remocion

de materia organica.

1.4. OBJETIVOS PARTICULARES

a) Plantear la configuracion del sistema de reactores experimentales.

b) Evaluar los parametros de produccién eléctrica bajo diferentes condiciones de tipo de

flujo de operacion y de resistencia eléctrica externa.

c) Evaluar los parametros indicadores de calidad del agua en la entrada y salida de los

reactores bajo diferentes condiciones de operacion.

d) Evaluar los fenémenos bioldgicos de nitrificacion y desnitrificacion en el interior de los

reactores y su influencia en la generacion de electricidad.

1.5. METAS

- Construccion del sistema experimental a escala de laboratorio utilizando la especie
vegetal Typha latifolia. Como agua residual de alimentacion se utilizara agua sintética.

- Evaluacion del desempefio de dos sistemas experimentales en la produccion de
electricidad. La diferencia entre los sistemas experimentales consiste en el tipo de reactor:

continuo y por lotes.

- Evaluacion del desempefio de los sistemas experimentales en la depuracion de agua
residual por medio de la medicion de la materia organica medida como DQOxgtal, itrégeno

en sus formas NH4", NO3", NO2" y concentracion de sulfatos.
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CAPITULO 2. FUNDAMENTOS

2.1. HUMEDALES

Los humedales son sistemas naturales de agua, con vegetacion sumergida, vegetacion
flotante y/o vegetacion emergente y zonas con nivel freatico cercano a la superficie, en los
que el sedimento se mantiene saturado de agua durante un largo periodo de tiempo cada
afio. En estos sistemas se desarrollan especies vegetales, animales y microorganismos.
Estos ultimos, a través de procesos bioquimicos, son capaces de depurar el agua eliminando

una gran cantidad de sustancias organicas y quimicas (Mitsck y Gosselink, 2000).

Los humedales pueden presentarse como marismas, pantanos, ciénegas o superficies
cubiertas de agua, sean éstas de régimen natural o artificial, permanentes o temporales,
estancadas o corrientes, dulces, salobres o saladas, incluidas las extensiones de agua marina
cuya profundidad en marea baja no exceda seis metros (Ramsar Convention, 1971). En
México, se han contabilizado conforme al Inventario Nacional de Humedales del 2012 més
de 9,924,624 ha de humedales (SEMARNAT, 2015) lo que corresponde a 1,642 sitios
potenciales ubicando a México como el segundo pais a nivel internacional que poseen
humedales. Se considera que México cuenta con el 6.52% de superficie de humedales del

total de su territorio (Torres et al., 2005).

Debido a las caracteristicas de depuracion del agua que los humedales mantienen se ha
tratado de aprovechar al maximo su uso. Los humedales que se construyen especificamente
para depurar aguas residuales han recibido una gran cantidad de nombres a nivel mundial,
entre los cuales la nomenclatura mas utilizada es “Humedales artificiales” o “Humedales

construidos” (Hernandez, 2010).

2.2. HUMEDALES ARTIFICIALES

Los humedales artificiales (HA de aqui en adelante), de acuerdo con la Agencia de
Proteccion Ambiental de los Estados Unidos (EPA, 2000), son “sistemas artificiales de
tratamiento de aguas residuales que consisten en estanques de poca profundidad (por lo
general menor de 1 m de profundidad) o canales donde han sido plantadas especies
vegetales acuaticas que contienen microorganismos los cuales, mediante procesos
bioquimicos provocan un tratamiento de las aguas residuales”. Tipicamente constan de

arcilla impermeable o revestimientos sintéticos y tienen estructuras de ingenieria para
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controlar la direccion del flujo, el tiempo de residencia hidraulico y el nivel del agua.

Dependiendo del sistema pueden 0 no contener un medio poroso “inerte” como roca, grava

0 arena.

Los principales componentes de un HA son (Sundaravadivel y Vigneswaran, 2013):

1)

2)

3)

4)

Vegetacion: Las especies vegetales juegan un papel importante en muchos de los
procesos fisicos, quimicos y bioldgicos que se efectian en un humedal. Los tallos
de las plantas aumentan la superficie en el rizoma para el desarrollo de biopeliculas.
Los tejidos vegetales permiten la colonizacién de algas y las raices que estan
enterradas en el medio de soporte proporcionan los nutrientes para el desarrollo de

microorganismaos.

Suelo, sedimento, sustrato o medio de soporte: Ademas de ser el medio de soporte
para la vegetacion, los medios usados funcionan como el principal almacenamiento
de todos los componente bidticos y abiodticos que existen en el HA. Ademas, gravas
gruesas proporcionan un area superficial importante para el desarrollo de los

microorganismos y promueven la sedimentacion de sélidos en suspension.

Columna de agua: ElI mantenimiento de una columna de agua es un requisito
importante en los HA ya que el agua proporciona el ambiente para que se den las

funciones ecoldgicas que ocurren en el sistema.

Organismos vivos: La presencia de macroorganismos como vertebrados e
invertebrados pueden no ser esenciales en los HA, sin embargo, los
microorganismos juegan un papel importante para efectuar la depuracion de las

aguas residuales.

En general, los patrones de flujo son importantes en la definicion de los humedales

artificiales que han sido utilizados (Kadlec y Wallace, 2009; Navarro-F. et al., 2015):

1)

Flujo superficial (HAFS): El agua circula por encima del medio de soporte
continuamente y se favorecen las condiciones aerobias al estar el agua expuesta

directamente a la atmosfera.
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2) Flujo subsuperficial horizontal (HAFSSH): El agua circula horizontalmente a través
del medio de soporte de manera continua y se favorecen las condiciones anaerobias

al mantenerse el nivel del agua por debajo de la superficie.

En ambos tipos el flujo del agua puede ser vertical u horizontal o incluso hibrido
(combinacién de flujos vertical y horizontal) (Navarro-F. et al., 2015). Los humedales
artificiales constituyen uno de los procesos de tratamiento bioldgico para aguas residuales
donde la interaccion de los microorganismos con respecto del consumo de los sustratos es
fundamental. Estos procesos pueden ser aprovechados para generar una corriente eléctrica

tal como sucede con una celda de combustible que sera definida en el siguiente apartado.

2.3. CELDAS DE COMBUSTIBLE MICROBIANAS

Las celdas de combustible microbianas (CCM) son dispositivos que utilizan bacterias como
catalizadores para oxidar materia organica e inorganica y producir una corriente eléctrica.
Los electrones producidos por las bacterias a partir de estos sustratos orgéanicos e
inorganicos se transfieren al anodo y fluyen hacia el catodo por un material conductor que
incluye una resistencia eléctrica dentro del circuito. El esquema representativo de una CCM
se muestra en la Figura 2-1 (Modificado de Logan et al., 2006). Los principales elementos
de una CCM son:

1) Anodo: Los materiales con los que se construyen los anodos deben ser conductores
eléctricos, compatibles con los microorganismos que interaccionan para la

transferencia de electrones y deben ser quimicamente estables (He et al., 2005).

2) Catodo: Es el electrodo donde se dan los procesos de reduccién, donde el oxigeno
es el aceptor de electrones méas adecuado debido a su alto potencial de oxidacion,
disponibilidad, bajo costo y sostenibilidad. En estas reacciones no existe un desecho
quimico como tal, ya que el agua se forma como el Unico producto final. La
eleccion del material del catodo afecta de manera importante el desempefio de la
CCM (Cheng et al., 2006).

3) Un tipo de disefio de CCM utiliza una separacion entre los compartimentos del
anodo y del catodo, generalmente a través de una membrana de intercambio de
iones. Las configuraciones de las CCM que se exceptlan para utilizar membranas

son los sistemas separados de forma natural, como los denominados “Celdas de
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combustible vegetal” o los que especialmente son disefiados con un solo
compartimiento como las CCM sencillas (single MFC en inglés) o las celdas sin

membranas (membraneless en inglés) (Liu y Logan, 2004).

Mo A
F VVVV g

Hzoa\ e Figura 2-1. Principio de
\ operacion de wuna celda de
A
o7/ combustible microbiana, CCM
_,H — (Modificado de Logan et al.,
Anodo /. Catodo 2006)

Membrana

En la parte del anodo se han empleado una gran variedad de sustratos para la
transformacion de energia, incluyendo acetato, celulosa, aguas residuales municipales e
industriales. En esta investigacion de tesis se utilizd agua residual sintética con acetato

como fuente de carbono.

Actualmente se ha mejorado la tecnologia y funcionamiento de las CCM con diversas
configuraciones. Sin embargo, un factor comun y que tiene gran relevancia es la formacién
de la biopelicula microbiana en el &nodo (Kim et al., 2006). Aunque existen estudios de la
ecologia microbiana de dicha biopelicula, las relaciones entre los miembros de las
comunidades microbianas y como contribuyen al flujo de electrones del anodo al céatodo,
ain no estan completamente comprendidas, asi como los mecanismos que favorecen su
formacion y los procesos metabdlicos que intervienen en su establecimiento (Lee et al.,
2003). Por otra parte, uno de los factores méas importantes para que una CCM genere una
corriente de electrones eficiente es el tipo de microorganismos que se utilizara para llevar a
cabo el proceso de degradacion de la materia organica a compuestos como CO, y H.O y la
liberacion de electrones al sistema. Para obtener microorganismos se requiere de un
indculo, el cual puede venir de diferentes fuentes como: lodos anaerobios, aguas residuales
domésticas, aguas residuales industriales, sedimentos marinos o sedimentos acuaticos
(Falcon et al., 2009).
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Las CCM se encuentran en un proceso de investigacion y desarrollo. La investigacion que
se realiza por diversos grupos de investigacion a nivel mundial ha logrado grandes avances

en el desarrollo de esta tecnologia y ha encontrado usos alternativos (Falcon et al., 2009).

2.3.1. Aplicaciones de las celdas de combustible microbianas

El proceso de tratamiento bioelectroquimico de aguas residuales puede ser modificado por
una conexion eléctrica del anodo a un electrodo auxiliar (catodo) que desempefiard una
reaccion de reduccion. Como resultado de esta conexion eléctrica entre el anodo y el
catodo, las reacciones de los electrodos pueden ocurrir y los electrones pueden fluir del
anodo al catodo produciendo asi una corriente eléctrica (Rozendal et al., 2008). Las aguas
residuales provenientes de la industria, la agricultura y de las casas contienen materia
organica disuelta que requiere ser removida antes de ser descargada al ambiente.
Actualmente, existen diferentes procesos fisicos, bioldgicos, fisicoquimicos y quimicos
para remover los contaminantes organicos presentes en estas aguas de desecho. La mayoria
de los procesos biolégicos son tratamientos aerobios, los cuales consumen grandes
cantidades de energia en el proceso de aireacion. Sin embargo, el tratamiento de aguas
residuales ha empezado a ser reconocido como una fuente renovable para la produccion de
electricidad lo cual podria emplearse para el mismo proceso de tratamiento de efluentes
(Aelterman et al., 2006).

2.4. HIDRAULICA EN LOS HUMEDALES ASISTIDOS
ELECTROQUIMICAMENTE

El agua es el medio mdvil dentro del humedal que se encarga del transporte de los
contaminantes y en la cual se llevaran a cabo diferentes procesos que, por una parte,
realizaran la depuracién de los contaminantes y, por otra, llevaran a efecto los procesos de
intercambio electrénico con las bacterias. Es por ello que el estudio de la hidraulica de este
sistema (flujo intermitente o continuo) es de gran importancia y es un factor de disefio
primario a considerar para definir el éxito o fracaso del funcionamiento correcto del
humedal (Lara, 1999).

El agua residual que entra a las diferentes configuraciones de humedales tendra diversas
transformaciones o reacciones en funcién de la hidraulica que se disefie y, por consiguiente,
tendra diferentes valores de remocién de materia orgéanica. El flujo en un humedal en

principio debe superar la resistencia por friccion del mismo sistema. Esta resistencia es
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impuesta por la vegetacion, la capa de sedimentos, el medio, las raices de las plantas y los

solidos acumulados en los humedales de flujo superficial (Kadlec y Wallace, 2009).

2.4.1. Efecto de la hidraulica en los humedales

Estudios sobre la hidraulica de diferentes tipos de humedales han mostrado que las
eficiencias en la eliminacion de contaminantes en humedales artificiales dependen de las
condiciones de oxidacion-reduccion y de los gradientes que prevalecen dentro de los
sistemas (Kadlec et al., 2000). Esta remocién se ha demostrado para contaminantes tales
como el amonio ademas de una disminucién de oxigeno disuelto (Garcia et al., 2005). La
capacidad de 6xido-reduccion presente en un HAFSSH esta influenciada por diversos
factores que incluyen la carga orgéanica, el tipo de alimentacion que se dé al humedal
(continuo o intermitente), el tipo y el desarrollo de las especies vegetales y la profundidad
del agua en el humedal (Kadlec et al., 2000). Varios estudios han evaluado el efecto del
modo de operacion en condiciones de oxidacion-reduccion, rédox y la eficiencia de
eliminaciéon de un humedal tipo HAFSSH. En general, la operacion por lotes promueve
condiciones mas oxidantes porque remueve mayor cantidad de materia organica en
comparacion con los sistemas operados en régimen continuo. Algunos estudios bajo el
analisis de la comparacién de régimen de flujo han observado una eficiencia mayor para la
remocién de amonio en régimen por lotes (Tanner et al., 1999). Por otro lado, Vymazal y
Masa (2003) determinaron que los cambios en el nivel del agua en gran escala de un
HAFSSH, con variaciones de entre 8 y 15 cm, tuvieron un efecto positivo en la eliminacion
de diversos contaminantes como materia organica medida como DQO y amonio entre otros.
De acuerdo con Caselles-Osorio y Garcia (2007), una alimentacién intermitente a un
HAFSSH proporciona un ambiente de tratamiento mas oxidante en comparacién con una
alimentacidn continua y esto a su vez permite una remocion mayor de amonio. Ademas, la
presencia de una especie vegetal incrementa la remocion de materia organica medida como

DQO en un sistema alimentado por lotes.

2.4.2. Efecto de la hidraulica en una celda de combustible microbiana
vegetal

En la operacion de celdas de combustibles microbianas vegetales (CCMV) se ha observado
que la carga de materia organica en el influente afecté en gran medida el rendimiento de un

humedal utilizado como CCMV (HA-CCMV). En los reactores operados por Villasefior y
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colaboradores (2013), el aumento de la carga de DQO en el influente probablemente
aumento la posibilidad de una alta concentracion de materia organica que llegé en el
catodo. Esto provocd un aumento en la demanda de oxigeno en el catodo y limit6 la
cantidad de O disponible para reacciones de reduccion del oxigeno necesarias. Ademas,
con base en trabajos realizados en los LIQAYQA para comparar reactores empacados con
grafito y otro grupo empacados con tezontle (Salinas-Juarez et al., 2016), se observo que un
aumento de la DQO puede promover el desarrollo de una biopelicula heterotrofica sobre el
catodo y esto puede limitar la transferencia de electrones (Freguia et al., 2008) por lo que se
cuestiona el modo de operacion de los reactores que mejor desempefio tengan en la
produccién de electricidad. En un HAFSSH-CCMYV operado por Villasefior et al. (2013) se
utilizé una capa de bentonita para separar la parte baja de la region que contiene la fase
anaerobia y la parte superior catodica. A medida que la materia organica medida como
DQO del influente aument6 de 560 mg/L a 1,100 mg/L la concentracién de oxigeno
disuelto en el catodo se redujo de 2 mg/L a una cantidad insignificante y se vio reflejado en
una gran caida en el potencial de la celda a partir de un valor medio de 700 mV por debajo
de 200 mV.

Inicialmente, las CCMV no se disefiaron con una configuracion similar a la de los
humedales artificiales debido a que s6lo tenian una entrada y no una salida de agua
residual. Al momento de considerarse como un humedal se le dio la atencién al flujo de
alimentacion ya que este parametro influird en los microorganismos y en el transporte de
las particulas cargadas. La configuracion de los reactores y la hidraulica utilizados afectara
el transporte de masa en el reactor, entendiendo como masa a la materia organica,
nutrientes, microorganismos y particulas cargadas. El objetivo es mantener la materia
organica exclusivamente en el anodo y el O2 Unicamente en el catodo, la configuracion y la

hidraulica en el reactor ayudaran a que esto se logre.

Con estas bases, en el siguiente capitulo se presenta la metodologia seguida en esta

investigacion para alcanzar los objetivos planteados.
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CAPITULO 3. METODOLOGIA

Para determinar el tipo de operacion del reactor que permitiera un mejor desarrollo de los
microorganismos electroquimicamente activos y se llevara a cabo su funcién electrogénica,
se evaluaron dos tipos de reactor (con flujo continuo e intermitente) y se realizd la
medicion de los parametros que determinan la eficiencia del sistema eléctrico y la remocion

de materia orgéanica.

Los microorganismos llevan a cabo las reacciones bioquimicas necesarias para la
produccion de electricidad y gran parte dela remocidn de materia organica en el tratamiento
de aguas residuales en los humedales. Es por esto que es de gran importancia cuidar las

condiciones que permitan su desarrollo y proliferacion.

Las comparaciones entre los dos tipos de operacién de los reactores se hicieron con el fin
de determinar las mejores condiciones en las cuales las comunidades de microorganismos
se desarrollan y llevan a cabo sus funciones de degradacion y la liberacion de electrones ya
que el patrén de flujo determinara su disefio, especialmente en comunidades pequefias. Se
estudid la operacion del sistema en flujo continuo e intermitente en reactores separados
para analizar como el flujo afecta el desempefio eléctrico y la remocién de contaminantes

del agua residual.

3.1. CONSTRUCCION DE LOS REACTORES A ESCALA DE
LABORATORIO

Se construyeron dos conjuntos de reactores que operaron bajo diferentes condiciones de
flujo. Cada reactor simul6 un humedal artificial a escala de laboratorio en el que se
implementaron los componentes de una celda electroquimica. En este sistema experimental
se utilizo la especie vegetal Typha latifolia y fue alimentado con agua residual doméstica
preparada en el laboratorio. Estos sistemas operaron bajo condiciones de temperatura e
iluminacion ambiente ya que se colocaron en la parte exterior del Laboratorio 303 del
Conjunto E de la Facultad de Quimica de la UNAM.

3.1.1. Configuracion de los reactores
Todos los reactores tuvieron las mismas dimensiones. Fueron construidos con cilindros de

PVC con un diametro de 20 cm y una altura de 34 cm. Las dimensiones fueron tomadas con
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base en las proporciones utilizadas por Liu y colaboradores (2013) con respecto de la
proporcion ancho-alto. Se disefiaron adaptando los modelos ya trabajados en tesis
anteriores en los Laboratorios de Ingenieria Quimica Ambiental y de Quimica Ambiental
de la UNAM (Amaébilis-Sosa, 2015; Guido-Zarate, 2006; Ordufia-Bustamante, 2012). El
volumen total de cada reactor fue de 9.94 L, mientras que el volumen de trabajo o de
liquido en los reactores empacados fue de 5.30 L. Los reactores contaron con un anodo, un
catodo, colectores de corriente, una capa de fibra de polipropileno que actué como
separacion entre la parte anodica y la catddica, medio de soporte, tres puntos de muestreo y

la entrada y salida de agua.

Como se muestra esquematicamente en la Figura 3-1, la capa inferior al anodo tenia una
altura de 22 cm y estaba formada por tezontle (embolsado por la empresa Vigoro adquirido
en una tienda proveedora de productos para jardin). Esta capa se inoculé con lodo
proveniente de reactores anaerobios de lecho de lodos de flujo ascendente (UASB reactors
por sus siglas en inglés) utilizados en el tratamiento de aguas residuales de una industria
cervecera. Se depositaron 600 mL de indéculo repartidos en alturas de 6, 16 y 20 cm.
Encima de esta ultima capa se instal6 un anodo de fieltro de carbon (Luken, Tecnologia
Quimica, S.A de C.V.) de 6 mm de espesor y un didmetro de 20 cm. Encima del &nodo se
coloco una capa de 1 cm de grafito granulado M-6/40 (Luken Tecnologia Quimica, S.A de
C.V).

Posteriormente, se emplearon 200 mL de indculo y, enseguida, la raiz de la especie vegetal
Typha latifolia. Se colocé el material textil de fibras sintéticas conocido como pellén en
México que, en inglés, se describe en el articulo de Daud et al. (2015), como non woven
cloth, de manera que interpusiera una separacion fisica entre catodo y anodo. El pell6n esta
compuesto de polipropileno con un espesor de 1 mm y fue adquirido en las tiendas “Telas
Parisina”. El disco de pellén tenia 20 cm de diametro haciendo una abertura para la entrada
del tallo de la especie vegetal. Se colocé una capa de 6 cm de altura de tezontle y, por
ultimo, se instalo el catodo, constituido del mismo material que el anodo, en contacto con el
aire. Estas condiciones podrian permitir a los electrones transferidos en el catodo reaccionar
con los protones difundidos a través del reactor para mantener la electroneutralidad, asi
como con el oxigeno del aire para producir agua (Logan et al., 2006). El colector de

corriente se hizo con cable de cobre del calibre niimero 12.
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Las especies vegetales Typha latifolia para los reactores, RCP (reactor continuo con planta)
y RLP (reactor por lotes con planta), se obtuvieron del humedal artificial que se ubica en la
parte posterior de los LIQA y QA de la Facultad de Quimica de la UNAM. Se esterilizaron

aplicando al rizoma de las plantas una solucion denominada “caldo bordelés” que consiste
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en una solucidn de sulfato de cobre mas hidroxido de sodio al 1% de cada uno dejando las

raices en contacto con esta disolucién durante 12 horas.

Posterior a la esterilizacion, se incubaron dentro de un recipiente de PVC con escoria
volcanica conocida como tezontle en México y este aztequismo viene de tetl, piedra y
tzontli, cabellos, piedra ligera como los cabellos, en nahuatl, segin Cabrera (2002), durante
3 dias a 25°C. Se plantaron en los reactores RCP y RLP. Los reactores se empacaron con
tezontle previamente lavado y esterilizado a 121°C por 30 min (Ramirez-Gama y col.,
1995). El tamafio de particula estuvo distribuido en la parte inferior (abajo del anodo) con
tezontle de 5.6-19.0 mm de diametro granular teniendo esta capa una altura de 22 cm,
mientras que la seccién comprendida entre el pellén y el catodo contenia tezontle de 3.35
mm de diametro granular promedio con una altura de 6 cm (Luna-Pabello y Duran-

Dominguez-de-Bazua, 2002).

3.1.2. Diseio experimental

El disefio experimental de esta investigacion se basé en la evaluacion del efecto de la
presencia de la hidrofita y del patréon de flujo, continuo o intermitente (C o 1), en la
depuracion del agua residual sintética (ARS), asi como en la produccion de electricidad. A
continuacion, se indican los factores que se estudiaron en esta investigacion (Tabla 3.1). La
experimentacion comprendid 7 etapas o fases las cuales se presentan en la Tabla 3.2.

Tabla 3.1 Configuracion de los reactores y los factores de analisis

Reactores Empaque Hidrofita Flujo Variables medibles
RCP, RLP v v I,C - Produccion de electricidad: Voltaje en
circuito abierto, corriente, potencia Yy
RCT, RLT v X I, C  resistencia eléctrica
- Depuracion del ARS: DQOtota, N-
RCB, RLB X X 1,C amoniacal, nitratos, nitritos, sulfatos, pH, T,
OD, pOR, CE

- Vitalidad de la planta: altura del tallo,
numero de hojas de la planta y seguimiento
visual fotografico (Para el caso de los
reactores con planta)

RCP, reactor continuo con planta; RLP, reactor por lotes con planta; RCT, reactor continuo con tezontle;
RLT, reactor por lotes con tezontle; RCB, reactor continuo blanco (sin planta ni tezontle); RLB, reactor por
lotes blanco (sin planta ni tezontle); I, flujo intermitente; C, flujo continuo; ARS, agua residual sintética; N,
nitrégeno; pH, potencial de hidrédgeno; T, temperatura; OD, oxigeno disuelto; pOR, potencial de oxidacion-
reduccion; CE, conductividad eléctrica
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Tabla 3.2 Etapas de la experimentacion

Etapas Inicio Duracion dias Fin

Recirculacion del efluente para reactores continuosy | 13/05/2016 7 20/05/2016
agua retenida por siete dias en reactores por lotes

Operacion de reactores en circuito abierto 21/05/2016 46 06/07/2016
Medicion de curvas de polarizacién durante la etapa | 07/07/2016 29 05/08/2016
en circuito abierto

Operacion con resistencia de 5600 ohm 08/08/2016 17 25/08/2016
Operacion con resistencia de 1000 ohm 26/08/2016 20 15/09/2016
Operacion con resistencia de 560 ohm 16/09/2016 20 06/10/2016
Operacion con resistencia de 10 ohm 07/10/2016 20 27/10/2016

3.2. SISTEMAS DE OPERACION DE LOS REACTORES

Los sistemas para comparar los modos de operacion de los reactores tuvieron las

caracteristicas sefialadas enseguida.
Sistema 1

Tres reactores operaron por lotes: se permitid el ingreso al reactor de 5.3 litros de agua
residual sintética en un tiempo aproximado de 5 minutos mediante una bomba sumergible
de la marca Aquasub Mod. 4201. Esta agua quedaba retenida por un periodo de 3 dias
(tiempo de residencia hidraulica de 3 dias). Luego, el agua se evacuaba por completo
mediante el ingreso de la misma cantidad de agua residual por la parte inferior del reactor
en un tiempo de cinco minutos, lo que permitia la salida del agua tratada y a su vez el
ingreso de agua residual del recipiente alimentador, a los tres dias se repetia la misma
metodologia constituyendo asi un proceso por lotes. Los reactores estan representados en la

Figura 3-2 y cada reactor se construy6 de la siguiente forma:

Reactor RLP: Consiste en una celda electroquimica conformada por el anodo, el catodo, el
tezontle entre el anodo y el catodo, la planta acuatica Typha latifolia, la resistencia
eléctrica, los colectores de corriente y los puntos de muestreo. Tiene entrada de agua

residual sintética con las caracteristicas mencionadas en el Anexo A.2.

Reactor RLT: Consiste en una celda electroquimica con los elementos mencionados para el

reactor RLP con la diferencia de que este reactor no tiene la especie vegetal.

33




Reactor RLB (blanco): Consiste en una celda conformada por el anodo, el catodo, la
resistencia eléctrica, los colectores de corriente, y los puertos de muestreo. Contiene

entrada de agua residual sintética y este reactor no tiene planta, lodo anaerobio ni tezontle.
Sistema 2

Tres reactores operaron de manera continua permitiendo el ingreso de agua residual
sintética pasando a través del reactor donde permanece por un periodo de tres dias (tiempo
de residencia hidraulica de 3 dias) y es evacuada, manteniendo el flujo continuo de 1.3
mL/min en el sistema. Se presentan en la Figura 3-2 y cada reactor fue construido de la

siguiente forma:

Resistencia Resistencia Resistencia
eléctrica eléctrica eléctrica

(O) (O) O)
O/ O/ 7

Colectores

de corriente

Catodo
Fieltro de carbon

—_————

Anodo
Fieltro de carbo

20cm 5 ' 20cm
RCPoRLP RCToRLT RCBEoRLB

Figura 3-2. Sistema de reactores 1y 2

Reactor RCP: Consiste en una celda electroquimica conformada por el anodo, el catodo, el
tezontle entre el &nodo y el catodo, la planta acuéatica de la especie vegetal Typha latifolia,
la resistencia eléctrica, los colectores de corriente y los puertos de muestreo. Este reactor
tenia entrada de agua residual sintética con las caracteristicas mencionadas en el Anexo
A2
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Reactor RCT: La configuracion tiene las mismas caracteristicas que el reactor RCP con la

diferencia de que no tiene la especie vegetal.

Reactor RCB (blanco): Consiste en una celda conformada por un anodo, un catodo, una
resistencia eléctrica, los colectores de corriente, y los puntos de muestreo (este reactor no

tiene planta acuética, lodo anaerobio ni tezontle).

3.2.1 Calculos hidraulicos

Para obtener el caudal de ingreso a los reactores continuos con un tiempo de residencia

hidraulico de 3 dias se realizaron las siguientes operaciones:

Vp=m=* (%)2 * h (Ec. 1)

0.2m\”
Ve =mx* ( 5 ) * 0.34m = 0.0106814 m3
Vv, =53L

Q== (Ec. 2)

_ 3L = 1.7666 L/d
Q_3dias_ ' /

mL mlL
> =1.2268——=>~1.3 —
min min

1000mL) ( 1 dia
*

(1.7666 L/d) = ( 1L 1440 min

3.3. AGUA RESIDUAL SINTETICA

Se trabajo con agua residual sintética preparada en el laboratorio con el fin de simular un
agua residual doméstica para mantener un control de las caracteristicas del influente. El
influente a los reactores suplio las necesidades de nutrientes para el crecimiento adecuado
de la especie vegetal de acuerdo con Ordufia-Bustamante (2012) y Salinas-Juarez (2016).
Se agregaron 31.6 g de acetato de potasio que corresponden a 632.14 mg/L de carbono,
4.71 g de sulfato de amonio que corresponden a 20 mg/L de nitrogeno, 1.74 g de fosfato
monobasico de potasio que corresponden a 10 mg/L de potasio y 7.95 mg/L de fésforo, y
0.5 g de sulfato heptahidratado de magnesio que corresponde a 1 mg/L de magnesio. Se

describe la metodologia respectiva en el Anexo A.2.
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3.4. METODOS ANALITICOS

Los parametros para el seguimiento del sistema son los siguientes: concentracion de
materia organica medida como la demanda quimica de oxigeno (DQOxotal), CONCeENtracion
de nitrégeno en sus formas amoniacal, nitratos y nitritos, concentracion de sulfatos, pH,
temperatura (T), oxigeno disuelto (OD), potencial rédox (pOR), conductividad eléctrica,
(CE). Para evaluar la produccion de electricidad se midieron los siguientes pardmetros:
voltaje en circuito abierto, corriente y potencia eléctrica variando los valores de resistencia
eléctrica externa a 5600, 1000, 560 y 10 ohm. El seguimiento de la vitalidad de la planta se
realizd midiendo la altura del tallo, se contd el nimero de hojas de la planta y se dio un

seguimiento fotografico cada tercer dia.

3.4.1 Concentracion de materia organica medida como la demanda
quimica de oxigeno (DQO ttal), cOncentracion de N-amoniacal, nitratos,

nitritos y sulfatos

Para determinar la demanda quimica de oxigeno total (DQO total) Se aplicaron los métodos
validados por la Asociacion Estadounidense de Salud Pdblica, la Asociacion
Estadounidense de Tratamiento de Agua y la Federacion de Control de la Contaminacion
del Agua (APHA-AWWA-WPCF, 1992) asi como la normativa mexicana NMX-AA-030-
SCFI-2001 (DOF, 2001), que especifican la técnica para la determinacion de la demanda
guimica de oxigeno en aguas naturales, residuales y residuales tratadas. Se aplico el método
de reflujo cerrado colorimétrico. Para determinar las concentraciones de nitrdgeno
amoniacal, nitratos, nitritos y sulfatos se aplicaron los métodos normalizados para el
analisis de aguas residuales de la APHA-AWWA-WPCF (1992) y las normas oficiales
mexicanas NMX-AA-026-SCFI-2010 (DOF, 2010), NMX-AA-074-SCFI-2014 (DOF,
2014), NMX-AA-082-1986 (DOF, 1986) y la NMX-AA-099-SCFI-2006 (DOF, 2006)
respectivamente. En el Anexo A.1 se presentan las metodologias seguidas y las

modificaciones que se hicieron a algunas de ellas.

3.4.2. Caracterizacion del electrolito
La medicion de los parametros de pH, temperatura, oxigeno disuelto, conductividad
electrica y potencial redox fueron realizados mediante el uso del equipo digital

multiparamétrico marca Hanna Instruments Modelo HI-9828. La calibracion del equipo se
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realizd semanalmente para una lectura mas precisa de los pardmetros mencionados y se

registraron diariamente en todos los reactores.

3.4.3. Medicion del voltaje, corriente, potencia
La intensidad de corriente y el voltaje se midieron directamente con el multimetro digital
marca Multimeter Steren, modelo IEC61010-1.

Para la estimacion de la potencia eléctrica se construyd una caja de resistencias eléctricas
externas con diferentes valores. Por medio de esta caja se aplicaron valores de resistencia
eléctrica de 1000 a 100 ohm en intervalos de 100 y adicionalmente se aplicaron 10 y 1.9

ohm. El cambio de valor de resistencia se hizo cada 2 minutos (Watson y Logan, 2011).

Se utilizaron dos multimetros, para medir la corriente producida y el voltaje generado,
respectivamente, en cada cambio de resistencia eléctrica. Con estos datos y con la ecuacion

3 se calculo la potencia eléctrica producida por el sistema:
P=V=xI (Ec. 3)

donde: P: Potencia (mW)
V: Voltaje medido (mV)
l: Corriente eléctrica medida (mA)

Para determinar el valor de la densidad de potencia se utilizo la ecuacién 4

P

Pd = Z (EC 4)
donde: Pq: Densidad de potencia (mW/m?)
P: Potencia obtenida en ecuacion 3.1 (mW)

A..  Area geométrica del anodo (m?)

Y el célculo de la densidad de corriente se obtiene con:

j = w (EC 5)

a

donde: J: Densidad de corriente (mA/m?)
I: Corriente eléctrica medida (mA)
As.  Area geométrica del &nodo (m?)

Para el calculo del area geometrica del anodo se utilizo la ecuacion 6:
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A, = () (g)2 (Ec. 6)

donde: A..  Area geométrica del anodo (m?)

D: Diametro del anodo (0.2 m)

v Valor de pi
En una primera etapa, los reactores del sistema 2 (reactores con flujo continuo), fueron
operados con recirculacion durante 7 dias en circuito abierto por lo que las lecturas de
intensidad de corriente no fueron realizadas. En etapas posteriores se colocaron resistencias
para cerrar el circuito externo del reactor, de 5600, 1000, 560 y 10 ohm en intervalo de 20
dias entre cada cambio de resistencia, realizando las mediciones de corriente y voltaje

diariamente.
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CAPITULO 4. RESULTADOS Y DISCUSION

En esta seccion se presentan los resultados obtenidos en la experimentacidn en un periodo
de 159 dias. Se muestran los valores obtenidos para el seguimiento de la planta, pardmetros

de calidad de agua y parametros eléctricos.

En el dia 123 de experimentacion se presentd una falla en el reactor RCP, ya que se
desconectd accidentalmente la manguera de alimentacion provocando que algunos
parametros de seguimiento variaran. Ademas, una semana posterior a la operacion en
circuito abierto, no se realizaron mediciones debido a que no se prepar6 el agua residual

con la que se alimentaban los reactores.

En la Figura 4-1 se muestra la configuracion de los reactores en modo continuo mientras

que en la Figura 4-2 se representan los reactores en modo por lotes.

Figura 4-1. Reactores continuos Figura 4-2. Reactores por lotes
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4.1 SEGUIMIENTO DE LA VITALIDAD DE LAPLANTA

Una vez esterilizadas las especies vegetales y plantadas en los reactores comenzo la
experimentacion. Se alimentaron los reactores con agua residual sintética y se realizd un
seguimiento fotografico en cada una de las etapas midiendo la altura y el nimero de hojas

de las plantas.

La Figura 4-3 muestra el seguimiento fotografico de las especies vegetales al inicio de
cada una de las etapas de la experimentacion. Se observa que hubo un crecimiento
adecuado de la planta, tanto en altura como en el nimero de hojas que contenia, ya que de
una altura inicial de 17 cm en RCP y 12.5 cm en RLP, al final de la experimentacion

tuvieron una altura de 165.1 cm y 151.4 cm, respectivamente.

En la Figura4-4 se muestra en una grafica, la altura de las plantas de los reactores en cada
una de las etapas experimentales y se notd que para RCP la planta alcanzé una altura
méaxima de 181.5 cm en la etapa de conexién de 10 ohm. La curva generada con las alturas
para dicho reactor muestra una pendiente positiva y en algunos puntos de la curva se
observa en la gréfica de crecimiento de la planta una disminucion en la altura. Esto se debi6
a que los reactores fueron colocados bajo un techo para protegerlos de la lluvia y, al
alcanzar su altura maxima, hubo un contacto entre la especie vegetal y el techo, lo que
provoco que las hojas comenzaran a doblarse y a secarse. Por consiguiente, al momento de
hacer las mediciones de altura, se obtenian valores inferiores al dato de fecha anterior. El
fendmeno descrito anteriormente también se presenté en RLP en la etapa de 10 ohm, al
llegar a una altura maxima de 150.5 cm las hojas. A la curva graficada resultante de los
datos obtenidos de altura versus tiempo se aplicé una regresion lineal (Anexo B.2), con esto
se obtuvo la rapidez de crecimiento de la especie vegetal de cada reactor, siendo para RCP
un crecimiento de 1.71 cm/dia y para RLP 1.02 cm/dia. Ademas, se realizd una prueba de
hipétesis (Anexo C.1) para la diferencia de medias entre los dos reactores con respecto a la
rapidez de crecimiento, de este andlisis se observa que no hay diferencia entre la rapidez de
crecimiento de la especie vegetal en los reactores, sea en operacion en modo continuo o en

modo por lotes, asi como por etapas de la experimentacion.
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Dia 116

RLP fin de 1a experimentacion
Dia 154

Figura 4-3. Crecimiento de las plantas en las etapas de experimentacion




Altura (mm)

2000

1600

-
N
o
o

800

400

Tiempo (dias)
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En la Figura 4-5 se presenta el incremento del nimero de hojas de las plantas. Se observa

que para el reactor RLP en el periodo de circuito abierto hubo una disminucién en el

numero de hojas entre los dias 6 y 9, esto se debi6 a que la planta comenzé a secarse por lo

que se cambi6 por otro brote de Typha latifolia. Este nuevo brote no tuvo complicaciones

de adaptacion en el reactor y tuvo un buen desarrollo. EI ejemplar que mayor crecimiento

presentd y mayor numero de hojas fue el sembrado en el reactor RCP.
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Figura 4-5. Crecimiento del nimero de hojas en las etapas de experimentacion
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4.2 CARACTERIZACION DEL ELECTROLITO

Las mediciones de temperatura, pH, conductividad eléctrica, oxigeno disuelto y potencial
de 6xido-reduccion se realizaron con un mismo equipo a tres profundidades en el puerto de
muestreo. Estas fueron a 8, 20 y 30 cm de altura desde el fondo del reactor. Se presentan
los resultados promedio obtenidos de estas tres mediciones debido a que no hubo una

variabilidad considerable entre los diferentes puntos.

4.2.1 Temperatura

Se midieron los valores de temperatura de los reactores y de temperatura ambiente en un

mismo horario durante toda la experimentacion (entre las 11:00 y las 13:00 horas).

Durante los 154 dias de medicion se observo una notable diferencia entre la temperatura
ambiente y la temperatura del interior de los reactores (Anexo C.2), no siendo asi para la
temperatura entre los reactores, es decir, se mantuvo una temperatura similar en los
dispositivos operados tanto en modo continuo como en modo por lotes, esto sugiere que la
especie vegetal, los microorganismos y el empaqgue no influyen considerablemente en este
parametro de medicién. La diferencia entre la temperatura ambiente y la registrada en el

interior de los reactores fue de 2.06+0.14°C en promedio.

Por otra parte, la temperatura fue descendiendo en cada una de las etapas experimentales.
Se observd que la temperatura para la etapa en circuito abierto se mantuvo constante,
mientras que, para las etapas de 5600, 1000 y 560 no hubo una diferencia significativa
(Anexo C.3). Para la etapa de 10 ohm, hubo nuevamente un decremento de temperatura, tal
y como se observa en la Figura 4-6.

Esto se debid a que la experimentacion comprendio el cambio de estacion de verano a
otofio, influyendo asi en las condiciones ambientales. A pesar de que los reactores se
operaron en condiciones ambientales, las temperaturas se encuentran dentro del rango de
operacion de trabajos similares (Liu et al., 2013; Villasefior et al., 2013). Sin embargo, de
acuerdo con Gonzélez-del-Campo et al. (2013), aun existe una falta de informacion
disponible en cuanto al efecto de la temperatura sobre el rendimiento de los sistemas de
tratamiento de aguas residuales en una celda de combustible microbiana. Cabe sefialar que

el reactor RLP present6 una fuga el dia 20 por lo que se paré el proceso y se reparo la fuga.
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El tiempo de reparacion durd tres dias por lo que no se registraron datos de temperatura en

este lapso.
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Figura 4-6. Valores de temperatura en los diferentes reactores

4.2.2 Valores de pH

En la Figura 4-7 se presentan los valores de pH a lo largo de la experimentacion. Los
reactores que presentaron un valor mas bajo de pH fueron RCP y RLP en cada una de las
etapas experimentales comparados con los demas reactores. Esto pudiera haberse originado
por la especie vegetal que aportd acidos grasos, humicos y fulvicos al medio, lo que
provoc6 una disminucion en el pH, mientras que en los reactores RCT y RLT que no
contenian especie vegetal pero si el indculo, se acidificd el medio, es decir, la actividad

microbiana pudiera haber disminuido el pH (Salinas-Juarez, 2016; Zhao et al., 2013).

A pesar de la falla que se present6 en el RCP en el dia 123, el valor de pH no se vio
afectado ya que en los dias posteriores no hubo una diferencia significativa al momento de
hacer las mediciones. Para el dia 49, se presenté un valor de pH por debajo de los valores
registrados con anterioridad.

Estos datos se excluyeron de los analisis estadisticos ya que se atribuye a una falla en el

equipo, debido a que en dias posteriores se volvieron a registrar valores cercanos al
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promedio y no se vio una alteracion, ni en la operacién de los reactores, ni en la variacién

de otros parametros.
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Figura 4-7. Valores de pH en los diferentes reactores

Con los datos obtenidos de pH se realiz6 una comparacion entre los reactores por etapa y
una comparacion individual por cambio de resistencia. Por etapa entre los reactores (Anexo

C.4) se tiene la informacion mostrada en la Tabla 4.1.

Tabla 4.1.Grupos homogeéneos de pH en las etapas experimentales

Etapa Grupos homogéneos

Circuito abierto No hay diferencia significativa entre los reactores

5600 ohm RCP-RLP
RCT-RLT-RLB
RCB presenta un valor superior de pH

1000 ohm RCP-RLP
RLT-RLB-RCT
RCB presenta un valor superior de pH

560 ohm RCP-RLP
RLT-RLB-RCT
RCB presenta un valor superior de pH

10 ohm RLP-RCP
RLT-RLB-RCT
RCB presenta un valor superior de pH
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De los resultados anteriores, los reactores RCP y RLP se mantuvieron con valores muy
similares durante toda la experimentacion. De forma similar sucedié con los reactores RLT,
RLB y RCT que estadisticamente son similares. El reactor RCB siempre se mantuvo con un

valor superior de pH en cada etapa experimental como se observa en la Tabla 4.2.

Tabla 4.2.Promedios de pH en los reactores en las etapas de experimentacion

PROMEDIOS de pH
RCP RCT RCB RLP RLT RLB
Circuito abierto | 7.62+0.59 | 7.67+0.55 | 7.46+0.57 | 6.94+1.86 | 7.44+0.58 | 7.57+0.049
5600 ohm 7.49+0.13 | 7.71+0.11 | 7.98+0.08 | 7.37+0.13 | 7.65+0.17 | 7.57+0.16
1000 ohm 7.46x£0.09 | 7.88+0.14 | 8.30+0.13 | 7.40+0.12 | 7.69+0.13 | 7.74+0.18
560 ohm 7.33+£0.13 | 8.00+0.13 | 8.34+0.16 | 7.42+0.15 | 7.85+0.10 | 7.93+0.10
10 ohm 7.36+0.13 | 7.98+0.12 | 8.26+0.06 | 7.29+0.06 | 7.87+0.09 | 7.96+0.13

Haciendo el analisis comparativo por reactor en las diferentes etapas (Anexo C.5), se
observa que no hay diferencia significativa entre los valores de pH, es decir, el cambio de
resistencias no influy6 en el pH. Esto resulta similar con lo encontrado en el trabajo
desarrollado por Villasefior et al. (2013) e incluso el de Zhao et al. (2013) quienes
obtuvieron valores de pH entre 7.76 y 7.29, comparables con los obtenidos en el presente
trabajo. Se ha encontrado que el pH no influye en la remocién de materia organica (Yadav
et al., 2012) y esto se ve reflejado en la nula correlacion que existe entre el pH y el

porcentaje de remocion en esta investigacion.

4.2.3 Conductividad eléctrica

La Figura 4-8 presenta los valores promedio de conductividad eléctrica de las tres
mediciones en el puerto de muestreo de cada uno de los reactores. En la etapa de operacion
en circuito abierto, los reactores operados por lotes presentaron una lectura superior a los
operados en modo continuo, al momento de conectar la resistencia de 5600 ohm en el
circuito externo, el reactor RCP comenzo a incrementar el valor de conductividad eléctrica
y lo mismo para las etapas posteriores de 1000, 560 y 10 ohm. Dicho reactor fue el que

mayor valor presento.

En el dia 20, donde se presentd la fuga en el reactor RLP, no se registraron valores de
conductividad eléctrica por lo que estos datos no se tomaron en cuenta para hacer los

analisis estadisticos correspondientes. Por otra parte, cuando se present6 la falla en el dia
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123 para RCP los valores de conductividad eléctrica se vieron incrementados hasta llegar a
un valor de 1437.33 uS/cm en el dia 126. Para los dias posteriores este valor disminuyo y

asi se mantuvo hasta la etapa final.

Haciendo un analisis estadistico comparativo entre reactores para todas las etapas
experimentales (Anexo C.8) se observa que los grupos son homogéneos, es decir, los que
presentaron valores similares de conductividad eléctrica fueron RCP-RLP-RLT. Cabe

sefialar que en las diferentes etapas experimentales se mantuvo esta tendencia.
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Figura 4-8. Valores de conductividad eléctrica en las etapas de experimentacion

Se realizd un analisis estadistico comparativo de los reactores RCP y RLP de los valores de
conductividad eléctrica en cada una de las etapas experimentales (Anexo C.9) y se observo
que, para el reactor con planta operado en modo continuo, el cambio de resistencia eléctrica
externa afecta la conductividad eléctrica. Por otro lado, para el reactor con planta operado

en modo por lotes no hay una influencia considerable sobre este parametro.

4.3 CONDICIONES DEL REACTOR

4.3.1 Potencial de oxido-reduccion (pOR)
Al inicio de la experimentacion se obtuvieron valores positivos del potencial de dxido-

reduccidn. Esto es, en los primeros 12 dias que comprendieron la etapa de recirculacién que
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corresponden a la primera parte de la fase de operacién en circuito abierto donde se tenian
condiciones oxidantes(Los datos obtenidos fueron el resultado de promediar los registros de
la parte superior, media e inferior del reactor debido a que no se encontraron diferencias
significativas entre estas). Posteriormente, los reactores comenzaron a registrar valores de
pOR con tendencia negativa, pero no mostraron una estabilidad sino hasta el dia 90, que fue
la etapa de conexion de la resistencia de 1000 ohm. Este comportamiento es similar a
trabajos analogos y aunque los valores no fueron similares, el descenso de los valores en la

primera etapa si es equiparable (Villasefior et al., 2013).

En el dia 74, un dia después de conectar la resistencia de 5600 ohm, se observo una
alteracion en los valores de pOR. Los reactores que operaban en modo continuo registraron
valores positivos mientras que los reactores operados en modo por lotes registraron valores
mas negativos comparados al promedio de fechas anteriores. En la Figura 4-9 se observa
esta tendencia que se prolongo cuatro dias, y para el dia 78 se registraron valores negativos
entre -184.53mV y -139.7mV. Los potenciales redox superiores a 100 mV se consideran
generalmente como condicion aerobia, mientras que el potencial redox inferior a 100 mV

debe demostrar un ambiente anaerobio (Suthersan, 2002).
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Figura 4-9. Valores de pOR en las etapas de experimentacion
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Para el reactor RLP en el dia 22, se present6 una falla debido a una fuga. Esta se repar6 y
posteriormente se registraron valores de pOR igual a cero. Estos valores no se tomaron en
cuenta para hacer el andlisis estadistico correspondiente. En el dia 123, donde se
desconecto6 la manguera de alimentacion en el reactor RCP, se observd una lectura de pOR
cercana a cero, sin embargo, al siguiente dia se registraron valores negativos cercanos al

promedio.

Al hacer el analisis estadistico comparativo entre reactores por etapa (Anexo C.6), se
determind que existe una diferencia significativa entre la configuracién, ya sea en modo de
operacion continuo o por lotes, de tal forma que el reactor con planta mantuvo un potencial

rédox superior mientras que el reactor blanco fue el que registré un valor menor.

Haciendo un anélisis de cada reactor por etapa (Anexo C.7), se observé que no hubo una
diferencia significativa de los valores de pOR después de la conexion de la resistencia de
5600 ohm, lo que sugiere gque la colocacion de la resistencia en el circuito externo si influyo

en este parametro.

4.3.2 Oxigeno disuelto

Los valores de oxigeno disuelto medidos con el equipo multiparametro Hanna Instruments
arrojaron lecturas de concentracion de 0 mg/L durante toda la experimentacion. Se realiz6
una prueba posterior en los reactores para corroborar los datos obtenidos en los 154 dias de

experimentacion y se obtuvieron valores nulos de oxigeno disuelto.

Villasefior et al. (2013) reportaron valores de oxigeno disuelto de 2 mg/L, considerdndolos
muy altos comparados con Garcia et al. (2010) y Liu et al. (2013) que mencionan valores
cercanos a cero e incluso valores nulos de oxigeno disuelto. Estos resultados indican que en
la zona del anodo se presentaban condiciones anaerobias por lo que el indculo comenz6 a

degradar eficientemente la materia organica contenida en el agua residual.

Cabe sefialar que las raices de las especies vegetales ademas de transferir oxigeno
principalmente de la fotosintesis y del ambiente al medio de soporte (Fenoglio-Limon,
2003; Soto-Esquivel, 2003), también producen materia organica como rizodepositos o
exudados (Tanner et al., 1999; Zhai et al., 2013) que consumiran parte del oxigeno

disuelto.
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Otra de las razones por las que no se pudieron encontrar lecturas de oxigeno disuelto fue
posiblemente por la configuracion de los reactores, en HA-CCM dispuestos con un flujo
ascendente, el anodo enterrado y el catodo en la superficie ha registrado que minimiza el
oxigeno disuelto en el anodo al tiempo que asegura la méxima disponibilidad en la region
del catodo.El bajo nivel de DO muestra que el sistema estaba en ambiente reductivo, lo que
podria haber facilitado la degradacion de la materia organica por microorganismos

anaerobios para producir electrones(Oon et al., 2015; Yadav et al., 2012).

4.4 PARAMETROS DE CALIDAD DEL AGUA

Se realizaron anélisis de los parametros de la calidad del agua, tanto para el influente como
para el efluente de cada uno de los reactores. Cada uno de estos fue abastecido con un
mismo tanque de alimentacion por lo que se considerd un solo analisis para el influente.
Las muestras para los efluentes se tomaron a la salida de cada uno de los reactores (Fig.
3.1). Los primeros 29 dias de experimentacion se trabajo con una composicion de agua
residual sintética por debajo de lo sefialado en el Anexo A.2, debido a un error de célculo
en la composicion del agua que tenia una composicion practicamente de la mitad de lo
deseado. Sin embargo, aproximadamente el 80% de la experimentacién se trabajé con la
composicion corregida y esto fue a partir del dia 30 hasta el fin del experimento.

4.4.1 Materia organica medida como DQOrotal
En la Tabla 4.3 se presentan los resultados de remocion de materia organica medida como
DQO de los reactores en las diferentes etapas experimentales.

Tabla 4.3. Remocion de materia organica en los reactores

REMOCION DE MATERIA ORGANICA MEDIDA COMO DQO
RCP RCT RCB RLP RLT RLB

Circuito

abierto |80.98+14.81|80.43+11.58 | 50.05+11.82 | 69.39+29.88 | 75.90+30.46 | 43.18+24.59
5600 ohm | 84.69+9.70 | 92.57+3.04 | 83.81+8.91 | 86.78+4.87 | 88.85+7.43 |73.99+13.19
1000 ohm | 83.84+8.09 | 86.10+9.09 | 76.76+8.73 | 91.70+3.84 | 88.82+8.02 | 74.72+5.51
560 ohm |64.29+32.91|83.05+10.79 | 70.88+6.82 | 90.39+4.75 | 93.85+5.58 | 78.48+12.40
10 ohm |72.07+£13.29|79.57+£28.62|72.87+12.65| 94.13+6.43 | 94.24+4.67 | 74.45£11.72

Durante los primeros siete dias de experimentacion, los reactores continuos se operaron con

recirculacion mientras que los reactores por lotes no se alimentaron en ese periodo y
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solamente se mantuvo el nivel de la columna de agua. Al hacer el analisis de remocion de
materia organica en estos siete dias, todos los reactores presentaron remociones por debajo
del 50%, incluso los reactores blanco no removieron la materia organica. Al continuar la
experimentacién comenzd a incrementarse el porcentaje de remocion, tanto asi que los

reactores que tenian Typha latifolia alcanzaron remociones superiores al 95%.

En la etapa de circuito abierto, los reactores operados en modo continuo presentaron
remociones elevadas comparadas con los operados en modo por lotes. Sin embargo, al
momento de cerrar el circuito externo con la resistencia eléctrica, los reactores que

presentaron mayor remocion fueron los reactores operados por lotes.

En la etapa de conexién de 560 ohm, el reactor RCP present6 una falla en la alimentacion
en el dia 123. Esto afect6 considerablemente la remocion de materia orgéanica y provocé
que disminuyera la remocion promedio, obteniendo resultados del 64%. Después de una
semana se volvieron a obtener remociones superiores al 80% por lo que se considera que el

reactor se estabilizo.

Se realizo el analisis estadistico comparativo de la remocidon de materia organica de los
reactores por etapa (Anexo C.10) y se concluye con un 95% de confianza que no hay
diferencia significativa entre los reactores RCP-RCT-RLP y RLT. Esto querria decir que la
especie vegetal no favorecié significativamente la remocién ya que no se vio una diferencia
en cada una de las etapas. Sin embargo, se observa que la remocion estd mayormente
favorecida por el indculo que se colocd en los reactores favorecidos por el soporte que
proporciond el tezontle. Esto se puede confirmar porque los reactores RCB y RLB son los
que estadisticamente presentan diferencias con los demas. En los reactores operados por
Oon et al. (2015) se observé que la mayor parte de la remocion se da en la parte superior,
es decir, el oxigeno del ambiente circundante permite el desarrollo de la comunidad
microbiana aerobia y mejora la biodegradacion de las aguas residuales que contienen

contaminantes organicos.

Por otra parte, se determino que las resistencias colocadas en el circuito externo no influyen
en la remocion debido a que, estadisticamente (Anexo C.11), no hay diferencia significativa
entre las diferentes etapas experimentales en cada uno de los reactores. Sin embargo, en la

Tabla 4.3 se observa que, al comparar los reactores similares en su configuracion, es decir,
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RCP con RLP y RCT con RLT, los que presentan mayor remocién son los operados en
modo por lotes como se observa en la Figura 4-10 y 4-11. Estos resultados presentan

perfiles similares a trabajos obtenidos por Tanner et al. (1999) y Caselles-Osorio y Garcia

(2007).
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Figura 4-11. Remocion de materia
organica en los reactores con planta

Figura 4-10. Remocion de materia
orgénica en los reactores sin planta

4.4.2 Concentracion de nitrogeno amoniacal, nitratos, nitritos y sulfatos

Dentro de los multiples factores que intervienen en la produccion de electricidad en una
CCM-HA se encuentra la presencia de nitratos y sulfatos. Estos pueden presentarse como
aceptores alternos de electrones dentro de la celda electroquimica, en donde los electrones
pueden ser consumidos antes de transferirse al anodo (Helder et al. 2012), lo que podria
incrementar o disminuir la potencia eléctrica generada (Salinas-Juarez, 2016). Debido a
esto, se midieron las concentraciones de nitrogeno en su forma amoniacal, nitratos, nitritos
y concentracién de sulfatos de los efluentes de cada uno de los reactores, asi como del agua

que alimento a los dos sistemas.

En la Figura 4-12 se presentan los valores de concentracién de nitrogeno en forma de NH4*
en cada uno de los reactores en modo continuo. En la etapa en circuito abierto, los reactores
mostraron una variabilidad en los datos obtenidos. Esto pudo deberse a la estabilizacion del
sistema mientras los microorganismos y las especies vegetales se adaptaban en los
reactores, ademas del error cometido en la composicion del agua residual sintética en los

primeros 29 dias. Para el dia 31 se observa un incremento en la concentracion de nitrégeno
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como NH4" del agua residual de alimentacién de los reactores. Esta composicion se

mantuvo en una concentracion de 9.13+0.43 mg/L de nitrégeno amoniacal.
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Figura 4-12. Concentracion de NH4" en reactores continuos en las etapas experimentales

El reactor que presenté una concentracién menor de nitrogeno amoniacal fue el RCB
seguido de RCP mientras que RCT se mantuvo con valores de concentracion superior a

partir de la etapa de conexidn de resistencia eléctrica externa de 5600 ohm.

En la Figura 4-13 se presentan los datos obtenidos para los reactores en modo por lotes. Se
puede observar que los valores de concentracién del influente de nitrégeno como NH4" no
presentan una diferencia significativa a partir del dia 31. El reactor que presenté menor
concentracion de nitrogeno amoniacal fue el RLP seguido de RLB, mientras que RLT se

mantuvo con valores por encima de los 6 mg/L.

A pesar de tener en el efluente concentraciones de nitrdgeno amoniacal siendo este un
cation aceptor alterno de electrones, no afectd en la produccion de electricidad, tanto en
modo continuo como en el modo por lotes debido a que no se encontrd una correlacion
estadistica entre la remocion de nitrégeno amoniacal y la produccién de densidad de

potencia.

En las Figuras 4-14y 4-15 se presentan, en una grafica, los datos obtenidos para la

concentracion de NOs™ para los reactores continuos y por lotes, respectivamente.
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Figura 4-13. Concentracion de NH4"en reactores por lotes en las etapas experimentales
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Figura 4-14. Concentracién de NOs™ en reactores continuos en las etapas experimentales

Se observa que en los dos sistemas de reactores para la etapa de conexion de resistencia
externa de 5600 y de 1000 ohm hubo una variabilidad mayor comparada a las demas etapas
en todos los reactores. Esto podria atribuirse al incremento de micro-zonas andxicas donde
la presencia del oxigeno provista por la raiz de la planta permitiera el proceso de
nitrificacion en los dos sistemas de reactores (Timmers et al., 2010). Al hacer un analisis
estadistico por reactor entre las diferentes etapas experimentales, se concluye que existe
una diferencia significativa entre las etapas, por lo que se puede atribuir una influencia de

las resistencias eléctricas externas en la concentracion de nitrégeno en su forma de nitratos.
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Para la etapa experimental final se observa una disminucién de NO3z™ que presenta un

comportamiento similar al de la densidad de potencia descrito en el apartado 4.5.
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Figura 4-15. Concentracion de NO3™ en reactores por lotes en las etapas experimentales

Las concentraciones de nitritos en todos los reactores se encontraron por debajo de0.1 mg/L

como se muestra en la Tabla 4.4. Esto sugiere que no se dieron procesos de nitrificacion

para extraccion de nitrogeno en forma de NH4*, sino que la especie vegetal fue la que

consumio el nitrégeno para su desarrollo (Ordufia-Bustamante et al., 2011).

Por otra parte, no se encontraron diferencias significativas en los reactores por lotes por

etapa excepto para el reactor RLT que presentdé al inicio de la experimentacion

concentraciones superiores a los 2 mg/L, esto podria sugerir que fue el Unico reactor que

permiti6 condiciones para que se dieran los procesos de nitrificacion.

Tabla 4.4. Concentracion promedio de NO,™ en las etapas experimentales (mg/L)

Concentracion de NO, en los reactores (mg/L)

RCP RCT RCB RLP RLT RLB AR
Circuito
abierto | 0.22+0.27 | 0.18+0.24 | 0.04+0.04 | 0.31+0.36 | 2.12+2.23 | 0.10+0.14 | 0.018+0.03
5600 ohm | 0.79+0.17 | 0.44+0.17 | 0.074£0.08 | 0.71+0.35| 0.65+0.27 | 0.09+0.19 | 0.002+0.00
1000 ohm | 0.04+0.05 | 0.02+0.05 | 0.01+0.00 | 0.01+0.00 | 0.01+0.00 | 0.05+0.08 | 0.003+0.00
560 ohm | 0.26+0.49 | 0.13+0.49 | 0.01+0.00 | 0.02+0.01 | 0.05%0.05 | 0.04+0.04 | 0.002+0.00
10 ohm | 0.01+0.01 | 0.01+£0.01 | 0.01+0.00 |0.02+0.01 | 0.01+0.00 | 0.03+0.01 | 0.003+0.00
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Timmers et al. (2010) plantearon la hipotesis de que, en una CCMV plantada con Spartina
anglica, se originaron fluctuaciones de concentracion de NO2 debido probablemente al
flujo de oxigeno de las raices de la planta, causando que micro-zonas oOxicas Sse
desarrollaran en el &nodo y lo mismo podria ser considerado en esta investigacion, ya que la
especie vegetal completamente desarrollada estuvo en contacto en él. La liberaciéon de
oxigeno en la rizosfera del HA-CCM con nitrato en el medio puede promover el desarrollo
de microorganismos facultativos anaerobios que produzcan acidos grasos de cadena corta
(acetato, propionato y butirato) que son utilizados por los microorganismos desnitrificantes
como Rhodocyclaceae y Comamonandaceae. Estos microorganismos no contribuyen a la
generacion de corriente y limitan la cantidad de electrones transferidos al &nodo. Ademas,
el catodo es capaz de utilizar el nitrato como un aceptor final de electrones (Virdis et al.,
2008; Xie et al., 2011).

Se realizo el analisis estadistico de la comparacion de los reactores para las etapas
experimentales (Anexo C.12) y se observa que los reactores operados en modo por lotes
tienen una menor remocion de nitrégeno amoniacal comparados con los operados en modo
continuo. Se observa también que los reactores que contenian la planta contribuyeron a
mejorar la eficiencia de la remocién del nitrégeno en forma de NH4* ya que estas especies
vegetales consumen el nitrogeno para su desarrollo. Al comparar los porcentajes de
remocion de nitrégeno en su forma amoniacal por etapa en los reactores RCP y RLP, se ve
una diferencia significativa. Esto significa que el tiempo permitio que las especies vegetales
se adaptaran al medio y comenzaran a consumir el nitrégeno disponible en los reactores y,
aunque hubo un incremento en cada una de las etapas experimentales, no se correlaciona
con la produccion de electricidad debido a que en la etapa de 10 ohm disminuy6 la

densidad de potencia mientras que la remocion de nitrégeno total permanecié constante.

El aumento de remocion de nitrdgeno amoniacal puede sugerir que la desnitrificacion
también estaba teniendo lugar, pero en menor proporcion por la presencia de Oz en el
rizoma. La remocion de nitrogeno total en HA-CCM se ha reportado en los dltimos afios
(Liu et al. 2014), correlacionando el oxigeno disuelto con la desnitrificacion, donde la

presencia de oxigeno disuelto en el reactor permite que el nitrégeno en forma amoniacal
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pase a su forma de nitratos (Duran-de-Bazla et al., 2008; Huanosta-Gutiérrez, 2006;
Ordufia-Bustamante et al., 2011). Esto podria explicar la presencia mayoritaria de NH4*

comparando con NOz" y NO>™ en este experimento al haber ausencia de oxigeno disuelto.

En la Tabla 4.5 se presentan los datos promedio por etapa de la concentracion de sulfatos
en los diferentes reactores. Se observa que los que presentaron mayor concentracion de
sulfatos fueron el reactor RCP seguido del RLT. Los valores muestran que operar en modo
por lotes permite una mayor remocion de sulfatos. Al hacer un analisis estadistico por
reactor en las etapas experimentales se puede concluir que no existe una diferencia
significativa entre las etapas, lo que indica que las resistencias eléctricas en el circuito

externo no influyeron en este parametro.

Tabla 4.5. Concentracion promedio de SO4% en las etapas experimentales (mg/L)

PROMEDIOS SO,> (mg/L)
RCP RCT RCB RLP RLT RLB AR
Circuito abierto | 47.7928.03 | 49.61+25.03 | 54.04+33.66 | 42.16+22.31 | 45.49+30.67 | 52.89+30.18 | 74.29+35.78
5600 ohm 96.25+7.62 | 83.30+5.37 | 61501857 | 73.99%9.95 | 85.28+7.02 | 43.51+28.12 | 110.10+23.00
1000 ohm | 71.77+11.86 | 34.22+11.03 | 14.71%3.24 | 55.43+23.86 | 75.36+13.12 | 21.95%25.01 | 77.41+4.54
560 ohm 87.78%18.31 | 29.47+18.36 | 9.08+2.61 | 58.77+7.37 | 63.2627.21 | 8.05:5.68 | 76.93+2.20
10 ohm 62.64+11.10 | 34.79+14.77 | 10.86+4.48 | 60.38+5.40 | 56.05+1.63 | 9.00+2.91 | 76.97+5.38

4.5 PARAMETROS ELECTRICOS

Durante la experimentacidn se midieron los valores de diferencia de potencial e intensidad
de corriente en el circuito externo de los reactores. Con estos dos parametros y el area
geométrica del &nodo se calcul6 la densidad de potencia. La intensidad de corriente fue
medida diariamente a partir del dia 74 (etapa donde se colocd la resistencia a 5600 ohm) en
el circuito externo. Se realizaron las curvas de polarizacion de todos los reactores a partir
del dia 54 cuando la experimentacion estaba en la etapa de circuito abierto mediante una

caja de resistencias eléctricas variables.

Las Tablas 4.6y 4.7 muestran los valores promedio de voltaje e intensidad de corriente
respectivamente en las etapas de experimentacion. Estos resultados se obtuvieron de la

medicidn directa en el circuito externo de los reactores.
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Desde el inicio de la experimentacion, los reactores comenzaron a dar lecturas de voltaje, lo
que sugiere que la zona anodica tenia condiciones anaerobias mientras la zona catddica
presentaba condiciones aerobias, por lo que se propicié la diferencia de potencial
(Villasefior et al. 2013).

Tabla 4.6. Promedios de voltaje medidos en las etapas de experimentacion

PROMEDIOS VOLTAJE (mV)

RCP RCT RCB RLP RLT RLB
Circuito
abierto | 230.34+116.52 | 212.61+114.64 | 86.87+87.90 | 308.70+229.26 | 307.23+189.04 | 243.98+131.29
5600 ohm | 502.29+119.09 | 199.50+78.45 |59.64+81.35 | 362.43+262.53 | 224.36+182.26 | 75.93+109.24
1000 ohm | 462.20+101.15 | 106.07+59.57 | 24.47+56.64 | 270.13+228.06 | 271.07+267.38 | 60.53+82.14
560 ohm | 383.07+151.92 | 118.13+42.24 |17.73%10.45 | 187.87+225.91 | 302.60+309.16 | 26.60+25.96
10 ohm | 100.374214.04 | 56.07+27.09 [10.77+27.09| 5.55+4.66 | 91.99+196.23 | 9.79+27.26

Tabla 4.7. Promedios de intensidad de corriente medidos a partir del dia 74
PROMEDIOS INTENSIDAD DE CORRIENTE (pA)

RCP RCT RCB RLP RLT RLB
5600 ohm | 1133.00+92.14 | 872.50+159.11 | 44.57+43.00 | 909.96+473.12 | 913.81+752.85 | 68.28+22.53
1000 ohm | 1011.60+82.83 | 638.33+154.38 | 34.38+34.10 | 639.70+497.41 | 967.88+787.01 | 126.59+146.74
560 ohm | 959.80+344.60 | 633.37+203.84 | 74.24+44.29 | 374.19+433.75 | 967.94+851.35 | 64.41+65.37
10 ohm | 306.62+365.05 | 214.89+224.99 | 24.09+20.64 | 101.64+215.37 | 348.71+530.06 | 8.20%7.16

En la etapa de circuito abierto, el reactor que mayor voltaje produjo fue el RLP. Sin
embargo, para las etapas posteriores, el RCP fue el que dio lecturas de voltaje superiores
siendo en la etapa de conexion de 5600 ohm cuando hubo una mayor produccién. Este
comportamiento se presentd también con los valores de intensidad de corriente y, por
consiguiente, con la densidad de potencia. Los reactores blancos, tanto para operacion en
modo continuo como por lotes, tuvieron valores menores al promedio. Comparativamente,
los reactores que contenian a la especie vegetal fueron los que presentaron en cada una de
las etapas la mayor produccién de electricidad. El papel de las plantas en los HA-CCM para
la mejora de la produccion de electricidad ha sido destacado por Strik et al. (2008),
afirmando que las raices de las plantas pueden utilizarse como alimento por las bacterias

para producir electricidad en estos dispositivos.

En la Figura 4-16 se presentan en una grafica los valores promedio obtenidos del calculo

de densidad de potencia eléctrica de todos los reactores. Durante la experimentacion se
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observo que en los reactores por lotes la densidad de potencia se aproximaba a cero un dia

después de realizar el cambio de agua. Esta variabilidad se observa mejor en la Figura 4-17

al comparar la densidad de potencia en el reactor RCP y el RLP.
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El valor maximo obtenido para los reactores por lotes fue en la etapa de conexion de 560
ohm en el reactor RLT con 47.10 mW/m? mientras que para los reactores continuos fue de
24.48 mW/m? en la etapa de 1000 ohm en el reactor RCP. Cuando se conectd la resistencia
de 10 ohm en todos los reactores se observo una disminucion considerable en la densidad
de potencia como se observa en la Tabla 4.8.

Tabla 4.8 Valores promedio de densidad de potencia eléctrica

PROMEDIOS DE DENSIDAD DE POTENCIA (mW/m?)
RCP RCT RCB RLP RLT RLB
5600 ohm | 18.12+4.42 | 5.59+2.31 |0.16+0.27 | 11.19+9.74 | 10.15+10.23 | 0.20+0.37
1000 ohm | 14.95+3.98 | 2.40+2.42 |0.03+0.04 | 8.59+10.03 | 13.86+14.48 | 0.59+1.67
560 ohm | 12.81+6.20 | 2.60+1.66 |0.04+0.05| 3.82+3.59 | 16.26+17.42 | 0.10+0.19
10 ohm 1.97+6.36 | 0.50+0.76 |0.01+0.02 | 0.03+0.05 | 2.11+5.26 | 0.00+0.01

Esto podria haberse originado debido a que los microorganismos no se adaptaron al cambio
dréstico de 560 a 10 ohm y solo en esta Ultima etapa, el dia 146 se registraron valores altos
para RCP como un punto aislado. En el dia 123 (cuando se presento la falla en el sistema
RCP), se observé una caida dréstica en los parametros eléctricos de dicho reactor. El
andlisis estadistico demuestra que existe una diferencia significativa entre todos los
reactores en las diferentes etapas experimentales (Anexo C.13) resultando que los reactores
con planta son los que tienen una produccion mayor de densidad de potencia comparados

con los de tezontle y los reactores blanco.

Comparando los reactores por su modo de operacién se obtuvo que el reactor operado en
modo continuo tuvo una densidad de potencia mayor que el operado en modo por lotes y
aungue RCP tuvo la falla en el dia 123, a excepcion de ese dia se mantuvo por encima de
RLP. En la etapa de 560 ohm RLT fue el que registré6 mayor densidad de potencia y
consecutivamente RCP, lo que sugiere que operar en modo continuo permite una
produccion mas estable de electricidad. Al momento de conectar la resistencia de 10 ohm,
no se obtuvo una diferencia significativa entre los reactores, es decir, el cambio drastico de
resistencia afectd a todos los reactores de la misma forma. Al comparar individualmente la
densidad de potencia en las etapas experimentales de cada reactor (Anexo C.14) se observa
que hubo una diferencia significativa, es decir, el cambio de resistencia en el circuito

externo influyo en la produccion de electricidad. Esto es, un valor de resistencia eléctrica
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mayor para RCP permitié una produccion de densidad de potencia superior. Este mismo

comportamiento ocurrio en los reactores RCT, RCB, RLP y RLB y no asi para RLT.

4.6 CURVAS DE POLARIZACION

Las curvas de polarizacion se utilizan para caracterizar el comportamiento electroquimico y
el rendimiento de un HA-CCM (Villasefior et al., 2013). Estas curvas se elaboraron
utilizando una caja de resistencias eléctricas externas y los resultados se promediaron por
etapa experimental, es decir, diariamente se realizaron las curvas de polarizacion vy, al final

de cada etapa, se promediaron los resultados obtenidos con las variaciones de resistencia.

En las Figuras 4-18 y 4-19 se presentan los valores promedio de tension y de densidad de
corriente, respectivamente, para cada una de las etapas experimentales para el reactor RCP

que fue el que mejor desempefio presentd en la produccion de electricidad.
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Figura 4-18. Curvas de polarizacién en las diferentes etapas experimentales de RCP

En estas curvas se observa que, al hacer la conexion de la resistencia de 5600 ohm, los
valores del voltaje se incrementaron. Cuando se conectd la resistencia de 1000 ohm los
valores disminuyeron. Se mantuvo de forma similar con la de 560 ohm. Cuando se conecto

la resistencia de 10 ohm hubo una disminucion considerable en el voltaje y la intensidad de
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corriente. Esta tendencia se observo también en la curva de densidad de potencia, donde al
conectar la resistencia de 5600 ohm la potencia aumentd y fue disminuyendo en las etapas

experimentales posteriores.
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Figura 4-19. Curvas de potencia en las diferentes etapas experimentales de RCP

El comportamiento descrito anteriormente se presentd también en los otros reactores y el
modo de operacion no afectd este comportamiento. Sin embargo, comparando el modo de
operacion, los reactores en modo continuo permitieron valores superiores de densidad de
potencia y de voltaje. Ademas, las curvas de polarizacion de los reactores operados por
lotes presentan perfiles mas inestables debido a la variacion observada en los dias
posteriores al cambio de agua, tal como se observa en las Figuras 4-20 y 4-21 y que se ven

reflejados en los valores de desviacion estandar de la Tabla 4.9.

La etapa que condujo a una mayor produccion de electricidad fue de la conexion de 5600
ohm. La resistencia eléctrica externa podria haber favorecido que los microorganismos
electrogenos proliferaran y se adaptaran mejor para consumir la materia organica
disponible y asi pudieran transferirse los electrones al anodo y fluir hacia el catodo para

generar una corriente eléctrica. Al cambiar las resistencias eléctricas externas pudo haberse
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Figura 4-20. Curva de densidad de potencia, RCP Figura 4-21. Curva densidad de potencia RLP

Tabla 4.9. Valores promedio para curva de polarizacién en 5600 ohm

RCP RLP

Q mV mwW/m2 mA/m2 mV mw/m2 mA/m2
1000 |394.14+53.57 | 4.53+1.26 | 11.27+1.57 302.29+190.67 | 3.64+3.24 8.58+5.49
900 |375.79+44.07| 4.52+1.09 | 11.87+1.42 292.07+£181.75 | 3.71+3.25 9.1445.72
800 |362.29+41.61| 4.62+1.05 | 12.60+1.39 279.43+£170.38 | 3.73+3.21 9.71+5.96
600 |328.14+35.51| 4.97+1.06 | 14.98+1.58 258.57+153.93 | 4.06+3.42 | 11.57+6.91
400 |289.71+27.08| 5.35+1.01 | 18.29+1.72 224.29+127.35 | 4.17+3.34 | 14.04+8.01
300 |256.36+24.22 | 5.23+£1.02 | 20.22+2.00 200.93£109.99 | 4.10+3.12 | 15.69+8.62
200 | 219.29+21.23| 5.09+1.01 | 23.01+2.31 176.21+92.64 | 4.11+2,92 | 18.26+9.65
100 |175.43+£18.73| 4.79+0.83 | 27.12+2.30 146.64+75.79 | 4.15+2.94 | 22.29+11.88

10 122.00+8.86 | 4.22+0.59 | 34.44+2.38 110.29457.94 | 4.11+2,98 | 29.25+16.11
1.9 111.79+7.46 | 3.84+0.51 | 34.20+2.53 103.79+55.12 | 4.01+2.88 | 30.23+16.49

En las curvas de polarizacion de las Figuras 4-20 y 4-21 se encuentran tres zonas

importantes. La zona | que corresponde a las pérdidas de activacidn debido a la cinética de

reaccion, la zona Il que corresponde a las pérdidas por tension debidas a las pérdidas

ohmicas y la zona Il correspondiente a las pérdidas de concentracion debido al

agotamiento de los sustratos oxidados en la zona anddica. En este caso, la materia organica

contenida en el agua residual y los exudados de la raiz son el sustrato.
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Se observa que para RLP, existe una zona de pérdidas 6hmicas mayor comparadas con la
zona | y 1ll. Esto puede atribuirse también a la configuracion del sistema, al ser un reactor
alimentado con un flujo ascendente. En los reactores operados por Liu et al. (2014) se
utilizaron los gradientes rédox naturales proporcionados por este tipo de flujo dando como
resultado una separacion de electrodos muy grande que contribuyé a la resistencia éhmica

del sistema.

Comparando los reactores con planta, sin planta y blanco para la etapa de 5600 ohm (donde
se obtuvo mayor produccion de electricidad), los reactores que contenian a la especie
vegetal son las que muestran una generacién mayor de electricidad, dicho comportamiento
se observa claramente en la Figura 4-22. Esto implica que plantar Typha latifolia en HA-

CCM mejora de manera efectiva la generacion de electricidad.
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Figura 4-22. Comparacion de curvas de polarizacion de reactores RCP, RCT y RCB en
5600 ohm
Los voltajes del reactor con planta, sin planta y blanco en modo continuo fueron 394, 163 y
40 mV, respectivamente para la etapa de 5600 ohm. La densidad de potencia maxima del
RCP fue 5.35 mWm2, dos veces mas que la del reactor sin planta (2.44mWm?). Estos
resultados se han obtenido en trabajos similares (Liu et al., 2013) lo que permite demostrar

que la especie vegetal si tiene una influencia en la generacion de electricidad. En los
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reactores operados por lotes mostrados en la Figura 4-23 se observa un comportamiento

similar con la diferencia de que la variacion de potencia es mayor para RLT que para RLP.
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Figura 4-23. Comparacion de curvas de polarizacion de reactores RLP, RLT y RLB en
5600 ohm

4.7 RELACION REMOCION-PRODUCCION DE ELECTRICIDAD

En las Figuras 4-24 y 4-25 se presentan los valores promedio de la densidad de potencia
(lineas azules) de los reactores continuos y por lotes, respectivamente, al cerrar el circuito
con las resistencias externas. Las lineas naranjas en la grafica muestran la remocion de

materia organica medida como DQOxotal.
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Figura 4-24. Relacion produccidn de electricidad-remocion de materia organica en
reactores continuos
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Figura 4-25. Relacion produccion de electricidad-remocion de materia organica

Se observa que, a medida que disminuye el valor de la resistencia en el circuito externo, el
valor de la densidad y la remocion de materia organica disminuyen en los reactores RCP,
RCT y RLP. Esto no ocurre asi para el reactor RLT donde, a medida que disminuye la
resistencia, los microorganismos electrogenos producen mas potencia eléctrica a la vez que
el porcentaje de remocidn se incrementa. Los reactores blancos tuvieron producciones de

potencia por debajo de 1 mW/m?.

Si bien la inclusion de la celda de combustible microbiana en el humedal ha demostrado la
capacidad de mejorar la eficiencia de remocién de materia organica medida como DQO, en
trabajos recientes se ha indicado que entre 0.05 y 3.9% de la materia que ingresa al HA-
CCM es utilizada para producir una corriente eléctrica (Doherty et al., 2015; Liu et al.,
2014). Esto significa que, aunque haya mas carga de materia organica, no necesariamente
se producira mas corriente. Esto explica el comportamiento mostrado en los reactores por
lotes en la Figura 4-25 en los que, a pesar de que estadisticamente no hay una diferencia
significativa en las remociones, si hubo una diferencia en la produccion de electricidad

promovida principalmente por el cambio de resistencias en el circuito externo.

Para los reactores por lote no se observO una correlaciéon entre la remocion de materia
organica y la densidad de potencia eléctrica. En los reactores por lotes operados por Zhao et
al. (2013) se present6 una condicion similar y se determind que las salidas de potencia se
mantuvieron constantes aun cuando las remociones de materia organica habian alcanzado

su mayor valor, lo que sugiere que un pequefio porcentaje de los microorganismos estaban
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contribuyendo a la produccién de electricidad como resultado de la configuracion fisica del

reactor o de una cantidad insuficiente de bacterias electrogenas.

Aunque no se realizaron estudios microbiologicos de los reactores, es probable que el
indculo contuviera una gran cantidad de bacterias anaerobias que pudieron encargarse de
oxidar la materia organica del agua residual pero que no necesariamente eran electrdgenas;
mientras que los microorganismos encargados de los procesos de transferencia de
electrones pudieron estar presentes en menor cantidad. Este seria una hipdtesis a confirmar
en estudios posteriores.
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CAPITULO 5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. CONCLUSIONES

Con base en los objetivos planteados en este trabajo y a partir de los resultados obtenidos se

concluye lo siguiente:

e La configuracién de los reactores y los materiales empleados en este trabajo
promovieron la remocion de materia organica y la produccion de electricidad
simultaneamente.

e Los reactores con el modo de operacién con flujo continuo fueron los que mayor
produccién de electricidad presentaron, mientras que el modo por lotes origina una
disminucion considerable en la produccién de la electricidad un dia después de
hacer cada cambio de agua, provocando una inestabilidad en el sistema.

e La operacion de los reactores con planta, sin planta y el reactor blanco en los dos
sistemas de operacion permitieron evaluar los diferentes parametros de seguimiento
para obtener los andlisis estadisticos correspondientes y asi determinar la mejor
configuracion.

e La etapa experimental que produjo un mayor valor de electricidad fue la
correspondiente a la conexion de resistencia eléctrica externa de 5600 Q. A pesar de
que los valores puntuales maximos obtenidos de densidad de potencia se dieron en
la etapa de 1000 ohm y 560 ohm para RCP y RLT, respectivamente, el analisis
estadistico demuestra que fueron puntos aislados y no influyeron significativamente
en el promedio. Se determind que en este tipo de reactores la especie vegetal
contribuye en la generacion de electricidad a pesar de que los microorganismos
electrogenos son uno de los factores principales para la produccion de electricidad.

e Los reactores operados en modo por lotes presentaron una remocion de la materia
organica mayor que los operados en modo continuo. Se determiné que la especie
vegetal, siendo Unica, no contribuye significativamente a la remocién y que los
reactores que operaron sin planta actuaron como celdas de combustible microbiana
de sedimentos teniendo como fuente de carbono el agua residual sintética, llevando
a cabo la remocion de la materia organica. Los reactores que no contenian especie

vegetal ni sustrato removieron en menor cantidad la materia organica en los

68



reactores y esto pudo deberse a que los microorganismos que se encontraron en el
aire contribuyeron a este proceso, alojandose en los electrodos del sistema.

e La remocion del nitrogeno en forma de NH4*, NOs™ y NO2" en los reactores no se
vio influenciada por el cambio de resistencia en el circuito externo de los reactores.
Sin embargo, la operacién en modo continuo permitié una remocion mayor de
nitrdgeno amoniacal. Los datos sugieren que no se dieron procesos de
desnitrificacién debido a que los analisis muestran que el nitrégeno en su forma
amoniacal se presenta en mayor proporcion. Probablemente el nitrégeno fue
utilizado por la especie vegetal para su crecimiento y no se observo una influencia
en la produccion de electricidad.

e La especie vegetal Typha latifolia sembrada en los reactores RCP y RLP tuvo una
rapidez de crecimiento similar. Esto significa que el modo de operacion no influyo
en el desarrollo de la planta ya que la planta tomd los nutrientes necesarios para
madurar. El tratamiento inicial que se le aplico a las especies vegetales permitio una

adaptacion adecuada en los reactores.

5.2. RECOMENDACIONES

Con el objetivo de mejorar la generacion eléctrica y en un estudio mas avanzado con los

humedales artificiales asistidos electroquimicamente se recomiendan lo siguiente:

1. Caracterizar la microbiota de los reactores debido a que los microorganismos
electrogenos son uno de los principales componentes generadores de corriente.

2. En celdas de combustible microbianas, en algunos casos se utiliza una membrana de
separacion selectiva con los protones y los cationes que pasan al catodo mejorando
la confinacidn de las reacciones, con el fin de incrementar la diferencia de potencial
entre los electrodos. En este trabajo de tesis, se utilizd un material pétreo de
separacion entre el &nodo y el catodo; sin embargo, no se evalud la influencia de
este material en la produccion de electricidad. Este seria un nicho de oportunidad
para buscar materiales de bajo costo disponibles en las comunidades donde se
instalarian estos sistemas.

3. El cambio brusco de la resistencia eléctrica en el circuito externo de los reactores

podria haber ocasionado una baja adaptabilidad de los microorganismos
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electrégenos. Esto provocd una disminucion considerable en la densidad de
potencia entre las resistencias, por lo que en trabajos posteriores se recomienda
evaluar cambios de resistencia en intervalos menores.

Se recomienda que en investigaciones futuras se estudie el efecto de la temperatura
sobre el desempefio de los reactores. Esta variable ha sido poco estudiada en
trabajos similares y es necesario controlarla debido a que los microorganismos que
se encuentran en los reactores son sensibles a la temperatura. Podrian ser operados
en un invernadero e incluso aprovechar especies vegetales ornamentales para
obtener un ingreso extra (Hernandez-Alarcéon, 2016).

Los potenciales de los electrodos (dnodo y catodo) pueden afectar las curvas de
polarizacion de los reactores. Es necesario realizar una medicion de éstos para
considerarlos en las pérdidas que se presentan en las curvas de polarizacion.

La influencia del crecimiento de la especie vegetal puede ser una variable que afecte
la produccion de la electricidad por lo que se recomienda que en trabajos posteriores
se trabaje con plantas maduras y no en etapa de crecimiento y en unidades donde

puedan haber méas especimenes en cada reactor.
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Métodos analiticos empleados

78



ANEXO Al

Determinacion de la demanda quimica de oxigeno (APHA-AWWA-
WPCF, 2002; DOF, 2001)

Método colorimétrico (reflujo cerrado)

l. OBJETIVO

1. Describir el procedimiento de la determinacion de la demanda quimica de oxigeno
(DQO) en aguas residuales y tratadas.

I11. ALCANCE

Este procedimiento es aplicable para cualquier parte de la fase experimental del proyecto.

IV. INTRODUCCION

Se entiende por demanda quimica de oxigeno (DQO), la cantidad de materia orgéanica e
inorganica en un cuerpo de agua susceptible de ser oxidada por un oxidante fuerte. La DQO
es una determinacion quimica de la cantidad de sustancias fuertemente oxidantes requeridas
para oxidar la fraccion organica de una muestra susceptible al dicromato o permanganato
en medio acido y, considerando que es una reaccién equimolar, se espera que esta cantidad
sea equivalente a la materia organica oxidada.

V. MATERIALES Y EQUIPO

Espectrofotémetro UV-Vis RAYLEIGH UV-1800
Horno de calentamiento para usar a 160°C

Equipo “vortex”

Tubos de reaccion

Celdas de vidrio de 10 mm para espectrofotometro

agrwbdE

VI. REACTIVOS

Acidosulfarico concentrado (H2S0.)
Dicromato de potasio (K2Cr.07)

Sulfato de mercurio (HgSOs4)

Sulfato de plata (Ag2SQa)

Ftalato de hidrogeno de potasio (CsHsKOa)

agbrwbnE

VIl. PROCEDIMIENTO

Preparacion de soluciones de digestion

a) Disolucion de digestion A: Pesar 10.216 g de dicromato de potasio, previamente
secado a 103°C por 2 h, y afiadirlos a 500 mL de agua, adicionar 167 mL de &cido
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sulfurico concentrado y aproximadamente 33.3 g de sulfato mercurico. Disolver y
enfriar a temperatura ambiente. Aforar a 1L con agua.

b) Disolucion de digestion B: Pesar 15 g de sulfato de plata en un litro de &cido
sulfdrico concentrado. Disolver cuidadosamente y dejar reposar de 1 a 2 dias para
disolver completamente.

c) Disolucion estandar de ftalato de hidrogeno de potasio (FHP).

Triturar ligeramente FHP y secar a 120°C durante 1 h, pesar 425mg y disolver en 1
litro de agua destilada. EI FHP tiene una DQO teorica de 1.176 mg O2/mg de
biftalato, por lo que la DQO tedrica de esta disolucion es de 500 mg/mL. Esta
disolucion es estable hasta por 3 meses si se mantiene en refrigeracion y en ausencia
de crecimiento biologico visible.

Preparacion de la curva de calibracion

Se prepara una serie de patrones con una solucion de FHP con una DQO equivalentes que
oscilen entre los 50 y 600 mgO2/L completando el volumen con agua destilada (ver Tabla
A.1.1); utilizando los mismos volumenes de reactivos, los mismos tubos y el mismo
procedimiento de digestion que para las muestras del proyecto.

Método reflujo cerrado/ método colorimétrico

o

1. Precalentar el horno a 160°C para la digestion de las muestras

2. Colocar en los tubos de reaccion 1.5 mL de la disolucion de digestion A.

3.

4. Afadir cuidadosamente 3.5 mL de la disolucién de digestion B ya que el tubo de

Agregar cuidadosamente 2.5 mL de la muestra en el tubo de reaccion.

reaccion comenzara a elevar su temperatura considerablemente.

Colocar 2.5 mL de agua en un tubo para la determinacion del blanco de reactivos.
Colocar todos los tubos en el digestor previamente calentado a 160°C vy reflujar por 30
min.

. Retirar los tubos del digestor y dejar que los tubos se enfrien a temperatura ambiente,

permitiendo que cualquier precipitado sedimente.
Medir la absorbancia en el espectofotémetro a 600 nm.

Tabla A.1.1. Preparacion de la curva de calibracion

Tubo mL de agua destilada mL de FHP Concentracion mg O2/L
1 10.0 0.0 0
2 9.5 0.5 50
3 9.0 1.0 100
4 8.5 15 150
5 8.0 2.0 200
6 7.5 25 250
7 7.0 3.0 300
8 6.5 35 350
9 6.0 4.0 400
10 5.0 5.0 500
11 4.0 6.0 600
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VIII.

curva de calibracion o con la ecuacion A-1:

donde:

CALCULOS

Calcular la DQO en la muestra en miligramos por litro (mg/L) directamente de la

y=DQO, mg O2/L
x= absorbancia
m= pendiente de la recta obtenida

b= ordenada al origen de la recta obtenida

IX.

RESULTADOS

La Tabla A.1.2 muestra un ejemplo de los datos experimentales obtenidos para construir
una curva de calibracién (Figura A.1.1).

y = mx+b....

Tabla A.1.2 Puntos de curva de calibracion

Ec. A-1

Concentracion (mg/L)

Conc. Conc.
Tubo mg/L Abs Tubo mg/L Abs
1 0 0.000 7 300 0.109
2 50 0.031 8 350 0.123
3 100 0.048 9 400 0.133
4 150 0.072 0 500 0.173
5 200 0.073 11 600 0.195
6 250 0.087
Curva de calibraciéon DQO
y = 0.0003x + 0.0128
0.250 R2=0.9938
o 0200 /
£ 0.150
e //
2 0.100
< 0.050
0.000
0 100 200 300 500 600 700

Figura A.1.1. Grafica de calibracién para lectura de DQO
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Determinacion de nitrogeno de nitratos (APHA-AWWA-WPCF, 2002;
DOF, 1986)

Método espectrofotométrico ultravioleta

l. OBJETIVO

Describir el método para la determinacién de nitrégeno de nitratos en agua, y es aplicable
para agua potable que no presente turbiedad, color y con bajo contenido de materia
organica.

1. ALCANCE

Este procedimiento es aplicable para cualquier parte de la fase experimental del proyecto.
I1l.  INTRODUCCION

La concentracion de nitratos en una muestra de agua se determina midiendo la absorbancia
en el ambito de ultravioleta a 220 nm y comparandola con una curva de calibracion. La
relacién entre absorbancia y concentracion es lineal hasta una concentracién de 11 ug/L. El
minimo detectable es de 0.01 pg/L.

V. MATERIAL Y EQUIPO

1. Espectrofotometro UV-Vis RAYLEIGH UV-1800
2. Tubos de reaccion

3. Celda de cuarzo de 10 mm para espectofotometro
V. REACTIVOS

1. Nitrato de potasio (KNOs)

2. Acido clorhidrico (HCI)

VI. PROCEDIMIENTO

Preparacion de soluciones

a) Solucion madre de nitratos: Secar nitrato de potasio en un horno a 105°C por 24
horas y enfriar en un desecador. Pesar 0.07218g de nitrato de potasio anhidro y
diluir en 100 mL con agua destilada. Preservar con 2 mL de cloroformo.

b) Solucion patrén de nitrato: Diluir 5 mL de solucion madre de nitratos en 50 mL con
agua destilada; 1mL = 10uL N-NOs

¢) Solucion de acido clorhidrico 1N: Diluir 2 mL de &acido clorhidrico concentrado a

25 mL con agua destilada.
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Preparacion de curva de calibracion

Se prepara una serie de patrones con una solucion de nitrato de potasio con valores
de concentracion que oscilen entre 0.5 y 7 mg N-NOz/L completando el volumen
con agua destilada (ver Tabla A.1.3); utilizando los mismos volimenes de reactivos,

los mismos tubos y el mismo procedimiento de digestion que para las muestras.

Método espectofotométrico ultravioleta

VII.

1) Tomar 5 mL de muestra clara, filtrar si es necesario, primero por el papel de
poro fino y posteriormente a través del filtro de membrana.

2) Aifadir 0.1 mL de solucion de HCI 1N y agitar vigorosamente.

3) Leer las absorbancias de las muestras a 275 nm, para determinar interferencias

debidas a materia orgénica.

CALCULOS

Correccion por materia organica disuelta. Restar dos veces la lectura de absorbancia a
275 nm de la lectura de absorbancia a 220 nm. Si el valor de la lectura a 275 nm es
mayor del 10% del valor de la lectura a 220 nm, este método no es aplicable. AC= A
220-2 A 275

Leer en la curva de calibracion la concentracidon correspondiente a las absorbancias
corregidas de la muestra (p):

i N-NO3z = p leidos de la curva / volumen de muestra en mL

Tabla A.1.3 Preparacion de la curva de calibracion

Tubo mL de agua destilada mL de disolucion Concentracion mg N-
patrén NOs/L

1 10.0 0.0 0

2 9.5 0.5 0.5
3 9.0 1.0 1.0
4 8.0 2.0 2.0
5 7.0 3.0 3.0
6 6.0 4.0 4.0
7 5.0 5.0 5.0
8 4.5 5.5 5.5
9 4.0 6.0 6.0
10 35 6.5 6.5
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VIII.

Absorbancia

RESULTADOS

Tabla A.1.4 Puntos de curva de calibracion

Tubo Conc. mg/L Abs

1 0.0 0.000

2 0.5 0.165

3 1.0 0.274

4 2.0 0.575

5 3.0 0.875

6 4.0 1.094

7 5.0 1.417

8 6.0 1.618

9 6.5 1.765

10 7.0 1.838

Curva de calibracion N-NO; y =0.2019x - 0.0232
R?=0.9968

1.200
1.000

0.800

0.600

0.400

0.200

0.000 &=
0.0 0.5 1.0 15 2.0 25 3.0 3.5 4.0 4.5 5.0

-0.200 —
Concentracion (mg/L)

Figura A.1.2. Grafica de calibracion para lectura de N-NOs
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Determinacion de nitrogeno de nitritos (APHA-AWWA-WPCF, 2002;
DOF, 2006)

Método colorimétrico

l. OBJETIVO

Describir el método de prueba espectrofotométrico para la determinacion de nitrégeno de
nitritos, en agua residual en un intervalo de 0.01 mg/L a Img/L de N-NO:..

1. ALCANCE

Este procedimiento es aplicable para cualquier parte de la fase experimental del proyecto
I1l.  INTRODUCCION

El nitrito considerado como una etapa intermedia en el ciclo del nitrégeno puede estar
presente en el agua como resultado de la descomposicion biolégica de materiales
proteinicos. El nitrito puede entrar en un sistema de abastecimiento a través de su uso como
inhibidor de corrosion en agua de proceso industrial. El nitrégeno de nitritos rara vez
aparece en concentraciones mayores a 1 mg/L adn en efluentes de plantas de tratamiento
municipales. Su concentracion en aguas superficiales y subterrdneas es normalmente mas
baja de 0.1 mg/L. Debido a que el nitrgeno es un nutriente esencial para organismos
fotosintéticos, es importante el monitoreo y control de descargas del mismo ambiente.

IV. MATERIAL Y EQUIPO

1. Espectrofotometro UV-Vis RAYLEIGH UV-1800

2. Horno de calentamiento para usar a 165°C

3. Equipo “vOrtex”

4. Tubos de reaccion

5. Celda de cuarzo de 10 mm para espectrofotdmetro
V. REACTIVOS

1. Acido clorhidrico concentrado (HCI)

2. Sulfanilamida (NH2CsH4SO2NH>)

3. Etilendiamina (C10H7NH-CH2NH22HCI)

4. Nitrito de sodio (NaNOy)
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VI.

PROCEDIMIENTO

Preparacion de soluciones

a)

b)

Disolucién de sulfanilamida: Disolver 0.5 g de sulfanilamida en una mezcla de 5
mL de HCI y 30 mL de agua, y llevar a volumen de 50 mL con agua. La disolucion
es estable por varios meses y debe almacenarse en frasco ambar y en refrigeracion a
4+2°C,

Disolucion de diclorhidrato de N-(1-naftil) etilendiamina (C1o0H7NH-CH2NH22HCI),
NEDA: Disolver 50 mg de NEDA vy llevar a volumen de 50 mL con agua,
almacenar en frasco ambar y poner en refrigeracion a 4°C+2°C. Renovar la

disolucién mensualmente o si aparece un color café intenso.

Nota: Este reactivo es toxico. Debe evitarse su ingestion o contacto con la piel.

Preparacion de curva de calibracion

1. Solucion madre: Secar aproximadamente 1 g de nitrito de sodio (NaNO>) por lo
menos 2 h a 105°C; pesar 0.1232 g de este reactivo, disolverlo y llevar a
volumen de 100 mL con agua. Preservar con 0.1 mL de cloroformo. 1.0 mL =
250 pg de N-NO..

2. Solucidn patron: Diluir 5 mL de solucion madre de nitritos y llevar a volumen
de 25 mL con agua. ImL = 50pg de N-NO..

Método colorimétrico

1.

La muestra debe estar libre de turbiedad y color, para lograr esto, filtrarla a través
de membranas de 0.45 um de poro, filtros de fibra de vidrio de 0.7 um de poro.

De la muestra obtenida tomar una porcién dependiendo del contenido esperado de
nitritos segun la Tabla A.1.5.

Adicionar 1 mL de la disolucion de sulfanilamida, y agitar varias veces. Permitir
que la mezcla reacciones de 2 a 8 minutos.

Adicionar 1 mL de NEDA, y agitar varias veces, revisar que el pH esté entre 1.9 y
2.5.

Dejar reposar por lo menos 10 minutos, pero no mas de 1 h, la presencia de nitritos

desarrolla una coloracion purpura.
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6. Leer la absorbancia a 543 nm.

Tabla A.1.5. Seleccién del volumen de muestra

Cantidad de nitrogeno de nitritos en la muestra Volumen de muestra necesario (mL)
(mg/L)
0.05 50
0.10 25
0.50 10
1.00 5

VII. CALCULOS
Calcular el nitrogeno N-NO2 en la muestra en miligramos por litro (mg/L)

directamente de la curva de calibracién o con la ecuacién A-2.

y =mx’+b...... ...Ec. A-2
donde:
y’= absorbancia

x’= concentracion de N-NO,.

VIIl. RESULTADOS
En las Tablas A.1.6 y A.1.7 se presenta un ejemplo de los datos experimentales obtenidos
para la curva de calibracion (Figura A.1.3).

Tabla A.1.6. Preparacion de la curva de calibracion

Tubo mL de agua mL de Concentracion mg
destilada disolucion N-NO27/L
patron

1 10.0 0.0 0

2 9.9 0.1 0.5
3 9.8 0.2 1.0
4 9.7 0.3 15
5 9.6 0.4 2.0
6 9.5 0.5 2.5
7 9.4 0.6 3.0
8 9.2 0.8 4.0
9 9.0 1.0 5.0
10 8.9 11 55
11 8.8 1.2 6.0
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Absorbancia (nm)

5.0
4.5
4.0
3.5
3.0
2.5
2.0
1.5
1.0
0.5
0.0

Tabla A.1.7 Puntos de curva de calibracion

Tubo Conc. mg/L Abs
1 0.0 0.000
2 0.3 0.818
3 0.6 1.572
4 0.9 2.311
5 1.2 2.940
6 15 3.536
7 2.0 4.272

Curva de calibracién N-NO,

y=2.1614x + 0.2

R?=0.9879
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Figura A.1.3. Gréfica de calibracion para lectura de N-NO2
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Determinacion de sulfatos (APHA-AWWA-WPCF, 2002; DOF, 2014)

Método turbidimétrico

l. OBJETIVO

Describir el método turbidimétrico para la medicion del i6n sulfato en aguas naturales,
potables, residuales y residuales tratadas.

1. ALCANCE

Este procedimiento es aplicable para cualquier parte de la fase experimental del proyecto.
I1l.  INTRODUCCION

Los sulfatos (SOs*) estan ampliamente distribuidos en la naturaleza y pueden estar
presentes en aguas naturales, en concentraciones que varian desde pocos hasta miles de
miligramos por litro, los desechos del drenaje de minas pueden contribuir con grandes

cantidades de iones sulfatos a través de la oxidacion de pirita.

V. MATERIAL Y EQUIPO
1. Espectrofotometro UV-Vis RAYLEIGH UV-1800
2. Cronometro
3. Equipo “vortex”
4. Tubos de reaccion
5. Celda de cuarzo de 10 mm para espectrofotémetro
6. Balanza analitica con precision de 0.1 mg
V. REACTIVOS

1. Cloruro de magnesio (MgCl2.6H.0)

2. Acetato de sodio (CH3COONa.3H20)

3. Nitrato de potasio (KNQOs)

4. Acido acético (CHsCOOH)

VI. PROCEDIMIENTO

Preparacion de soluciones

Disolucion amortiguadora A: Disolver 30g de cloruro de magnesio, 5g de acetato de sodio,

19 de nitrato de potasio y 20 mL de acido acético (99%), y aforar a 1 L con agua destilada.
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Nota: Agregar 0.3g de Na>SO4 para conservar.

Preparacidn de curva de calibracién: Solucion patron: Disolver en agua 14.79 mg de sulfato
de sodio anhidro y llevar al aforo a 100 mL. ImL= 100 pg de SO4%.
Meétodo turbidimétrico

1. Transferir a un tubo una muestra de 5 mL. Afiadir 1 mL de solucion amortiguadora
y mezclar en el vortex.

2. Mientras la disolucion se esta agitando, afiadir 0.05 g de cloruro de bario y empezar
a medir el tiempo inmediatamente. Agitar durante un minuto a una velocidad
constante.

Nota: La velocidad exacta de agitacion no es critica, pero debe ser constante para
cada corrida de muestras y de patrones, y debe ajustarse a casi el maximo al cual no
ocurran salpicaduras.

3. Una vez concluida la agitacién vaciar a la celda y medir la turbiedad en unidades de
abosrbancia después de 5 min + 0.5 min. Leer las absorbancias de las muestras y las

disoluciones de referencia a 420 nm en una celda de 1 cm.

VII. CALCULOS

Calcular la concentracion de masa de y(SOs%) expresada en mg/L de SO.%, utilizando la

siguiente ecuacion:

y(S0;7) = [a(A) —al/b (A-3)
donde:

b’= pendiente
a’=es la ordenada al origen
a(A) = es la absorbancia del ion sulfato a la longitud de onda A
Yy (S0%7) = es la concentracién de masa del ion sulfato expresada en mg

/L de SO;~

Debe multiplicarse por el factor de dilucion cuando aplique.
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La Tabla A.1.7 presenta la forma de como calcular la curva de calibracion.
VIIl. RESULTADOS
En la Tabla A.1.8se presenta un ejemplo de los datos experimentales obtenidos para la

curva de calibracion (Figura A.1.4).

Tabla A.1.7. Preparacion de la curva de calibracion

Tubo mL de agua mL de disolucion patron Concentracion mg SO4%/L
destilada

1 10.0 0.0 0

2 9.0 1.0 10.0
3 8.0 2.0 20.0
4 7.0 3.0 30.0
5 6.0 4.0 40.0
6 5.0 5.0 50.0
7 4.0 6.0 60.0
8 3.0 7.0 70.0
9 2.0 8.0 80.0
10 1.0 9.0 90.0
11 0.0 10.0 100.0

Tabla A.1.8. Puntos de curva de calibracion

Tubo Conc. mg/L Abs
1 0.0 0.000
2 10.0 0.071
3 13.0 0.097
4 16.0 0.129
5 19.0 0.144
7 22.0 0.162
8 30.0 0.278
9 40.0 0.333
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Absorbancia (nm)

0.300

0.250
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Curva de calibracién SO~

y =0.0089x - 0.0143
R?=0.9913

et

—
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25.0

30.0 35.0

Concentracion (mg/L)

Figura A.1.4. Grafica de calibracién para lectura de SO4~
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Determinacion de nitrégeno amoniacal (APHA-AWWA-WPCF, 2002;

DOF, 2001)

Método titulométrico

OBJETIVO

Describir el procedimiento de la determinacion de nitrogeno amoniacal en aguas residuales.

ALCANCE

Este procedimiento es aplicable para cualquier parte de la fase experimental del proyecto.

INTRODUCCION

El amoniaco es uno de los parametros clave para evaluar la calidad del agua y de

aguas residuales. Este procedimiento describe la determinacion de amoniaco por destilacion

y mediante valoracién potenciométrica de acuerdo con las normas oficiales.

V.

V1.

MATERIALES Y EQUIPO
. Tubos de 500 para equipo Kjeldahl

Equipo para destilacién

1
2
3. Matraces Erlenmeyer de 250 mL
4. Bureta de 50 mL

5. Vasos de precipitados de 50 mL

REACTIVOS

1. Hidréxido de sodio (NaOH)

2. Acido borico (HsBO3)

3. Indicador rojo de metilo + verde bromocresol (HgSOa)
4. Acido sulfdrico (H2SO4)

PROCEDIMIENTO

Preparacion de soluciones

a)
b)

c)

Disolucion de NaOH 1M: Disolver 40 gNaOH en 1 L de agua destilada.

Disolucion de &cido bérico al 4%: Pesar 200 g de acido bdrico y disolver en 4L de
agua destilada, ajustar el pH 4.65 con NaOH al 10%.

Disolucion de acido sulfarico 0.02 N: Diluir 200 mL de acido sulfarico 0.1 N hasta

1L de agua destilada o desionizada.
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Preparacion de la muestra

La muestra debe analizarse tan rapido como sea posible, o bien si se almacena a 4°C
se acidificard con 2 mL/L de H2SO4 concentrado. El pH de las muestras se tiene que ajustar
a 6.73 mediante la adicion de NaOH 1M. El pH puede ser verificado mediante un
potenciometro (“pHmetro”) o por el color de un indicador (Azul de bromotimol, el color
de la muestra tiene que ser entre amarillo y azul, el ideal es un color gris).

Método titulométrico

1. Enun tubo Kjeldahl de 500 mL agregar la cantidad de volumen de muestra para el
método de destilacion de acuerdo a la siguiente tabla:

Nitrogeno amoniacal en la muestra Volumen de muestra
(mg/L) (mL)
5-10 250
10-20 100
20-50 50
50-100 25

2. Afadir 25 mL de NaOH 1M al tubo Biichi
3. En un matraz de 250 mL agregar 50 mL de &cido bérico al 4% y afadir 3 gotas de
indicador de rojo de metilo + verde bromocresol.
4. Destilar en el equipo Biichi con un tiempo de 5 minutos y recibir el destilado en el
matraz antes preparado.
5. Titular el destilado con &cido sulfarico 0.02 N y medir el volumen utilizado.
VII. CALCULOS
Para determinar la cantidad de nitrdgeno-amoniacal en muestras liquidas se utiliza
la siguiente ecuacion:

(A — B)x 280

NH,—N/L= ————
mg 3 / mL muestra

donde:
A = volumen de H2SO4 titulado para la muestra en mL.
B = volumen de H2SO; titulado para el blanco en mL.

VIIl. RESULTADOS
Volumen de H>SOs titulado para el blanco = 13.4 mL en promedio en la mayoria de los

muestreos. Los valores de A y B dependeran de las muestras analizadas.
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ANEXO A.2

Preparacion del agua residual sintética (Modificado de Ordufia-
Bustamante, 2012; Salinas-Juéarez, 2016)

OBJETIVO: Describir el procedimiento de preparacion de agua residual sintética.

ALCANCE: Este procedimiento es aplicable para cualquier parte de la fase experimental
del proyecto.

MATERIAL Y EQUIPO:

1. Balanza analitica

2. Espétula

3. Matraz aforado de 1L
4. Capsula de vidrio

REACTIVOS:

1. Sulfato de amonio ((NH4)2S0O4)

2. Fosfato monobésico de potasio (KH2POa4)

3. Acetato de potasio (CH3COOK)

4. Sulfato heptahidratado de magnesio (MgSQO4.7H20)

PROCEDIMIENTO:

Base de célculo para preparar 50 L de agua residual sintética(Se prepar6 una solucion
concentrada para preparar 50 L, se afor6 a 1L y se guard6 en refrigeracion a 4°C)

Pesar 4.71 g de sulfato de amonio.

Pesar 1.74 g de fosfato monobaésico de potasio.

Pesar 31.6 g de acetato potasio.

Pesar 0.5 g de sulfato heptahidratado de magnesio.

Mezclar las cuatro sustancias en un recipiente de 50 L hasta disolver perfectamente.

agrwpdE

La composicion resultante de esta solucidn se muestra en la siguiente tabla.

Tabla A.2.1. Concentracidn del agua residual sintética

Elemento Cantidad (mg/L) Compuesto adicionado
Nitrogeno (N) 20 (NH4)2S04
Fésforo (P) 7.95 KH2PO4
Potasio (K) 10 KH2PO4
Magnesio (Mg) 1 MgS0,.7H20
Carbono (C) 632.14 CH3COOK
Relacion C:N:P (MMOO) 39:1:0.40
Relacion C:N:K (planta) 39:1:0.43
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Caracterizacion del material de empaque (LIQ-FQ-UNAM, 2015)

OBJETIVO: Describir el procedimiento para la medicion del tamafio de particula del
material de soporte de los reactores.

ALCANCE: Este procedimiento es aplicable para la parte inferior y superior del empaque
de los reactores.

MATERIAL Y EQUIPO:

1. Magquina vibratoria de tamizado

2. 4 tamices del numero %, 3/8,3.5y 6
PROCEDIMIENTO:
Se realiza un anélisis de granulometria de acuerdo con la norma ASTM E-11/95 con un
tamiz de diametro de 8”, se coloca el material de tezontle en el tamiz de mayor nimero de
malla, se enciende el equipo de vibracidén de tamizado durante 10 minutos y se separa el

material obtenido respecto a su diametro.

Tabla A.2.2. Descripcion de los tamices para granulometria

No. de tamiz Diametro de particula retenida | % de tezontle obtenido
Y 19.00 mm 71%

3/8” 9.50 mm 18.7%

3.5 5.6 mm 6.3%

6 3.35 mm 4%

Nota: Se realizo el anéalisis granulométrico al material de soporte utilizando un equipo
facilitado por el personal del Laboratorio de Ingenieria Quimica del Departamento de
Ingenieria Quimica de la Facultad de Quimica de la UNAM (Fig. A.2.1)

=8 m 9 E PR % T S R e

&,

| Figura A.2.1. Equipo granulométrico del LIQ-FQ-UNAM
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ANEXO B

DATOS EXPERIMENTALES
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ANEXO B.1

Seguimiento de la planta

Con los valores de temperatura se grafico y se aplicd una regresion lineal

(X 1000)
2

Altura RCP

Altura RLP

1.6

1.2

0.8

0.4

1600

1200

800

400

Gréfico del Modelo Ajustado
Altura RCP = 318.265 + 10.7158*Tiempo RCP

R?=0.9716

0 40 80 120 160
Tiempo RCP

Figura B.1.1. Regresion lineal de altura versus tiempo de RCP

Gréfico del Modelo Ajustado
Altura RLP = 68.5712 + 10.2985*Tiempo RLP

R?=0.9867 .

0 40 80 120 160
Tiempo RLP

Figura B.1.2. Regresion lineal de altura versus tiempo de RLP
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ANEXO B.2

Datos promedio de temperatura

Tabla B.1. Datos promedio de temperatura en las etapas experimentales

PROMEDIOS TEMPERATURA (°C
RCP RCT RCB RLP RLT RLB T. Amb
Circuito
abierto 19.06+1.57 | 18.60+1.42 | 18.74+1.42 | 17.81+4.83 | 18.84+1.42 | 19.06+1.3 |20.42+1.43
5600 ohm | 18.01+1.30 | 17.66+1.19 | 17.64+1.31 | 17.74+1.28 | 17.73+1.26 | 17.87+1.18 | 19.61+0.94
1000 ohm | 17.48+0.73 | 17.31+0.66 | 17.25+0.66 | 17.34+0.62 | 17.31+0.61 | 17.39+0.65 | 19.50+0.85
560 ohm |17.12+0.61 | 16.90+0.66 | 16.79+0.67 | 16.96+0.68 | 16.88+0.70 | 16.95+0.68 | 19.00+0.82
10 ohm |15.54+1.17 | 15.41+1.13 | 15.18+1.19 | 15.40+1.20 | 15.31+1.19 | 15.45+1.15 | 17.90+1.28
ANEXO B.3
Datos promedio de pH
Tabla B.2. Datos promedio de pH en las etapas experimentales
PROMEDIOS pH
RCP RCT RCB RLP RLT RLB
Circuito Abierto| 7.62+0.59 | 7.67+0.55 | 7.46+0.57 | 6.94+1.86 | 7.44+0.58 | 7.57+0.049
5600 ohm 7.49+0.13 | 7.71+0.11 | 7.984+0.08 | 7.37+0.13 | 7.65+0.17 | 7.57+0.16
1000 ohm 7.46+£0.09 | 7.88+0.14 | 8.30+0.13 | 7.40+0.12 | 7.69+0.13 | 7.74+0.18
560 ohm 7.33+0.13 | 8.00+0.13 | 8.34+0.16 | 7.42+0.15 | 7.85+0.10 | 7.93+0.10
10 ohm 7.36+£0.13 | 7.98+0.12 | 8.26+0.06 | 7.29+0.06 | 7.87+0.09 | 7.96+0.13
ANEXO B.4
Datos promedio de potencial éxido-reduccion
Tabla B.3. Datos promedio de pOR en las etapas experimentales
PROMEDIOS pOR
RCP RCT RCB RLP RLT RLB
Circuito
Abierto -127.085 -117.473 -113.319 -109.760 -121.986 -107.137
5600 ohm -97.688 -109.593 -142.695 -188.269 -169.040 -149.440
1000 ohm | -108.718 -123.789 -132.778 -116.524 -106.967 -123.851
560 ohm -97.209 -117.729 -130.307 -115.120 -108.927 -125.747
10 ohm -111.196 -135.700 -140.540 -116.693 -115.258 -133.471
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ANEXO B.5

Datos promedio de conductividad eléctrica

Figura B.4. Datos promedio de conductividad eléctrica en las etapas experimentales

PROMEDIOS C.E., microSiemens por cm (uS/cm)
RCP RCT RCB RLP RLT RLB
Circuito
Abierto 1047.333 983.238 935.497 1065.197 1147.190 937.075
5600 ohm | 1083.833 989.667 962.667 1062.048 1086.905 1098.929
1000 ohm 1159.511 1043.622 1029.467 1098.444 1129.133 1117.778
560 ohm 1281.067 1071.311 1046.378 1148.778 1118.222 1099.844
10 ohm 1203.911 1061.533 1035.422 1118.578 1107.356 1049.956
ANEXO B.6 ANEXO B.7
100F T S 8‘9 T N |R0 T e *m T Variables . 49F T T . T ] Variables
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& 60f o, o 0 . ° * 4 xRLB g2 2 . ] « RLB
3 )y o % ‘ S R
g ‘0 ° % s OD@D @O +© ©
"4 40_,(; * % i g 19 Zuﬁ 9 e Dou D* . : ° o _
X0 % o +0 o l:gut:iu Z] Dg
20} * x i 0 9 ! o, 0 ’ * e ’ h
g X X, ox+ T
X % : ’ff&ffx X X Pxx Ta ; i Qx’()?g? ° 0o
oh.w . ] _1_%m&|§&&mlﬁ&ﬁm%q_
0 20 40 60 80 100 120 140 160 74 94 114 134 154
Tiempo (dias) Tiempo

Figura B.6.1. Datos de remocion de

materia organica medida como DQO

potencia

Figura B.7.1. Datos de densidad de
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ANEXO B.7

Tabla B.7.1. Datos de remocidn de especies de nitrégeno

VALORES PROMEDIOS N-NH4* (mg/L)
RCP RCT RCB RLP RLT RLB AR
Circuito Abierto| 6.886 5.520 | 3.256 8.837 11.916 2.855 8.206
5600 ohm 5.486 6.411 | 4.562 5.486 6.288 6.041 9.493
1000 ohm 3.754 5.201 | 3.362 5.619 6.559 5.303 9.149
560 ohm 2.284 4.431 | 2.247 4.200 5.279 4.598 8.532
10 ohm 2.720 5.021 | 2.668 4.080 5.440 5.021 9.362
VALORES PROMEDIOS N-NO; (mg/L)
RCP RCT RCB RLP RLT RLB AR
Circuito Abierto| 0.816 0.390 | 0.721 1.408 1.921 1.186 5.008
5600 ohm 2.776 0.951 | 1.292 2.492 1.605 2.196 8.285
1000 ohm 1.596 3.460 | 4.409 4.401 3.597 5.377 10.199
560 ohm 0.986 1.225 | 1.502 1.773 0.140 1.428 9.111
10 ohm 0.760 1.636 | 1.250 0.913 1.607 2.954 8.942
VALORES PROMEDIOS N-NO; (mg/L)
RCP RCT RCB RLP RLT RLB AR
Circuito Abierto| 0.219 0.182 | 0.036 0.308 2.122 0.100 0.018
5600 ohm 0.791 0.443 | 0.069 0.709 0.650 0.095 0.002
1000 ohm 0.040 0.016 | 0.007 0.013 0.008 0.050 0.003
560 ohm 0.256 0.126 | 0.011 0.021 0.049 0.042 0.002
10 ohm 0.012 0.012 | 0.012 0.016 0.013 0.038 0.003
VALORES PROMEDIOS SO,” (mg/L)
RCP RCT RCB RLP RLT RLB AR
Circuito
Abierto 47.79 49.61 | 54.04 42.16 45.49 52.89 74.29
5600 ohm 96.25 83.30 | 61.50 73.99 85.28 43.51 110.10
1000 ohm 71.77 34,22 | 14.71 55.43 75.36 21.95 77.41
560 ohm 87.78 29.47 9.08 58.77 63.26 8.05 76.93
10 ohm 62.64 3479 | 10.86 60.38 56.05 9.00 76.97
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ANEXO B.8

Figura B.8.1. Curvas de polarizacion de datos promedio por etapa de RCP
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ANEXO B.9

Figura B.9.1. Curvas de polarizacion de datos promedio por etapa de RCT
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ANEXO B.10

Figura B.10.1. Curvas de polarizacion de datos promedio por etapa de RCB
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ANEXO B.11

Figura B.11.1. Curvas de polarizacion de datos promedio por etapa de RLP
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ANEXO B.12

Figura B.12.1. Curvas de polarizacion de datos promedio por etapa de RLT
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Figura B.13.1. Curvas de polarizacion de datos promedio por etapa de RLB
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ANEXO C

ANALISIS ESTADISTICOS
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ANEXO C.1

Seguimiento de la planta

Para realizar el analisis de los datos obtenidos de la experimentacion, se utilizo el programa
estadistico Statgraphics Centurion tomado de las redes internacionales. A continuacion, se
presenta el analisis de prueba de hipdtesis para comparar la rapidez de crecimiento entre los
reactores RCP y RLP.

Prueba de hipdtesis (dos muestras)

Medias muestrales = 33.66 y 31.57

Desviaciones estandar muestrales = 71.26 y 68.23
Tamafios de muestra = 44 y 44

Intervalo de confianza del 95.0% para la diferencia entre medias: 2.09 +/- 29.151[-27.061,31.241]

Hipdtesis nula: diferencia entre medias = 0.0

Alternativa: no igual

Estadistico Z calculado = 0.140521

Valor-P = 0.888243

No rechazar la hipdtesis nula para alfa = 0.05.

Este andlisis muestra los resultados de realizar una prueba de hipétesis relativa a la diferencia entre dos medias (mul-
mu2) de muestras provenientes de distribuciones normales. Las dos hip6tesis a ser evaluadas aqui son:

Hipotesis nula: mul-mu2 =0.0
Hipdtesis alterna: mul-mu2 <> 0.0

Dada una muestra de 44 observaciones con una media de 33.66 y una desviacion estandar de 71.26 y una segunda muestra
de 44 observaciones con una media de 31.57 y una desviacidn estandar de 68.23, el estadistico Z calculado es igual a
0.140521. Puesto que el valor-P para la prueba es mayor o igual que 0.05, no puede rechazarse la hipétesis nula con un

95.0% de nivel de confianza. El intervalo de confianza muestra que los valores de mul-mu2 soportados por los datos
caen entre -27.061 y 31.241.

ANEXO C.2

Comparacion de muestras de temperatura entre reactores

Tabla de analisis de varianza, andeva (ANOVA en inglés, analisis of variance)

Fuente Suma de cuadrados Gl Cuadrado medio Razon-F Valor-P
Entre grupos  |385.498 6 64.2497 15.97 0.0000
Intra grupos 3013.82 749 14.02379

Total (Corr.) |3399.32 755

La tabla de andeva descompone la varianza de los datos en dos componentes: un componente entre-grupos y un
componente dentro-de-grupos. La razén-F, que en este caso es igual a 15.9674, es el cociente entre el estimado entre-
grupos v el estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la prueba-F es menor que 0.05, existe una diferencia
estadisticamente significativa entre las medias de las 7 variables con un nivel del 95.0% de confianza.
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ANEXO C.3

Comparacion de muestras de temperatura por etapas en RCP

Tabla de anélisis de varianza, andeva (ANOVA en inglés, analisis of variance)

Fuente Suma de cuadrados Gl Cuadrado medio Razon-F Valor-P
Entre grupos  |160.488 4 40.122 23.86 0.0000
Intra grupos 173.195 103 [1.68151

Total (Corr.) |333.683 107

La tabla de andeva descompone la varianza de los datos en dos componentes: un componente entre-grupos y un
componente dentro-de-grupos. La razon-F, que en este caso es igual a 23.8607, es el cociente entre el estimado entre-
grupos y el estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la prueba-F es menor que 0.05, existe una diferencia
estadisticamente significativa entre las medias de las 5 variables con un nivel del 95.0% de confianza.

Pruebas de Rangos Mudiltiple
Método: 95.0 porcentaje LSD (diferencia minima significativa en inglés)

Casos |Media Grupos homogéneos
RCP 10 15 15.542 X
RCP 560 15 17.12 X
RCP 1000 |15 17.4833 X
RCP 5600 |14 18.01 X
RCP C.A 49 19.0553 X

Esta tabla aplica un procedimiento de comparacién multiple para determinar cuales medias son significativamente
diferentes de otras. La mitad inferior de la salida muestra las diferencias estimadas entre cada par de medias. Se han
identificado 3 grupos homogéneos segln la alineacion de las X en columnas. No existen diferencias estadisticamente
significativas entre aquellos niveles que compartan una misma columna de X. EI método empleado actualmente para
discriminar entre las medias es el procedimiento de diferencia minima significativa (LSD) de Fisher. Con este método hay
un riesgo del 5.0% al decir que cada par de medias es significativamente diferente, cuando la diferencia real es igual a 0.

ANEXO C4

Comparacion de pH de reactores en las etapas experimentales
Tabla de analisis de varianza, andeva (ANOVA en inglés, analisis of variance)

Fuente Suma de cuadrados Gl Cuadrado medio Razon-F Valor-P
Entre grupos  |17.5289 5 3.50579 4.19 0.0011
Intra grupos 241.081 288 10.837087

Total (Corr.) [258.61 293

La tabla andeva descompone la varianza de los datos en dos componentes: un componente entre-grupos y un componente
dentro-de-grupos. La razon-F, que en este caso es igual a 4.18808, es el cociente entre el estimado entre-grupos y el
estimado dentro-de-grupos.  Puesto que el valor-P de la prueba-F es menor que 0.05, existe una diferencia
estadisticamente significativa entre las medias de las 6 variables con un nivel del 95.0% de confianza.

ANEXO C.5

Comparacion de pH de RCP en las etapas experimentales

Tabla de andlisis de varianza, andeva (ANOVA en inglés, andlisis of variance)

Fuente Suma de cuadrados Gl Cuadrado medio Razén-F Valor-P
Entre grupos  |5.17963 4 1.29491 0.80 0.5302
Intra grupos 167.476 103 |1.62598

Total (Corr.) |172.656 107

La tabla andeva descompone la varianza de los datos en dos componentes: un componente entre-grupos y un componente
dentro-de-grupos. La razén-F, que en este caso es igual a 0.796386, es el cociente entre el estimado entre-grupos y el

110



estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la razén-F es mayor o igual que 0.05, no existe una diferencia
estadisticamente significativa entre las medias de las 5 variables con un nivel del 95.0% de confianza.

ANEXO C.6

Comparacion de pOR de los reactores en las etapas experimentales

Tabla de andlisis de varianza, andeva (ANOVA en inglés, andlisis of variance)

Fuente Suma de cuadrados Gl Cuadrado medio Razon-F Valor-P
Entre grupos  |8343.2 5 1668.64 0.22 0.9530
Intra grupos 4.82463E6 642 |7515.0

Total (Corr.) |4.83297E6 647

La tabla andeva descompone la varianza de los datos en dos componentes: un componente entre-grupos y un componente
dentro-de-grupos. La razon-F, que en este caso es igual a 0.222041, es el cociente entre el estimado entre-grupos y el
estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la razén-F es mayor o igual que 0.05, no existe una diferencia
estadisticamente significativa entre las medias de las 6 variables con un nivel del 95.0% de confianza.

ANEXO C.7

Comparacion de pOR de RCP en las etapas experimentales

Tabla de andlisis de varianza, andeva (ANOVA en inglés, andlisis of variance)

Fuente Suma de cuadrados |Gl Cuadrado medio  [Razdn-F Valor-P
Entre grupos | 16866.4 4 4216.61 0.46 0.7672
Intra grupos 950561. 103 [9228.74

Total (Corr.) |967427. 107

La tabla andeva descompone la varianza de los datos en dos componentes: un componente entre-grupos y un componente
dentro-de-grupos. La razén-F, que en este caso es igual a 0.456899, es el cociente entre el estimado entre-grupos y el
estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la razén-F es mayor o igual que 0.05, no existe una diferencia
estadisticamente significativa entre las medias de las 5 variables con un nivel del 95.0% de confianza.

Pruebas de rangos multiples
Método: 95.0 porcentaje LSD (diferencia minima significativa en inglés)

Casos |Media Grupos homogéneos
RCP C.A 49 -127.086  [X
RCP 10 15 -111.196 [X
RCP 1000 (15 -108.718 |X
RCP 5600 [14 -97.6886 |X
RCP 560 15 -97.2093  [X

Esta tabla aplica un procedimiento de comparacion multiple para determinar cuales medias son significativamente
diferentes de otras. La mitad inferior de la salida muestra las diferencias estimadas entre cada par de medias. No hay
diferencias estadisticamente significativas entre cualquier par de medias, con un nivel del 95.0% de confianza. En la parte
superior de la pagina, se ha identificado un grupo homogéneo, segln la alineacién de las X en columna. No existen
diferencias estadisticamente significativas entre aquellos niveles que compartan una misma columna de X. El método
empleado actualmente para discriminar entre las medias es el procedimiento de diferencia minima significativa (LSD) de
Fisher. Con este método hay un riesgo del 5.0% al decir que cada par de medias es significativamente diferente, cuando la
diferencia real es igual a 0.

111



Comparacion de la conductividad eléctrica en los reactores durante las

ANEXO C.8

etapas experimentales

Tabla de andlisis de varianza, andeva (ANOVA en inglés, andlisis of variance)

Fuente Suma de cuadrados Gl Cuadrado medio Razon-F Valor-P
Entre grupos  [2.03146E6 5 406292. 11.14 0.0000
Intra grupos 2.34096E7 642 [36463.6

Total (Corr.) |2.54411E7 647

La tabla andeva descompone la varianza de los datos en dos componentes: un componente entre-grupos y un componente
dentro-de-grupos. La razén-F, que en este caso es igual a 11.1424, es el cociente entre el estimado entre-grupos y el
estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la prueba-F es menor que 0.05, existe una diferencia estadisticamente
significativa entre las medias de las 6 variables con un nivel del 95.0% de confianza.

Pruebas de rangos multiples
Método: 95.0 porcentaje LSD (diferencia minima significativa en inglés)

Casos [Media Grupos homogéneos
RCB (108 981.349 (X
RCT 108 101556 [X
RLB 108 1021.44 |X
RLP 108 1088.43 X
RCP 1108 1121.85 X
RLT 108 1127.31 X

Esta tabla aplica un procedimiento de comparacion multiple para determinar cuales medias son significativamente
diferentes de otras. La mitad inferior de la salida muestra las diferencias estimadas entre cada par de medias. Se han
identificado 2 grupos homogéneos segln la alineacion de las X en columnas. No existen diferencias estadisticamente
significativas entre aquellos niveles que compartan una misma columna de X. El método empleado actualmente para
discriminar entre las medias es el procedimiento de diferencia minima significativa (LSD) de Fisher. Con este método hay
un riesgo del 5.0% al decir que cada par de medias es significativamente diferente, cuando la diferencia real es igual a 0.

ANEXO C.9

Comparacion de la conductividad eléctrica de RCP y RLP en las etapas

experimentales

Tabla de anélisis de varianza para RCP, andeva (ANOVA en inglés, analisis of variance)

Fuente Suma de cuadrados Gl Cuadrado medio Razén-F Valor-P
Entre grupos | 794854. 4 198714. 7.87 0.0000
Intra grupos 2.5991E6 103 |25234.0

Total (Corr.) |3.39395E6 107

La tabla andeva descompone la varianza de los datos en dos componentes: un componente entre-grupos y un componente
dentro-de-grupos. La razén-F, que en este caso es igual a 7.87485, es el cociente entre el estimado entre-grupos y el
estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la prueba-F es menor que 0.05, existe una diferencia estadisticamente
significativa entre las medias de las 5 variables con un nivel del 95.0% de confianza.
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Pruebas de rangos multiples para RCP
Método: 95.0 porcentaje LSD (diferencia minima significativa en inglés)

Casos |Media Grupos homogéneos
RCP C.A 49 1047.33 (X
RCP 5600 |14 1083.83 [XX
RCP 1000 |15 1159.51 XX
RCP 10 15 1203.91 XX
RCP 560 15 1281.07 X

Esta tabla aplica un procedimiento de comparacién multiple para determinar cuéales medias son significativamente
diferentes de otras. La mitad inferior de la salida muestra las diferencias estimadas entre cada par de medias. Se han
identificado 4 grupos homogéneos segun la alineacién de las X en columnas. No existen diferencias estadisticamente
significativas entre aquellos niveles que compartan una misma columna de X. El método empleado actualmente para
discriminar entre las medias es el procedimiento de diferencia minima significativa (LSD) de Fisher. Con este método hay
un riesgo del 5.0% al decir que cada par de medias es significativamente diferente, cuando la diferencia real es igual a 0.

Tabla de anélisis de varianza para RLP, andeva (ANOVA en inglés, analisis of variance)

Fuente Suma de cuadrados Gl Cuadrado medio Razon-F Valor-P
Entre grupos  [105959. 4 26489.6 0.36 0.8352
Intra grupos 7.53929E6 103 |73197.0

Total (Corr.) |7.64525E6 107

La tabla andeva descompone la varianza de los datos en dos componentes: un componente entre-grupos y un componente
dentro-de-grupos. La razon-F, que en este caso es igual a 0.361895, es el cociente entre el estimado entre-grupos y el
estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la razén-F es mayor o igual que 0.05, no existe una diferencia
estadisticamente significativa entre las medias de las 5 variables con un nivel del 95.0% de confianza.

Pruebas de rangos multiples para RLP

Método: 95.0 porcentaje LSD (diferencia minima significativa en inglés)
Casos |Media Grupos homogéneos

RLP 5600 |14 1062.05 [X

RLP C.E 49 1065.2 X

RLP 1000 |15 1098.44 (X

RLP 10 15 111858 (X

RLP 560 15 1148.78 [X

Esta tabla aplica un procedimiento de comparacién multiple para determinar cuales medias son significativamente
diferentes de otras. La mitad inferior de la salida muestra las diferencias estimadas entre cada par de medias. No hay
diferencias estadisticamente significativas entre cualquier par de medias, con un nivel del 95.0% de confianza. En la parte
superior de la pagina, se ha identificado un grupo homogéneo, segun la alineacion de las X en columna. No existen
diferencias estadisticamente significativas entre aquellos niveles que compartan una misma columna de X. El método
empleado actualmente para discriminar entre las medias es el procedimiento de diferencia minima significativa (LSD) de
Fisher. Con este método hay un riesgo del 5.0% al decir que cada par de medias es significativamente diferente, cuando la
diferencia real es igual a 0.

ANEXO C.10

Comparacion de remocion de materia organica en reactores en las etapas

experimentales

Tabla de andlisis de varianza, andeva (ANOVA en inglés, andlisis of variance)

Fuente Suma de cuadrados Gl Cuadrado medio Razén-F Valor-P
Entre grupos  |24986.3 5 4997.25 10.28 0.0000
Intra grupos 52476.8 108 |485.897

Total (Corr.) |77463.1 113
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La tabla andeva descompone la varianza de los datos en dos componentes: un componente entre-grupos y un componente
dentro-de-grupos. La razén-F, que en este caso es igual a 10.2846, es el cociente entre el estimado entre-grupos y el
estimado dentro-de-grupos.  Puesto que el valor-P de la prueba-F es menor que 0.05, existe una diferencia
estadisticamente significativa entre las medias de las 6 variables con un nivel del 95.0% de confianza.

Pruebas de rangos multiples
Método: 95.0 porcentaje LSD (diferencia minima significativa en inglés)

Casos |Media Grupos homogéneos
RLBC.A |19 43.1811 (X
RCBC.A |19 50.0453 [X
RLPC.A |19 69.3932 X
RLTC.A |19 75.9037 X
RCTC.A |19 80.4311 X
RCPC.A |19 80.9847 X

Esta tabla aplica un procedimiento de comparacién multiple para determinar cuéales medias son significativamente
diferentes de otras. La mitad inferior de la salida muestra las diferencias estimadas entre cada par de medias. Se han
identificado 2 grupos homogéneos segln la alineacion de las X en columnas. No existen diferencias estadisticamente
significativas entre aquellos niveles que compartan una misma columna de X. EI método empleado actualmente para
discriminar entre las medias es el procedimiento de diferencia minima significativa (LSD) de Fisher. Con este método hay
un riesgo del 5.0% al decir que cada par de medias es significativamente diferente, cuando la diferencia real es igual a 0.

ANEXO C.11

Comparacion de remocién de materia organica de RCT en las etapas

experimentales

Tabla de analisis de varianza, andeva (ANOVA en inglés, andlisis of variance)

Fuente Suma de cuadrados Gl |Cuadrado medio Razon-F Valor-P
Entre grupos  [802.294 4 200.574 1.01 0.4148
Intra grupos 7551.15 38 ]198.714

Total (Corr.) |8353.44 42

La tabla andeva descompone la varianza de los datos en dos componentes: un componente entre-grupos y un componente
dentro-de-grupos. La razén-F, que en este caso es igual a 1.00936, es el cociente entre el estimado entre-grupos y el
estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la razén-F es mayor o igual que 0.05, no existe una diferencia
estadisticamente significativa entre las medias de las 5 variables con un nivel del 95.0% de confianza.

Pruebas de rangos multiples
Meétodo: 95.0 porcentaje LSD (diferencia minima significativa en inglés)

Casos |Media Grupos homogéneos
RCT 10 6 79.57 X
RCT C.A 19 80.4311 X
RCT 560 6 83.05 X
RCT 1000 |6 86.1017 (X
RCT 5600 |6 925717 (X

Esta tabla aplica un procedimiento de comparacién mdltiple para determinar cuales medias son significativamente
diferentes de otras. La mitad inferior de la salida muestra las diferencias estimadas entre cada par de medias. No hay
diferencias estadisticamente significativas entre cualquier par de medias, con un nivel del 95.0% de confianza. En la parte
superior de la pagina, se ha identificado un grupo homogéneo, segin la alineacion de las X en columna. No existen
diferencias estadisticamente significativas entre aquellos niveles que compartan una misma columna de X. El método
empleado actualmente para discriminar entre las medias es el procedimiento de diferencia minima significativa (LSD) de
Fisher. Con este método hay un riesgo del 5.0% al decir que cada par de medias es significativamente diferente, cuando la
diferencia real es igual a 0.
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ANEXO C.12

Comparacion de remocién de nitrogeno total de RCT en las etapas
experimentales

Tabla de andlisis de varianza, andeva (ANOVA en inglés, andlisis of variance)

Fuente Suma de cuadrados Gl Cuadrado medio Razon-F Valor-P
Entre grupos  |20730.6 5 4146.12 7.15 0.0000
Intra grupos 146177. 252 [580.067

Total (Corr.) |166907. 257

La tabla andeva descompone la varianza de los datos en dos componentes: un componente entre-grupos y un componente
dentro-de-grupos. La raz6n-F, que en este caso es igual a 7.14765, es el cociente entre el estimado entre-grupos y el
estimado dentro-de-grupos.  Puesto que el valor-P de la prueba-F es menor que 0.05, existe una diferencia
estadisticamente significativa entre las medias de las 6 variables con un nivel del 95.0% de confianza.

Pruebas de rangos multiples

Método: 95.0 porcentaje LSD (diferencia minima significativa en inglés)

Casos |Media Grupos homogéneos
RLT |43 417284 |X
RLP |43 48.637 XX
RCT |43 54.8923 XX
RCP (43 56.0314 XX
RLB (43 60.9358 XX
RCB |43 70.17 X

Esta tabla aplica un procedimiento de comparacién multiple para determinar cuales medias son significativamente
diferentes de otras. La mitad inferior de la salida muestra las diferencias estimadas entre cada par de medias. Se han
identificado 4 grupos homogéneos segln la alineacion de las X en columnas. No existen diferencias estadisticamente
significativas entre aquellos niveles que compartan una misma columna de X. El método empleado actualmente para
discriminar entre las medias es el procedimiento de diferencia minima significativa (LSD) de Fisher. Con este método hay
un riesgo del 5.0% al decir que cada par de medias es significativamente diferente, cuando la diferencia real es igual a 0.

ANEXO C.13

Comparacién de densidad de potencia de los reactores en las etapas

experimentales

Tabla de analisis de varianza, andeva (ANOVA en inglés, analisis of variance)

Fuente Suma de cuadrados Gl [Cuadrado medio Razon-F Valor-P
Entre grupos  [3418.97 5 683.795 18.26 0.0000
Intra grupos 2921.61 78 [37.4565

Total (Corr.) |6340.58 83

La tabla andeva descompone la varianza de los datos en dos componentes: un componente entre-grupos y un componente
dentro-de-grupos. La razén-F, que en este caso es igual a 18.2557, es el cociente entre el estimado entre-grupos y el
estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la prueba-F es menor que 0.05, existe una diferencia estadisticamente
significativa entre las medias de las 6 variables con un nivel del 95.0% de confianza.
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Pruebas de rangos multiples
Método: 95.0 porcentaje LSD (diferencia minima significativa en inglés)

Casos |Media Grupos homogéneos
RCB 5600 |14 0.161429 |X
RLB 5600 14 0.202857 |X
RCT 5600 14 5.59 X
RLT 5600 14 10.1543 XX
RLP 5600 14 11.1879 X
RCP 5600 14 18.1229 X

Esta tabla aplica un procedimiento de comparacién multiple para determinar cuales medias son significativamente
diferentes de otras. La mitad inferior de la salida muestra las diferencias estimadas entre cada par de medias. Se han
identificado 4 grupos homogéneos segun la alineacién de las X en columnas. No existen diferencias estadisticamente
significativas entre aquellos niveles que compartan una misma columna de X. El método empleado actualmente para
discriminar entre las medias es el procedimiento de diferencia minima significativa (LSD) de Fisher. Con este método hay
un riesgo del 5.0% al decir que cada par de medias es significativamente diferente, cuando la diferencia real es igual a 0.

Comparacién de densidad de potencia de RCP en las etapas

Tabla de analisis de varianza, andeva (ANOVA en inglés, analisis of variance)

ANEXO C.14

experimentales

Fuente Suma de cuadrados Gl |Cuadrado medio Razon-F Valor-P
Entre grupos  [2173.52 3 724.507 25.21 0.0000
Intra grupos 1580.82 55 28.7421

Total (Corr.) |3754.34 58

La tabla andeva descompone la varianza de los datos en dos componentes: un componente entre-grupos y un componente
dentro-de-grupos. La razén-F, que en este caso es igual a 25.2071, es el cociente entre el estimado entre-grupos y el
estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la prueba-F es menor que 0.05, existe una diferencia estadisticamente
significativa entre las medias de las 4 variables con un nivel del 95.0% de confianza.

Pruebas de rangos multiples
Método: 95.0 porcentaje LSD (diferencia minima significativa en inglés)

Casos |Media Grupos homogéneos
RCP 10 15 1.9679 X
RCP 560 15 12.8127 X
RCP 1000 (15 14.9473 XX
RCP 5600 [14 18.1229 X

Esta tabla aplica un procedimiento de comparacién multiple para determinar cuales medias son significativamente
diferentes de otras. La mitad inferior de la salida muestra las diferencias estimadas entre cada par de medias. Se han
identificado 3 grupos homogéneos segln la alineacion de las X en columnas. No existen diferencias estadisticamente
significativas entre aquellos niveles que compartan una misma columna de X. El método empleado actualmente para
discriminar entre las medias es el procedimiento de diferencia minima significativa (LSD) de Fisher. Con este método hay
un riesgo del 5.0% al decir que cada par de medias es significativamente diferente, cuando la diferencia real es igual a 0.
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ANEXO D

DISPOSICION CONTROLADA DE LOS DESECHOS DE
ESTA INVESTIGACION

Para realizar las mediciones de concentracion de diferentes especies quimicas, se disefid la
metodologia correspondiente llevando los volimenes de anélisis a su minima generacion.

Los residuos obtenidos durante la experimentacién fueron controlados de dos formas:

1. Los que por sus caracteristicas no se categorizaban como peligrosos de acuerdo con
las clasificaciones CRETIB (DOF, 2005), fueron neutralizados en el laboratorio con
el fin de que no fueran inocuos y pudieran ser desechados de forma controlada en
los laboratorios. Los residuos que se neutralizaron y desecharon en el laboratorio
fueron:

a) Residuos de la determinacion de concentracion de NOs'".
b) Residuos de la determinacion de concentracion de SO42-.

2. Los residuos que por sus caracteristicas se consideran como peligrosos (DOF, 2005)
fueron debidamente etiquetados en recipientes de plastico y fueron enviados a la
Unidad de Gestion Ambiental de la Facultad de Quimica para un tratamiento
adecuado. Dentro los residuos categorizados en esta seccion fueron:

a) Residuos del andlisis de materia organica medida como DQO.
b) Residuos del analisis de nitrégeno en forma de NO-".
c) Residuos del andlisis de nitrégeno en forma de NH4".
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