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RESUMEN
Un residuo que genera la industria cervecera y vitivinicola es la levadura de
cerveza, el cual representa un alto costo en su tratamiento y deposicion final,
debido a que no siempre es retirada por eventuales interesados en su
reutilizacion. Una de las alternativas para el tratamiento de las levaduras es la
digestion anaerobia, la cual reduce su masa, realiza su estabilizacion y reduce el
costo de tratamiento ya que generaria biogas que puede ser utilizado como
energia.

El objetivo de este trabajo fue determinar la capacidad de generacion de biogas
(metano) en un digestor anaerobio utilizando como sustratos la levadura cruda y
en una combinacion con lodos (primario y secundario) en un digestor anaerobio,
asi como determinar las condiciones de operacion y eventuales inhibidores para el
mejor tratamiento de este residuo organico.

Como primer paso se realizaron pruebas de demanda quimica de oxigeno soluble
(DQOs) a la levadura asi como al lodo (primario y secundario) para determinar su
carga organica y el volumen que seria utilizado en el digestor.

Se pusieron en operacion simultaneamente dos digestores anaerobios de alta tasa
a temperatura mesofilica (35 °C). Uno de los cuales fue alimentado con levadura
cruda y el otro con una combinacion de levadura y lodos (primerio y secundario).
La levadura fue sometida a un tratamiento previo conocido como autolisis, con el
fin de facilitar su degradacion.

Los digestores fueron operados a lo largo de 130 dias después de su
estabilizacion, tomando como dia 1 cuando se aliment6é por primera vez ambos
digestores con su sustrato respectivo. La carga organica inicial en ambos
digestores fue de 0.8 gSTV/Ld L-Legando hasta una carga de 3.5 g STV/Ld
aproximadamente.

Con base en los resultados obtenidos se encontré que existia inhibicién en los
digestores debido a la alta presencia de sales y elevada conductividad de la
levadura (55 mS/cm). Para mejorar el proceso se establecié un volumen constante
de alimentacion para ambos digestores con objeto de mantener un Tiempo de
Retencién Hidraulica (TRH) constante (12.5 dias), independiente al aumento de
carga organica. Con estas modificaciones se obtuvo una mayor estabilidad en los
digestores al reducirse las sales y la conductividad eléctrica. La produccién de
biogas aumento a 13+ 2.6 litros en el digestor L y 12+ 2 litros en el digestor L-L
(condiciones normales de presion y temperatura), con un porcentaje de metano de
6916 y 69x4 respectivamente. El porciento de remocion de solidos volatiles
(YRSV) fue de 58+9% en el digestor L y de 69+4% en el digestor L-L.

En una operacion a escala real, la levadura puede ser diluida con lodo de purga
primario y secundario o con efluente de la planta de tratamiento, inclusive con
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agua residual cruda. Como una primera recomendacion, la conductividad eléctrica
debe estar por debajo de 15 mS/cm (aproximadamente 8 g/L de sélidos disueltos
fijos). Este hecho podria requerir un cierto aporte de agua de calidad potable, con
menor concentracion de sales que las corrientes de agua residual cruda o tratada.
Ademas la alimentacion al digestor no debe exceder de 3.2 g STV/Ld
aproximadamente y mantener TRH cortos (10 a 15 dias) para garantizar una
adecuada operacion
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1. INTRODUCCION

Cuando en 1973 se produjeron eventos importantes en el mercado del petréleo en
el mundo, que se manifestaron en los afios posteriores en un encarecimiento
notable de esta fuente de energia no renovable, resurgieron las preocupaciones
sobre el suministro y precio futuro de la energia. Ademas en la década de los
ochenta, aparecen las primeras evidencias de un aumento en las concentraciones
de gases que provocan el efecto de invernadero en la atmésfera terrestre, las
cuales han sido atribuidas, en gran medida, a la quema de combustibles fosiles.
Esto trajo como resultado una convocatoria mundial en afos recientes para buscar
alternativas de reduccion de las concentraciones actuales de estos gases, lo que
L-Levé a un replanteamiento de la importancia que pueden tener las energias
renovables para crear sistemas sustentables.

Como resultado de esta convocatoria, muchos paises, establecieron compromisos
para limitar y reducir emisiones de gases de efecto de invernadero, renovando asi
su interés en aplicar politicas de promocion de las energias renovables.

Por su parte, los grandes paises consumidores, enfrentados a los altos costos del
petréleo y a una dependencia casi total de este energético, han tenido que
modificar costumbres y buscar opciones para reducir su dependencia de fuentes
no renovables (Recio G., 2004).

Entre las opciones para reducir la dependencia del petréleo como principal
energético, se reconsideré el mejor aprovechamiento de la energia solar y sus
diversas manifestaciones secundarias tales como la energia eélica, hidraulica y las
diversas formas de biomasa; es decir, las L-Lamadas energias renovables.

Hoy en dia, mas de un cuarto de siglo después de la L-Lamada crisis del petréleo,
muchas de las tecnologias de aprovechamiento de energias renovables han
madurado y evolucionado, aumentando su confiabilidad y mejorando su
rentabilidad para muchas aplicaciones (Tornel, 2006).

La biomasa es un posible candidato a ser una fuente de energia alterna,
entendiendo por biomasa al conjunto de materia organica renovable de origen
animal o vegetal o proveniente de su transformacion y no utilizable como finalidad
alimentaria o industrial. (Martinez, 2005).

La industria alimentaria genera una gran cantidad de residuos y subproductos, que
pueden ser usados como fuentes de energia, los provenientes de todo tipo de
carnes, (avicola, vacuna, porcina, etc.) y vegetales (cascaras, pupas etc.), cuyo
tratamiento como desechos representan un costo considerable para la industria.
Estos residuos son sélidos y liquidos con un alto contenido de azucares y
carbohidratos, los cuales pueden ser convertidos en combustibles gaseosos.
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La levadura de cerveza es un subproducto de la industria alimentaria proveniente
de la fermentacion del mosto en vino, cebada en cerveza y carbohidratos en
dioxido de carbono para hacer pan.

La digestiébn anaerdbica se ha utilizado hasta ahora por mas de 30 afios para
reducir el contenido organico de las aguas residuales procedentes de una amplia
variedad de actividades industriales. Digestores anaerobios se han aplicado con
exito para el tratamiento de aguas residuales de la industria (Neira y Jeison,
2010).

La levadura producida como desecho por la industria en muchos casos representa
costos de disposicion elevados para la empresa, pues no siempre es retirada por
eventuales interesados en reutilizarla. . Sin embargo la idea de la co-digestion
ofrece varias posibles ventajas ecologicas, tecnoldgicas y econémicas, por lo que
puede mejorar el tratamiento de residuos organicos a través de la digestion
anaerobia ademas de la produccién de biogas (Alvarez et al., 2010) por lo cual
esta se convierte en una alternativa.potencialmente atractiva, ademas de
proporcionar un adecuado tratamiento a la levadura y asi reducir su impacto al
medio ambiente.


http://es.wikipedia.org/wiki/Mosto
http://es.wikipedia.org/wiki/Vino
http://es.wikipedia.org/wiki/Cebada
http://es.wikipedia.org/wiki/Cerveza
http://es.wikipedia.org/wiki/Carbohidrato
http://es.wikipedia.org/wiki/Di%C3%B3xido_de_carbono
http://es.wikipedia.org/wiki/Pan
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2 MARCO TEORICO

2.1 BIOMASA Y BIOGAS

Se conoce como biogas al producto (metano, diéxido de carbono, H,S, etc.,)
digestion anaerobia (en ausencia de oxigeno) de residuos de origen organico
(BIOMASA). Su composicion depende de la materia prima utilizada y otros
parametros o factores. Contiene un elevado nivel de metano (50 al 70%), di6xido
de carbono (30 al 45%),hidrégeno, acido sulfhidrico, y otros (Sefier A., 2005).

Dentro de las energias convencionales, los sistemas de biogas son de inmediata y
segura aplicacion, a un costo bajo; ademas presenta una serie de ventajas como:

e Reducen la peligrosidad y la contaminacion de los residuos.
¢ No producen desequilibrio en la naturaleza.

e Como subproducto se obtienen un efluente con aptas propiedades
organicas para el mejoramiento de suelos.

Se entiende por biomasa al conjunto de materia organica renovable ya se de
origen animal o vegetal o procedente de su transformacion y no utilizable como
alimento o materia prima en la industria. La biomasa es una reserva de energia
enorme, sus posibilidades de aprovechamiento son mdultiples y su combustién no
produce aumento en gases de efecto invernadero ya que el CO; que devuelve a la
atmésfera lo retiré de el-La casi al mismo tiempo, lo que no ocurre con los
combustibles fésiles, cuya combustion lo emite un CO, retirado hace milenios
(Martinez, 2005).

Por otra parte, el estudio de las tecnologias empleadas en el tratamiento de la
biomasa requiere la aplicacion de técnicas, algunas muy avanzadas, fisicas,
quimicas, bioguimicas.

El aprovechamiento energético, valorizacion en el lenguaje técnico, de la biomasa
implica dos tipos fundamentales de procesos: termoquimicos y bioquimicos.

Los procesos termoquimicos pueden ser la combustion directa de los productos,
con la que obtiene un rendimiento energético inmediato, o la pirolisis que engloba
un conjunto de procesos en los cuales las cadenas de materia se rompen dando
origen a combustibles liquidos. Estas técnicas tienen un escaso impacto ambiental
y producen combustibles liquidos u otras materias primas utilizables en posteriores
procesos quimicos-industriales.
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Los procesos bioldgicos implican, en lineas generales, la descomposicion
bacteriana de la biomasa. Se trata fundamentalmente de digestion anaerobia o
fermentacién de los residuos. También son posibles métodos aerobios (Verruga,
2000).

Los procesos biolégicos pueden ser de cuatro tipos:
e Procesos aerobios: Proceso que solo se da en presencia de oxigeno.
e Procesos anaerobios: Procesos que solo se dan en ausencia de oxigeno.

e Desnitrificacion anéxica o anaerobia: proceso por el cual el nitrégeno de
los nitratos, se transforma en nitrégeno gas en ausencia de oxigeno.

e Procesos facultativos: Proceso en el cual los organismos responsables
del mismo son indiferentes a la presencia o ausencia del oxigeno disuelto.

La méas usual es la fermentacibn o digestion anaerobia la cual convierte los
compuestos organicos en metano, junto con otros productos que en conjunto
constituyen el L-Lamado biogas, una mezcla con aproximadamente 60% en
volumen. El biogas proporciona 5500 kcal m®, (el volumen siempre se expresa en
condiciones normales).

En la tabla 2.1 se muestran los componentes y porcentajes que se pueden esperar
en una digestion anaerobia de acuerdo a la biomasa utilizada como sustrato

Tabla 2.1. Componentes del Biogas en funcién del sustrato utilizado (Sefier R. 2005)

Residuos Lodos de Residuos ~ Cas deRel-
Componente . , Leno
Agricolas Depuradoras Industriales o
Sanitario
Metano 50-80 % 50-80 % 50-70 % 45-65 %
Dioxidode | 51 51 o 20-50 % 30-50 % 34-55 %
carbono
Agua Saturado Saturado Saturado Saturado
Hidrogeno 0-2 % 0-5 % 0-2 % 0-1 %
Sulfuro de 0 0
Hidrogeno 100-700 ppm 0-1 % 0-8 % 0.5 100 ppm

11
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2.2. DIGESTION ANAEROBIA

La digestion anaerobia, fundamentalmente es un proceso de degradacién que
convierte materia organica a metano y dioxido de carbono en ausencia de
oxigeno. Este proceso suele tener lugar en intervalos mesofilico (20 a 40 °C) y
termofilico (50 a 60 °C) de temperatura.y se L-Leva acabo en mudltiples etapas,
con la participacion, la hidrolisis, acidogénesis, acetogénesis y metanogenesis.

La materia organica es convertida por la combinacién de la actividad de diferentes
grupos de microorganismos. Durante el proceso intervienen microorganismos
facultativos y anaerobios. En la Figura 2.1 se muestra el diagrama de flujo del
sustrato durante la degradacion anaerobia propuesto por Gujer y Zehnder (1983).

100% DQO

MATER A ORGANICA

ACETOTROFICAS

METANO

100% DQO

| Proteinas I C arbohidratos I I Lipidos |
21% £0% 39%
5%
I Aminoacidos, azlcares Acidos grasos I
b | =24
N 20% =0 @
Productos intermedios 245
Propiansto, butirato
20% l 4 23%
11%
36| 12T e T 60 S
Acsetstos £ | Hiar dgeno

(=)

HIDROGENOFILICAS

Diagrama del flujo de energia en la digestién anaerobia de la materia
organica particulada a metano (Gujer & Zehnder, 1983).
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Figura 2.1. Diagrama del flujo de energia en la digestibn anaerobia de la materia organica
particulada a metano (Gujer & Zehnder, 1983).

Las bacterias metanogénicas se dividen en dos grupos tréficos:

Bacterias metanogénicas hidrogenofilicas, que utilizan el hidrégeno producido
para reducir el CO; en CH,.

COZ +4‘H2 —>CH4 +2H20 (a)

Bacterias metanogénicas acetoclasticas, que transforman el acetato en CH4. Estas
bacterias contribuyen con el 70% de la produccion de metano en los digestores.

CH; COO™ + H,0 - CH, + HCO; (b)

De acuerdo con la figura 2.1, seis son los procesos de conversion identificados en
la digestion anaerobia:

Hidrdlisis de biopolimeros (proteinas, carbohidratos y lipidos)

Fermentacion de aminoacidos y lipidos

Oxidacion B - anaerobia de acidos grasos de cadena larga y alcoholes
Oxidacion anaerobia de productos intermedios como &cidos volatiles
(excepto acetato)

Conversion de acetato a metano; metanogénesis acetoclastica

e Conversion de hidrogeno a metano; metanogénesis reductor

2.2.1. Bioquimica de la digestion anaerobia

El objetivo principal de la digestion anaerobia es la estabilizacion de la materia
organica, dandose simultaneamente fendmenos como la produccion de energia a
través de biogas y la reduccién de la masa de sélidos. La estabilizacion de la
materia organica se consigue transformandola en biomasa y compuestos
inorganicos en su mayoria volatiles: CH4;, CO,, NH3, N, y H,S, todo esto en
ausencia de oxigeno molecular. En la figura 2.1 se muestra el diagrama de flujo
del sustrato durante la degradacion anaerobia propuesto por Gujer y Zehnder
(1983).

En general las bacterias son incapaces de alimentarse de material organico
particulado, por lo que las proteinas, carbohidratos y lipidos son inicialmente
hidrolizados por enzimas extracelulares a compuestos mas simples y asimilables
por las bacterias, como son azucares, aminoacidos y acidos grasos.

13
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Durante la hidrdlisis, la materia organica insoluble y macromoléculas se
transforman en compuestos organicos solubles. Cuando una fraccion solida
importante esta presente en el alimento, la hidrolisis puede convertirse en el paso
limitante (Speece 2008, Neiray Jeison 2010 ).

El Pre-tratamiento es un enfoque comun para mejorar la digestion anaerobia,
proporcionando la desintegracion de los soélidos y acelerando el paso de hidrdlisis.
Varios métodos de pre-tratamiento se han informado en la literatura, que puede
ser basicamente clasificada como mecanico, térmico o quimico (Speece 2008,
Neiray Jeison 2010).

Estos a su vez son utilizados como sustrato por organismos fermentadores
(azucares y aminodcidos) y por oxidadores anaerobios (acidos grasos superiores).
Los productos de estas reacciones son acetato, hidrégeno, biomasa y productos
intermedios como el propionato y butirato. Los productos intermedios son
degradados hasta acetato e hidrégeno por un grupo de bacterias L-Lamadas
bacterias acetogénicas productoras obligadas de hidrogeno (OHPA, por sus siglas
en ingles), las cuales deben existir en relacion sintréfica con las metanogénicas
que utilizan hidrogeno. El acetato como el hidrégeno son finalmente los
verdaderos sustratos de las bacterias metanogénicas.

2.2.2 Factores que inciden en la digestion anaerobia

Algunos de los factores ambientales que inciden en un proceso anaerobio, estan
relacionados con aquelL-Los parametros cuyo control permite un buen crecimiento
de la biomasa y por consiguiente una mayor eficiencia en la remocion de materia 'y
en la produccion de biogas. El conocimiento de estos factores permitira evitar
cualquier faL-La en el proceso y tomar medidas correctivas necesarias cuando asi
se requiera. Entre los principales, se tiene:

2.2.2.1. Temperatura

La actividad de la biomasa microbiana es sensible a la temperatura del medio en
gue se desarroL-La. Un aumento limitado de temperatura de corta duracion hace
que la actividad microbiana aumente; sin embargo, si esta temperatura se
mantiene, la degradacion del complejo enzimatico celular y el aumento de la
muerte microbiana reduce el nimero de microorganismos, pudiendo L-Legar a
desaparecer especies microbianas completas. Ademas la temperatura afecta a las
constantes de equilibrio quimico, produciendo desplazamientos en los valores de
varios parametros, como alcalinidad, pH, precipitaciones o redisoluciones de
compuestos inorganicos, cambios en la composicion del gas por efecto de la
diferente solubilidad, etc.

La temperatura define a las especies predominantes en los ambientes anaerobios.
Las especies termofilicas en intervalos de 50 a 65 °C, siendo la optima a 55 °C,
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mesofilicas entre 20 a 40 °C, siendo la optima a 35 °C. y las psicolofilicas (6 a 20
°C).

2.2.2.2. pH

La digestion anaerobia puede L-Levarse a cabo dentro de un intervalo de pH
comprendido entre 6.2 y 7.8, siendo el 6ptimo entre 7.0 y 7.2. Fuera de este
optimo, la digestion puede continuar aunque en forma ineficiente hasta un pH de
6.2, en donde las bacterias metanogénicas son afectadas severamente (Noyola,
1998 b); a niveles de pH alcalinos, se afecta principalmente a las bacterias
metanogénicas acetoclasticas (Malina'y Pohland, 1992).

2.2.2.3. Acidos grasos volatiles

La concentracion de AGV’s producto de la fermentacion, tienen gran importancia
en el proceso de digestion anaerobia, ya que estos pueden L-Legar a acidificar el
digestor provocando el faL-Lo del proceso. En condiciones normales de operacion,
la concentraciéon de AGV's en el efluente debe ser baja, inferior a 100 mg/L. El
aumento de la concentracién de acidos grasos volatiles puede ser producto de una
sobrecarga en la alimentacion o una inhibicion de las metanogénicas. A su vez,
una fuerte concentracion puede provocar la destruccion de la capacidad
amortiguadora del digestor, disminuyendo el pH y, en consecuencia, la inhibicion
de las bacterias formadoras de metano. La relacion AGV’s / alcalinidad, también
es indicadora de estabilidad; una relaciéon superior a 0.7 es indicadora de falL-Lo
inminente (Noyola,1998 b).

2.2.2.4. Alcalinidad

Debido a que las bacterias acidogénicas tienen una mayor actividad que los
microorganismos metanogénicos, ante sobrecargas organicas son capaces de
provocar la acidificacion del digestor, lo que puede evitarse manteniendo en el
digestor una Optima capacidad amortiguadora (buffer). Mientras la digestion
anaerobia se L-Leve a cabo con normalidad, la alcalinidad oscilara entre 2000 y
18000 mg CaCO3/L dependiendo del sustrato a ser degradado (Alvarez et al.,
2010). Con valores de operacion tipicos de pH (alrededor de 7) en un digestor
anaerobio, el sistema buffer presente es el formado por el i6n bicarbonato y el
acido carbonico en solucion. Sin embargo, al valorar la capacidad reguladora del
bicarbonato, se tiene que a pH bajos (hasta 4.3), no se obtienen valores de
alcalinidades Uutiles para controlar la operacién de un digestor. Ademas existe la
posibilidad de L-Legar a valorar parte de los AGV’'s presentes en solucion en
forma disociada, cuyos pKa estan comprendidos entre 4.56 y 4.67 (Jenkins et al.
1991). Es por eL-Lo que se ha propuesto medir la alcalinidad utilizable en las
condiciones de operacion del digestor; la mas aceptada es la propuesta por
Jenkins et al., (1983) en la cual hay una titulacion a un pH superior a 4.3,
tipicamente 5.75.
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2.2.2.5. Relacion alfa ()

Un criterio para verificar si la carga organica suministrada al digestor es adecuada
para el proceso anaerobio, es la relacion alfa (o), que es la alcalinidad debida a los
bicarbonatos entre la alcalinidad total; la primera se calcula mediante un
procedimiento de titulacion de una muestra del contenido del digestor, midiendo su
consumo de acido (H,SO4 0.2N) hasta un pH de 5.75 y la segunda, midiendo el
volumen total del mismo &cido hasta un pH de 4.3 (Jenkins et al.1983); la cual se
puede calcular con la siguiente expresion:

_ Alc (HC03)s5.75
C= Al (Total),

Donde:

Alc(HCO; )5 75 _ Alcalinidad debida a los bicarbonatos, obtenida a partir de
la titulacién de la muestra con H2SO4 hasta un pH de 5.75 (mg CaCO3/L)

AlC(HCO; ) 50— Alcalinidad total, obtenida de la titulacién de la muestra con
H2S04 hasta un pH de 4.3 (mg CaCOs3/L)

El valor de a durante el arranque debera mantenerse arriba de 0.4. Un valor
superior a 0.6 muestra una operacion estable, pudiéndose incrementar la carga
del digestor (Noyola, 1994). La relacion a con valores superiores a 0.5, indica que
existe un equilibrio entre los bicarbonatos, producidos por la descarboxilacion del
acetato durante la produccién de metano por las bacterias metanogénicas
acetoclasticas, y de los acidos grasos volatiles, producidos durante la etapa de
acidogénesis del proceso de digestion anaerobia. Valores de « inferiores a 0.5 son
debidos a la acumulacion de AGV’s, lo que indica que el sistema no tiene la
capacidad para consumir la cantidad de sustrato que a él ingresa, debido a que la
velocidad de consumo de sustrato de las bacterias fermentativas es mayor que la
de las bacterias metanogénicas, consumidoras de AGV’s. El valor de o puede
emplearse para indicar el ritmo de aumento de carga durante un arranque, asi
como una adecuada alarma si el digestor esta siendo sobrecargado o si existe una
inhibicion, en particular de los microorganismos hidrogendofilos. (Noyola, 1994).

2.2.3. Co digestion anaerobia
Co-digestion se define como el tratamiento anaerobio de una mezcla de al menos

dos diferentes tipos de residuos con el objetivo de mejorar la eficiencia del proceso
de la digestion anaerdbica (Alvarez et al., 2010).
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La Co-digestion anaerobia de los residuos se aplica comiunmente como una forma
de equilibrar el contenido de nutrientes de los diferentes residuos, para compensar
la limitaciébn de nutrientes de los residuos. La Co-digestion también ofrece el
potencial de dilucion de los compuestos toxicos, mejorando el rendimiento de
biogas y la cinética de digestion (Neira 'y Jeison 2010).

La Co-digestion anaerobia puede aumentar la produccién de CH4 de digestores
anaerobios alrededor der 50-200%, dependiendo de las condiciones de
funcionamiento y los co-sustratos utilizados (Alvarez et al., 2010).

La Co-digestion se utiliza normalmente para el tratamiento de los residuos soélidos
o0 semisolidos, como lodos de aguas residuales, residuos agroindustriales, los
desechos domésticos, estiércol, entre otros (Romano y Zhang 2008, Neira y
Jeison 2010).

La co-digestion relacionados con desechos liqguidos es menos frecuente, y sélo
unos pocos informes estan disponibles en la literatura. Por ejemplo, MA et al.
(2008) estudiaron la co-digestion de las aguas residuales de procesamiento de
papa con glicerol en un digestor UASB observando un aumento en la produccién
de biogas, y Gavala et al. (1996) propone el co-tratamiento de aguas residuales
estacionales producidos a partir de las industrias agricolas.

2.2.4. Digestores de lodos

La digestiébn anaerobia, tanto mesofilica como termofilica, ha probado estabilizar
satisfactoriamente muchos tipos de lodos residuales. La tecnologia empleada
actualmente para el tratamiento de los lodos residuales, tiene méas de 50 afios. Los
digestores son generalmente cilindricos, con didmetros no mayores a 35 metros,
su profundidad varia entre 6 y 14 metros, o inclusive mas y el fondo tiene una
pendiente variable en funcion del tipo de digestor.

Los digestores anaerobios de lodos los podemos agrupar en dos tipos: digestores
de baja tasa y digestores de alta tasa.

2.2.4.1. Digestores de baja tasa

Esta variante es conocida también como digestores convencionales, ya que en eL-
Los el proceso se L-Leva a cabo en un tanque sin calentamiento y sin mezclado,
lo cual L-Leva a la estratificacién del contenido del digestor, propiciando que la
actividad biolégica se L-Leve a cabo solo en aproximadamente en el 50% del
volumen. Su aplicacion es principalmente en plantas pequefias. Una mejora en el
funcionamiento de este tipo de digestores consiste en la introduccion de mezclado,
lo que permite una mayor carga de alimentacion, al favorecer la transferencia de
masa en el digestor y emplear todo el volumen del liquido en la reaccion. En estos
digestores, los tiempos de retencién hidraulica (TRH) son entre 30 y 90 dias, con
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cargas recomendadas entre 0.5 y 1.0 kg SSV/m®d. Para digestores
convencionales con mezclado, las cargas son de 1.0 a 1.6 kg SSV/m3*d (Noyola,
1998 b).

2.2.4.2. Digestores de alta tasa

En este tipo de Digestores se aplica un mezclado al medio de reaccion, ya sea
mediante agitacion mecéanica, por la recirculacion de gas 6 de liquido, o una
combinacion de ambos. Esta variante cuenta con un sistema de calentamiento que
L-Leva la temperatura a rangos mesofilicos o termofilicos. Frecuentemente se une
a otro tanque del mismo volumen, con objeto de espesar los lodos digeridos
evacuados en el efluente del primer digestor. En los digestores de alta tasa
mesofilicos, las cargas van de 1.6 a 3.2 kg SSV/m®*d, con TRH de 10 a 20 dias
(Noyola, 1998 b).

Un desarroL-Lo en materia de digestion anaerobia de lodos es la introduccion de
los tanques de forma oval (egg-shaped digester: ESD). Los ESD eliminan las
zonas muertas y presentan condiciones Optimas para la circulacion y mezclado del
lodo, lo cual permite reducir significativamente los requerimientos energéticos para
el mezclado. La base conica del digestor permite la concentracion del lodo en la
parte inferior del mismo, por lo que éste es facilmente mezclado o removido
mediante un bombeo normal. De esta manera, practicamente no existen
problemas con lodos sedimentados y se asegura la utilizacion del volumen total
del digestor, lo que permite la digestion completa de los lodos. Los digestores
convencionales necesitan limpieza periédicamente, en tanto que los ESD pueden
operar sin este requerimiento. Adicionalmente, los ESD requieren menor area para
su construccién. Son, sin embargo, mas costosos en su obra civil.

2.2.4.3. Disefio de digestores anaerobios

Para disefar un digestor de lodos se utilizan generalmente métodos empiricos que
utilizan como pardmetro de disefio el tiempo de retencion celular o la carga
organica. Debido a que en un digestor completamente mezclado el tiempo de
retencion celular es igual al tiempo de retencion hidraulico (6 = 6.), el volumen de
un digestor de alta tasa puede ser calculado con la siguiente formula:

VZQXHC

donde:
V = volumen del digestor (m®)
Q= gasto (m®d)
.= tiempo de retencion celular (d)

Los valores recomendados para 6. se muestran en la tabla 2.2
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Tabla 2.2. Los valores recomendados para 6 (Metcalf & Eddy, 1991).

TEMPERATURA°C  O¢ PARA DISENO (D)
28

18

24 20
30 14
35 10
40 10

Para el disefio con base en la carga organica, se acostumbra utilizar la carga
organica volumétrica (kg SSV/m®*d). El TRH debe ser siempre considerado para
evitar el lavado de los microorganismos activos.

En la operacion de digestores anaerobios, se deben tomar en cuenta distintas
condiciones ambientales y de operacion, (tabla 2.3), para obtener la maxima
produccién de metano durante la digestion anaerobia de lodos de purga.

Tabla 2.3. Condiciones 6ptimas ambientales y de operacién durante la digestion anaerobia de
lodos de purga (Malina y Pohland, 1992).

Variable Optimo Intervalo
pH 6.8-7.4 6.4-7.8
Potencial oxido-reduccién (mV) -520 a -530 -490 a -550
Acidos volatiles (mg/L de acido acético) 50-500 <2000
Alcalinidad (mg CaCOs4/L) 1500-3000 1000-5000
Temperatura:

Mesdfila 32-38°C 20-40°C

Termofila 50-56°C 45-60°C
Tiempo de retencién hidraulica (d) 10-15 7-30
Produccion de gas (m*CHa/kg SSVeiminados) 0.75-1.12
Composicion del gas:

Metano (CHg)(%) 65-70 60-75

Dioxido de carbono (CO,)(%) 30-35 25-40

La geometria de los digestores de lodos es un factor importante, debido a que
influye de manera directa en el mezclado, ya que si éste es deficiente propiciara la
generacion de zonas muertas y la acumulacién de sdlidos en las paredes del
digestor. En la tabla 2.4 se muestran los digestores mas comunes y su geometria.
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Los mas aplicados son cilindros verticales bajos con un fondo ligeramente cénico.
Las paredes se construyen de 6 a 12 m de altura, con didmetros de 6 a 40 m. Los
digestores con forma de huevo pueden tener alturas mayores.

Tabla 2.4. Geometria de los digestores anaerobios convencionales para lodos de aguas residuales.

GEOMETRIA DE LOS DIGESTORES ANAEROBIOS
TIPOS CARACTERISTICAS CORTE

Cual consiste en un cilindro que tiene una relacion
diametro-altura igual a 1, con pendientes en la parte
superior e inferior. La pendiente de las paredes en la
parte superior es de 0.6 a 1.0, mientras que en la parte
inferior tienen una pendiente entre 1.0 y 1.7. Esta
geometria favorece el mezclado y homogenizacién de
los lodos.

Geometria
clasica

A
V,

Tiene en la parte superior una cubierta flotante para la
captacion del biogas y el fondo del digestor tiene una
pendiente muy suave. Se ha observado que esta
Geometria geometria presenta problemas respecto al mezclado de
americana los lodos, atribuidos principalmente a que su relacion
diametro-altura > 1, lo que provoca la presencia de
zonas muertas, la acumulacién de sélidos en el fondo y
la generacion de natas.

Esta geometria tiene eficiencias similares a la
geometria clasica, teniendo la ventaja de que su
construccion es mas econdémica. Por otro lado, esta
geometria, al tener una pendiente baja en el fondo,
limita la eleccién de sistemas de mezclado !

Geometria
europea

Los ESD (digestores egg-shaped digester) eliminan las

zonas muertas y presentan condiciones 6ptimas para la i
circulacién y mezclado del lodo, lo cual permite reducir
significativamente los requerimientos energéticos para
el mezclado. La base conica del digestor permite la

concentracion del lodo en la parte inferior del mismo,
Geometriaen | por lo que éste es facilmente mezclado o removido
forma de mediante un bombeo normal. De esta manera,
huevo practicamente no existen problemas con lodos
sedimentados y se asegura la utilizacion del volumen
total del digestor, lo que permite la digestion completa
de los lodos. Adicionalmente, los ESD requieren menor
area para su construccién
El fondo cénico se prefiere para evitar en algin grado la
acumulacion de sedimentos y para facilitar su limpieza.

20



UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
INSTITUTO DE INGENIERIA

2.3. LALEVADURA (SACCHAROMYCES CEREVISIAE)

Desde que el ser humano utiliza las levaduras para elaborar el pan y la cerveza se
ha aprovechado la glucdlisis, a pesar de que no se ha entendido hasta el siglo
pasado. (La definicion inicial de fermentacion fue “un cambio quimico con
efervescencia”.) La demostracion efectuada por Louis Pasteur en 1856 de que las
fermentaciones las realizaban microorganismos constituye un hito en la historia de
la ciencia.

Las levaduras son hongos unicelulares, la mayoria pertenecientes a los
Ascomicetos. Normalmente son ovales, esféricos o casi cilindricas y la division es,
casi siempre, asimétrica por gemacion. En este proceso, la nueva célula se forma
como un pequefio bulto en la célula madre que crece hasta separarse de elL-La.
Aunque la mayoria de las levaduras se producen como células aisladas, bajo
ciertas condiciones pueden filamentar.

Las células de levadura tienen un alto contenido de proteinas, entre el 45-65%,
son ricas en vitaminas, especialmente en complejo B y minerales esenciales para
el organismo animal. El valor nutritivo de la proteina se considera bueno, lo que
representa, el 70 a 85% del valor de la caseina. El factor limitante en la proteina
para el consumo son los aminoacidos de azufre, metionina mas cistina (Sgarbieri,
et al., 1999).

El grueso de pared celular y el alto contenido de &cidos nucleicos, en especial de
ARN, ofrecen ciertas restricciones para la utilizacion de la levadura, en humanos y
animales en general monogéstricos. La ingestion de células de levadura seca por
encima de 30g o por encima de 2g/dia de &cidos nucleicos, pueden
injustificadamente aumentar la concentracion de uratos en la sangre y los tejidos,
lo que resulta en calculos renales y / o gota.

Las células de levaduras son mucho mas grandes que las bacterias y pueden
distinguirse de elL-Las no solamente por su tamafio sino también por poseer
sistemas membranosos intreacitoplasmiscos asi como nucleo. Algunas levaduras
poseen reproduccién sexual por conjugacion en la que se fusionan dos células
(Sgarbieri, et al., 1999).

Las levaduras prosperan tipicamente en un habitat con azlcares, tales como
frutos, flores y cortezas de los arboles. Un buen ndmero vive simbionte con
animales, especialmente con insectos y algunos son patégenos para animales
incluidos el hombre. La levadura mas conocida es Saccharomyces cerevisiae.
(Madigan, et al., 2001)
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En las figuras 2.2 y 2.3 se muestra a diferentes tamafnos de levaduras vistas a
través de en un microscopio.

Figura 2.2. Levaduras Saccharomyces cerevisae. Microscopia de contraste de fases x580
aumentos. (Gonzalez, et al., 2006)
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Figura 2.3. Levaduras Saccharomyces cerevisiae. Microscopia electrénica de barridox7040
aumentos. (Gonzalez, et al., 2006).

2.3.1. Autélisis de levaduras

El término autdlisis se introdujo en la literatura en 1875 por Salkowsky (Farrer
1956). En esencia, representa un auto-degradacion enzimatica de los
constituyentes celulares que comienza inmediatamente después de la muerte de
la célula (Fleet G., (1993).

La autdlisis de levaduras ha sido estudiada por diversos autores, es un proceso
que sucede tras la muerte de las levaduras y que consiste en la ruptura y
degradacion de las estructuras celulares por su propia dotacion enzimatica. Estos
autores plantean cuatro etapas diferenciadas a lo largo del proceso (Charpentier
y Freyssinet, 1989).

1. Inicialmente las actividades de las enzimas endo y exo-B-(1-3)-glucanasas
liberan una mezcla de polisacaridos que corresponden a las manoproteinas unidas
covalentemente al glicano de la pared intacta.

2. Posteriormente, la hidrdlisis parcial del glucano provoca una destabilizacion de
la estructura de la pared, que supone una liberacién de manoproteinas de elevado
peso molecular con bajos contenidos de glucosa y que provienen
mayoritariamente de la zona periplasmatica.

3. En una etapa mas tardia continta la degradacién de los glucanos de la pared
por las B-(1-3)-glucanasas en los restos de pared y en el medio extracelular.

4. Finalmente las exo-p-(1-3)-glucanasas, solubilizadas en el medio, degradan el
glucano unido en las manoproteinas y estas ultimas a su vez pueden ser
hidrolizadas por a-manosidasas y por otras proteasas que liberan peptidomananos
de menor tamafio (Morata, et. al., 2005).

La levadura de residuos del proceso de produccién de cerveza presenta
bruscamente sabor amargo debido a la adsorcion de componentes (resina,
taninos, etc.), del lupulo, utilizado en la fabricacion de cerveza (Sgarbieri, et al.,
1999).

2.3.1.1. Moléculas liberadas durante la autdlisis

La consecuencia de la ruptura y fragmentacion del material celular de la levadura
es que se liberan moléculas de distinta naturaleza y que afectan a su equilibrio
coloidal, estructura, estabilidad de color y perfil aromatico, con importantes
repercusiones organolépticas. Las moléculas mayoritariamente liberadas se

23



UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
INSTITUTO DE INGENIERIA

pueden clasificar como procedentes del interior de la célula o bien de las paredes.
En la figura 2.4 se muestran los compuestos liberados al mosto durante la autodlisis
de las levaduras.

Nucleétidos | e Aminoacidos Precursores de aromas
Nucleésidos | " Piptien | g o ——

I’m\ | fermentacién malolictica

yit \ Lipidos
(A SO | Monoglicéridos

o L Diglicéridos
Py /e A | Acid
4! )_,‘ \ I“‘l\\" 5 08 grasos
GO0 Y ']/') Lt AL Saturados
W70 - Insaturados

)
i

Vi

Aromas

| Esteres etilicos de icidos grasos
(notas frutales)

Alcoholes:
Terpénicos (notas amoscateladas)
Superiores (herbiceos, medicinales,

florales)

Aldehidos (10 compuestos diferentes)

3 Metil-3-butanal (mayoritario)

| Activadores del crecimiento de bacterias licticas Benzaldehido

- Interaccionan con volitiles aromdticos Azufrados
"anoprotelnas Modifican la esctructura y densidad en boca de Vitisparina (balsamico)
Glucanos { los vinos | Lactonas

i Estabilizacién de la materia colorante 040@: lactona
Sotolén

Actian como coloides protectores frents a
‘ precipitaciones tartiricas y quiebras férricas

Figura 2.4.Compuestos liberados al mosto durante la autélisis de las levaduras (Mathews, et al.,
2002).

Contenido celular: nucleétidos y nucledsidos (se comportan como agentes del
sabor), aminoacidos y péptidos (actian como precursores de aromas, algunos
pueden presentar sabores dulces o amargos y juegan un importante papel como
activadores de la fermentacion malolactica)

Pared celular: glucanos y manoproteinas (activadores del crecimiento de bacterias
lacticas, presentan interacciones con volatiles aromaticos, tienen un importante
papel en la modificacion de la estructura y densidad en boca de los vinos y actian
como coloides protectores estabilizando el material colorante, evitando
precipitaciones tartaricas y quiebras proteicas).

En el estudio de la autolisis en vinos con cepas de Saccharomyces cerevisiae
(medio hidroalcohdlico con 12% de etanol v/v a pH 3.5) a temperaturas de 15-20°
C 0 34-40 ° C, se detectaron entre 80-100 compuestos volatiles que se pueden
clasificar en los siguientes grupos (Lubbers, et. al., 1994):

Esteres: identificados hasta 39 compuestos la mayoria esteres etilicos de acidos
grasos y que aportan notas frutales al perfil aromatico del vino.
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Alcoholes: identificados hasta 15 moléculas que se pueden clasificar en dos
grupos mayoritarios. Alcoholes terpénicos, con aromas tipicos da las variedades
moscatel y alcoholes superiores, con aromas herbaceos, medicinales o florales (2-
fenil-etanol).

Aldehidos: identificados hasta 10 compuestos diferentes de los cuales el
mayoritario es el metil-3-butanal, que compone un 40% del total y que aparece en
cantidades superiores a su umbral de percepcion. También otros importantes por
su perfil aromatico como el benzaldehido.

Compuestos azufrados: aumentan a lo largo de la crianza sobre lias, se han
identificado como importantes la vitisparina, derivado norisoprenoide con aromas
gue recuerdan al eucalipto.

Lactonas: identificados 8 compuestos con aromas similares a los que presenta la
nuez de coco (a-decalactona). Otra lactona de gran interés es el sotolén con
umbrales de percepcién inferiores a 0.1 pg/L. El sotol6n aparece en vinos que han
sufrido largos envejecimientos y crianzas sobre lias como sucede en los
champagnes de largo envejecimiento y en los vinos del Jura (Morata, et. al.,
2005).

2.3.1.2. Autdlisis: consideraciones generales

Los primeros estudios, reportados y revisados por Vosti y Joslyn (1954),
establecieron claramente que las proteinas celulares y &cidos nucleicos fueron
degradados durante la autolisis y que la cinética de estas reacciones fueron
influenciadas por las condiciones ambientales. Cuando la levadura en suspension
de células (Saccharomyces cerevisiae) fue incubada durante 72 horas a 45°C y
pH cerca de 5,0, el 75% de nitr6geno y 85% del fésforo de las células fueron
solubilizadas y pudieron ser recuperados. Estos autores distinguen dos fases de
autolisis:

1. Un periodo de latencia de alrededor de cuatro horas en las que la levadura de
glucogeno se degrada y s6lo se presenta una débil solubilizacion de nitrégeno y
de fésforo.

2. Una fase posterior de alrededor de 20 h durante el cual existe una intensa
liberacién de nitrogeno y fosforo de las células. Similar autodegradacion y la
disolucion de los componentes intracelulares se informé por Hough y Maddox
(1970) para la produccion de cepas de cerveza (Saccharomyces cerevisiae).

Trabajos posteriores, comunicados por Arnold (1981) y Babayan y Bezrukov
(1985), indican que la membrana citoplasmatica y de la pared celular, desempefia
un papel importante durante la autolisis. Esencialmente, el desprendimiento del
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material celular de los sistemas dentro de la membrana, influenciados ya sea
naturalmente o por medios fisicos (por ejemplo, temperatura 6 presion) y quimicas
(por ejemplo, los detergentes 6 disolventes organicos), que se traduce en pérdidas
de la organizacion celular y de enzimas hidrolizadas causadas al entrar en
contacto con el sustrato. Al mismo tiempo, la degradacién de los componentes de
la pared celular, como los glucanos y proteinas, aumenta la porosidad de la célula,
facilitando la liberacién de productos de la autélisis al ambiente extracelular de la
célula. Asi, desde una perspectiva bioguimica, la autdlisis se puede considerar
gue consta de cinco etapas:

e Desorganizacion de los sistemas de la membrana de la célula (por ejemplo,
lisosomas, membrana citoplasmica, organelos y otros) que permite la
liberacion de enzimas hidroliticas;

¢ Inactivacion de los inhibidores especificos de estas enzimas por la accion
de proteasas 0, en su defecto, la activacién de enzimas proteoliticas;

e La degradacion enzimatica intracelular de macromoléculas, que L-Lega a
una acumulacion de los productos de degradacion;

e Un aumento en la porosidad de la pared celular, lo que permite la liberacion
de los productos de la autolisis al medio extracelular; y

e Degradacion autolitica de las sustancias en el medio ambiente extracelular.

Se sabe que a bajo pH (3.0-3.5), bajas temperaturas (a menudo menos de 15 ° C)
y en presencia de etanol la tasa de reacciones autoliticas disminuye
significativamente, en comparacion con condiciones mas extremas (45 ° C, pH 5.0)
(Fleet G., 1993).

Otras condiciones que favorecen la autélisis de la levadura se presentan en una
proporcion de 1:1 v/v con hidréxido de sodio al 2% p/v y etanol al 17% v/v a una
temperatura de 85 ° C (Sgarbieri, et al., 1999).

2.3.2. Levadura como sustrato para digestion anaerobia

El sector industrial de alimentos y bebidas, en su conjunto, produce un importante
impacto al medio ambiental en zonas geograficas concretas del pais,
principalmente por los residuos sélidos liquidos o gaseosos generados en la
elaboraciéon de su producto. Es el caso de la industria cervecera y vitivinicola que
genera grandes cantidades de residuos como son: desperdicios en el mosto
fermentado, levaduras, agua residual, etc., los cuales deben ser tratados para
disminuir su impacto al medio ambiente.

La levadura de cerveza es un residuo que genera la industria, principalmente en la
elaboracion de cerveza y vino, el cual debido a que no siempre es posible su
reutilizacion representa un alto costo ya que debe ser tratada antes de ser
dispuesta al medio ambiente.
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Se han estudiado varios procedimientos para el tratamiento de residuos liquidos
incluidos los procesos quimicos y/o los procesos biologicos y su caracteristica
comun es un costo relativamente alto en la operacién y creacién de sustancias
peligrosas y otros subproductos y contaminantes. El tratamiento aerdbico de la
levadura de cerveza esta asociada con problemas como son: la elevada acidez, la
alta demanda de oxigeno, la generacion de lodos y alto costo de la operaciéon en
términos de consumo de energia (MaL-Lick, et al., 2010). Aunque los procesos de
tratamiento anaerobio son relativamente lentos, tienen varias ventajas, tales como
alto grado de descomposicion de solidos, el manejo de altas cargas organicas y la
recuperacion eficiente de biogas, que representa la energia renovable utilizable
para las operaciones de la misma planta de proceso (MaL-Lick, et al., 2010).

Moller Chavez G (1999) menciona que los microorganismos (bacterias,
protozoarios y parasitos) no sufren reduccion significativa en el proceso de
digestion anaerobia; su reduccion y/o eliminacion debe hacerse mediante otros
procesos.

Adicionalmente diversos autores han demostrado que dentro de los estimulantes
de crecimiento méas efectivos para la digestion anaerobia esta el extracto de
levadura (Moeller, et al., 2004) ya que aporta diversos metales y vitaminas que
actian como elementos traza y como factores estimulantes de crecimiento para
las bacterias metanogénicas, ya que forman parte constitutiva de enzimas y
coenzimas especificas de éstas. Moller G. et al., 1999 demostr6 como la digestion
anaerobia de lodos primarios aumentaba con la adicién de extracto de levadura de
cerveza, elevando la produccién de metano al doble.

Por lo tanto una alternativa para la reduccién del volumen de las levaduras y
reducir su impacto, es la digestiébn anaerobia, la cual realizaria una estabilizacion
de la levadura y generaria biogas, el cual puede ser utilizado como energia.
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3. OBJETIVO GENERAL

Determinar la capacidad de generacion de biogas (metano) utilizando la levadura
como sustrato de un digestor anaerobio.

3.1 OBJETIVOS PARTICULARES
e Determinar la degradabilidad de una levadura y una mezcla de levadura-
lodo en el proceso de digestion anaerobia.

e Determinar las condiciones de operacion y eventuales inhibidores de la
digestién anaerobia de levaduras provenientes de la industria cervecera.

3.2 METAS

e Establecer la mejor condicién para la degradacion de la levadura como
sustrato Unico o en co-digestion con lodos de purga (primario y secundario).

e Determinar si existen inhibidores de la digestiobn anaerobia de levaduras, y

en su caso, determinar, cuales son las condiciones adecuadas para reducir
este efecto.
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4. METODOLOGIA

4.1 ARREGLO EXPERIMENTAL.

Se utilizaron dos digestores anaerobios a temperatura mesofilica (35°C) en forma
de huevo (Egg-Shaped-Digesters), los cuales se encontraban dentro de un cuarto
que controlaba la temperatura y la mantenia a 35 °C +2. La alimentacion de los
digestores se realiz6 en semi-batch (alimentacién puntual diaria). El volumen total
de los digestores fue de 8 L, con un volumen de tratamiento (Util) de 5 L. En la
imagen 4.1 se muestra el tipo de digestores que se puso en funcionamiento.

Figura 4.1 Digestor anaerobio mesofilico utilizado (dos unidades)

Los digestores fueron construidos de fibra de vidrio. En la parte superior del
digestor se localiza una cubierta de Nylamid. Entre la unién de la cubierta y el
digestor se coloc6 un empaque para selL-Lar y evitar las fugas de biogas. La
cubierta presentaba tres perforaciones, dos de éstas (diametro 2/3“), contaban con
arreglos de piezas de cobre; una de estas perforaciones era para recircular el lodo
por un tubo de & 3/8% la otra era para la evacuacién del biogas hacia su medicion.
De la perforacién central hacia el interior del digestor se coloc6 un tubo de & 1/2¢
de polipropileno, el cual servia como proteccion y alineacién para el agitador
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mecanico, al mismo tiempo que funcionaba como selL-Lo hidraulico, evitando
fugas de biogas.

La cuantificacion del biogas en cada digestor se realizO mediante un medidor de
gas humedo previamente calibrado: los medidores de gas humedo se alternaron
para la cuantificacion del biogas en los digestores aproximadamente cada 2
semanas. En la figura 4.2. se muestra el tipo de medidor utilizado. El sistema
estuvo precedido por una trampa de humedad que funcionaba como sel-Lo
hidraulico y por un septo de hule para tomar la muestra de biogéas, con la finalidad
de conocer la composicion correspondiente a metano (CH,) y diéxido de carbono
(CO,) mediante cromatografia de gases.

Figura 4.2. Medidor de gas humedo utilizado (dos unidades).

En la parte inferior de los digestores se tenia un arreglo con base en piezas de
cobre conectado a una manguera tramada de plastico con diametro de 2/3” para la
recirculacion del lodo, por medio de una bomba peristaltica de la marca Masterflex
ajustada a un motor Cole-Palmer de 6-600 RPM con controlador de velocidad
(figuras 4.3. y 4.4.) de 6 a 600 rpm (revoluciones por minuto) de la misma marca.
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Figura 4.3. Controlador de velocidad de la bomba para la recirculacion de lodos utilizado (dos
unidades)

Figura 4.4. Arreglo de bomba peristaltica y motor para recirculaciéon de los lodos utilizado (dos
unidades).
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El mezclado mecanico se realizaba mediante una flecha de agitacion con
propelas, de diametro 5/16”, la cual trabajaba mediante un motor eléctrico con un
controlador de velocidad (figura 4.5.).

-

Figura 4.5. Motor eléctrico y controlador de velocidad utilizado para la agitacion del digestor (dos
unidades).

4.2 ARRANQUE Y OPERACION DE LOS DIGESTORES ANAEROBIOS
MESOFILICOS.

Los dos digestores mesofilicos fueron puestos en funcionamiento previa
inoculacién con lodos provenientes de un digestor UASB (Digestor anaerobio de
flujo ascendente y lecho de lodos) de una planta de tratamiento de agua residual
de la industria donde proviene la levadura de cerveza. Los sustratos que se
utilizaron en los digestores fueron, un subproducto del proceso de produccion de
cerveza, pan o vino, y lodo de los sedimentadores primario y secundario de la
planta de tratamiento de aguas residuales de la misma industria.

Un digestor anaerobio se alimentd solo con levadura (digestor L) con una carga
organica inicial aproximada de 0.7 gDQO/Ld (0.8 gSVT/Ld) y otro digestor fue
alimentado con una mezcla de levadura-lodo 1:1 en volumen (combinacion de lodo
de los sedimentadores primario y secundario) (digestor L-L) con el mismo valor de
carga organica inicial a la del digestor L.
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Se establecié como criterio de aumento en la carga organica (g STV/L dia) a los
digestores la relacion de alcalinidades (a). Cuando el valor de la relacion a
descendiera de 0.4, la alimentacion de los digestores se detendria y se reanudaria
cuando esta alcanzara nuevamente ese valor minimo establecido. Este valor fue
modificado durante la operacién de los digestores a 0.3, esto para acelerarar el
proceso de arranque y posteriormente forzar el funcionamiento del sistema y
poder observar su capacidad de adaptacion.

La relacion de alcalinidades (a) se obtiene al dividir el volumen de acido sulfarico
al 0.2 Normal (N) utilizado en la titulacién del contenido de los digestores hasta pH
5.75 entre el volumen total utilizado para L-Legar a pH final (4.3) (véase el punto
2.2.2.5 de este documento).

Inicialmente en la operacion de los digestores no se tomé en cuenta el tiempo de
retencién hidraulica (TRH), lo cual fue modificado en el dia 82 de operacion de los
digestores fijando el TRH en ambos digestores a 12.5 dias esto para evitar la
acumulacion de sales en el sistema.

La levadura de cerveza pasO por un pre-tratamiento (autdlisis) antes de ser
alimentada a los digestores para facilitar su degradacion. La cual consistié en
realizar pruebas a diferentes tiempos y temperaturas en una autoclave, haciendo
también mezclas de alcohol etilico y hidroxido de sodio con la levadura para
observar si mejoraba la hidrélisis. El pre-tratamiento de la levadura que se utilizd
finalmente en los digestores consistio en calentar la levadura sola a 120° C a una
atmosfera de presion durante 30 minutos en la autoclave. En las figuras 4.1y 4.2
se muestra la levadura vista en un microscopio antes y después de la autolisis.

Figura 4.6. Levaduras saccharomyces cerevisae no autolizada.
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Figura 4.7. Levaduras saccharomyces cerevisae autolizada.

4.3 TECNICAS ANALITICAS

En la evaluacion del funcionamiento de los digestores durante el periodo de
operacion se emplearon métodos estandarizados. Los parametros analizados, la
técnica empleada y su frecuencia de medicion para ambos digestores son
indicadas en la tabla 4.1.

4.3.1. Técnicas analiticas no normalizadas.

La relacién de alcalinidades se calculd6 de acuerdo con Jenkins et al. (1983),
como el cociente de la alcalinidad debida a los bicarbonatos entre la alcalinidad
total, mediante la siguiente expresion indicada en el capitulo 2.2.2.5 de este
escrito.

_ Alc(HCO; )5 75
Alc (total), ,

Adicionalmente, en la etapa de operacion de los digestores anaerobios L y L-L, se
cuantifico la concentracion de &acido sulfhidrico (H>S) en el biogas, la cual se
realiz6 con una bomba de pistdn portatil, (figura 4.6), Sensidyne modelo AP-15
con tubo No. 120SF.

Tabla 4.1. Pardmetros analizados durante monitoreo en la operacion de los digestores
anaerobios mesofilicos (35 °C).
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Parametro | Técnica Frecuencia

Solidos totales totales (STT; mg/L)
Solidos totales volatiles (STV; mg/L)

Tres veces por

Solidos totales fijos (STF; mg/L) MS semana
pH (unidades de pH) Potenciometro Diario
Temperatura (T; °C) Termdmetro Diario
Alcalinidad (mg CaCOg/L) MS Diario
R(?Iac!on de. alcalinidades CBPA-I] Diario
(a; adimensional.)

Una vez por lotes de
(DQOs, mg/L) Demanda Quimica de levadura Autolisada y

) MS
Oxigeno Soluble de lodo de
alimentacion

Acidos grasos volatiles (AGV; mg/L)

Cromatografia de

Dos veces por

VIV)

AP-15 con tubo No.
120SF.

gases semana

Nitrégeno Amoniacal (mgN/L) MS 3 veces por semana
Bomba pistéon
Sulfuro de Hidrégeno (H,S; ppm Sensidyne modelo

1 vez a la semana

Medidor de gas

Produccion de biogas (L/d) hamedo Diario
Composicion de biogas (CH4%) Cronggéiﬁa de Diario

MS: Métodos Estandar (APHA, 1999); CBPA-Il, Manual de técnicas analiticas, Laboratorio de
Ingenieria y Bioprocesos Ambientales, Instituto de Ingenieria, UNAM.

35




UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
INSTITUTO DE INGENIERIA

Figura 4.8. .Bomba portatil para determinar la concentracion de H,S.
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5. RESULTADOS
5.1. PRUEBAS INICIALES.

Se realizaron pruebas de Demanda Quimica de Oxigeno soube (DQOS) y Sélidos
Totales (ST) en sus tres formas (totales, volatiles y fijos) a la levadura de cerveza
y al lodo (mezcla de primario y secundario) proveniente de la planta de tratamiento
de agua de la planta productora donde provenia la levadura. Esta caracterizacion
se utilizé como base para determinar el calculo del volumen de alimentacién de la
levadura y la mezcla de levadura-lodo que sirvio como sustrato para alimentacion
a los digestores.

La levadura presentd alta concentracion de DQOs en las primeras pruebas
realizadas con respecto a los valores de DQOs de la combinacién de lodos, por lo
que se hicieron pruebas con diferentes diluciones hasta encontrar la mas
adecuada. Se realizaron diluciones desde 1:10 mL hasta 1:500 mL. La tabla 5.1
presenta los resultados de DQOs en g/L para el lodo y la levadura mas
representativos

Tabla 5.1. Resultados obtenidos de DQOgqype-

LODO LEVADURA
Dilucion de
la muestra 1:100 1:250 1:500
ViV
DQOs
8 194 127
(g/L)

La Tabla 5.2 muestra los resultados de solidos totales determinados tanto a la
levadura como al lodo. Es notoria aqui también la diferencia en ambos residuos.
Estos valores se tomaron como base para determinar la carga organica a los
digestores durante la experimentacion.

Tabla 5.2. Resultados de sélidos totales en g/L.

STT STF STV % volatil
(g/L) (g/L) (g/L)
Levadura 177 37 139 79
Lodo 23 14 9 39
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Con el fin de determinar las mejores condiciones para el autolisado de la levadura
se realizaron pruebas a diferentes condiciones de temperatura durante 15 minutos
en una autoclave; y para eL-Lo diferentes mezclas de levadura, alcohol etilico al
7% vl/v (volumen/volumen) y NaOH al 2% p/v (peso/volumen) asi como pruebas a
la levadura sola. Una vez realizada la autdlisis de la levadura, se le hicieron
pruebas de DQOs realizando una dilucion para su cuantificacion de 1:500 de
levadura- agua respectivamente, en la tabla 5.3 se muestra los resultados
obtenidos.

Tabla 5.3. Resultados de DQOs de la levadura autolisada, a partir de levadura cruda y en
combinacién con alcohol.

Resultados de la DQOs a diferentes condiciones

Mezcla en v:v 2:1 1:1 1:1 Levadura | Levadura
Tempoeéat“ra 100 120 100 120 100
DQOs
83 96 87 178 158
(9/L)

Nota: En la mezcla v:v de la tabla, el primer numero representa el volumen de levadura utilizado y
el segundo representa el volumen de la mezcla (alcohol e hidroxido) que se utilizo.

De acuerdo con los resultados que se obtuvieron (tabla 5.3) se realiz6 una prueba
final a la levadura sin dilucién y sin ningun reactivo, a una temperatura de 120° C
durante 30 minutos en autoclave. La levadura asi tratada presentd una DQO
soluble de 203 g/L (dilucién de 1:500).

Los resultados de la levadura antes y después de ser autolisada (tabla 5.4.)
muestran un aumento de 60% del valor de la DQO soluble y 25% de STV. Con
este pre-tratamiento se alimentd la levadura a los digestores durante la
experimentacion. Se considero que el aumento de la los sélidos totales volatiles
durante el proceso de autolisado se debié a evaporacion de agua durante el
proceso.
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Tabla 5.4. Resultados de levadura antes y después de ser autolisada

‘ Primer Lote

Sin autolisar Autolisada
DQOs (g/L) 127 203
STV (g/L) 139 172

La levadura cruda se lisaba en muestras de 1800mL en un matraz erlenmayer de
2000 mL,los resultados de STV y DQO soluble se muestran en la tabla 5.5. Se
utilizaron durante la experimentacion dos lotes de levadura.

Tabla 5.5. Resultados de levadura autolisada

Autolisado de Levadura

Numero de Muestra Primer lote de levadura
(1800 mL)
STV (g/L) DQOs (g/L)

1 172 201

2 168 193

3 172 205

4 185 195

5 187 202

6 174 193

7 163 198

8 170 201
Promedio 174+11 19946

Segundo lote de levadura

9 112 123

10 113 119

11 110 119

12 112 124

13 112 122

14 102 118

15 101 120
Promedio 108+5 12242
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5.2. ARRANQUE DE DIGESTORES

El 23 de noviembre de 2007 se pusieron en operacion los dos digestores
mesofilicos L y L-L, utilizando para su inoculacion el lodo anaerobio de un digestor
UASB de la planta de tratamiento de agua residual de la cerveceria.

Durante el periodo de pruebas y arranque (23 de noviembre del 2007 al 7 de
enero del 2007), los digestores fueron operados sin alimentacion ya que aun
presentaban produccion de biogas. En este periodo se identificaron y eliminaron
fugas en la linea de biogas y se verificd que no existieran problemas en el
funcionamiento del equipo (bombas, agitadores y motores) para asegurar una
adecuada operacion.

El martes 8 de enero del 2008 se inicio la alimentacion a los digestores (dia 1 de
operacion). El digestor L se alimenté con levadura sin pre-tratamiento con una
carga inicial de 0.8 gSTV/Ld aproximadamente y el digestor L-L se aliment6 con
una combinacién levadura-lodo 1/1 V/V con la misma carga inicial. Para esta
carga, los volumenes alimentados eran 30 mL de levadura para el digestor L y 54
mL de mezcla (27 mL de levadura y 27 mL de lodo) para el digestor L-L.

5.3 OPERACION DE LOS DIGESTORES ANAEROBIOS
5.3.1 Carga orgéanica aplicada al sistema, relacion alfa ( o) y conductividad

Se realizd el aumento de carga organica a los digestores tomando en cuenta la
relacion a en el sistema como el principal indicador de sobrecarga organica. Al
principio de la experimentacion el criterio fue de una relacién a mayor a 0.4 que se
aumentaria gradualmente la carga de los digestores; esto es un aumento
alrededor del 25% +5 de la carga organica en la que estaba trabajando.
Posteriormente el criterio se modific6 a un a de 0.3 con el fin de acelerar el
proceso de adaptacion de los digestores.. Como se muestra en la figura 5.1, los
digestores fueron incrementando su carga organica hasta L-Legar a 3.9 gSTV/Ld
donde los valores de la relacion a disminuyeron a 0.3, lo que indicaba sobrecarga
del sistema.

Para esta carga, organica a la que se L-Lego (3.9 gSTV/Ld) los volumenes
alimentados eran 112 mL de levadura para el digestor L y 100 mL de levadura con
100 mL de lodo para el digestor L-L, lo que representaba un tiempo de retencion
hidraulico en los digestores de 45 dias y 25 dias respectivamente.

El digestor L comenzé con problemas de sobrecarga el dia 29, mientras el digestor

L-L los presento hasta el dia 36. Por consiguiente, ambos dejaron de alimentarse

hasta que su relacibn a aument6é a un valor mayor de 0.3. La reanudacion de

alimentacion fue con la misma carga organica de 3.9 gSTV/Ld. La figura 5.1

muestra las diferentes cargas organicas a las que fuera sometidos ambos
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digestores. Por su parte la figura 5.2 presenta la evolucion del indicador a para
ambos digestores.
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1. Cambio de la levadura cruda a levadura lisada; 2. Adicién de solucion de metales al digestor L.;
3. Dilucion del digestor L a 1:1 en volumen; 4. Dilucion del digestor L-L a 1:1 en volumen

Figura 5.1. Carga organica de los digestores L y L-L. Los puntos con valor de cero de carga
organica indican que en esos dias no se aliment6 el digestor por sobrecarga.

El dia 52, cuando el digestor L presentd nuevamente una disminucion rapida de la
relacion a se decidio que la reanudacion de la alimentacion se relazaria cuando
esta fuera mayor a 0.4 y la carga al sistema seria reducida en aproximadamente
un 50%. Sin embargo, en el dia 59, el digestor L nhuevamente presento un valor de
a menor a 0.3 pese a que se habia disminuido la carga organica al digestor.

Cabe sefalar que durante este periodo de la experimentacion el digestor L-L
presentod los mismos problemas de L, pero algunos dias después.
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1. Cambio de la levadura cruda a levadura lisada; 2. Adiciéon de soluciéon de metales al digestor L.;
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Figura 5.2 Relacion o de los Digestores L y L-L.

El dia 67 se reanudo la alimentacién del digestor L-L, esta vez con la carga de 1.9
gSTV/Ld; mientras tanto el digestor L se comenzaba a alimentar nuevamente ese
mismo dia, con la misma carga 1.9 gSTV/Ld luego el haber alcanzado el valor a
de 0.4 después de una semana sin alimentacion. Sin embargo, a pesar de la baja
carga organica alimentada, el dia 71 el digestor L descendido su valor de o
rapidamente a un valor menor a 0.3.

En las figuras 5.3 y 5.4 se hace un comparativo del comportamiento de la carga
organica vs relacién o, en cual se puede observar el criterio de alimentacion del
sistema durante la operacion de los Digestores L y L-L descrito anteriormente.

Por el comportamiento anterior el dia 73 se le adicion6 una solucion de metales al
digestor L Metcalf & Eddy (1993, 2002) recomienda la cantidad en mg de metales
(cobalto, niquel. fierro y zinc) que por cada gramo de acetato producido debe
contener un digestor para mejorar digestion anaerobia. La solucién utilizada fue la
recomendada por Noyola y Tinajero, (2006) (Fe 3 mg/gSV; Ni 0.5 mg/gSV; Co
0.3 mg/gSV y Mo 0.06 mg/gSV alimentado al digestor) pero una doble dosis: 6, 1,
0.6 y 0.12 mg/gSV respectivamente ya que solo se realiz6 una adicién de la
solucion, para en forma tentativa observar si era por falta de micronutrientes lo que
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ocasionaba la faL-La observada del digestor. Sin embardo la adicion de la solucién
de metales al digestor no mejoré su funcionamiento, y por lo tanto este no
presento un aumento de la relacion a pese a que el digestor ya no era alimentado.
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El digestor L-L present6 el mismo problema hasta el dia 77, pero a éste no se le
adiciono la solucion de metales.

Durante este periodo se observé que la alcalinidad del sistema presentaba valores
excesivamente altos, alrededor de 26,000 mg CaCOs/L en el digestor L y de
24,000 mg CaCOgs/L en el digestor L-L. Estos son valores atipicos para una
digestion anaerobia de lodos ya que los valores reportados oscilan entre 3000 a
7000 mg CaCOg/L (Jenkins et al., 1991 y Malina y Pohland, 1992), actualmente
Alvarez et al., 2010, reporta que mientras la digestion anaerobia se L-Leve a cabo
con normalidad, la alcalinidad oscilard entre 2000 y 18000 mg CaCO3/L
dependiendo del sustrato a ser degradado.

Las altas concentraciones de alcalinidad y su constante incremento (figura 5.5.)
indicaban que habia una alta concentracion de sales inorganicas en el sistema. En
ese momento se decidié6 medir diariamente la conductividad de las muestras de
lodos de los digestores L y L-L a partir del dia 70. En la figura 5.6 se presentan los
resultados obtenidos del seguimiento a partir de ese dia de los lodos digeridos, y
desde el dia 92 de alimentacion a los digestores L y L-L.

Como se puede observar (tabla 5.6), la conductividad del sistema era muy alta,
semejante a la del agua de mar, de 57 mS/cm en el digestor L y de 54 mS/cm en
el digestor L-L. La levadura, rica en minerales y materia organica, incrementé
paulatinamente, de acuerdo con los volumenes alimentados, la concentracion de
sélidos disueltos fijos inicialmente presentes en el lodo de inéculo, como se vera
mas adelante, y con eL-Lo la alcalinidad y la conductividad. Es necesario hacer
una caracterizacion de los iones inorganicos que contribuyen a la conductividad de
este residuo, para poder definir con mayor precision su grado de inhibicién.

Este resultado indic6 que el efecto inhibidor que estaba impidiendo el
mantenimiento de una carga de alimentacion razonable era precisamente la alta
salinidad del medio. Por este motivo, se decidié diluir el contenido de ambos
digestores.

El dia 85 se realizé una dilucion del volumen del digestor L. Para eL-Lo se
retiraron 2500 mL del lodo del digestor y se agregé el mismo volumen de agua. El
volumen util del digestor era de 5000 mL, por lo que se aplicd una dilucién 1:1 o
del 100%. Para el digestor L-L, en un inicio solo se realizd una dilucion parcial,
esto es, se retiraron 500 mL de lodo, agregando lo mismo de agua para tener los
5000 mL de volumen de tratamiento. Sin embargo, el dia 92 se aplicé la misma
dilucion de 1:1 al digestor L-L, ya que no presentaba mejoria. Una vez hecha la
dilucion no se alimentaron los digestores, con objeto de permitir al sistema
alcanzar el valor de a indicativo de reinicio de alimentacion (0.4). El dia 92 el
digestor L L-Leg6 a un valor a mayor 0.4 y el digestor L-L lo hizo el dia 97. En
esos dias, se recomenzo con la alimentacion de 1.9 gSTV/Ld. Estos cambios se
presentan en la figura 5.1.
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Otro ajuste importante en la estrategia de alimentacion, fue el alimentar con
volumen constante, de 400 mL, para tener también un tiempo de retencion
hidraulica constante (12.5 dias), ademas como una medida para no permitir
incremento de sales en el sistema. Es asi que a partir del dia 86 los digestores
reanudaron su alimentacion con una carga de 1.9 gSTV/Ld, lo que representa un
volumen de levadura de 50 mL (digestor L). Con la nueva directriz, se agregaron
350 mL de agua, para ser alimentados al digestor 400 mL de muestra diluida y asi
mantener un TRH de 12.5 dias. Cabe sefalar que el volumen de levadura
alimentada (digestor L) y levadura-lodo (digestor L-L) dependia de acuerdo a los
valores que se obtenia al realizar las pruebas de solidos totales volétiles a la
levadura lisada. Cuando el indicador a, permitia el incremento de la carga, se
hacian los ajustes de volimenes. Es asi que si la carga era de 3.2 gSTV/Ld, ésta
se conformaba de un volumen de levadura de 100 mL y de 300 mL de agua,
sumando siempre 400 mL.

El criterio que se siguié para el aumento de la carga a los digestores fue que si su
o era mayor a 0.6 se podria aumentar su carga organica, manteniendo el criterio
de que si el o era menor de 0.3 se detendria la alimentacion y se reanudaria
hasta que o fuera mayor a 0.4.

A partir de la dilucion en la alimentacién (dia 86) se pudo observar una notable
mejoria en los digestores que se tradujeron en la disminucién de la alcalinidad
(figura 5.5) y de la conductividad (figura 5.6). Todos los indicadores mejoraron a
partir de ese momento, comos se vera a continuacion.

Después de una semana de alimentacién con una carga de 1.92 gSTV/Ld en los
dos digestores, las condiciones fueron adecuadas para aumentar la carga, por lo
cual en el dia 98 (digestor L) y dia 102 (digestor L-L) se incrementé a 2.90
gSTV/Ld aproximadamente, en ambos digestores.

Durante este periodo, los digestores mantuvieron un comportamiento
relativamente estable lo cual permitié L-Legar a una carga en el digestor L de 3.2
gSTV/Ld y 3.5 gSTV/Ld en el digestor L-L.

Por udltimo, el dia 120 se decidi6 aumentar la carga a los digestores para ver su
comportamiento en condiciones extremas. La carga a la que se L-Leg6 al término
del estudio fue de 3.9 gSTV/Ld en el digestor L y de 3.4 gSTV/Ld en el digestor L-
L.

Se pudo observar la sobre carga en ambos sistemas, ya que se presento una
disminucién en la produccion de biogas, % de metano y %RSV en los digestores L
y L-L.
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Ademas el dia 128 el digestor L-L presentd problemas en la relacién de
alcalinidades (o) y pH; por primera vez en toda la experimentacion el digestor L-
Lego a valores de pH menores a 6.5 y una relacion a menor a 0.2 lo cual indicaba
la faL-La eminente del sistema.

5.3.2 Alcalinidad Total y conductividad eléctrica.

Como se puede observar en la figura 5.5, la alcalinidad fue aumentado a lo largo
de los dias e independiente a la carga orgénica alimentada. El notable aumento en
la alcalinidad se debi6 a la generacién de biéxido de carbono, producto normal de
la digestion anaerobia, que era en este caso retenido en solucion como
bicarbonatos, dada la alta concentracion de sales presentes en la levadura
alimentada, asi como la alta concentracion de &acidos grasos voléatiles en el
contenido de los digestores como se vera mas adelante. Se puede observar que la
alcalinidad del digestor L-L era menor la que de L, lo que se explica por la dilucién
de la levadura que se efectuaba con el lodo combinacion con que se alimentaba a
este digestor, que se veia reflejado en tiempos de retencion hidraulica (TRH)
menores que en el digestor L. Esto resulté en una menor tasa de acumulacion de
sales, hasta el dia 86 donde se modifico la estrategia de alimentacion.
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3. Dilucién del digestor L a 1:1 en volumen; 4. Dilucion del digestor L-L a 1:1 en volumen,;
5 Alimentacion de dilucién de levadura a digestores L y L-L (400 ml)

Figura 5.5. Evolucién de la alcalinidad total en el lodo digerido.
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En efecto, en dia 86 se realizé la dilucion ya descrita en la alimentacion de los
digestores y en los dias 85 y 92 en el contenido de los digestores L y L-L
respectivamente para reducir la concentracion de sales en el sistema.

La dilucion en los 2 sistemas, asi como el cambio de la alimentacién, provocé el
descenso subito de la alcalinidad total por la alta dilucion aplicada (1:1) y después
paulatino y constante al alimentar con una un volumen mayor de agua de dilucion.
Aunque este descenso no se aprecia realmente en el grado esperado como lo
muestra la figura 5.6. Al término del estudio, se alcanzaron valores promedio de
alcalinidad de 7300 = 700 y de 6500 = 500 mgCaCOgs/L para digestor L y L-L
respectivamente (Tabla 5.5).

La figura 5.6 muestra la evolucion de la conductividad una vez realizada la dilucion
del contenido del digestor y de la alimentacion, como ha sido mencionado
previamente. Se muestra que el lodo digerido presenta valores que descienden
paulatinamente, debido a la menor concentracion de sales en la alimentacidon
diluida. Eventualmente, la tendencia de ambos valores es a igualarse, lo que
sucederia cuando todo el contenido de los digestores hubiera sido totalmente
recambiado. Esto no se alcanz6 debido a que la experimentacion terminé antes.
Los valores promedio la conductividad después de la dilucién fue de 278 +30 mS'y
275 45 mS para los digestores L y L-L respectivamente.
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Figura 5.6. Evolucion de la conductividad eléctrica después de realizada la dilucion en los
digestores y en su alimentacién. Las entradas de ambos digestores ya eran diluidas a partir
del dia 86.
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5.3.3. pH.

El pH de los digestores se mantuvo en un rango de oscilacion durante su
operacion de 8.5 a 6.5 como lo muestra la figura 5.7. De acuerdo con la literatura,
la digestion anaerobia puede L-Levarse a cabo dentro de un intervalo de pH
comprendido entre 6.2 y 7.8, siendo el 6ptimo entre 7.0 y 7.2. Fuera de este
optimo, la digestion puede continuar aunque en forma ineficiente hasta un pH de
6.2, en donde las bacterias metanogénicas son afectadas severamente.

En esta figura, es claro que el pH del digestor L-L desciende cuando la relacion a
lo hace (Figuras 5.7 y 5.2). Tal comportamiento es menos claro en el digestor L.
Sin embargo en ningun caso, la alcalinidad refleja estas variaciones (figura 5.5)
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Figura 5.7. Evolucién del pH.
5.3.4. Produccion y composicion del biogas.

Como lo muestra la figura 5.8, la produccion de biogas era muy variable debido
principalmente a la inestabilidad del sistema y a los paros en la alimentaciéon que
indicaba la estrategia de arranque adoptada. El biogas producido por el sistema
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alcanzo sus valores mas bajos los dias 81 a 84 con un volumen de 310 mL de
biogas para el digestor L y los dias 41, 42 y 93 con un volumen del orden 400 mL
para el digestor L-L. Las variaciones en la produccion diaria de biogas son reflejo
de los cambios en la carga de alimentacién, como puede apreciarse comparando
las figuras 5.1y 5.8.

Después de la dilucion de los sistemas (dia 85 en el digestor L y dia 92 en el
digestor L-L) y la dilucion en la alimentacién para mantener un TRH constante (dia
86) se observa en la figura 5.8 un incremento sostenido e importante en la
produccion de biogas. Este hecho parece confirmar que la causa principal de
inestabilidad era la acumulacion de sales y en consecuencia la inhibicion de la
actividad metanogénica. La produccion de biogas alcanzo los 13+ 2.6 y 12+ 2 litros
por dia en promedio para los digestores L y L-L respectivamente (a 35°C y 0.77
atm de presion).

En la figura 5.8 también puede observarse la inestabilidad presentada por el
digestor L-L al término de la experimentacion, correlacionandolo bien con la caida
de la relacion a (figura 5.2) y con el pH (figura 5.7).
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Figura 5.8. Produccidén de biogas a lo largo del estudio.
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El porcentaje de metano (CH,4) en el biogas del sistema se vio afectado al igual
que la produccion de biogas por la variacion en la carga de alimentacion. La
proporcion de metano estuvo relacionada con el valor de pH y la relacion a en el
sistema, ya que una variacion a la baja ocasiona una mayor proporcion de CO; en
el biogas en detrimento del % de metano.

En términos generales cuando el sistema se encontraba inestable la proporcion de
metano en el sistema era de 35 a 40 % y cuando el sistema se encuentra en
mejores condiciones se alcanzaron valores de proporciéon de metano hasta de 75
a 80 % como se muestra en la figura 5.9. El promedio del % de metano en
composicion del biogas fue de 69 + 6% en el digestor L y de 69 + 4% en el
digestor L-L.
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Figura 5.9. Porcentaje de metano en el biogas.
5.3.5. Sélidos totales de los sistemas.

Los valores de sélidos totales totales (STT) alimentados a los digestores eran muy
altos como se observa en las figuras 5.10 y 5.11. La fraccion de solidos totales
volatiles era muy significativa, del 86 % en promedio, resultado esperado de un
sustrato de naturaleza dominantemente organica. Es conveniente sefialar que un
lodo de purga de una planta de tratamiento convencional, tiene un 70 a 75% de
componente volatil.

La consecuencia de la alta concentracion y de la elevada proporcion de sélidos
totales volatiles en la levadura, L-Levd a alimentar los sistemas con volimenes
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muy reducidos, como ya fue sefialado, lo que resultaba en TRH muy largos. Al
cambiar la estrategia de alimentacion y diluir el sustrato, los TRH disminuyeron a
valores mas convencionales en digestores de lodos, (12.5 dias).
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1. Dilucién del digestor L 1:1 en volumen
Figura 5.10. Sélidos totales en sus tres formas para el digestor L.
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1. Dilucién del digestor L-L 1:1 en volumen
Figura 5.11. Sélidos totales en sus tres formas para el digestor L-L.
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Al término del estudio, la fraccion volatil promedio de los lodos alimentados fue de
88 +3 % y 85 +2 % y de los lodos 75 +2 % y 64 +2 % para los digestores L y L-L
respectivamente.

5.3.6. Porcentaje de Remocién de Sdlidos Volatiles (Y%0RSV).

El % de remocion de sélidos totales volatiles (0RSV) se mantuvo en aumento
durante los primeros dias de la operacion de ambos digestores alcanzando una
estabilidad alrededor del dia 50 donde alcanz6 un valor de remocion casi
constante. Se puede observar en la figura 5.12 que el digestor L-L presentaba
mayor remocion y constancia en su % de remocion que el digestor L. Esta
diferencia puede tener una explicacion en el diferente contenido de sales, dada la
dilucion que proporcionaba el lodo en la mezcla de alimentacion al digestor L-L.
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Figura 5.12. Porcentaje de remocién de sélidos totales volatiles (%RSV).

Después de realizar la dilucion 1:1 en los digestores y de alimentar con un
volumen de levadura mas diluido, se logra un mayor %RSV en ambos, aunque en
forma limitada. Los valores alcanzados fueron 58 +9 % y 69 +4 % para los
digestores L y L-L respectivamente, los cuales son superiores a los cominmente
encontrados en digestores de lodos convencionales, que se limitan a un 50% en el
mejor de los casos.
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5.3.7. Acidos Grasos Volatiles (AGV’s).

Los acidos grasos volatiles durante al operacion del sistema de digestores L y L-L,
presentaron valores muy altos comparados por los reportados por la literatura
(tabla 2.3) en patrticular el digestor L. Los valores mas altos se presentan en los
dias 52 y 79 con un valor alrededor de 8000 mg/L de &cido acético en el digestor
L (Fig. 5.13) y dias 63 y 65 con un valor de 3500 mg/L de acido acético en
digestor L-L (Fig. 5.14). Estos valores hacen evidente que durante la operacion y
debido a la acumulacion de sales se estaban presentando periodos de inhibicién
en los digestores como se explica anteriormente.

El &cido propionico presenta concentraciones semejantes a las del acido acético a
partir de el dia 40 en el caso del digestor L y en el caso del digestor L-L a partir del
dia 60, como se observa en la figuras 5.13 y 5.14.

Después de que se realiza la dilucién en los digestores, los valores de AGV’s en el
sistema disminuyen significativamente y paulatinamente, L-Legando a valores de
500 a 650 mg/L y de 800 a 1000 mg/L de &cido acético en el digestor L y digestor
L-L respectivamente.
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Figura 5.13. Valores de AGV’s durante la operacién del sistema. Digestor L.
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Figura 5.14. Valores de AGV’s durante la operacién del sistema. Digestor L-L.

Los valores promedio de acido acético después de la dilucién fueron de 580 + 70
mg/L y 800 £ 210 mg/L, de acido propidnico fueron de 401 + 151 mg/L y 565 + 159
mg/L y de acido butirico fueron de 220 + 28 mg/L y 232 + 85 en el digestor L y
digestor L-L respectivamente.

5.3.8. Sulfuro de Hidrégeno (H,S) y Nitrégeno Amoniacal (N-NHs).

Las pruebas de sulfuro de hidrégeno (H,S) y de nitrdgeno amoniacal (N-NH3) se
realizaron para verificar la concentracion y eventual inhibicién de estos productos
en la digestion anaerobia de la levadura. Se ha reportado en la literatura que el
nitrdgeno amoniacal y el sulfuro de hidrégeno pueden provocar problemas en los
microorganismos metanogénicos. Para ambos compuestos, el grado de inhibicion
estara en funcién de su concentracion y del pH.

Con lo que respecta a la produccion de H,S (tabla 5.6), en ambos digestores las
concentraciones medidas en el biogas son bajas, lo que demuestra que en el
medio liquido también lo seran (equilibrio liquido gas, de acuerdo con la ley de
Henry). Este compuesto no causaria problemas de inhibicion en la digestion
anaerobia de levaduras. Es de notar que el biogas de digestores de lodos
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convencionales alcanza valores del orden de 10 veces mayores a los registrados
en este estudio. La dilucidon aplicada en ambos (dia 85 y 92 para digestores L y L-
L respectivamente) tuvo efectos en el contenido de H,S en el biogas, con una
marcada reduccién en su presencia, alcanzando los mismos valores en ambos
digestores.

Tabla 5.6. Concentraciéon (volumen/volumen) de sulfuro de hidrégeno (H,S) en el biogas.

Dia Digestor L Digestor L-L
muestra

57 100 50

65 50 50

72 150 50

79 0 50

95 50 0

105 25 25

120 25 25

En el caso del dia 79 para el digestor L, este no presentd concentraciones de
sulfuro de hidrégeno debido principalmente a que el digestor se encontraba en su
etapa mas baja de produccion de biogas (alrededor de 500 mL), lo que explica que
el sulfuro de hidrogeno se encontraba en concentraciones no detectables por la
prueba realizada.
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Figura 5.15. Concentraciéon de nitrogeno amoniacal en los lodos digeridos
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En el caso del nitrdgeno amoniacal, la figura 5.15 presenta las concentraciones
obtenidas en los lodos después de la digestion. En este caso, también es notoria
la reduccion en la concentracion después de aplicar la dilucién en los digestores y
en su alimentacion, igualandose para los dos casos. Los valores de N-NH3 se
mantuvieron relativamente constantes y por debajo de los valores considerados
inhibitorios (arriba de 1500 mg/L en términos generales para un pH alrededor de
7.5 como fue el caso en este estudio).

Tabla 5.7. Datos de operacién y caracterizacion en la etapa final del estudio (después de la

dilucion)
DIGESTOR | L L-L |
TRH (d) 12,5 12,5
Temperatura (°C) 35.0 35.0
Volumen de alimentaciéon (mL/d) 400 400
Carga organica alimentada (g SV/Ld) 3.5 3.3
pH 7.79+0.25 7.53£0.34
Alcalinidad (mg CaCO3/L) 7355 £711 6486 £534
Relacidn de alcalinidades (a) 0.62 +0.03 0.51 +0.08
RSV (%) 58 +9 69 +4
Biogas TPN (mL/d) 13221 £2584 11827 £1931
CH4 (%) 69 +6 69 +4
Conductividad mS (entrada) 82 10 £3
Conductividad mS (salida) 386 36 +6
Dilucién alimentacién (levadura-agua) 1:1.8 1:1:0.35
Solidos volétiles influente (g SVIL) 3516 3919
(SV/IST) % influente 88 £3 85 £2
Solidos voléatiles efluente (g SV/d) 13+2 1315
(SVIST) % efluente 75 +2 64 +2
H,S en ppm VIV y (%) 25 (0.0025%) | 25 (0.0025%)
E digestor (%) (remocién de sélidos totales 70 75
totales)
m3 CH4; TPN/kg SV alimentado 0.56 0.53

Notas: 1.- La dilucion en el digestor L-L es en V/V donde el primer nimero es la cantidad de
levadura en mL, el segundo es la cantidad de lodo en mL y el tercero es la cantidad de agua en

mL. 2.- Temperatura y presién normales (TPN)

56




UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
INSTITUTO DE INGENIERIA

En la tabla 5.7 se presenta un resumen de los principales resultados de este
trabajo. Se realiz6 un andlisis estadistico y los datos se refieren a la Ultima etapa
de la operacion de los digestores, cuando ya se aplicaba la dilucion en la
alimentacion (dia 85).

Como se muestra en la tabla 5.7 el pH indica que ambos digestores se
encontraban en operacion estable de acuerdo a la tabla 2.3. La relacion de
alcalinidad a también presenta valores que indican que los digestores operan
adecuadamente, de acuerdo a lo reportado por Noyola, 1994. Los valores de la
alcalinidad total siguieron siendo altos, entre 6500 y 7500 mg/CaCos, pero esto no
afect6 la operacion de los digestores.

El porcentaje de remocion de soélidos volatiles RSV(%) en ambos digestores
presento un valor alto, superior al minimo requerido por la NOM-004-SEMERNAT-
2002 (anexo 1) en el tratamiento de lodos por digestion anaerobia que es de 38%.
Esto se ve reflejado en el alto volumen de biogas producido en ambos digestores.

De acuerdo con los resultados observados durante la experimentacion, en una
operacion a escala real, la levadura puede ser tratada realizando una dilucion con
lodo de purga primario y secundario o con efluente de la planta de tratamiento,
inclusive con agua residual cruda, siempre que se garantice que la conductividad
eléctrica no exceda de 15 mS/cm (aproximadamente 8 g/L de sélidos disueltos
fijos) para garantizar una adecuada operacion del digestor y no presente
problemas de operacién por inhibicién de acumulacién de sales.
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6 CONCLUSIONES

Existe poca informacion en la literatura con relacion tratamiento de levaduras y
utilizando la levadura como sustrato en digestién anaerobia.

La levadura de cerveza en términos generales presento una alta degradabildad
utilizando la digestion anaerobia, ya que redujo considerablemente los solidos
volatiles presentes en la levadura, que se vio reflejada en los valores de %RSV
que fueron en el orden de 58 9 y 69 +4 en el digestor L y L-L respectivamente,
obteniendo valores de generacion de biogas alrededor de 13 L/d y un % de
metano del 69%. Ademas se encontré que el principal inhibidor de la digestion
anaerobia de las levaduras (sin dilucién) es el contenido de sales minerales
(solidos fijos totales) en la levadura, caracteristico de este subproducto. Los
sulfuros (o sulfuro de hidrogeno) y el nitrbgeno amoniacal se presentan en
concentraciones por debajo de valores considerados como inhibitorios.

Una vez aplicada una dilucion de 1:1.8 v/v levadura-agua en el digestor L y de
1:1:1.35 levadura-lodo-agua en el digestor L-L, se presentaron condiciones
adecuadas para su degradacion por digestion anaerobia en cargas organicas del
orden de 3.5 g STV/Ld y un tiempo de retencion hidraulica de 12.5 dias.

El digestor que fue alimentado solo con levadura (digestor L) presenta un menor
porcentaje de remocion de sélidos volatiles (%0RSV) que fue en el orden de 58%
vs 69% que presentO el digestor alimentado con la combinacion levadura lodo
(digestor L-L) ademas de mayor produccion de biogas en el orden de 13 litros por
dia vs 11 litros por dia que produjo el digestor L-L. Para el digestor L el proceso
parece ser mas estable, pues el valor de la relaciébn a fue mas constante y se
estabilizé en un valor mayor, ademas que soporto mayores cargas organicas. La
carga del digestor L al final de esta experimentacion fue de 3.9 g STV/Ld y aun
mantenia su estabilidad mientras el digestor L-L L-Lego a una carga de 3.2 g
STV/Ld y su comportamiento era relativamente inestable.

En la digestiébn anaerobia de levaduras con una dilucion del orden de 1:2 viv se
puede esperar una reduccion de sélidos totales volatiles del orden del 65%, una
produccién de metano de 0.55 m® por kg de sélidos totales volatiles alimentados
(metano a condiciones normales de temperatura y presién) con un porcentaje de
66% en el biogas. La produccién de biogas en términos de volumen de digestor
seria de casi 3 volumenes por dia.

En una operacion a escala real, la levadura puede ser diluida con lodo de purga

primario y secundario o con efluente de la planta de tratamiento, inclusive con

agua residual cruda. Como una primera recomendacion, la conductividad eléctrica

debe estar por debajo de 30 mS/cm (aproximadamente 16 g/L de solidos disueltos

fijos) lo que implica una dilucion de la levadura en el orden de 1:2.5 viv

considerando que esta levadura presentaba una conductividad eléctrica alrededor
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de 55 mS/cm. Este hecho podria requerir un cierto aporte de agua de calidad
potable, con menor concentracion de sales que las corrientes de agua residual
cruda o tratada.

Se debe mantener alimentaciones al digestor de 3.2 g STV/Ld aproximadamente,
independiente del tipo de alimentacion, que puede ser con levadura cruda o en
combinacion con lodos (primario y secundario) y cuidar que los TRH sean cortos
(10 a 15 dias) esto para garantizar una adecuada operacion del digestor.
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ANEXO

Técnicas analiticas utilizadas
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T
T i

1. NITROGENO AMONIACAL

Determinacion de nitrogeno amoniacal (Adecuacion de la técnica descrita en el
Standard Methods para utilizarse en el equipo Bichi).

Material

v Aparato de destilacion Buchi
v" Tubos Biichi

Soluciones
Solucion Buffer de boratos: Se Adicionaron 88 ml de una solucion de NaOH 0.1 N
a 500 ml de una solucién de Na,B,0O; 0.025 M (9.5g de Na,B,0O7 * 10 H,O en 1000
ml de agua) y se diluyeron a 1000 ml con agua destilada.
Solucion indicadora de &cido bédrico: Se disolvieron 20g de H3BO, en agua
destilada libre de amonio. Se adicionaron 10 ml de la solucién indicadora mixta y
se diluy6 a 1000 ml. Esta solucion debe prepararse mensualmente.
Solucion estandar de H,SO,4 0.02N: Se diluyeron 5.6 ml de H,SO,4 concentrado en
1000 ml de agua destilada o desionizada. Posteriormente esta solucion se
estandarizé con 100 ml de una solucion de Na,CO3z (40 ml de una solucion de
Na,C0O30.05 N y 60 ml de agua). Se tituldé hasta alcanzar un pH = La solucién de
hirvié de 3 a 5 minutos tapandose con un vidrio de reloj. Finalmente se dej6 enfriar
a temperatura ambiente.
Calculo de la normalidad de la solucion:
N = (AxB)

(Cx53)
Donde:
A = g de Na,CO3 que se encuentran en el matraz volumétrico de 1000 ml
B = ml de la solucién de Na,CO3 tomados para la titulacion
C = ml de acido usados en la titulacion
1 ml de &cido 0.1 N =5 mg de CaCO3
Procedimiento

1.- Se lavo el equipo de destilacion (equipo Biichi) con un blanco (tubo Bichi con
100 ml de agua destilada y 10 ml de buffer de boratos y pH ajustado a 9.5)
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2.- Se colocaron 100 ml de la muestra diluida (20/100) en un tubo tubo Buchi. Se
le adicionarén 10 ml de la solucion buffer de boratos y se le ajusto el pH a 9.5.

3.- Se destilo la muestra para ser recibida en 25 ml de solucion de acido borico. El
tiempo de destilacion fue de 5 minutos.

4.- Posteriormente se titulé6 con H,SO,4 0.02N.

5.- Para la titilacion fueron preparados dos blancos, el correspondiente al lavado y
el correspondiente a muestra problema.

Determinacion de nitrégeno total (Adecuacion de la técnica descrita en el Standard
Methods para utilizarse en el equipo Bichi).

Material

v Aparato de destilacion Buchi
v" Tubos Biichi
v Aparato de digestion Biichi

Soluciones
Solucién de Hg,SO,: Se disolvieron 8 g de HgO rojo en 100 ml de H,SO,4 6 N

Reactivo de digestidn: Se disolvieron 134 g de K,SO,4 en 650 ml de agua destilada
y 200 ml de H,SO,4 concentrado. Posteriormente fueron adicionados con agitacion
25 ml de la solucién de Hg,SO,4. La solucibn combinada fue diluida a 1000 ml.
Esta solucion se conservo a 20°C para evitar su cristalizacion.

Solucion de NaOH — Na,S,03: Se disolvieron 500 g de NaOH y 25 g de Na,S,03 *
10 de H,O y se aforaron en un matraz de 1000 ml con agua destilada.

Solucion Buffer de boratos: Se Adicionaron 88 ml de una soluciéon de NaOH 0.1 N
a 500 ml de una solucién de Na,B40O; 0.025 M (9.5g de Na,B4O- * 10 H,O en 1000
ml de agua) y se diluyeron a 1000 ml con agua destilada.

Solucién de NaOH 6 N

Solucion indicadora mixta: Se disolvieron 200 mg de indicador rojo de metilo en
100 ml de alcohol etilico. Se disolvieron ademas 100 mg de azul de metileno en 50
ml de alcohol etilico. Ambas soluciones fueron combinadas y preparadas
mensualmente.

Solucién indicadora de &cido bérico: Se disolvieron 20g de H3;BO, en agua
destilada libre de amonio. Se adicionaron 10 ml de la solucion indicadora mixta y
se diluy6 a 1000 ml. Esta solucion debe prepararse mensualmente.
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Solucion de Na,CO3z + 0.5 N: Se secaron de 3 a 5 g de Na,CO3 (estandar
primario) a 250°C por 4 horas en una estufa, posteriormente se dejaron enfriar a
temperatura ambiente en un desecador. Ya seco el reactivo, se pesaron 2.5 + 0.2
g y se transfirieron a un matraz volumétrico de 1000 ml donde fue disuelto poco a
poco con agua destilada para finalmente ser aforados.

Solucion estandar de H,SO,4 0.02N: Se diluyeron 5.6 ml de H,SO4 concentrado en
1000 ml de agua destilada o desionizada. Posteriormente esta solucién se
estandarizé con 100 ml de una solucion de Na,CO3 (40 ml de una solucion de
Na,C0O30.05 N y 60 ml de agua). Se titulé hasta alcanzar un pH = La solucién de
hirvié de 3 a 5 minutos tapandose con un vidrio de reloj. Finalmente se dejo enfriar
a temperatura ambiente.

Procedimiento

1.- Se colocd 50 ml de muestra diluida (10/50) en un tubo Biichi y se agregaron 25
ml del reactivo de digestién. Se corrid un blanco que fue tratado de la misma
manera que la muestra.

2.- Se precalento el digestor Buchi por 10 minutos.

3.- Se calento la muestra en el digestor Bichi

4.- Cuando se observaron vapores blancos emanando de la muestra se regulo el
nivel del digestor para que el burbujeo de la muestra no L-Legara al cuel-Lo
superior del tubo Biichi.

5.- En el momento que no se observdé emanacion de vapores blancos de la
muestra o hasta que se formd una pastiL-La en el fondo del tubo se detuvo la

digestion.

6.- Se dejé enfriar la muestra a temperatura ambiente para que posteriormente
fueran agregados 100 ml de agua destilada y se mezcl6 cuidadosamente.

7.- Con mucho cuidado fueron adicionados 25 ml del reactivo NaOH — Na,S,0s.
Se mezclé suavemente hasta disolver la pastiL-La previamente formada en el
fondo del tubo hasta obtener un precipitado de color negro.

8.- Se destilo la muestra en el digestor Blchi la cual fue recibida en un matraz
Erlenmeyer con 25 ml de solucion de acido borico

9.- Se titul6 con H,SO, 0.02N

Célculos
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_ (A-B)(280)

mg nitrégeno amoniacal (1l de muestra

Donde:

A =ml de H,SO,4 0.02 N para titular la muestra
B = ml de H,SO4 0.02 N para titular la muestra

Potencial de Hidrégeno (pH)
Material

v' Potenciémetro

v Soluciones tampén de pH4y7
v" Vaso de precipitados de 50 ml
v Agua destilada

Procedimiento

Calibrar el potenciometro con las soluciones buffer
Introducir el electrodo en la muestra problema y medir el pH

2. DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO (DQO)

Introduccion

La demanda quimica de oxigeno es ampliamente utilizada como una forma de
medir la carga contaminante de desechos domeésticos e industriales. El andlisis de
la DQO se basa en el hecho de que todos los compuestos organicos, con algunas
excepciones, pueden ser oxidados por la accion de un agente oxidante fuerte bajo
condiciones &cidas hasta bi6éxido de carbono y agua, sin considerar la
biodisponibilidad de las sustancias. Una de sus ventajas es la rapidez con que se
obtiene la informacién, sin embargo, no evalla si la materia organica es
biodisponible.

Fundamento

La muestra se somete a reflujo en un medio fuertemente acido con un exceso
conocido de dicromato de potasio. Después de la digestion, el dicromato no
reducido que quede se determina con sulfato ferroso amoniacal para determinar la
cantidad de dicromato consumido y calcular la materia organica oxidable en
términos de equivalente de oxigeno. El tiempo estandar de reflujo es de dos horas.

Interferencias

64



UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
INSTITUTO DE INGENIERIA

Los cloruros, pueden precipitar los iones plata, eliminando su efecto catalitico.
Esta interferencia se puede eliminar con la adicion de sulfato mercurico a la
muestra antes de la adicion de otros reactivos.

Manejo de muestras

Para el manejo adecuado de las muestras problema, se deben considerar los
siguientes puntos:

Las muestras se pueden contenerse en recipientes de vidrio o plastico con
tapa

La cantidad de muestra problema debe ser de 100 ml

Analizar la muestra de inmediato, de no ser posible, acidificar con HZSO4
hasta un pH de 2

Una muestra a pH de 2, puede ser almacenada en refrigeracion de 7 a 28
dias

Material

Tubos de borosilicato de 20x 150 mm con cuel-Lo roscado y tapa
recubierta de teflon

Embudo de filtracion rapida

Papel Whatman GF/A 5.5 cm de diametro o equivalente
Material

Tubos de borosilicato de 20x 150 mm con cuel-Lo roscado y tapa
recubierta de teflon

Embudo de filtracion rapida

Papel Whatman GF/A 5.5 cm de didmetro o equivalente

(o]
Estufaa 150 C
Bureta

Matraces volumétricos de 100 ml
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Pipetas volumétricas de 3y 5 ml
Matraces erlenmeyer de 50 ml
Piseta

Propipeta de hule

Espétula

GradiL-La metalica

Gogles

Guantes de asbesto

Soluciones

Acido sulfarico con plata. Afadir 10.12 g de Ag2804, ya sea en cristales o
en polvo (grado analitico) por cada litro de HZSO4 concentrado. Permitir su
disolucién de uno a dos dias a temperatura ambiente.

Solucion estandar de dicromato de potasio 0.25N. Disolver 12.25 g de
(0]

K2Cr207, previamente secado a 103 C por dos horas, en 500 ml de agua

destilada y posteriormente aforar a 1000 ml.

Soluciéon indicadora de ferroina. Disolver 1.485 g de 1,10-fenantrolina
monohidratada y 695 mg de FeSO4 7HZO en 80 ml de agua destilada.

Aforar a 100 ml. Puede utilizarse la solucién disponible comercialmente.

Solucion FAS (sulfato ferroso amoniacal). Disolver 39.2 g de Fe (NH4)2
(SO4)2 6H20 en 600 ml de agua destilada. Agregar cuidadosamente 20 ml
de HZSO4 concentrado, enfriar y aforar a 1000 ml con agua destilada. Esta

solucion tiene una concentracion aproximada 0.1N, su concentracion exacta
se conoce cuando se titula el “pblanco frio”, el cual se corre junto con las
muestras.

Sulfato mercurico (HgSO4).

Procedimiento
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Como medida de precaucién se recomienda utilizar guantes y lentes de proteccién
(gogles) cuando se adicionen los reactivos que contienen HZSO4.

Lavar previamente los tubos y tapones nuevos a utilizar con HZSO4 al 20% para

evitar contaminacion de las muestras. Para analisis subsecuentes, lavar los tubos
con agua de la L-Lave y agua destilada, secar perfectamente antes de adicionar
los reactivos.

En un tubo de 20 x 150 mm, adicionar 5 ml de muestra o de su dilucién. Si se
desconoce completamente la DQO de la muestra, se prueban diluciones 1:100 y
5:100 ; la dilucion mas recomendable sera aquelL-La

Agregar 3 ml de dicromato de potasio. Con la punta de una espatula agregar una
pequefiisima porcién de sulfato mercurico (monticulo de 1 a 1.5 mm de diametro).

Adicionar cuidadosamente 7 ml del reactivo de acido sulftrico, permitiendo que
resbale por las paredes internas del tubo. Si es necesario, colocar el tubo en un
bafio de agua fria para disipar el calor de la reaccion.

Cerrar herméticamente los tubos, invertir cada tubo varias veces para mezclar
completamente y verificar que no haya fuga. En caso de haber fuga preparar otro
tubo con la muestra correspondiente.

(0]
Colocar los tubos en la gradiL-La y L-Levarlos a la estufa a 150 C y digerir
durante 2 horas.

Preparar un tubo adicional que servira como “blanco frio” para conocer la
concentracion exacta de la solucién FAS. Este tubo se prepara con agua destilada
en lugar de muestra simultaneamente a las muestras y se mantiene bien tapado a
temperatura ambiente.

Dejar enfriar los tubos a temperatura ambiente, retirar las tapas y verter su
contenido en los matraces.

Enjuagar el tubo con un volumen de agua destilada igual a la muestra hasta
eliminar residuos de dicromato y adicionarla al matraz.

Agregar dos gotas del indicador de ferroina y titular con la solucion FAS agitando
constantemente, hasta el vire del indicador de azul-verdoso a café rojizo.

Célculos

Para conocer el valor de DQO total y soluble de una muestra, siga el siguiente
ejemplo de calculo.
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FAS (ml) gastados en la titulacion:

Blanco caliente: 3 ml

Blanco frio: 3 ml

Muestra: 2.3 ml

Volumen de muestra: dilucién 1 en 10

Normalidad del dicromato : 0.25

La normalidad de la solucion FAS se calcula una vez titulado el blanco frio, de la
muestra siguiente:

T

(ml _de_solucion de _dicromato)(N

;\; _ dicromato

Sl _de _solucion FAS gastados para titular el blanco _ frio

Sustituyendo:

~ (3mI)(0.25N)

Ny = =0.25N
3ml

2. La DQO expresada en mg 02/I se calcula a partir de la siguiente formula:

(ml FAS, —mlFAS (N.,)(8)(1000)
_ ' X dilucion
ml muestra

muasmra )

Sustituyendo:

(3—2.3)(0.10)(8)(1000)
Sl

X10=1120mg0O, /I

donde:

mi FASmuestra: volumen de la solucién FAS empleado para titular la muestra
ml FAS e volumen de la solucion FAS empleado para titular el blanco caliente
N e normalidad de la solucion FAS obtenida al titular el blanco frio

8 = peso equivalente del oxigeno
1000 = factor para convertir ml a litros

Recomendaciones

Homogeneizar la muestra antes de tomar cada alicuota.
68



UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
INSTITUTO DE INGENIERIA

Procurar que al adicionar el HZSO4 la pérdida de material volatil sea minima, esto
se logra agregando muy despacio el HZSO4.

Si al agregar la muestra, el dicromato torna a color verde, descartar este matraz,
diluir la muestra y preparar de nuevo el ensayo.

El punto de equivalencia en la titulacion sera el primer vire de azul-verdoso a café-
rojizo aun cuando el primer color vuelva a aparecer.

3. ALCALINIDAD

Introduccion

La alcalinidad es la capacidad de un agua para neutralizar acidos, normalmente se
expresa como miligramos por litro de carbonato de calcio.

Principio
Los iones hidroxilo (OH-) presentes en una muestra como resultado de la
disociaciéon o hidrdlisis de los solutos reaccionan con la adicion de acido estandar.

Por tanto, la alcalinidad depende del pH del punto final utilizado en la titulacién.

Interferencias

Los jabones, las materias oleosas y los sdlidos en suspensién o precipitados
pueden recubrir el electrodo de vidrio y causar una respuesta retardada. Déjese un
tiempo adicional entre las adiciones del reactivo para permitir que el electrodo
recupere el equilibrio, o limpiese éste en su caso. No se debe filtrar, diluir,
concentrar o alterar la muestra.

Manejo de muestras

La muestra puede ser colectada en recipientes de plastico o vidrio
La cantidad de muestra debe ser de 200 ml como minimo

La muestra puede ser preservada en frio a 4°C

La muestra no debe ser almacenada por mas de 24 horas

Material

Pipeta volumétrica de 25 ml
Vaso de precipitados de 100 ml
Propipeta de hule

Bureta de 50 ml

Soporte universal
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Potenciometro

Soluciones buffer de pH 7.0y 4.0
Solucién de H2S04 0.02 N
Pinzas para bureta

Piceta con agua destilada

Barra magnética de agitacion
Agitador magnético

4. DETERMINACION DE SOLIDOS
Introduccion

La materia suspendida o disuelta contenida en un agua residual recibe el nombre
de sdlidos, de los cuales se pueden distinguir tres categorias:

a. Solidos Totales (ST): Incluye los sélidos suspendidos mas los sélidos disueltos.
b. Sdlidos Suspendidos Totales (SST): Es la porcion retenida por el papel filtro.
c. Sdlidos Disueltos Totales (SDT): Es la porcion que pasa a través del papel filtro.

Dentro de estas tres categorias hay ademas dos subdivisiones:

Fijos: aquelL-Los residuos que quedan después de la igniciébn de la muestra
durante un tiempo a 550°C.

Volatiles: corresponde a la pérdida de peso de la muestra durante la ignicion a las
condiciones anteriores.

La determinacién de los solidos es una prueba indispensable para la operaciéon de
digestores biolégicos, ya sean aerobios o anaerobios; que junto con otros
pardmetros proporciona informacion de la eficiencia de remocion del proceso e
indirectamente de la concentracion de biomasa bacteriana en el digestor.

Manejo de muestras

El manejo adecuado de las muestras es importante para mantenerlas con sus
caracteristicas  originales. A  continuacion se  mencionan  algunas
recomendaciones:

» Almacenar las muestras en recipientes de vidrio o plastico con tapa

« El tamafo de la muestra problema debe ser tres veces la cantidad que se
requiere en la técnica

* Preservar las muestras problema en refrigeracion

» Conservar las muestras no mas de 7 dias

* Una vez a peso constante, evitar tomar directamente con la mano crisoles,
charolas de aluminio o papel filtro

Solidos Totales
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Principio

Se evapora una muestra correctamente mezclada en una capsula de porcelana a
peso constante en un horno a 103-1050C. El aumento de peso sobre la capsula
vacia representa los solidos totales.

Para la determinacion de la fraccion volatil y fija de la muestra, el residuo obtenido
después del secado a 103-1050C se incinera en un horno o mufla a una
temperatura de 550+/-500C. Los sdlidos remanentes representan los sélidos
totales fijos (cenizas), mientras que la pérdida de peso por ignicion representa los
solidos volatiles.

La determinacion es util para el control de las operaciones en plantas de
tratamiento de aguas residuales, porque ofrece un célculo aproximado de la
cantidad de materia organica, representada por los solidos volatiles, presente en la
fraccion sdlida del agua residual, biomasa y residuos industriales.

Interferencias

El agua fuertemente mineralizada con una concentracion significativa de calcio,
magnesio, cloruro y/o sulfato puede ser higroscépica y requerir un secado
prolongado, una desecacion adecuada y un pesado rapido.

Material

» Capsulas de porcelana de 70 mi

* Balanza analitica

* Mufla

* Estufa de secado

* Pinzas para crisol (de aproximadamente 50 cm de largo)
* Pipetas volumétricas y graduadas
* Piceta

* Propipeta de hule

* Desecador

* Guantes de asbesto

Procedimiento

1. Para poner a peso constante las capsulas de porcelana, colocarlas limpias en la
mufla 550°C por una hora. Transferir con pinzas a la estufa durante 15 min. y
después al desecador para permitir que se enfrien (1 a 2 horas). Pesar cada
capsula en la balanza analitica y anotar su peso exacto (P1).
2. Colocar 25 ml de muestra homogénea (lodo) o 50 ml (liquido)
3. Introducir a la estufa a 103 oC hasta que el agua se haya evaporado totalmente
4. Transferir las capsulas al desecador hasta que se enfrien y pesarlas,
registrando su peso (P2)
5. L-Levar las capsulas a la estufa durante 15 min.; posteriormente introducir las
capsulas a la mufla a 550 oC durante 30 min y después a la estufa a 103 oC
durante 15 min.
6. L-Levarlas al desecador para permitir que se enfrien.
7. Pesar las capsulas y anotar su peso (P3).
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Célculos

Ejemplo: En la determinacion de los solidos totales del efluente de un digestor
anaerobio se obtuvieron los siguientes datos:

Cépsula a peso constante = 30.10 g (P1)

Céapsula mas muestra seca (1030C) = 31.0 g (P2)

Cépsula mas muestra calcinada (5500C) = 30.3 (P3)

Aplicar una de las siguientes formulas de acuerdo al tipo de sélido que se quiera
calcular:

P,(g)-P(2)

mgST /| L=——— (1000)(1000)
vol.muestra(ml)
Sustituyendo:
™ & ™ S N
’ 31.0g —30.10¢g .
mgS. sy - (31.08 = 30.10¢) (1000)(1000) = 9000mg /]
100m!
mg < 31.0-30.3 .
g STF ZT(lOOO)(lUOO) =T7000mg /I

STV = 9000 - 7000= 2000 mg/l

Solidos Suspendidos
Principio

Se filtra una muestra bien mezclada por un filtro estandar de fibra de vidrio y el
residuo retenido en el mismo se seca a peso constante a 103-1050C. El aumento
de peso del filtro representa los sélidos totales en suspension.

Para la determinacion de la fraccion volatil y fija de la muestra, el residuo obtenido
después del secado a 103-1050C se incinera a una temperatura de 5506500C.
Los solidos remanentes representan los sélidos suspendidos fijos, mientras que la
pérdida de peso por ignicién representa los sélidos suspendidos volatiles.

Interferencias

Eliminese de la muestra las particulas gruesas flotables o los aglomerados
sumergidos de materiales no homogéneos, si se decide que su inclusién no es
deseable en el resultado final. Para las muestras ricas en sélidos disueltos, lavese
el filtro con agua destilada para asegurar la eliminacion del material disuelto que
pudiera retenerse en las fibras del filtro.

Evite tocar directamente los crisoles y/o filtros.
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Material

Para determinar sélidos suspendidos se emplea el mismo material que en la
determinacién de sdlidos totales, ademas de:

* Papel filtro Whatman GF/A 5.5 cm o equivalente

* Matraz kitazato

* Crisol Gooch (charolas de Aluminio)

* Alargadera de hule o embudo milL-Lipore

* Bomba de vacio

Procedimiento

* Preparacion de filtro:

1. Colocar el papel filtro de fibra de vidrio en el crisol Gooch y este en el kitazato.
Lavar el papel filtro con tres porciones de 20 ml de agua destilada, continuar con el
vacio unos momentos mas.

2. Para poner a peso constante primeramente se coloca el crisol con el papel filtro
en la estufa por 15 min. a 103°C, posteriormente se introduce a la mufla a 550 oC
durante 30min. Transferir nuevamente los crisoles a la estufa por 10 min y
posteriormente transferirlos al desecador para su enfriamiento. Cuando los
crisoles se encuentren a la temperatura ambiente pesarlos y anotar su peso
exacto (P1)

* Filtrar la muestra de la siguiente manera:

1. Colocar el crisol en la alargadera sobre el kitazato, aplicar vacio y humedecer
las oriL-Las con una pequefia cantidad de agua destilada para fijar el papel.

2. Si la muestra es lodo, filtrar 10 ml de muestra perfectamente homogénea
tomada con pipeta despuntada

3. Si la muestra es liquida, filtrar el mayor volumen posible sin sobrecargar el filtro;
en ambos casos distribuir la muestra en toda la superficie del papel.

4. Transferir los crisoles con la muestra a la estufa y secarlo a 103°C una hora
aproximadamente, dos o tres horas para muestras de lodos.

5. Enfriar los crisoles en desecador y pesarlos. Registrar su peso (P2)

6. Meter los crisoles a la estufa 15 min y luego a la mufla a 550°C durante 30 min.
7. Pasarlos a la estufa 15 min.

8. Trasladarlos al desecador para enfriar

9. Pesarlos y registrar el peso (P3).

Célculos

Aplicar una de las siguientes relaciones de acuerdo con la fraccion de soélidos que
se quiera calcular:
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P,(g)-P(g)

mgSST /1=
© vol. demuestra(mi)

(1000)(1000)

mgSSv /1= P (g)—j‘%(g)_ (1000)(1000)
- vol. muestra(ml)

mg SSF/l=mg SST - mg SSV

Sustituir de la misma forma que en la determinacién de los sdlidos totales

Una variante al uso de crisoles Gooch, es la de utilizar un equipo filtrante MiL-
Lipore o similar, en donde el dispositivo de soporte de la membrana filtrante y el
vaso gue se coloca sobre el, hacen la funcion de crisol Gooch. En tal caso, el filtro
a peso constante, se coloca sobre el soporte (rejiL-La en inoxidable) con unas
pinzas; se pone el vaso, se asegura. Se acciona la fuente de vacio y se vierte
lentamente la muestra. Cuando la filtracién se ha terminado, se retira el vaso y se
toma el filtro con la muestra por medio de unas pinzas, para depositarlo en una
capsula de aluminio o porcelana, la cual servirh como contenedor del filtro durante
su paso por la cadena de determinacion de sélidos.

Recomendaciones

La reproducibilidad y exactitud de esta prueba depende de algunos puntos de
suma importancia, tales como:

» Para muestras de lodo, se deben emplear pipetas despuntadas.

» La muestra se debe homogeneizar perfectamente entre cada toma de muestra.

* Respetar los tiempos fijados en estufa, mufla y desecador.

* Los tiempos en el desecador deberan determinarse previamente con el mismo
namero de crisoles con los que de rutina se van a trabajar. No introducir crisoles
calientes al desecador antes de tomar alguno para su pesada.

* Mantener la silice del desecador seca, cuando ésta retiene humedad vira de azul
arosa. Secarla en la estufa una vez a la semana.

* Las muestras se deben introducir a la mufla hasta que la temperatura indicada
haya sido alcanzada.

» Cuando se emplea papel filtro, se debe tener cuidado de que el vacio aplicado se
ejerza en toda la superficie del papel filtro. Esto se logra cuando los bordes del
papel filtro se encuentran perfectamente selL-Lados al perimetro del crisol Gooch.

5. ACIDOS GRASOS VOLATILES
PROCEDIMIENTO.

1.- Se toma 1 gota de acido Clorhidrico en una relacion de 1:1 (Agua destilada con
un pH de 7 aproximadamente + acido clorhidrico con una pureza del 98%) y se
coloca en el eppendorf y se agrega 2-3 mL de lodo se agita y se centrifuga 14 000
rpm por 30min.
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2.- Se toma el sobrendante y se filtra.
3.- Se pone el filtrado en viales y se refrigeran a una temperatura de 4°C.

4.- Se toma muestra del filtrado y se pasa en un cromatografo de gases.
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