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Resumen

En el Ecuador la produccion de café soluble instantdneo se da solo en 3 fabricas
las cuales debido a su produccion generan una gran cantidad de agua residual

Los liquidos residuales de la produccion de café instantaneo y sus derivados
constituyen unos de los principales contaminantes de los recursos hidricos, ambientales
de sus alrededores; por esta razon con el pasar de los afios se han disefiado e
implementado tratamientos previos a su descarga para la disminucion de la carga

organica.

Uno de los tratamientos mas estudiados y el que serd puesto en practica en este
trabajo de titulacion, es la digestion anaerobia utilizando reactores continuos y
semicontinuos a temperaturas termdfilas y mesoéfilicas, para esto se procede a realizar
una serie de andlisis fisicos, quimicos y microbioldgicos de los residuos liquidos para
caracterizar el efluente obtenido y durante el periodo del funcionamiento de los
reactores para comprobar la eficiencia de estos al tratar agua residual de café soluble

instantaneo.

Se evalud la incidencia de la presencia de taninos como recalcitrante en la
digestion anaerobia, DQO (Demanda Quimica de Oxigeno) y DBO (Demanda

Biologica de Oxigeno) presente en los efluentes de cada uno de los reactores.

En este trabajo de investigacion también se determiné los volimenes de metano
generados por los reactores y evaluar cual es la temperatura optima de funcionamiento

en donde se produce un mayor rendimiento de la produccion metano.
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Sumary

In Ecuador the production of instantaneous soluble coffee occurs only in three
factories which due to their production generate a large amount of residual water.

Residual liquids from the production of instant coffee and its derivatives
constitute one of the main contaminants of water resources, environmental aspects of its
surroundings; With the passage of the years have been designed and implemented

treatments prior to discharge for the reduction of organic load.

One of the most studied treatments and the one that will be put into practice in
this titration work is the anaerobic digestion using continuous and semicontinuous
reactors at thermophilic and mesophytic temperatures, for this a series of physical,
chemical and microbiological analyzes of the liquid residues are carried out to
characterize the effluent obtained and during the period of operation of the reactors to

verify the efficiency of these when treating waste water of instantaneous soluble coffee.

The reduction of tannins, COD (Chemical Oxygen Demand) and BOD
(Biological Oxygen Demand) present in the effluents of each of the reactors will be

evaluated.

In this research will also determine the volumes of biogas to know the
production generated by the reactors and to know to what operating temperature there is

a higher yield of the same
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Introduccion

Ecuador es uno de los pocos paises en el mundo que produce y exporta todas las
variedades de café: ardbigo lavado, arabigo natural y robusta; Ademas, Ecuador elabora
y exporta todos los tipos de café soluble: atomizado, aglomerado y liofilizado. Su
produccidn de café verde esta activa en la mayor parte del afio con precios competitivos
a nivel mundial. (PROECUADOR). De acuerdo con Delgado, y otros (2002)1: “El café
se produce en 20 de las 22 provincias del pais lo cual denota la gran importancia
socioeconomica del sector.

La Asociacion Nacional de Exportadores de Café, ANECAFE, estima que en la
region costa se siembra 112,000 hectareas (ha), en la sierra 62,000 ha, en la regién
amazénica 55.000 ha y en Galépagos 1.000 ha de cafetales”. Actualmente funcionan 3
plantas industriales para procesar el mismo, las cuales aproximadamente generan
220769.8497 m3 de agua residual de café anualmente.

Para procesar el café, las plantas industriales dedicadas a este procesamiento
desechan aguas residuales que contaminan el ecosistema; para darle un tratamiento a
estas aguas se ha optado como medida ambiental realizar una digestién anaerobia;
misma que es un proceso de fermentacion caracterizada por la conversién de la materia
orgénica a metano (CHs) y COg; para realizar la digestion anaerobia se determinaran las
condiciones Optimas (pH, temperatura, presion, caudal) en las cuales se obtenga la
mayor cantidad de produccion de CHa, para este fin se van a realizar pruebas en un
reactor metanogénico de régimen discontinuo; en dicho reactor se desarrollaran
microorganismos anaerdbios, capaces de realizar el proceso de metanogénesis, que es
consumir la materia organica biodegradable presentes en los contaminantes organicos
del agua y mediante la digestién convertirlos en gases naturales que sirven como

combustible.

! Delgado, Pablo, Alberto Larco, Carlos Garcia, Rubén Alcivar, William Chilan, y Marcelo Patifio.
«Informe de Terminacion de Proyecto Manejo Integrado de la Broca del Café.» En Café en Ecuador, 8.
Cali: FERIVA S.A., 2002.
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1. Tema:

Evaluacion del efecto recalcitrante de inhibidores quimicos en la digestion

anaerobia para la produccion de biogas del agua residual de café instantaneo.
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2. Planteamiento del problema

2.1. Identificacién del problema

Las plantas procesadoras de café instantaneo que existen en el pais, generan
aproximadamente 220769.8497 md/afio (Manual de proceso de la compafiia de
elaborados El café, 2013) de aguas residuales, mismas que poseen alrededor del 60% de
carga organica en ellas; este caudal de generacion de aguas residuales es lo que dificulta
la utilizacion de un sistema efectivo para tratar este tipo de agua; lo cual ha hecho
necesario el desarrollo de posibles mecanismos para el aprovechamiento de estos
residuos; ya sea para generar energia o para ser utilizados como abono.

Uno de esos mecanismos es el tratamiento anaerobio de estas aguas residuales;
proceso conocido como metanogénesis; en el cual se obtendra biogés a partir del
material contaminante, para lo cual se hara uso de un sistema anaerobio para el
tratamiento de estos residuos, en el cual se evaluara las condiciones Optimas en las
cuales se obtenga la mayor cantidad de produccion de biogas y reduccion de carga

orgéanica.

2.2.  Formulacion del Problema
¢Cudles seran las condiciones dptimas en las que se obtendra la mayor cantidad
de produccion de biogas en presencia y ausencia de taninos como recalcitrantes

utilizando el tratamiento de digestion anaerobia llevada a cabo en un reactor

metanogénico?
2.3.  Delimitacion del Problema
a) Espacial
La Investigacion de este trabajo comunitario se desarrollard en la Universidad

Técnica de Manabi, especificamente en un &rea lateral a la estructura fisica de la

Facultad de Ciencias Matematicas Fisicas y Quimicas.

b) Temporal

17



Para el desarrollo de este proyecto, se considerara informacion existente desde el

2015 y su desarrollo estara en base al cronograma valorado.

3.1.

3. Desarrollo de la Literatura'y Marco Tedrico

Antecedentes

En el pais existen en la actualidad 3 empresas dedicadas a la produccion de
café instantaneo; de las cuales dos estan ubicadas en la ciudad de Guayaquil y una
en la provincia de Manabi, en la via Montecristi-Manta; esta ultima, de acuerdo a los
datos proporcionados por la misma procesa un promedio de 100 toneladas/dia de

granos de café. (Manual de proceso de la compafiia de elaborados El café, 2013)

El uso del agua para una planta de procesos es indispensable por esta razon,
el agua residual industrial que producen estas plantas a nivel nacional es
aproximadamente 220769.8497 m®afio (Manual de proceso de la compafifa de
elaborados El café, 2013); mismas que se vierten a cuerpos de agua dulce sin ningun

proceso de tratamiento previo a su efluente.

Uno de los principales contaminantes en el agua residual son las materias
organicas, de alli parten los parametros importantes para el control de la calidad del
agua como son el DBOs y el DQO, durante varios afios de estudio se ha determinado
que una opcion destacada para reducir los niveles de contaminacion por carga
organica es la digestion anaerobia, este proceso bioldgico transforma la materia
organica en biogas, un tipo de energia alternativa usada actualmente en muchos
equipos en todo el mundo, de esta manera al transformarse en gas se reduce la carga
de materia organica en el agua, pero para llevarse a cabo este proceso es necesario

contar con un reactor anaerobio, precisamente un reactor metanogénico discontinuo.

Es importante destacar que alrededor de todo el pais se han hecho varios
estudios en los Gltimos afios sobre digestion anaerobia pero la literatura registrada
en referencia al tratamiento anaerobio de las aguas residuales de plantas de café
instantaneo es insuficiente para establecer las condiciones Optimas de operacién, por

ello el motivo de la realizacién del presente trabajo investigativo.
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Varios autores reportan los problemas presentado durante la digestion anaerobia de
estas aguas residuales por inhibicion cLane (1983), Kida et al. (1992), Kostenberg y
Marchain (1993), Neves et al. 2006 y Dinsdale et al. 1996.

3.2.  Justificacion

El presente trabajo investigativo es parte del proyecto Doctoral titulado
“Alternativas tecnoldgicas para la digestion anaerobia de las aguas residuales de café
instantaneo” con el fin de poner en practica los conocimientos adquiridos en todos los
afios de estudios en la Universidad Técnica de Manabi Facultad de Ciencia Matematicas
Fisicas y Quimicas de la escuela de Ingenieria Quimica, el cual se elaborard como

requisito previo a la obtencion del titulo de Ingeniero Quimico.

De acuerdo a los datos proporcionados por la planta industrial EI Café ubicada
en Montecristi- Manabi, Ecuador, “La planta procesa un promedio de 100 toneladas/dia
de granos de café, de los cuales 80 toneladas corresponden al grano de café tipo robusta
y 20 toneladas al grano de café arabigo, a partir de este se obtiene una produccion de
café instantdneo de 40 toneladas/dia, 18 t/d de café soluble atomizado 12 t/d de café
soluble aglomerado, y 20 t/d de café liofilizado” (Manual de proceso de la compafiia de
elaborados El café, 2013).

Analizando estos datos referenciales de la planta procesadora de café
instantaneo, se puede observar que, “ De las 100 toneladas de granos de café procesados
solo se obtienen 40 toneladas al dia de café instantdneo y se produce un 60 % de
residuos correspondiente a bagazo de café y agua residual, la cantidad estimada de agua
residual obtenida al procesar las toneladas de café es de 110 metros cubicos al dia
aproximadamente” (Manual de proceso de la compafiia de elaborados El café, 2013).

La digestion anaerobia de las aguas residuales de café instanteno presenta inestabilidad
debido a la presencia de recalcitrantes en las mismas Lane (1983), Kida et al. (1992),
Kostenberg y Marchain (1993), Neves et al. 2006 y Dinsdale et al. 1996. Por lo que se
torna interesante el estudio de la digestion anaerobia de plantas procesadoras de café
instantaneo, para establecer métodos adecuados en la eliminacién de taninos y limites

en la produccion del metano en el biogas formado
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Para el logro de los objetivos trazados en el proyecto, se contara con un
biodigestor mismo que ya se encuentra disefiado y apto para su manejo, con el cual se
buscara las éptimas condiciones para la mayor produccion de biogas.

3.3. Marco Tebrico
3.3.1. El Café
3.3.1.1.Generalidades

El café es un fruto que proviene del arbol llamado cafeto que se desarrolla
principalmente en zonas tropicales. Pertenece a la familia de las rubidceas y existen
alrededor de 100 clases de café conocidas en donde se destacan el Coffea Arabica y la

Coffea Canephora més conocida como Robusta.

El café es mundialmente conocido por ser una bebida obtenido por infusion entre
agua caliente y los granos o semillas tostadas, con el avance de la tecnologia aplicada a
los procesos industriales se han desarrollado nuevos modos de consumo entre los que

destaca el café soluble o instantaneo.
3.3.1.2.Composicién quimica del café

El café al igual que todos los frutos posee una composicién quimica que le da las
caracteristicas conocidas, una de las sustancias presentes en este fruto y que la
diferencia de los demaés es la cafeina, un estimulante que consumida en exceso puede
causar arritmia cardiaca o insomnio.

Tabla 1:

Composicion quimica del café

Variedad Aréabica Robusta
Componente Porcentaje Porcentaje
Cafeina 1.3 2.4
Proteinas 10 10

Lipidos 17 11
Minerales 4.5 4.7
Trigonelinas 1 10

Acido Alifatico 2.4 2.5
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Acido Clorogen 2.7 3.1
Carbohidratos 38 41.5
Aromas Volatiles 0.1 0.1
Melanoidinas 23 23
Fuente:

Elaborado por: David Diego & Zambrano Osman.

3.3.1.3.Café Instantaneo o Soluble
Generalidades del café soluble

El café instantaneo o soluble es el café seco en polvo o en forma granular que
tiene la capacidad de disolverse inmediatamente cuando entra en contacto con el agua
caliente, esta forma de bebida fue desarrollada con el proposito de facilitar y simplificar

la tarea de elaborar el café para consumirlo.

Gracias a los principios solubles que contiene el fruto se puede obtener un
producto final listo para ser diluido en agua, en el proceso de transformacion se debe

considerar importante mantener su aroma y sabor caracteristico.

La obtencion del café instantaneo a traviesa dos procesos de secado, el Spray —
Dry vy la liofilizacion, en ambos casos, el tostado del café se realiza a temperaturas
menores (190 °C y 210 °C) en referencia al tostado convencional. Luego del Tueste del

grano se realiza un molido y es solubilizado en agua caliente, para su posterior secado.

e El proceso Spray Dry es realizado por aire caliente.
e El proceso de Liofilizacién se realiza por congelacion brusca a temperaturas muy

bajas

3.3.2. Aguas residuales procedente de industrias de café instantaneo

La industria del café al igual que cualquier otra planta de procesamiento de
alimentos deja desechos contaminantes que en ocasiones si no son sometidas a un
pretratamientos ocasionan problemas ambientales severos. “En la mayoria de las
industrias de procesamiento de café, se utiliza el agua para la de-formacién de pasta y la
gran mayoria de los molinos de utilizar el agua para canalizar la pulpa directamente a

los rios. El oxigeno requerido para la descomposicion de la pulpa es tan alta que los rios

21



con alta cantidades de pulpa se pueden agotar de oxigeno debido a la descomposicion

procesos”. (Rattan, Parande y Nagaraju 2014)2.

El procesamiento del café es vilipendiado para la produccion de subproductos
tales como céscaras de pergamino, pulpa de café y café céscaras todos los cuales
contribuyen a la contaminacion del medio ambiente menos que se trate o reciclado
(Mburu y Mwaura 1996 citado por Beyene, Yemane y Addis 2013)3.

Asi mismo el agua que se utiliza para los procesos que intervienen en la
industrializacion del café en muchas ocasiones es vertido a un cuerpo de agua dulce sin
un tratamiento previo, las etapas en donde se observan mayores producciones de aguas
residuales son la etapa del lavado y despulpado. Las aguas residuales industriales con
elevada carga organica son susceptibles de ser utilizadas como sustrato para la digestion

anaerobica.

Sin embargo, la composicion de los efluentes industriales es tan variable como
su caudal y depende de las particularidades de cada industria. Durante todo el proceso
de elaboracion de café soluble se generaré agua residual, entre 8,49 L/Kg a 10,62 L/Kg

aproximadamente. (Salazar 2012)* .

Salazar 2012° tambien menciona que “Las aguas residuales del proceso
ocasionan una contaminacion unitaria equivalente a 115 g de DQO por kg de café
cereza, de los cuales el 73.7% se origina durante las operaciones de despulpado y

transporte de pulpa y 26.3% durante las operaciones de lavado y clasificacion”

2 Rattan, Supriya, Parande, y Nagaraju. «A comprehensive review on utilization of wastewater from
coffee processing.» Springer Verlag Berlin Heidelberg, 2014: 6464.

3 Beyene, Yemane, y Addis. «Experimental evaluation of anaerobic digestion for coffee wastewater
treatment and its biomethane recovery potential.» Islamic Azad University (IAU) , Mayo 2013: 1881.

4 Salazar, Jesus. «Estimacion del volumen de las aguas residuales vertidos a la cuenca del Rio Entaz por
Principales Plantas de Beneficio Himedo de Café de los distritos de Villa Rica y San Luis de Shuaro en el
afio 2011.» Universidad Agraria de la Selva del Perd. 9 de Abril de 2012
http://www.unas.edu.pe/web/sites/default/files/web/archivos/actividades_academicas/ESTIMACION%?20
DEL%20VOLUMEN%20DE%20LAS%20AGUAS%20RESIDUALES%20VERTIDOS%20A%20LA%
20CUENCA%20DEL%20RI0%20ENTAZ.pdf (Gltimo acceso: 27 de Enero de 2016).

% Ibid.
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3.3.3. Produccion en el Ecuador de agua residual procedente de plantas de cafe

instantaneo

A nivel nacional el café es uno de los productos que mas se exporta como
materia prima, pero asi mismo se procesa, el problema es que no se cuentan con muchas
plantas en todo el pais que ayuden a solventar la demanda actual, por esta razon es
complicado que el estado exporte un producto procesado. De la produccion total del
pais aproximadamente el 10 % tiene su destino en el consumo doméstico e importado,
el 90 % es exportado a paises europeos y norteamericanos, siendo los Estados Unidos el
principal comprador del grano de café y Japon y Alemania el industrializado. (Lopez,
Dominguez y Zurita 2000).

De acuerdo con Vera 2012, desde el afio 2008 al 2011 Ecuador produjo alrededor
de 650000 sacos de 60 Kg de café al afio, en el 2012 y 2013 la cantidad ascendi6 a
850000 sacos. Segun Anecafe, la produccion nacional de café abastece menos del 40%
de la demanda de la industria. En el 2014, Ecuador exportd 1,1 millones de sacos de
café. Mas del 98% de esos envios correspondieron al producto procesado; es decir,
soluble, liofilizado, o extracto. (Paspuel 2015).

En el 2015 Ecuador produjo aproximadamente 600000 sacos (de 60 kilos) de
café al afio, pero el mercado interno y el sector exportador demandan mas de 1,5
millones de sacos, segun datos divulgados por la Asociacion Nacional del Café
(Anecafé). (Paspuel 2015)°.

Estos datos establecen que en el pais, entre el 90 y 98 % del café es
industrializado, sea para consumo interno o para exportaciones. Para determinar la
cantidad aproximada de aguas residuales producidas por plantas de café elaborado se
estimara el 98 % de la produccion total del café por afio y se hara una relacion con la

cantidad generada de desechos liquidos por kg de café procesado.

® Paspuel, Washington. La industria pide mas café local. 17 de Mayo de 2015.
http://www.revistalideres.ec/lideres/industria-pide-cafe-local-ecuador.html (Ultimo acceso: 27 de Enero
de 2016).
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3.3.4. Proceso de digestion anaerobia de aguas residuales procedente de plantas

de café instantaneo

La digestion anaerobio es el proceso de origen bioldgico en donde los
microorganismos desarrollados en un ambiente libre de oxigeno consumen la materia
orgénica alojada en un medio determinado y la transforman en gases, estos gases son
denominados biogas y estan compuestos en su gran mayoria por metano y diéxido de
carbono. El producto obtenido tiene muchas utilidades, tales como, la generaciéon de

energia en equipos adaptados para funcionar con este compuesto.

“El mecanismo mas importante para la remocion de la materia organica presente
en el agua residual, es el metabolismo bacteriano. EI metabolismo consiste en la
utilizacion por parte de las bacterias, de la materia organica como fuente de energia y
carbono para generar nueva biomasa. Cuando la materia organica es metabolizada, parte
de ella es trasformada quimicamente a productos finales, en un proceso que es
acompafiado por la liberaciéon de energia llamado “Catabolismo”. Otro proceso
denominado ‘“Anabolismo ¢ Sintesis” ocurre simultdneamente, donde parte de la

materia organica se transforma en nuevo material celular”. (A. Rodriguez 2015)’.

El proceso de digestion anaerobia comprende varias etapas, indispensables para

cumplir su propdsito, estas son 4 etapas y cumplen las siguientes funciones:

e En la primera etapa, conocida como hidrolisis, se deben hidrolizar los
compuestos que tengan un peso molecular mayor, mediante enzimas como
las amilasas y proteasas. Los polimeros como los lipidos y proteinas se
hidrolizan formando oligémeros y monomeros (alcohol, azlcar).

e En la segunda etapa, los microorganismos metanogénicos transforman los
monomeros y oligdbmeros en &cidos grasos volatiles como el &cido
popidnico, acético, entre otros.

e La etapa tercera esta constituida por accién de las bacterias acetogénicas que

transforman los acidos grasos volatiles en acido acético.

" Rodriguez, Alexandra. «Tratamiento Anaerobio de Aguas Residuales.» ingenieroambiental.com. 11 de
Marzo de 2015. http://www.ingenieroambiental.com/4014/tratamiento545.pdf (Ultimo acceso: 5 de
Diciembre de 2015).
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e En la ultima etapa, los microrganismos se encargan de transformar el 4cido

acetico en metano (CH4) y didxido de carbono (CO2).

Las bacterias producen metano a partir de H> y de acetato, las primeras crecen
mas rapido por lo que las bacterias metanogénicas acetoclasticas generalmente limitan
la tasa de transformacion de material organico complejo presente en el agua residual a

biogas (van Haandel y Lettinga, 1994 citado por Pérez 2010)8.

3.3.5. Demanda biologica de oxigeno (D.B.O.)

Se define como D.B.O. de un liquido a la cantidad de oxigeno que los
microorganismaos, especialmente bacterias (aerobias o anaerobias
facultativas: Pseudomonas, Escherichia, Aerobacter, Bacillius), hongos y plancton,
consumen durante la degradacion de las sustancias organicas contenidas en la muestra.

Se expresaenmg/ I.

Es un parametro indispensable cuando se necesita determinar el estado o la

calidad del agua de rios, lagos, lagunas o efluentes.

Cuanto mayor cantidad de materia organica contiene la muestra, mas oxigeno

necesitan sus microorganismos para oxidarla (degradarla).

Como el proceso de descomposicion varia segin la temperatura, este analisis se

realiza en forma estandar durante cinco dias a 20 °C; esto se indica como D.B.Os.

Segun las reglamentaciones, se fijan valores de D.B.O. méximo que pueden tener
las aguas residuales, para poder verterlas a los rios y otros cursos de agua. De acuerdo a
estos valores se establece, si es posible arrojarlas directamente o si deben sufrir un

tratamiento previo. (Centro Cientifico Tecnologico Mendoza)

No es aplicable, sin embargo, a las aguas potables, ya que al tener un contenido
tan bajo de materia oxidable la precisién del método no seria adecuada. En este caso se

utiliza el método de oxidabilidad con permanganato.

El método de ensayo se basa en medir el oxigeno consumido por una poblacion

microbiana en condiciones en las que se ha inhibido los procesos fotosintéticos de

8 Pérez, Andrea. «Actividad Metanogénica Especifica: Una herramienta de control y optimizacién de
sistemas de tratamiento anaerobio de aguas residuales.» Universidad del Valle. 3 de Septiembre de 2010.
http://uniciencia.ambientalex.info/revistas/Eidenar.uvalle.12010.pdf (ltimo acceso: 8 de Enero de 2016).
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produccién de oxigeno en condiciones que favorecen el desarrollo de los
microorganismos. La curva de consumo de oxigeno suele ser al principio débil y
después se eleva rapidamente hasta un maximo sostenido, bajo la accion de la fase

logaritmica de crecimiento de los microorganismos.

También se producen variaciones significativas segun las especies de gérmenes,
concentracion de estos y su edad, presencia de bacterias nitrificantes y de protozoos
consumidores propios de oxigeno que se nutren de las bacterias, entre otras causas. Es
por todo esto que este test ha sido constantemente objeto de discusion: sus dificultades
de aplicacion, interpretacion de los resultados y reproductibilidad se deben al caracter
bioldgico del método.

Segln McKinney (1962), «El test de la DBO fue propuesto por el hecho de que
en Inglaterra ningln curso de agua demora mas de cinco dias en desaguar (desde
nacimiento a desembocadura). Asi la DBO es la demanda méaxima de oxigeno que podra

Ser necesario para un curso de agua inglés».

El método pretende medir, en principio, exclusivamente la concentracion de
contaminantes organicos. Sin embargo, la oxidacién de la materia organica no es la
unica causa del fendmeno, sino que también intervienen la oxidacion de nitritos y de
las sales amoniacales, susceptibles de ser también oxidadas por las bacterias en
disolucion. Para evitar este hecho se afiade N-aliltiourea como inhibidor. Ademaés,
influyen las necesidades de oxigeno originadas por los fendmenos de asimilacion y de

formacion de nuevas células.

3.3.6. Demanda quimica de oxigeno

La Demanda Quimica de Oxigeno (DQO) se define como cualquier sustancia
tanto organica como inorganica susceptible de ser oxidada, mediante un oxidante fuerte.
La cantidad de oxidante consumida se expresa en términos de su equivalencia en
oxigeno. DQO se expresa en mg/l O2.

Debido a sus propiedades quimicas unicas, el i6n dicromato (Cr2072-) es el
oxidante especificado en la mayoria de los casos. En estos tests el Cr2072- se reduce a
ion cromico (Cr3+).

Como se ha comentado, tanto los constituyentes organicos como inorganicos de
la muestra estan sujetos a oxidacién. Sin embargo, el componente organico predomina y

es de mayor interés. El DQO es un test definido, tanto el tiempo de digestion como la
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fuerza del reactivo y la concentracion DQO de la muestra afecta al grado de oxidacion
de la misma.

El método DQO se usa a menudo para medir los contaminantes en las aguas
naturales y residuales y para evaluar la fuerza de desechos tales como aguas residuales
municipales e industriales. EI método DQO se usa también en aplicaciones en centrales
eléctricas, industria quimica, industria papelera, lavanderias, estudios medioambientales
y educacién general. En las plantas potabilizadoras de agua, los valores DQO deberan

ser inferiores a 10 mg/l O2 al final del ciclo de tratamiento.

3.3.6.1.Métodos

La DQO puede medirse mediante el método titramétrico de reflujo cerrado v el
método colorimétrico de reflujo cerrado (Métodos Estandar 5520 C. y 5520 D.

respectivamente).

Titracion: Una muestra es retenida en una solucion fuertemente &cida con un
exceso conocido de dicromato de potasio (K2Cr207). Tras la digestion el K2Cr207 sin
reducir restante es titrado con sulfato de amonio ferroso para determinar la cantidad de
K2Cr207 consumida y la materia oxidable se calcula en términos de equivalente en
oxigeno. Este procedimiento es aplicable a los valores DQO entre 40 y 400 mg/l. Se
pueden obtener valores DQO mas altos mediante una cuidadosa dilucién o utilizando
concentraciones mas altas de Solucion de digestién de dicromato (Método Estandar
5520 C.).

Colorimétrico: Cuando una muestra es digerida, el material DQO en esa muestra
se oxida por el i6n dicromato. Como resultado, el Cromo pasa de estado hexavalente
(V1) a trivalente (111). Ambas especies de Cromo exhiben un color y absorben luz en la
region visible del espectro. En la region 400 nm el i6n dicromato (Cr2072-) absorbe
mucha luz mientras que el i6n crémico (Cr3+) absorbe mucho menos. En la region 600
nm es el ion cromico el que absorbe mucho y el i6n dicromato tiene una absorcion

practicamente nula. (Método Estandar 5220 D.)
Este método cubre los rangos de 0 a 15000 mg/l O2:

e 0-150 mg/l aprox. 420 nm
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e 0-1000 (1500) mg/I aprox. 600 nm
e 0-15000 mg/l aprox. 600 nm

3.3.7. Microorganismos metanogénicos

Dentro del variado grupo de microorganismos anaerobios, los del tipo
metanogénico son considerados como los mas importantes porque son los responsables
de la generacion de metano y la degradacion de materia organica considerada uno de los
principales contaminantes ambientales. La actividad de estos microorganismos es
conocido como biometanizacion, es decir, la produccion biolégica de metano. A partir
de sustratos monocarbonados (acetato, H2, CO2) las bacterias metanogénicas son las
responsables de la formacion de metano. La clasificacion de estos organismos estan
dentro del dominio Archea, su morfologia es categorizada dentro del grupo de los

bacilos cortos y largos y cocos. De acuerdo con Acufia, y otros 2008°.

“Las bacterias metanogénicas obtienen su energia mediante la produccion
metabolica de gas metano, utilizando sustratos como didxido de carbono, acetato y
sustratos de metilo a través de procesos de hidrélisis y acetogenesis y son esenciales en

la degradacion anaerobia de la materia organica en la naturaleza”.

3.3.8. Generacion de biogéas a partir de aguas residuales procedentes de plantas de

café instantaneo.

El biogas es una mezcla gaseosa formada, principalmente, por metano y didxido
de carbono y pequefias proporciones de otros gases, como H.S, H», NHjs, etc.
La composicién o riqueza del biogds depende del material digerido y del
funcionamiento del proceso. La produccién de Biogas se ha incrementado en los
ultimos afios, debido a los enormes beneficios que presenta y a las utilidades que se le
puede dar como generador de energia y alternativa de combustible.

En un estudio realizado por Narasimha et al. 2004, desarrollaron un bioreactor
con generacion de biogas en el tratamiento de efluentes que ofrece no sélo una solucion

para la eliminacion de residuos, sino también una alternativa de combustible para la

® Acufia, Paula, Sofia Angel, Elizabeth Borray, Lucia Corrales, y Ligia Sanchez. «Aislamiento e
identificacion de microorganismos del género Methanococcus y Methanobacterium de cuatro fuentes de
Bogota D.C.» Revista de Investigacion Nova, 2008: 156.
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generacion de electricidad. Consideraron en los residuos una ruta de conversion de
energia para el tratamiento de efluentes de café que incluye la neutralizacion del pH de
los efluentes seguido por la digestion anaerobio y la recoleccion del biogas de modo que
se generen en bolsas de gas que pueden usarse mas como una fuente de combustible

dual de motores para la generacion de electricidad. (Rattan, Parande y Nagaraju 2014)°

Las aguas residuales procedentes de fabricas de café instantaneo poseen altas
cantidades de materia orgéanica, por lo tanto es oportuno su aprovechamiento para la
generacion de biogads a partir de la digestion anaerobia con microorganismo
metanogénicos en reactores capaces de llevar a cabo esta actividad. Como mencionan
Orozco, Cantarero y Rodriguez (2001) en las aguas residuales de café instantaneo por

cada kg de DQO removido se producen 0,3 m3 de Biogas.

3.3.9. Inhibidores presentes en agua residual de café soluble

La digestidn anaerdbica tiene un fuerte potencial como alternativa de tratamiento
para los residuos biodegradables. ElI proceso de produccién de café implica la
torrefaccion y extraccion de la fraccién soluble con agua caliente, dando lugar a la
generacion de grandes cantidades de un oscuro residuos liquidos de color que contiene
aproximadamente 20 % de sélidos insolubles.

Los residuos se componen principalmente de hidrato de carbono, fibras tales
como celulosa, hemicelulosa y lignina también (Dinsdale, 1996)

La celobiosa y glucosa son los productos de hidrdlisis de la celulosa, mientras
que la hemicelulosa hidroliza a pentosas, hexosas y acido urénico. La lignina es muy
recalcitrante y su degradacion se considera el paso limitante en la descomposicién de
sustratos lignocelulésicos (Pavlostathis, 1991)

Los residuos de café se producen a altas temperaturas (70 °C), el pH es alrededor
de 4 vy, por el proceso de tostado, un nimero de compuestos de fenol heterociclico
puede aparecer. La digestion anaerdbica de los residuos del café ha sido estudiada a
temperaturas mesofilas y también a temperaturas termofilas. (Boopathy, 1991)

Al estudiar la digestion de los residuos de café en un reactor continuo en
temperaturas mesoéfilas, encontraron una disminucién en la produccion de gas después

de 80 dias, debido a algin inhibidor compuesto. Del mismo modo, trabajando en

10 Rattan, Supriya, Parande, y Nagaraju. «A comprehensive review on utilization of wastewater from
coffee processing. » Springer Verlag Berlin Heidelberg, 2014: 6462- 6471.
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temperaturas termofilicas en los estudios de lotes, también indica problemas en el logro
de la produccién de gas estable, ya sea debido a problemas de pH o inhibicion.
(Boopathy, Anaerobic digestion of high strength molasses wastewater using hybrid
anaerobic baffled reactor., 1991)

Segun Los estudios presentados en (GARCIA S., 1995) demuestran que a
concentraciones de potasio en el residuo de cerca de 400 mg/L, tenia un impacto
significativo en el proceso de digestion anaerobia a temperaturas mesofilicas y
termofilas. El efecto fue apreciablemente mayor a altas temperaturas. Los estudios de
flujo continuo demostraron que el calcio puede actuar efectivamente como un elemento
antagonico en la inhibicion. Sin embargo, la eficiencia del filtro termofilico no fue tan
buena como la del filtro mesofilico.

Este tipo de efluente es tratado anaerdbicamente, de lo cual varios autores han
reportado los problemas que se presentan cuando este residuo es tratado en condiciones
de ausencia de oxigeno. Por otro lado, trabajos previos en el tratamiento de un residuo
sintético de café han sefialado que aunque un residuo basado en café instantaneo puede
ser tratado con el uso de la digestion termdfila casi tan bien como para un reactor
mesofilico, esto ha exhibido algin grado de inhibicion en el proceso de digestion
anaerdbica.

En el caso del café, los granos verdes que no se han madurado contienen un alto
grado de taninos, esto nos dafia posteriormente la bebida con sabores astringentes o
agarrosos. (NAYARIT, 2013)

Segin el (AMERICA)Manual de Defectos del Café hecho por la SCAA
(Speciality Coffee Association of América) el Grano Inmaduro o “Quaker” es un
defecto secundario y 5 granos inmaduros cuentan como un defecto y aportan sabores a
hierba, paja o verdoso y causa principal de la astringencia. También afecta en apariencia
al café tostado, ya que los granos inmaduros no logran el color café obscuro
caracteristico del café tostado, sino que su apariencia es mucho mas clara color canela
(NAYARIT, 2013).

3.3.10. Subproductos del tratamiento anaerobio

3.3.10.1. Produccion de metano en digestion anaerobia
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El metano es un gas que en la atmosfera terrestre contribuye al efecto
invernadero. El contenido de metano en la atmdsfera se ha duplicado desde la dltima era
de hielo a 1,7 ml/m3 en la actualidad. Este valor se ha mantenido constante en los
ultimos afos.

El metano contribuye un20% al efecto invernadero antropogénico.
(MINENERGIA/PNUD/FAO/GEF, 2011).

Si se considera un biogas formado exclusivamente por CHs y CO3, y teniendo en
cuenta que la DQO del CO: es nula, la DQO eliminada en el residuo se corresponde con
la DQO obtenida en forma de metano, lo cual significa 2,857 kg DQO por m3 CHa, 6
0,35 m3 de CH4 por kg de DQO eliminada, a P=1 at y T=02C, 6 0,38 m3 de CH4 a P=1
aty 25 °C.

Atendiendo a la potencia calorifica del metano, estos valores corresponden
aproximadamente a 3,5 kW-h/kg DQO eliminada, en unidades de energia primaria. Esto
confiere a los sistemas anaerobios una clara ventaja frente a los sistemas aerobios de
tratamiento de residuos organicos y aguas residuales, para los cuales el consumo de
energia para transferir oxigeno se encuentra alrededor de 1 kW-h/kg O2 consumido.
(BARRIOS, 2016)

3.3.10.2. Caracteristicas del biogas

El biogas es una mezcla gaseosa formada principalmente de metano y diéxido de
carbono, pero también contiene diversas impurezas. La composicién del biogas depende
del material digerido y del funcionamiento del proceso. Cuando el biogas tiene un
contenido de metano superior al 45% es inflamable. El biogas tiene propiedades
especificas que se indican en la siguiente tabla: (MINENERGIA/PNUD/FAO/GEF,
2011).

Figura 1:
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Compaosicidn

55 - 70% metano
30-45% didxido de carbono

Trazas de otros gases

Contenido energético

6.0-65 kw/h m-3

Equivalente de
combustible

060-0.65 L petroleo/m3
biogés

Limite de explosion

6-12% biogas en el aire

Temperatura de ignicidn | 650-750
Presién critica 74-88atm
Temperatura critica -82.5%
Densidad normal 1.2 kgm3

Olor Huevo podrido
Masa molar 16.043 kg'kg mol

Caracteristica general del biogés

Fuente: Deublein y steinhauser. 2008

Elaborado por: Diego David & Osman Zambrano.

Las aguas residuales procedentes de fabricas de café instantaneo poseen altas
cantidades de materia organica, por lo tanto es oportuno su aprovechamiento para la
generacion de biogas a partir de la digestion anaerobia con microorganismo
metanogénicos en reactores capaces de llevar a cabo esta actividad. Como mencionan
(Orozco, 2001) en las aguas residuales de café instantaneo por cada kg de DQO

removido se producen 0,3 de Biogas.

3.3.10.3. Reactores anaerobios UASB

El proceso consume grandes cantidades de agua que a veces se vierten sin
ningun tipo de tratamiento adecuado a las aguas superficiales. Esta situacion provoca un
impacto ambiental significativo ya que estas aguas residuales tienen alta contaminacién
organica que van 2.400-21.900 mg COD L- 1, gran cantidad de suspendidos solidos, y
sus resultados de turbidez en los olores desagradables y en una pérdida de calidad

visual.
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El tratamiento anaerobico tiene algunas ventajas sobre los convencionales
tratamiento aerdbico , tales como: una mayor eficiencia de remocion de la demanda
quimica de oxigeno ( DQO ), la reduccion la produccion de lodos , bajo consumo de
energia , reduccion del espacio, una construccién relativamente simple, de bajo de
nutrientes y la generacion de un gas con un alto poder calorifico alimentacion ( metano).

Seguln investigacion (Puebla, 2014) Las aguas residuales de café fueron tratados
con éxito en una sola etapa reactor UASB. Tanto DQO total y soluble eficiencias de
eliminacién observados fueron superiores a 75 % y 80 %, respectivamente , a una OLR
de 3,6 kg DQO m- 3 d- 1, mientras la concentracion de metano estaba en un rango de
56 a 61 % , con aptitudes de los que se utilizan como fuente de energia por la

conversion en energia eléctrica.

4. Visualizacion del Alcance del Estudio

El presente trabajo de titulacion se ejecutd con la finalidad de profundizar
conocimientos con respecto al tratamiento de aguas residuales del proceso de café
instantaneo y su aprovechamiento en la generacion de biogas, para su aprovechamiento,
utilizando reactores metanogénicos con el fin de evaluar la produccién de biogas en

funcién de la reduccion de la carga organica presente en este tipo de agua residual.

Asi mismo, se estima que el presente trabajo sirva como antecedente y fuente de
informacién para futuras investigaciones referentes al tratamiento de aguas residuales
del procesamiento de café instantdneo; para que de esta forma incursionen

efectivamente en el &mbito académico de la Carrera de Ingenieria Quimica.

Elaboracion de hipotesis y definicion de variables

4.1. Hipotesis
La recalcitrancia de inhibidores quimicos influye en la digestion anaerobia de las

aguas residuales de café soluble disminuyendo la produccion de biogas.

4.2, Variable

4.2.1. Variable Dependiente
Digestion anaerobia de las aguas residuales de café soluble
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4.2.2. Variable Independiente
Recalcitrancia de inhibidores quimicos

4.3.  Operacionalizacion de las Variables

Variable Dependiente: Digestion anaerobia de las aguas residuales de café

soluble.
Tabla 2:
Variable Dependiente
Conceptualizacion Categoria Indicadores item Técnica
Conocer qué tipo | Utilizacion de | ¢Cual es el tipo Reactor
Parametros de calidad de de reactor se un reactor de reactor bach semi-
aquas residuales (DQO, utilizara para la | metanogénico | metanogénico a continuo
DBO). produccién de para la utilizar para la
Las aguas residuales por biogas produccion de | produccion de
lo general tienen grandes biogas biogas?
cantidades de Determinacion | Determinar los | ¢Qué técnica Fotometria
contaminantes de pardmetro niveles de utilizar para
organicos, para DQOenaguas | DQO enaguas | determinar los
determinar la carga de residuales de residuales de | niveles de DQO
estos organismos se café instantaneo café en aguas
realiza la determinacion instantaneo residuales de
de dos parametros café
fundamentales, estos son instantaneo?
DBOS5 (Demanda Determinacion | Determinar los ¢ Qué técnica Digestion
bioldgica de oxigeno) y de parametro niveles de utilizar para
DQO (Demanda DBO5 enaguas | DBO en aguas | determinar los
Quimica de oxigeno). residuales residuales niveles de
DBOS5 en aguas
La medida de la D. B. O. residuales de
da como resultado la café
cantidad de materia instantaneo?
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organica biodegradable | Solidos Totales | Conocer el ¢ Qué técnica Gravimetria
que contiene el agua a presentes en porcentaje de | utilizar para
estudio. efluentes de Solidos determinar el
La medida de laD. Q. O. | plantas de café Totales porcentaje de
muestra la cantidad de instantaneo presentes en Solidos Totales
materia organica no efluentes de en el efluente de
biodegradable que plantas de café | plantas de café
presenta el agua a instantaneo instantaneo?
estudio. ¢ Qué técnica
Conocer el pH | utilizar para
pH presente en presente en el | determinar el
las plantas de efluente de pH en el Electrodos
café instantaneo | plantas de café | efluente de
instantaneo plantas de café
instantaneo?
¢ Qué técnica
Conocer el .
o ] utilizar para
Salinidad porcentaje de ]
o determinar el
presente en salinidad _
porcentaje de
efluentes de presente en el o Electrodos
) salinidad en el
plantas de café efluente de
_ ) | efluente de
instantaneo plantas de café )
_ ) plantas de café
instantaneo ) )
instantaneo?
Elaborado por: Diego David & Osman Zambrano.
Variable Independiente: Recalcitrancia de inhibidores quimicos
Tabla 3:
Variable Independiente
Conceptualizacion Categoria Indicadores item Técnica
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Produccién de biogas

Es el proceso en el cual
microorganismos
descomponen material
biodegradable en
ausencia de oxigeno.
Este proceso genera
diversos gases, entre los
cuales el dioxido de
carbono y el metano son
los més abundantes
(dependiendo del
material degradado).

Digestion Anaerobia

Es un proceso bioldgico
en el que la materia
organica, en ausencia de
oxigeno, y mediante la
accion de un grupo de
bacterias especificas, se
descompone en
productos y en digestato,
que es una mezcla de
productos minerales y
compuestos de dificil
degradacion.

El proceso de digestion
anaerobia es uno de los
mas idoneos para la
reduccion de emisiones
de efecto invernadero, el
aprovechamiento

energético de los

Taninos Determinacion | ;Qué técnica se | Fotometria.
Presentes en de Taninos debe aplicar
agua residual de | Presentes en para poder
café agua residual determinar los
instantaneo. de café niveles de
instantaneo. taninos

presentes en el

agua residual de

café

instantaneo?
Eficiencia de Determinarel | ;Como se Diferencia
produccion de nivel de determina el Volumétrica.
Biogas. eficienciaen la | nivel de

produccién de
Biogas,
ejecutada en el
Biodigestor.

produccién de
Biogas
ejecutado en el
Biodigestor?
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residuos organicos y el
mantenimiento y mejora
del valor fertilizante de

los productos tratados.

Elaborado por: Diego David & Osman Zambrano.

5. Desarrollo del Disefio de Investigacion

5.1. Objetivo General

Evaluar la recalcitrancia de la inhibicién quimica en el proceso de digestion

anaerobia de las aguas residuales de café instantdneo para la produccion de biogas.

5.2. Objetivos Especificos

e Implementar un proceso de digestion anaerobia en condiciones mesofilicas
y termofilicas en régimen continuo y semicontinuo de las aguas residuales
de café instantaneo para la produccion de biogas (metano) en una planta
piloto.

e Determinar la recalcitrancia de potenciales inhibidores quimicos en la
digestion anaerobia de las aguas residuales de café instantaneo mediante
analisis fisicos y quimicos.

e Determinar la influencia de un tratamiento fisico-quimico para la remocion

de inhibidores quimicos en la produccion de biogas.

5.3. Nivel de Investigacion

El desarrollo de la investigacion se la realizara desde diversos enfoques, tipo
investigativo ya que uno de los principales propdésitos de la investigacion de la digestion
anaerobia de aguas residuales de café instantaneo en un filtro UASB, este reactor consta

de cuatro puestos donde se van a trabajar la digestion anaerobia de estas aguas en dos
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régimen, termofilico a una temperatura de 55°C y mesofilico a una temperatura de
35°C, esto se da en dos sistemas que son continuos y semicontinuos.

La digestion anaerobia realizada en estos tipos de sistemas también tendra
pruebas sobre la recalcitrancia de los inhibidores presentes en las aguas residuales de
café instantaneo como por ejemplo, taninos, y otros factores que son importantes que
pueden afectar la digestion anaerobia como es el incremento de PH, la salinidad y la
turbidez que pueda tener el agua.

Lo que se desea obtener con este estudio es la mayor cantidad de biogas
producido indicando la injerencia que tienen los recalcitrantes en la produccion de
biogas, para esto se va a realizar un tratamiento para eliminar la presencia de taninos
que es uno de los mayores recalcitrantes y asi realizar una nueva digestion anaerobia de
tal manera que se pueda obtener un mayor porcentaje de producciéon de volumen de

biogas.

5.4. Disefio Metodoldgico

54.1. Tipo de Investigacion

5.4.2. Meétodos de Investigacion

Con esta investigacion es imprescindible la aplicacion correcta del METODO
CIENTIFICO para poder comprobar la hipétesis que se plantea, en este proyecto se
trabajara con las ciencias formales es por eso que se utilizaran varios métodos, ademas
la investigacion implica un amplio conocimiento de las ciencias de la quimica, este caso

se hara uso del método inductivo y de verificacion.

5.4.3. Técnicas e Instrumentos:

e Se tomaran muestras compuestas directamente del efluente de aguas residuales
de las plantas procesadoras de café instantaneo, seran llevadas al reactor con
filtro UASB de flujo ascendente y posteriormente se realizaran los respectivos
anélisis.

e Se utilizard un reactor metanogenico para la digestion anaerobia en aguas
residuales, ademas de materiales de laboratorio de aguas residuales para

determinar parametros fisicos quimicos en dichas aguas.
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e La técnica consiste en suministrar una muestra de agua residual proveniente de
una planta de café instantaneo en el reactor metanogénico de régimen
discontinuo para demostrar la biotransformacion de materia organica en biogas

y su incidencia en el tratamiento de aguas.

5.4.4. Determinacién de parametros fisicos
544.1. PH, Temperatura, Salinidad, Soélidos Disueltos Totales y
Conductividad

Materiales y Equipos:

e Multiparametro Hach HQ40d y sondas
e Vasos de precipitacion

Procedimiento:

1. El equipo multiparametro Hach HQ40d esta conformado por tres sondas; La
primera determina el oxigeno disuelto, la segunda el pH vy la tercera conductividad,
salinidad, Solidos suspendidos totales, todas hacen medicién de la temperatura.

2. Lamuestra se la colocé en un vaso de precipitacion al igual que el agua destilada

3. Para utilizar el equipo se toma la sonda del pardmetro a determinar y se enjuagé en
agua destilada y se procede a tomar lectura, se espera a que el multiparametro
estabilice los valores

4.  Anotar los resultados.

Expresion de los resultados:

e pH: el rango de pH para aguas residuales de café esde 4 a9
e Temperatura: °C
e Solidos Disueltos Totales: mg/L
e Salinidad: % de sales presentes en la muestra.
e Conductividad: En unidades de mS/cm?
Standard Methods for the examination of Water and Wastewater. American
Public Health Association, American Water Works Association, Water Pollution
Control Federation. 25 ed, New York, 2005.

5.4.4.2. Oxigeno disuelto
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Materiales y Equipos:

e  Multipardmetro Hach HQ40d y sonda LDO

e Vasos de precipitacion

Procedimiento 1, En el laboratorio:

Para determinar el Oxigeno Disuelto se utilizé el multipardmetro. Se colocaron
dos vasos de precipitacion; uno con agua destilada y otro con la muestra. Se enjuagé la
sonda LDO en agua destilada y luego se introdujo en la muestra para tomar la lectura, se

esperd a que el lector del multiparametro se estabilice y se anotaron los resultados.
Procedimiento 2, In Situ:

Este segundo procedimiento es similar el primero, la Unica diferencia es que se
realiza en el lugar, es decir, se toma lectura directamente desde el efluente de las aguas
residuales de café instantaneo. Este procedimiento es mas recomendable que el primero
debido a que el Oxigeno Disuelto es un parametro que puede variar con facilidad y con
el transporte de la muestra al laboratorio el margen de error en el resultado se

incrementa.
Expresion de los resultados:

Los resultados de Oxigeno Disuelto estan expresados en mg/L y van de un rango

de entre 0 y 18 mg/L aunque es recomendable que vayan de 4 a 6 mg/L.

Standard Methods for the examination of Water and Wastewater. American
Public Health Association, American Water Works Association, Water Pollution
Control Federation. 25 ed, New York, 2005.

5.4.4.3. Solidos suspendidos totales

Materiales y Equipos:

e Espectrofotometro.
o Beaker de 600 mL.

e Cubetas de vidrio.
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Procedimiento:

1. Se tomaron 500 mL de la muestra batiéndolos para que los sélidos que se han
asentado en el fondo del recipiente se suspendan en todo el volumen de la muestra.
Esta actividad se realiz6 por dos minutos aproximadamente.

2. Luego la muestra fue agregada en un beaker de 600 mL y se tomaron 25 mL de ese
volumen en una cubeta de vidrio

3. En otra cubeta de vidrio se coloco 25 mL de agua destilada que sirvié como blanco.

4. Para dar lectura se configurd el equipo espectrofotdmetro para que determine la
cantidad de sélidos suspendidos con el cod 690.

5. Primero se limpian las cubetas con las muestras con una gasa esteril.

6. Hay se procede a la lectura del blanco y se encerd el equipo, luego se leyo la
muestra y se anotaron los resultados.

Expresion de los resultados:

Los resultados de sélidos suspendidos estan expresados en unidades de mg/L. El

rango minimo es de 0 mg/L y el maximo de 750 mg/L.

Manual de Andlisis de Agua HACH, Procedimientos fotométricos, de titulacion
y microbiolégicos.- Segunda Edicion en espafiol - HACH COMPANY, Loveland,
Colorado, E.E.U.U. 2000

5.4.5. Determinacién de parametros quimicos
5.45.1. DBO

Materiales y Equipos:

e Incubadora

e Multiparametro y sonda LDO
e Botellas Ambar para DBO

e Agitadores magnéticos

Sustancias y Reactivos:
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Solucién tamp6n de nutriente de DBO
Agua destilada

Inhibidor de nitrificacién

Procedimientos:

© N o O

10.
11.
12.
13.

14.

15.
16.

Se calienta o enfrié la muestra entre 19y 21 °C

Homogenice la muestra en una licuadora si es que la muestra contiene gran
cantidad de solidos suspendidos o sedimentables.

Se midié 90 ml en una probeta graduad.

Agregue el contenido de 1 sobre con solucion tampdn de nutrientes a la probeta
graduada.

Transfiera el contenido de la probeta graduada a la botella del

Ponga una barra agitadora para BODTrack 11 dentro de la botella.

Ponga un tapon hermético en el cuello de la botella.

Utilice un embudo para agregar un sobre de hidroxido de potasio en el tapdn
hermético.

Se colocan las botellas en el chasis del BODTrack Il. conecte el tubo
correspondiente a cada botella con | muestra y apriete el tapon.

Ponga el instrumento en la incubadora.

La temperatura de la incubadora debe ser de 20 + 1 ° por 5 dias.

Conecte y encienda el instrumento.

Asegurese de que las barras agitadoras estén rotando. Si no levante la botella y
coloéquela de nuevo en la posicion.

Trascurridos los cinco dias se determind el contenido de oxigeno disuelto en cada
botella mediante el multipardmetro y se anotaron los resultados.

Expresion de los resultados:

Los resultados para este pardmetro estdn expresados en unidades de mg/L de
Oxigeno disuelto.

Manual de Analisis de Agua HACH, Procedimientos fotométricos, de titulacion

y microbiolégicos.- Segunda Edicién en espafiol - HACH COMPANY, Loveland,
Colorado, E.E.U.U. 2000
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5.4.5.2. DQO

Materiales y Equipos:

Termorreactor
Espectrofotometro

viales de reactivo para digestion de DQO HR.

Procedimientos:

10.

Se tomaron 100 ml de la muestra y se la homogenizo mediante agitacion por 30
segundos

Luego se encendio el Termorreactor y llevado a una temperatura de 150 °C

Se tomd un vial de reactivo para digestion de DQO. Luego sosteniendo el vial en un
angulo de 45 ° se agreg0 la muestra, aproximadamente 2 mL.

Se tapd el tubo y se enjuago la parte exterior con agua destilada, se secé con una
toalla de papel.

El tubo se coloco en una tina pero antes se mezcl6 bien la muestra agitando el tubo
invirtiendolo varias veces

Para la preparacion del blanco se utilizé agua destilada siguiendo los pasos 3, 4y 5.
Los dos tubos se colocaron en el reactor y fueron calentados a 150 °C por dos
horas.

El reactor fue apagado y desconectado, si remover los tubos de su interior para
dejarlos enfriar a 120 °C para agitarlos como en el paso 5.

Posteriormente los tubos fueron colocados en una gradilla para que se enfrien a
temperatura ambiente.

Luego se configuro el espectrofotdmetro con el cdd 435 para que tome lectura de la
DQO. Se limpiaron los viales con la gasa estéril se leyo el blanco y se encerd, luego

la muestra y se anotaron los resultados

Expresion de los resultados:

Los resultados estan expresados en unidades de mg/L de DQO (0.7 a40.0, 3 a

150, 20 a 1500, y 200 a 15000)

Manual de Analisis de Agua HACH, Procedimientos fotométricos, de titulacion

y microbiolégicos.- Segunda Edicién en espafiol - HACH COMPANY, Loveland,
Colorado, E.E.U.U. 2000

43



5.45.3. Taninos

Materiales y Equipos:

Espectrofotometro
Cubeta de vidrio

Pipeta

Sustancias y Reactivos:

Agua desionizada

Tanniver® 3

Carbonato de Sodio

Procedimiento:

1. Se configurd el espectrofotdmetro para que tome lectura de taninos en la muestra
con el cod 720.

2. Se afiadieron 25 mL de la muestra en una cubeta de vidrio.
3. Seafadieron 25 ml de agua desionizada para el blanco.

Luego se vertio en la cubeta de vidrio con la muestra y el blanco respectivamente 0.5

ml de reactivo Tanniver® 3y se agitan un poco.

4.

Luego se verti6 en la cubeta de vidrio con la muestra y el blanco respectivamente 5
ml de reactivo carbonato de sodio, se tap6 y se agito por unos segundos estos
tomara una coloracién azul por los taninos presentes en la muestra.

Luego de que inicie la reaccidn se esper6 por un periodo de 25 minutos.

Para empezar la lectura se procedié a limpiar las cubetas con gasa estéril y se tomd
el blanco y se coloco en el espectrofotdometro para encerar. Luego se tomd la
muestra colocandola en el equipo y se determind el resultado.

Se anotaron los resultados.

Nota.- Para muestras coloreados o muy turbias se recomienda filtrarlas previo a este
procedimiento.

Manual de Analisis de Agua HACH, Procedimientos fotométricos, de titulacion

y microbioldgicos.- Segunda Edicion en espafiol - HACH COMPANY, Loveland,
Colorado, E.E.U.U. 2000
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5.4.6. Reduccion de taninos

Los taninos son compuestos fendlicos solubles en agua, con pesos moleculares
entre 500-3000, que ademas de dar las reacciones fenolicas usuales, poseen la habilidad
de reaccionar y precipitar con alcaloides, gelatinas y otras proteinas. (Bate-Smith and
Swain, 1962).

Los taninos a su vez se dividen en: hidrolizables y condensados o no
hidrolizables; siendo estos ultimos los més abundantes en los sorgos de café. Estos
compuestos se unen a las proteinas precipitdndolas mediante enlaces de hidrogeno,
interaccion hidrofobica y enlace covalente, reduciendo de esta manera la proteina total
presente. (Butler et al., 1984)

Se emplearon tres métodos para la reduccion de taninos; tomando en
consideracién el pH y la concentracion inicial de taninos en la muestra para su posterior

comparacion y analisis:

5.4.6.1. Meétodo de precipitacion con proteina (Hagerman and Butter 1978)

Este método estd directamente relacionado con los efectos bioldgicos de los
taninos. Permiten determinar la cantidad de taninos que precipitan en conjunto con una
proteina estandar, determinando la actividad bioldgica a través de la proteina precipitada
por los taninos mediante el complejo formando proteina-taninos (un alto contenido de
taninos, > 800 p.p.m. inhibe el crecimiento bacteriano). Diferentes factores influencian
la formacion de estos complejos, tales como: peso molecular, condiciones de la reaccion

(pH, temperatura y concentracion de los compuestos reaccionantes) y otros.

Para este método se empled gelatina animal por su alto contenido proteico

(90%), en relacion al que se encuentra en la gelatina vegetal (<40%).

El ensayo se realiz6 en tres muestras de 200 ml de agua residual de café soluble
instantaneo contenido en probetas de 250 ml, se obtuvo mediante el uso de una balanza
analitica las proporciones correspondientes para cada una de las muestras (3,75 g; 7,50
g; 11,25 g); mismas que se adicionaron generando una agitacion circular leve para

facilitar su dilucion y homogenizacion.
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Se tomo una alicuota de la muestra reaccionada a la que se le determiné el pH 'y
la concentracidn final de taninos. Posteriormente se colocaron volimenes de 100 ml de
la muestra reaccionada en dos fiolas; a las cuales se les adaptd de manera hermética
jeringas de 5 ml para medir la produccion de biogas en 24 horas sometidas a una

temperatura constante de 35 °C y 55 °C respectivamente.
5.4.6.2. Meétodo de reduccion con alcalis

El ensayo se realiz6 en tres muestras de 200 ml de agua residual de café soluble
instantaneo contenido en probetas de 250 ml, en las cuales se adiciono un volumen de 1
ml, 3 ml y 5 ml respectivamente de una solucion de Na(OH) al 50%; mismo que se
adicion6 generando una agitacion circular leve para facilitar su dilucion y

homogenizacion.

Se tomd una alicuota de la muestra reaccionada a la que se le determiné el pH
(en caso de que el pH no sea neutro ajustarlo a 7) y la concentracién final de taninos.
Posteriormente se colocaron volumenes de 100 ml de la muestra reaccionada en dos
fiolas; a las cuales se les adaptdé de manera hermética jeringas de 5 ml para medir la
produccidén de biogas en 24 horas sometidas a una temperatura constante de 35 °C y 55

°C respectivamente.

5.4.6.3. Método por catalisis Acida, HCI (especifico para taninos

condensados)

El ensayo se realiz6 en tres muestras de 200 ml de agua residual de café soluble
instantaneo contenido en probetas de 250 ml, en las cuales se adiciono un volumen de
0,2 ml, 1 ml y 3 ml respectivamente de una solucion de HCI 12 N; mismo que se
adicion6 generando una agitacion circular leve para facilitar su dilucion y

homogenizacion.

Se tomd una alicuota de la muestra reaccionada a la que se le determiné el pH
(en caso de que el pH no sea neutro ajustarlo a 7) y la concentracion final de taninos.
Posteriormente se colocaron volimenes de 100 ml de la muestra reaccionada en dos
fiolas; a las cuales se les adaptd de manera hermética jeringas de 5 ml para medir la
produccidn de biogas en 24 horas sometidas a una temperatura constante de 35 °C y 55

°C respectivamente.
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54.7. Instrumentos de recoleccion de datos

5.4.8. Recursos
5.4.8.1. Humanos

e Ingenieros Quimicos
e Docentes
e Autoridades

e Autores del trabajo
5.4.8.2. Materiales

e Materiales de oficina
e Sustancias y Reactivos de laboratorio
e Materiales de Laboratorio

e Recipientes para muestreo

5.4.8.3. Tecnoldgicos

e Computadoras con acceso a internet
e Proyectores
e Cémaras de fotos

e Flash Memory

5.4.8.4. Equipos

e Reactores Metanogénicos
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5.4.8.5. Econdmicos

Para la ejecucion del trabajo de investigacion se contd con un presupuesto de
US. 1300.00 financiado en su totalidad por los autores del mismo.

6. Definicion y seleccion de la muestra

Uno de los objetivos especificos del presente trabajo de titulacion era el de tomar
muestras del efluente de una planta de café instantaneo, y se realiz6 de la siguiente

manera:
6.1. Seleccion de muestra

6.1.1. Muestreo del efluente

Una vez dentro de la planta de la planta nos dirigimos a la parte de tratamiento
de aguas, localizamos el tubo de la descarga y como consiguiente tomaremos la
muestra, esta misma sera almacenada en dos canecas de 20 Lts. cada una para asi poder

movilizarla para alimentar a los reactores.

6.1.2. Muestreo en reactor

Para proceder a la toma de muestras de cada reactor, cerrar las valvulas de salida
del gas, se los vierte en embaces de color ambar con un distintivo el cual diferencie e
identifique cada una de las muestras para proceder a medir DBO y de la misma manera
en frascos normales para las muestras a las que se les realizaran mediciones de DQO vy

Taninos.

Colocar cada recipiente de bajo de las llaves toma muestras localizadas en la
parte frontal, abrir las llaves y llenar hasta obtener el volumen deseado de agua residual

en tratamiento.

6.2. Descripcién del equipo

Son Biorreactores Anaerobios de tipo UASB, es decir que el flujo de
alimentacion es ascendente, trabajan con dos temperaturas (35 y 55 °C), las cuales son
controladas en 2 piscinas que estan separada en el medio para poder controlar ambas

temperaturas, llenandolas con agua como donador de calor hacia el interior de los
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reactores, gracias a la presencia de una resistencia independiente y esta a su vez esta

controlada, automatizada por su respectivo termostato.

Consta de cuatro puertos; dos son continuos y dos son semicontinuos o Bach con
una capacidad de 2.8Lt C/U, los cuales estan ubicados y distribuidos en las piscinas de
la siguiente manera: Un continuo y un semicontinuos en la piscina de 55 °C, de la

misma forma un continuo y un semicontinuo en la piscina de 35 °C.

Su alimentacion se da a cabo mediante conductos que provienen desde la parte
inferior de los reactores que son controladas y reguladas por valvulas, estos conductos
provienen del tanque elevado que estd a un costado del mismo. En la parte posterior
estan instaladas cuatro bombas, una para cada reactor las cuales cumplen la funcion de
recirculacioén, esto para lograr una mejor degradacion organica logrando remover los

lodos sedimentados que contienen mayor concentracion de biomasa.

En la parte superior de cada reactor se encuentra una valvula para regular el paso
del Biogas producido, este pasard por conductos que en su interior contienen fibra
metalica cumpliendo la funcion de un filtro, al final el gas llegara a la parte superior
donde se colocaron las botellas de Mariotte que contiene NaOH al 15 %, para
reaccionar con el Co2 con el fin de obtener Metano puro, a su vez esta estara conectada
en la parte inferior de cada Botella de Mariotte a cilindros graduados, los cuales serviran
para medir el volumen exacto de Metano producido. Cabe recarcar que tanto la
recirculacion como el calentamiento funcionan mediante un sistema eléctrico accionado

por interruptores.

6.2.1. Funcionamiento
Colocar los Pellets de PVC en el interior de cada reactor, sellar los mismos

asegurandose que no tenga fugas.
Llenar con agua cada piscina hasta el nivel 6ptimo.

Llenar las Botellas de Mariotte con la solucién de NaOH al 15 % dejando un
espacio del 25 % de la capacidad de la botella posterior a esto cerrar valvula de llenado.

Desconectar los conductos de medicion de gas y de alimentacidn, asegurarse que
las valvulas tanto de alimentacion como las de medicion de gas estén abiertas para la

aplicacion de COo.
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Se procede con la aplicacion del CO conectando el tanque a los conductos de
alimentacion ubicados en la parte inferior por un lapso de 5 min por reactor, una vez

llenado inmediatamente cerrar valvulas.

Llenar el tanque de alimentacién con el agua residual del café soluble
instantaneo previo a este paso separar una muestra de 1000 ml para determinar los

parametros iniciales con la que ingresa el agua residual.

Conectar los conductos de alimentacion al tanque, abrir las vélvulas de
alimentacion para los cuatro reactores y llenar hasta el volumen deseado, para luego
cerrar las valvulas de alimentacion y de salida de los semicontinuos, sin embargo para
los continuos regular las valvulas de alimentacion y salida hasta que estos queden por
micro goteo, una vez culminado este paso colocar el reciente de almacenamiento del

agua tratada, este paso se haré cada dia pues la alimentacion es cada 24 horas.

Por cada valvula superior de regulacion de gas se procede a inocular las bacterias
metanogénicas anaerobias provenientes de cada microcosmos con un volumen de 50ml
por cada reactor, utilizando para ello una jeringa y una manguera fina de silicon
sumergida hasta el fondo con el fin de que nuestras bacterias anaerobias no tengas
contacto alguno con el oxigeno asegurando con esto que se mantengan vivas,
inmediatamente retirar la manguera y cerrar las valvulas luego volver a conectar los

conductos de medicion de gas.

Una vez dado todos estos pasos proceder al funcionamiento del sistema eléctrico,
accionando los interruptores de seguridad y el interruptor doble para el accionar de cada
resistencia de calentamiento pero antes se debe regular los termostatos para obtener la

temperatura deseada.

Una vez ya en marcha se controla la temperatura del agua con un termémetro

extra para estar seguros de que los termostatos funcionan correctamente.

La recirculacion se hace tres veces por dia cada una por un lapso de 30 min, para
ello previamente se cierran las valvulas de gas, de entrada y salida, una vez terminado

este paso abrir las valvulas con normalidad.

La medicion de Gas se controla cada 48 horas, abriendo las valvulas de gas y las
de control de flujo de la botella de Mariotte, observando el burbujeo en el interior de las
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botellas, para asi leer el volumen del NaOH desplazado y medido en los cilindros

graduados el mismo que sera el volumen real de metano producido por cada reactor.

En recipientes de vidrio color &mbar previamente esterilizados se procede a
recoger las muestras provenientes de las valvulas toma muestras de cada reactor,
tomando de la vélvula superior y de la inferior para asegurar su Homogeneidad, las
mismas que seran evaluadas en los distintos parametros Fisicos y Quimicos del agua

residual en especial su DBO, DQO vy taninos; este paso se hara cada seis dias.

6.2.2. Diagrama de los reactores

“Biodigestor anaerobio”

Filtro— (15% NaOH)

Medidor de Metano

TANQUE DE
ALIMENTACION

’ Vélvulas Toma |
\ Muestra X

BOMBAS DE
RECIRCULACION

(é} TANQUE
BANO MARIA % )F DE

DESCARGA
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7.1.

Datos de la alimentacion y muestreos

7. Analisis y Resultados

Tabla 4

Caracterizacion del agua residual de café instantaneo alimentada a los reactores.

o ARAMETROS FECHAS EN LAS QUE SE REALI1ZO LA ALIMENTACION X
15/10/2016 | 17/10/2016 | 19/10/2016 | 21/10/2016 | 23/10/2016 | 25/10/2016 | 27/10/2016 | 29/10/2016 | 31/10/2016
Temperatura, °C 336 35 36.1 34.9 35.63 34.51 36.3 37 35.2 35.35
oH 6.87 6.47 7.02 6.5 6.87 6.1 6.54 6.68 6.9 6.66
Conductividad, ps/cm 7930 8162 6947 7422 7703 7112 6510 8469 8053 7565.25
Mineralizacion, mg/L 6015.25 | 619124 | 5269.61 | 562991 | 5843.06 | 5394.76 | 4938.12 | 6424.11 | 610855 | 5738.58
Salinidad, %o 3.96 4.09 3.46 3.72 3.85 3.56 3.24 4.24 4.02 3.79
Solidos Totales, mg/L 4819.0 4978.0 4404.5 4517.0 4678.5 4381.0 4150.0 5117.5 4846.5 4647.1
solidos Totales Disueltos, mg/L 3959 4085 3463 3719 3846 3560 3244 4243 4021 3787
solidos Suspendidos Totales, mg/L 860 893 942 798 833 821 906 875 826 860.45
LDO, mg/L 03 0.62 0.43 0.57 0.35 0.49 0.36 0.33 0.37 0.42
NaCl, mg/L 2077.2 2145.7 1898.5 1947.0 2016.6 1888.4 1788.8 2205.8 2089.0 | 200221
DQO, mg/L 12933 12011 10697 11204 11803 10466 11605 12848 11728 11672
DBOs, mg/L 6460 6009 5338 5610 5895 5237 5791 6432 5858 5840
indice de Biodegradabilidad 2.00 2.00 2.00 2.00 2.00 2.00 2.00 2.00 2.00 2.00
Taninos y Lignina, mg/L 792 817 693 744 769 712 649 849 804 757
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Tabla 5

Muestreo de reactores a temperatura termofila (55°).

ANALISIS MUESTRA CONTENIDA EN REACTORES A 55 °C
PARAMETROS 24/10/2016 | 1/11/2016 X % ] 24/10/2016 | 1/11/2016 ¥ % ]
RC55°C | RC55°C REMOCION | RDC 55 °C | RDC 55 °C REMOCION

Temperatura, °C 54.1 54.3 54.20 53.3 53.8 53.55
pH 6.65 6.52 6.58 7.58 7.3 7.44
Conductividad, pus/cm 7209 7676 7439 1.67 4267 4316 4291 43.27
Mineralizacién, mg/L 5468.34 | 5822.58 5643 1.67 3236.71 | 3273.88 3255 43.27
Salinidad, %o 3.59 3.82 3.70 2.20 2.12 2.14 2.13 43.76
Solidos Totales, mg/L 3967 4240 4101.39 11.74 2616 2633 2624.24 43.53
Sélidos Totales Disueltos, mg/|_ 3589 3822 3703.41 2.20 2118 2142 2129.71 43.76
Sélidos Suspendidos Totales, mg/L 378.7 418.11 397.92 53.75 498 491 494 .49 42.53
LDO, mg/L 0.28 0.31 0.29 0.23 0.2 0.21
NaCl, mg/L 711.6 697.6 704.56 64.81 1341 1052 1187.74 40.68
DQO, mg/L 5310.98 | 5809.44 5555 52.41 6472 6185 6327 45.80
DBOs, mg/L 2643.49 | 2928.72 2782 52.36 3224 3116.5 3170 45.72
zgdécggjgggfegradab”'dad 2.01 1.98 2.00 2.01 1.98 2.00
Taninos y Lignina, mg/L 311 328 319 453 416 434

Elaborado: David Diego & Zambrano Osman



Muestreo de reactores a temperatura mesofila (35°).

Tabla 6

ANALISIS MUESTRA CONTENIDA EN REACTORES A 35 °C

PARAMETROS 24/10/2016 | 1/11/2016 X % ) 24/10/2016 | 1/11/2016 X % )
RC35°C | RC35°C REMOCION | RDC 35 °C | RDC 35 °C REMOCION

Temperatura, °C 34.5 34.2 34.35 34.6 34.8 34.70

pH 6.7 6.53 6.61 6.62 6.38 6.50

Conductividad, ps/cm 7583 7510 7546 0.25 4152 4454 .4 4301 43.15
Mineralizacién, mg/L 5752.04 5696.67 5724 0.25 3149.47 3378.86 3262 43.15
Salinidad, %o 3.78 3.74 3.76 0.78 2.06 2.21 2.13 43.64
Sélidos Totales, mg/L 4457 4408 4432.18 4.62 2472 2653 2561.11 44.89
Sélidos Totales Disueltos, mg/L 3776 3739 3757.21 0.78 2060 2211 2134.26 43.64
S6lidos Suspendidos Totales, mg/L 681 669 674.97 21.56 412 4422 426.85 50.39
LDO, mg/L 0.47 0.35 0.41 0.37 0.4 0.38

NaCl, mg/L 1438.01 1424.17 1431.07 28.53 787.37 844.71 815.54 59.27
DQO, mg/L 5914.74 5857.8 5886 49.57 7119 7022 7070 39.43
DBOs, mg/L 2945.37 2952.9 2949 49.50 3547.5 3535 3541 39.36
indice de Biodegradabilidad 2.01 1.98 2.00 2.01 1.99 2.00

Taninos y Lignina, mg/L 356 315 335 487 472 479

Elaborado: David Diego & Zambrano Osman




Gréfico 1

Parametros de estudio de la digestion anaerobia de agua residual de café instantaneo soluble en reactores continuo y discontinuo a 55°c.

12000,00 -
10500,00
9000,00 = MEDIA GEOM. DE LOS
7500,00 ANALISIS DE |:A
ALIMENTACION
6000,00
4500,00 = MEDIA GEOM. DE LOS
3000,00 ANALISIS DEL EFLUENTE
1500,00 DEL REACTOR CONTINUO A
55°C
0,00

» MEDIA GEOM. DE LOS
ANALISIS DEL EFLUENTE
DEL REACTOR
DISCONTINUO A 55°C

Elaborado: David Diego & Zambrano Osman



Gréfico 2

Parametros de estudio de la digestion anaerobia de agua residual de café instantaneo soluble en reactores continuo y discontinuo a 35°c.
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Elaborado: David Diego & Zambrano Osma
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Gréfico 3

Parametros de estudio de la digestion anaerobia de agua residual de café instantaneo soluble en un reactor continuo a 55°c y 35°c.
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Elaborado: David Diego & Zambrano Osman.




Parametros de estudio de la digestion anaerobia de agua residual de café instantaneo soluble en un reactor discontinuo a 55°c y 35°c.

Gréafico 4
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Elaborado: David Diego & Zambrano Osman
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Grafico 5

ph (X) de la alimentacion y efluente de los reactores
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Elaborado: David Diego & Zambrano Osman

Grafico 6

Conductividad (X) de la alimentacion y efluente de los reactores
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Grafico 7

Mineralizacion (X) de la alimentacion y efluente de los reactores

MINERALIZACION (mg/L)

5000

4000
3255 3262

3000

2000

1000

0

ALIMENTACION EFLUENTE RC EFLUENTE RDC EFLUENTE RC EFLUENTE RDC
55°C 55°C 35°C 55°C

Elaborado: David Diego & Zambrano Osman

Grafico 8

Solidos totales (X) de la alimentacion y efluente de los reactores
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Elaborado: David Diego & Zambrano Osman
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Grafico 9

Sélidos totales disueltos (X) de la alimentacion y efluente de los reactores
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Elaborado: David Diego & Zambrano Osman

Gréfico 10

Solidos totales suspendidos (X) de la alimentacion y efluente de los reactores
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Elaborado: David Diego & Zambrano Osman
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Gréfico 11

NaCl (X) de la alimentacion y efluente de los reactores
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Elaborado: David Diego & Zambrano Osman

Demanda quimica de oxigeno (X) de la alimentacion y efluente de los reactores

Gréfico 12
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Elaborado: David Diego & Zambrano Osman
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Gréfico 13

Demanda bioquimica de oxigeno (X) de la alimentacion y efluente de los reactores
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Elaborado: David Diego & Zambrano Osman

Gréfico 14

Taninos y lignina (X) de la alimentacién y efluente de los reactores
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Elaborado: David Diego & Zambrano Osman
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Gréfico 15

indice de biodegradabilidad (X) de la alimentacion y efluente de los reactores
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Elaborado: David Diego & Zambrano Osman
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7.2.

Evaluacion de los volumenes de gas metano sin remocion de taninos

Tabla 7
PARAMETROS VOLUMENES GAS METANO MEDIDOS (PRODUCCION DE METANO EN REACTORES ), cm3
19/10/2016 | 21/10/2016 | 23/10/2016 | 25/10/2016 | 27/10/2016 | 29/10/2016 | 31/10/2016 | 2/11/2016 X
R. CONTINUO 55 °C 655 630 590 615 620 605 580 620 608
R. DISCONTINUO 55 °C 36 43 39 35 44 41 40 36 40
R. CONTINUO 35 °C 5 8 5 4 4 6 8,0 8,0 6
R. DISCONTINUO 35 °C 265 220 278 260 237 255 287 240 253

Elaborado por: Diego David & Osman Zambrano.

incremento inusual en la produccion del gas, presumiblemente se deba a la saturacion de la solucion de hidroxido de sodio y tal resultado

Nota: Considerar que en las fechas 23, 25 y 26 de Septiembre en los reactores discontinuos a 55 y 35 °C respectivamente se observa un

corresponda a la presencia de metano y CO2.
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Volumenes gas metano medidos (produccion de metano en reactores), cm3

Gréfico 16
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Elaborado por: Diego David & Osman

Tabla 8

MUESTRA INICIAL

PARAMETROS RESULTADOS
pH 7,68
Taninos (mg/l) 1236

Elaborado: David Diego & Zambrano Osman
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Tabla 9

Precipitacion tanino-proteinas.

PRECIPITACION TANINO-PROTEINAS
o PROPORCION GELATINA
PARAMETROS ANIMAL (g)
DOSIS 3.75 7.5 11.25
pH 7.68 7.68 7.68
Taninos (mg/l) 1068 877 720

Elaborado: David Diego & Zambrano Osman

Tabla 10

Reduccion con alcalis

REDUCCION CON ALCALIS
PARAMETROS VOLUMEN NA(OH) (ml)
1 3 5
pH 10.3 10.7 10.9
Taninos (mg/l) 1014 1072 1145

Elaborado: David Diego & Zambrano Osman

Tabla 11

Reduccion con catalisis acida

REDUCCION CON CATALISIS ACIDA
PARAMETROS VOLUMEN HCI (ml)
0.2 1 3
pH 4.3 1.6 1.1
Taninos (mg/l) 800 721 650

Elaborado: David Diego & Zambrano Osman

Tabla 12

Digestion de la muestra con 720 mg/l de taninos con Proteinas en régimen

discontinuo

DIGESTION DE LA MUESTRA CON 720 mg/l DE TANINOS

PARAMETROS 35°C 55 °C

VOL. BIOGAS EN 24 HORAS (ml) 3,25 <1

Elaborado: David Diego & Zambrano Osman
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Tabla 13

Digestion de la muestra con 1014 mg/I de taninos con alcalis régimen Discontinuo

DIGESTION DE LA MUESTRA CON 1014 mg/l DE

TANINOS
PARAMETROS 35°C 55 °C
VOL. BIOGAS EN 24 HORAS (ml) <01 <01

Elaborado: David Diego & Zambrano Osman

Tabla 14

Digestion de la muestra con 650 mg/l de taninos con catalisis acida régimen

Discontinuo

DIGESTION DE LA MUESTRA CON 650 mg/l DE TANINOS

PARAMETROS 35°C 55 °C
VOL. GAS METANO EN 24 HORAS
(ml) 5,2 <1

Elaborado: David Diego & Zambrano Osman

Grafico 17

PRODUCCION DE BIOGAS EN FUNCION DE LA
CONCENTRACION DE TANINOS
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Elaborado: David Diego & Zambrano Osman
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Tabla 15

Comparacion de la produccién de Gas Metano sin precipitacion de taninos y con precipitacion de taninos a 35 °C

PRODUCCION DE BIOGAS (METANO)A 35°C

ol SCRC')EI\’?TCIL%FS SIN MUESTRA CON MUESTRA CON MUESTRA CON CATALISIS
e ACION b | PROTEINA720mg/| DE | ALCALIS 1014 mg/l DE ACIDA 650 mg/l DE
v TANINOS TANINOS TANINOS
VOL. BIOGAS
EN 24 HORAS 2 3,25 <01 5.2
(ml)
Elaborado: David Diego & Zambrano Osman
Tabla 16

Comparacion de la produccion de Gas Metano sin precipitacion de taninos y con precipitacion de taninos a 55 °C

PRODUCCION DE BIOGAS (METANO) A55°C

DISCFE)EI\’IA\'I?I-II\-ICL)J% SIN MUESTRA CON MUESTRA CON MUESTRA CON CATALISIS
PRECIPITACION DE PROTEINA 720 mg/l DE ALCALIS 1014 mg/l DE ACIDA 650 mg/l DE
TANINOS TANINOS TANINOS TANINOS
VOL. BIOGAS
EN 24 HORAS 1,6 <1 <0,1 <1
(ml)

Elaborado: David Diego & Zambrano Osman
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Graéfico 18

Comparacién de la produccion de Gas Metano sin
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Elaborado: David Diego & Zambrano Osman

Gréfico 19

Comparacion de la produccion de Gas Metano sin
precipitacion de taninos y con precipitacion de taninos a 55 °C
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Elaborado: David Diego & Zambrano Osman
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8. Anadlisis de los datos

El proceso de digestion anaerobia del agua residual de café instantaneo se
desarroll6 en reactores metanogénicos (2 mesofilicos y 2 termofilicos); mismos en los
cuales, durante el tiempo del proceso (16 dias), reportaron una variabilidad considerable

tanto en parametros fisicos como quimicos.

El pH de la alimentacion oscilé en un valor promedio de 6,61; ya que la misma
se tomd en un horario regular en la planta procesadora de café (entre 5:00 y 6:00 am);

por lo cual no hubo una mayor variabilidad en los pardmetros fisicos de la alimentacion.

La cantidad de carga organica es directamente determinada por la demanda
bioquimica de oxigeno (DBO) y demanda quimica de oxigeno (DQO) cuyos valores
promedios fueron 5840 mg/l y 11672 mg/l respectivamente; lo cual representa una alta
carga organica contaminante en este tipo de agua; pero el factor determinante es la
concentracion de taninos en el agua residual de café, el cual oscil6é en un valor promedio
de 757 mg/l; por lo cual se considera lo mencionado por Witkowsi y Jerys (1983)
quienes indican que la concentracion de taninos que inhibe el 50% de la metanogénesis

se encuentra en el intervalo de 600-800 mg/I.

Tabla 17
PORCENTAJE DE REDUCCION DE TANINOS
Método Proteina Catalisis Acida Alcalis
Muestra adicionada 11,25¢g 3 ml HCI (12N) 5 ml Na(OH) (50%)
% Reduccion 71 90 15

Elaborado: David Diego & Zambrano Osman

En base a estos resultados expresados en la tabla 17 para disminuir los niveles de
taninos se realiz6 un ensayo para lo cual se empled 3 compuestos diferentes encontrados
en la literatura que son: proteina animal, hidréxido de sodio y acido clorhidrico. Los
porcentajes de reduccion de taninos fueron los siguientes: Proteina Animal 71 %,
Na(OH) 15 % y HCI 90 %; de acuerdo a estos valores obtenidos podriamos pensar que
el método mas adecuado para eliminar taninos es mediante el acido clorhidrico por tener
un porcentaje de reduccién mucho mayor, sin embargo debido a la drastica caida de pH

en la muestra de agua residual de 7,65 a 1,1 pensar en la posibilidad de aplicar esta

71




técnica seria contraproducente en el proceso, no solo por la mortandad de los
microorganismos presentes en la muestra, sino también por los costos de operacion que
esta generaria en la produccion del biogas, por lo tanto la opcion mas econdémica y

eficiente seria la de aplicar proteina animal como pre-tratamiento en la reduccion de

taninos.
Tabla 18
RESULTADOS DE LA DIGESTION ANAEROBIA DE LAS AGUAS RESIDUALES SIN REMOCION DE
TANINOS
REGIMEN pH FINAL T?ﬂ;’)gs nDQO (%) | nDBOs (%) CHg4 (ml)
Continuo mesofilico 6.61 335 61 61 6
Continuo termofilo 6.58 319 53 53 608
Discontinuo 6.50 479 52 52 253
Mesofilico
Discontinuo termofilo 7.44 434 48 47 40
n=eficiencia.

Elaborado: David Diego & Zambrano Osman

Como se puede observar en la tabla 18 los valores de DQO y DBO presentan un
reduccién considerable que oscila entre el 61% al 47 %; mas no en la produccién de
CHs la cual en reactor continuo mesofilico y discontinuo termdéfilo presenta valores
bajos en comparacion al reactor continuo terméfilo y discontinuo mesofilico, en los
cuales la produccion de CHa es considerablemente alta por lo cual se considera que la
produccidn en los reactores continuo mesofilo y discontinuo terméfilo presentaron una
produccion alta de CO2; mismo que saturd la solucion de Na(OH), lo que afectd la

correcta lectura de produccion de gas CHa.

9. Conclusiones

1. El proceso de digestion anaerobia en el reactor metanogeénico se realiz6 en régimen
continuo y semicontinuo a temperatura termofilica (55°) y mesofilica (35°); para lo
cual se utilizo un inoculo proveniente de la misma agua residual de café soluble. La
digestion fue exitosa en el régimen continuo termoéfilo en donde se obtuvo 608 ml

de metano y una reduccién de DQO y DBOs del 53%. Con relacion al sistema
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discontinuo el reactor meséfilo gener6 253 ml de CH4 y alcanzé una reduccion de
DQO y DBO® de 52% estos fueron los mejores resultados obtenidos durante la

digestion anaerobia realizado durante 16 dias sin remocién de taninos.

Al realizar la reduccion de taninos por precipitacion con proteinas, catalisis &cida
y/o bésica, sometiendo a las muestras obtenidas a los condiciones previstas en los
reactores mesofilos y termofilos, la produccién de biogas (CHa) fue notoria en las
muestras cuya concentracion de taninos se encontraba en el rango comprendido
entre 650 a 720 mg/L; al comparar los ml de produccion de CHas con y sin presencia
de recalcitrante se produjo un incremento de los ml del mismo de 2 ml en presencia
de taninos a 3,25 ml de metano con remocién de taninos, aplicando la técnica de
proteina animal; el resultado maés alto se obtuvo con el HCI con una produccion de
5,2 ml de metano en comparacion con los 2 ml de metano obtenido en presencia de
recalcitrante, este ensayo se lo realizo durante 24 horas solo para estimar si
efectivamente al obtener un mayor porcentaje de reduccién de taninos se elevaba la
produccién de biogas; en este caso mas especificamente de CH4 comprobando lo

expresado en la literatura.

Para el desarrollo de nuestro proyecto, se empled el proceso de digestion anaerobia
en condiciones mesofilicas y termofilicas en régimen continuo y semicontinuo
utilizado en investigaciones previas a este estudio (ambos regimenes sometidos a
temperaturas de 35 y 55 °C), sin embargo fue necesario realizar varias
modificaciones en cuanto los dispositivos de salida del efluente digerido en los
reactores, asi como en los de medicion de biogas; lo cual permitié obtener datos
confiables al momento de cada lectura.

La evaluacion de la calidad fisica y quimica del efluente proveniente de los
reactores a diferentes regimenes, demostré que bajo las condiciones de estudio se
obtuvo una remocion de los elementos presentes en el agua residual de carga inicial,
reflejado para nuestro caso en el régimen discontinuo tanto mesofélico como
termofilico con un 44 % en cada uno, ademas considerando la relacion existente
DQO/DBOs se obtuvo que el indice de biodegradabilidad de estas aguas es 2, lo
cual indica que son moderadamente biodegradables, considerando el hecho de que
los taninos condensados presentes en el agua residual de café soluble instantaneo,

son recalcitrantes a la degradacion de la materia organica en general.
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10.Recomendaciones

En toda investigacion, es necesario partir de una hipotesis que seré respondida mediante

el desarrollo del estudio, siendo culminada en las conclusiones; sin embargo, es

necesario que se gesten nuevos trabajos que den continuidad a la problematica expuesta.

A continuacion se exponen las siguientes recomendaciones, mismas que finalizan el

presente estudio:

1. Es necesario que se verifique la medicion del biogas producido, realizando para ello
un balance de masa de la carga del reactor tanto de la alimentacion como de su
efluente luego de la digestion, esto permitira definir acertadamente la eficiencia de
este sistema.

2. Es necesario que se continlen gestando estudios o investigaciones respecto al
tratamiento de la aguas residuales de café soluble instantdneo con el fin de
establecer un mecanismo de tratamiento técnico, econdémico, rentable para este tipo
de agua, el mismo que permita disminuir la carga contaminante presente a fin de que
estas mismas una vez tratadas puedan ser reutilizadas o nuevamente tratadas por
una planta de tratamiento.

3. Para la recoleccion del agua residual de café soluble instantaneo de alimentacion de
los reactores es recomendable tomarla en horas de la mafiana ya que en horas de la
tarde se realizan mantenimientos en el proceso las cuales alteran las caracteristicas

de la misma.

Presupuesto

Detalle Valor

Redisefo de los Reactores

Metanogénicos US $75.00
Reactivos y analisis de laboratorio US $800.00
Internet y materiales de oficina US$ 25.00
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Transporte US $ 200.00
Alimentacion US $ 50.00
Sustentacion US $ 50.00
Subtotal US $ 1200.00
Imprevistos (10 %) US$ 120.00
TOTAL US $ 1,1320.00
Cronograma
MESES
ACTIVIDADES
Septiembre | Octubre | Noviembre | Diciembre

Eleccion del tema

Identificacion del problema

Elaboracion de objetivos
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Elaboraciéon de marco

tedrico

Elaboracion de hipétesis

Definicion de la estrategia
metodoldgica

Primer avance

Diagnostico y muestreo

Anadlisis dgo y dbo5

Procesamiento de

informacion

Segundo avance

Elaboracion de

conclusiones

Elaboracion de propuesta

Elaboracién de

recomendaciones

Elaboracién de borrador

Avance final

Presentacion y sustentacion

TIEMPOS

ACTIVIDADES

SEMANAS

Presentacion del anteproyecto ante la Comision especial de

Titulacion y aprobacién del mismo

Elaboracion de las técnicas de investigacion y levantamiento

bibliografico
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Recoleccion y seleccion de la muestra

Andlisis de la informacion

Desarrollo del marco tedrico

Visualizacion del alcance de estudio

Comprobacién de la hipétesis en base a las variables

Desarrollo y disefio de la investigacion

Definicion y seleccidn de la muestra y recoleccion y analisis

de datos

Reporte de los resultados (conclusiones y recomendaciones )
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ANEXO 2: MEDIDORES DE GAS METANO POR DESPLAZAMIENTO
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ANEXO 3: REACTORES METANOGENICOS UTILIZADOS.

ANEXO 3: REACTORES METANOGENICOS UTILIZADOS.
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ANEXO 5: DISENO INTERNO DE LOS REACTORES
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ANEXO 6: PRUEBAS DE REDUCCION DE TANINOS

ANEXO 7: PRUEBAS DE REDUCCION DE TANINOS
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ANEXO 9: PRUEBAS DE REDUCCION DE TANINOS SOMETIDAS A 55°C
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86



ANEXO 12: DETERMINACION DE TANINOS
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