ESCUELA POLITECNICA DE INGENIERIA DE GIJON

GRADO EN INGENIERIA QUIMICA INDUSTRIAL
(INGENIERIA AMBIENTAL Y SOSTENIBILIDAD)

MEJORA DE LA CIRCULARIDAD DE LAS PLANTAS DE
TRATAMIENTO DE RESIDUOS: APROVECHAMIENTO DE
CORRIENTES RESIDUALES EN PROCESOS ANAEROBIOS

PARA LA OBTENCION DE BIOGAS

DEVA RODRIGUEZ JOVE
TUTOR: YOLANDA FERNANDEZ NAVA
AREA DE TECNOLOGIAS DEL MEDIO AMBIENTE

Junio 2024



‘-ﬁr% N
4‘@2&_. %\ Universidad de Oviedo

Deva Rodriguez Jove AETZEN Universtyof Oviedo
INDICE
RESUIMEN ..ttt st st ettt e bt e s bt e sae e st e et e bt e sbeesbeesaee et e ebeenbeesaeesanesane 3
ABSTRACT ...ttt ettt bt e h e s bt e st st e et e et e bt e s b e e she e e ae e et e e b e e eheesheesate et e ebe e beennees 4
INDICE DE TABLAS ...ttt ettt aeasae s e sa st s s eses et et st sast st st st esetetesesesesenessssssasasasananas 5
INDICE DE FIGURAS ...ttt ettt s s s st et sstssstst st e s tetssesesessnsssasasanasasannas 5
1. ALCANCE Y OBJETIVOS ...ttt sttt ettt st sttt sb e sbe e sbe e s et e e beesbeesaeesane e 8
L.1. ALCANGCE ... ettt sttt et b e st st et b e b e sttt e b e e sheesaeeeane 8
01211 8 I LY PP P PP PP PPPPPPPPPPPPPPPPPRPRE 9
2. ANTECEDENTES ...ttt s 10
2.1.  GESTION DE RESIDUOS MEDIANTE VERTIDO CONTROLADO .....c.cooveveveeeererererrrreane. 10
2.2. LA DIGESTION ANAEROBIA.......c.cooveiieieeteteteteteteeae ettt s s st es st s s s anaene 12
2.2.1. Etapas de la digestidn anaerobia para la produccién del biogas .........cccceeeeuvveeennnee. 13
2.2.2. Parametros de interés en la digestion anaerobia........ccccceevcveeeiiieee e, 15
2.3. EL CONCEPTO DE ECONOMIA CIRCULA Y LA RECUPERACION ENERGETICA .................... 20
3. METODOLOGIA E INSTRUMENTACION ......cuvuimimimrmeimeneeneieeeiseissiseissessessesses e ssessessensessenne 23
3.1. INOCULO Y SUSTRATOS EMPLEADOS .......coevirieiucuerereieseeseiesesessesssesesesesssasae s sssesanaes 23
3.2.1. INOCUIO MESOFIICO ..ottt e 23
3.1.2. SuStratos €MPIEATOS ......ceii it 23
3.2. ANALISIS DE CARACTERIZACION Y SEGUIMIENTO........cooveveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeesereeeesesesssssenanes 24
S 0705 W o] = VAN o'oY o Yo [¥ Tt u 1Y/ o F- o SRR 24
3.2.2. DQO total y DQO SOIUDIE.......oeiiiieee e e et 24
3.2.3. Solidos totales (ST) y sOlidos VOIATIIES (SV)....uueeeeerieieeciee et 26
3.2.4. Alcalinidad (TAC) y acidez VOIALIl (AC).....cccueioiieeieeeee ettt 27
3.2.5. Demanda bioldgica de OXIZENO ......ueiiieiieee ettt 29
3.2.6. Concentracion de nitrégeno amoniacal ..........eeeecvieiiiiiiee e 30
3.3. CENTRIFUGACION DE LAS MUESTRAS DEL REACTOR......cocvevevetetereretereactcsescesesesssnnenanes 31
3.4. MEDIDA DE LA COMPOSICION DEL BIOGAS POR MEDIO DE CROMATOGRAFIA DE GASES
................................................................................................................................................. 32
3.5. ENSAYOS DE BIODEGRADABILIDAD ANAEROBIA ...ttt e e 33
3.6. ESTUDIO EN CONTINUO DE LA DIGESTION ANAEROBIA EN RANGO TERMOFILICO ........ 35
3.7. APLICACION DE ULTRASONIDOS COMO PRETRATAMIENTO DE EFLUENTES........cccvuceve. 37
4. RESULTADOS Y DISCUSION .....oucviieivreieeresesietesesiesessse sttt sasse s s s s s sasassesanassans 39
4.1. CARACTERIZACION DEL INOCULO Y LOS SUSTRATOS EMPLEADOS.........covverrerrerereerrene 39
4.1.1. Caracterizacion del INOCUIO .......cocuiiiieieiie et 39
4.1.2. Caracterizacion de 105 SUSTIAtos .....cc.eeiueeiuieriiriieie ettt st s 41




-
GBZQ_ Universidad de Oviedo
A— T o s 3. v .
[@ — Universida d'Uviéu
lm ﬁi University of Oviedo

Deva Rodriguez Jove

4.2. POTENCIAL DE PRODUCCION DE METANO DEL INOCULO EN RANGO TERMOFILICO...... 47

4.3. RESULTADOS DEL ESTUDIO EN CONTINUO DE LA FASE DE ARRANQUE DE UN REACTOR
ANAEROBIO PARA EL TRATAMIENTO DE LIXIVIADOS DE VERTEDERO EN RANGO TERMOFILICO

................................................................................................................................................. 50
4.4. APLICACION DE ULTRASONIDOS COMO PRETRATAMIENTO DE EFLUENTES.................... 56
4. CONCLUSIONES ....ooiiiiiiiiiiiiic i 60
5. TRABAJOS FUTURODS.....cooiiitiiiiitieiittte ettt ra e s s 61
6. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS .......ovuieivetereiiceciete et ve e ss s b s sa s 62

2| 65



= i)

Universidad de Oviedo
k/‘l i Universidd d'Uviéu
Deva Rodriguez Jove M= University of Oviedo

RESUMEN

La investigacidn desarrollada en este TFG se enmarca dentro del proyecto LIFE INFUSION, en el
cual participa COGERSA. Entre las tareas a abordar por COGERSA en dicho proyecto se encuentra
la puesta en marcha de un digestor anaerobio a escala piloto en condiciones termdfilas, en el
que se estudiara la viabilidad del proceso anaerobio en la valorizaciéon de efluentes residuales
generados en las instalaciones del complejo, principalmente lixiviado y digestato de fraccién
organica (FORM) de recogida selectiva. Para la puesta en marcha de dicha planta, es
recomendable la realizacién de pruebas a escala laboratorio que permitan obtener informacién
sobre las mejores condiciones de operacién durante la fase de arranque del proceso anaerobio,
que permitan obtener un inéculo lo suficientemente activo como para poder alcanzar una
produccion elevada de biogas rico en metano.

Para el trabajo se dispuso de cuatro efluentes diferentes generados en COGERSA, que pueden
ser susceptibles de ser empleados en un proceso de digestién anaerobia. Estos efluentes son:
lixiviado del vertedero de residuos no peligrosos, efluente de salida (digestato) de la planta de
biometanizacion de la FORM de recogida selectiva, licor recogido en la zona de acopio de
residuos de la nueva planta de clasificacidén de la bolsa negra y efluente procedente de la planta
de tratamiento de lixiviados basada en el proceso BIOMEMBRAT. Ademas, se contd también con
indculo procedente de la planta de digestién anaerobia de COGERSA, en la que se trata la fraccion
organica de residuo urbano en rango mesofilico.

Se realizé la caracterizacién de todos los efluentes residuales y del inéculo. De los cuatro
efluentes caracterizados el que presenta una mayor carga organica biodegradable es el licor
recogido en la zona de acopio de residuos de la nueva planta de clasificacidn de la bolsa negra.

Mediante ensayos de biodegradabilidad anaerobia con celulosa microcristalina se pudo
comprobar que el paso directo de condiciones meséfilas a termdfilas no afecta la actividad del
inéculo empleado, por lo que la planta piloto del proyecto LIFE INFUSION podria cargarse con el
inéculo generado en las propias instalaciones de COGERSA, evitando asi transportar indculo de
otra planta en funcionamiento. En el ensayo realizado se obtuvo un valor del potencial de
produccidon de metano de 272,2 NmL CHas/kg SV para la celulosa microcristalina, valor que se
encuentra dentro del rango de valores que permiten verificar la aptitud del inéculo empleado
(entre 251 NmL CHa/kg SV y 419 NmL CHa/kg SV, segln la norma UNI TS11703).

El estudio de la fase de arranque del reactor en rango termofilico con el inéculo mesofilico,
alimentado con lixiviado de vertedero concluyé que el lixiviado, empleado como uUnico sustrato
no es adecuado para alcanzar un inéculo fuerte capaz de generar biogds. La mezcla de lixiviado
con el efluente “Lodos BIOMEMBRAT” permite alcanzar una pequefia mejoria en el contenido
de metano del biogas acumulado en el reactor. Sin embargo, el bajo contenido en SV del indculo,
unido al tipo de reactor empleado (un CSTR) hace que, con las velocidades de carga organica
empleadas los tiempos de retencién celular del proceso sean muy pequefios para un proceso de
digestién anaerobia.

Se ha estudiado también la aplicacidon de ultrasonidos (sonicaciéon) como pretratamiento de
ambos efluentes (lixiviado y lodos BIOMEMBRAT). Aunque los resultados obtenidos muestran un
aumento en el contenido de DQO soluble y de los SV de los residuos, no se ha podido comprobar
si estos cambios podrian mejorar la produccién de biogas.
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ABSTRACT

The research developed in this TFG is framed within the LIFE INFUSION project, in which
COGERSA participates. Among the tasks to be addressed by COGERSA in this project is the
implementation of a pilot-scale anaerobic digester under thermophilic conditions, in which the
feasibility of the anaerobic process in the recovery of waste effluents generated in the facilities
of the complex will be studied, mainly leachate and organic fraction digestate (FORM) from
selective collection. For the start-up of this plant, it is advisable to carry out laboratory-scale tests
to obtain information on the best operating conditions during the start-up phase of the
anaerobic process, in order to obtain a sufficiently active inoculum to achieve a high production
of methane-rich biogas.

Four different effluents generated in COGERSA, which can be susceptible to be used in an
anaerobic digestion process, were available for the work. These effluents are: leachate from the
non-hazardous waste landfill, output effluent (digestate) from the biomethanization plant of the
selective collection FORM, liquor collected in the waste collection area of the new black bag
sorting plant and effluent from the leachate treatment plant based on the BIOMEMBRAT
process. In addition, inoculum from COGERSA's anaerobic digestion plant, which treats the
organic fraction of urban waste in mesophilic range, was also used.

The characterization of all the waste effluents and the inoculum was carried out. Of the four
effluents characterized, the one with the highest biodegradable organic load is the liquor
collected in the waste collection area of the new black bag sorting plant.

By means of anaerobic biodegradability tests with microcrystalline cellulose it was possible to
verify that the direct passage from mesophilic to thermophilic conditions does not affect the
activity of the inoculum used, so that the pilot plant of the LIFE INFUSION project could be loaded
with the inoculum generated in COGERSA's own facilities, thus avoiding the transport of
inoculum from another plant in operation. In the test carried out, a methane production
potential value of 272.2 NmL CH4/kg SV was obtained for microcrystalline cellulose, which is
within the range of values that allow verifying the suitability of the inoculum used (between 251
NmL CH4/kg SV and 419 NmL CH4/kg SV, according to the UNI TS11703 standard).

The study of the start-up phase of the reactor in thermophilic range with the mesophilic
inoculum, fed with landfill leachate, concluded that the leachate, used as the only substrate, is
not adequate to achieve a strong inoculum capable of generating biogas. Mixing leachate with
the effluent “BIOMEMBRAT sludge” allows to achieve a small improvement in the methane
content of the biogas accumulated in the reactor. However, the low SV content of the inoculum,
together with the type of reactor used (a CSTR) means that, with the organic loading rates used,
the cell retention times of the process are very small for an anaerobic digestion process.

The application of ultrasound (sonication) as pretreatment of both effluents (leachate and
BIOMEMBRAT sludge) has also been studied. Although the results obtained show an increase in
the soluble COD and SV content of the residues, it has not been possible to verify whether these
changes could improve biogas production.
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1. ALCANCE Y OBJETIVOS

1.1. ALCANCE

El biogas es una de las fuentes de energia renovable con mds potencial en Espafia, tal como se
recoge en la Hoja de Ruta del Biogas publicada por el Ministerio para la Transicién Ecoldgicay el
Reto Demografico (MITECO) en 2022. La obtencién de biogds a partir de materiales residuales
ayuda a mejorar la sostenibilidad de la gestidn de residuos, aprovechando al maximo el potencial
de los biorresiduos y contribuyendo a la descarbonizacion de la economia. El biogas, ademas de
utilizarse directamente como fuente de energia renovable para uso térmico y/o eléctrico, puede
transformarse en biometano, que es un buen combustible para el transporte, y, ademas, a partir
tanto de biogds como de biometano es posible obtener H,.

Los biorresiduos contenidos en los residuos municipales constituyen un sustrato para la
obtencién de biogds mediante digestién anaerobia. Los residuos municipales se gestionan en
centros de gestidn de residuos, en los que estos pasan por diferentes etapas. Los residuos llegan
al centro en camiones donde se descargan para posteriormente ser sometidos a un
pretratamiento (Figura 1). En él, se abren las bolsas y se hace una clasificacién primaria, en la
cual se someten a varias operaciones de separacidon, como separaciones neumaticas,
magnéticas, Opticas o manuales, entre otras. Tras la separacion, se obtienen diferentes
fracciones valorizables, como la fraccidn organica, pldstica, metalica o el papel y el cartén. Estas
Ultimas se almacenan y se prensan para poder ser transportado con mas facilidad. El residuo que
no se considera util para el reciclaje es considerado la fraccién de “rechazo”. Esta fraccion es
trasladada vertedero o a una instalacion de valorizacidon energética [1].

Figura 1. Planta de tratamiento de residuos [2]

Pagina 8|65
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Ademas de la fraccién orgdnica separada de los residuos urbanos en las plantas de clasificacién,
los centros de gestidon de residuos generan otras corrientes residuales con una elevada carga
organica. Entre estas corrientes estd el lixiviado de vertedero, o también otras corrientes
residuales generadas como subproductos de tratamientos. Aqui se incluye el digestato
procedente de una digestién anaerobia realizada en una plata de biometanizacién o los fangos
generados en el tratamiento de los lixiviados de vertedero. Otra corriente con una carga organica
muy elevada es el licor generado por los residuos en la zona de almacenamiento de los mismos
a la entrada de las plantas de clasificacion. Todas estas corrientes pueden ser valorizadas
mediante un proceso de digestidon anaerobia.

COGERSA, el Consorcio para la Gestién de Residuos Sélidos de Asturias, genera, en su centro de
tratamiento, todas estas corrientes y participa en diferentes proyectos de investigacidon para
mejorar en el tratamiento y valorizacion de residuos. Uno de estos proyectos en el LIFE INFUSION
(LIFE19 ENV/ES/000283), cuyo principal objetivo es la recuperacion de energia, nutrientes y agua
del lixiviado del vertedero y del digestato liquido generado en la biometanizacion de la fraccién
organica de residuos sdlidos municipales (FORM) de recogida selectiva. Esta recuperacion
energética se realizard mediante un proceso de digestion anaerobia empleando un reactor
anaerobio de membrana (AnMBR).

El trabajo desarrollado en este TFG se enmarca dentro del LIFE INFUSION. En él se realizd una
caracterizacion de diferentes efluentes generados en COGERSA, susceptible de ser empleados
en un proceso de digestion anaerobia. Se estudié también la fase de arranque del proceso de
digestidn anaerobia en rango termofilico, empleando como indculo el procedente de la planta
de digestién anaerobia de COGERSA, en la que se trata la fraccién organica de residuo urbano en
rango mesofilico. También, se estudid la aplicacidon de ultrasonidos como pretratamiento de
posibles sustratos para el proceso.

1.2. OBJETIVO

El objetivo general de este TFG es contribuir a una mejora de la circularidad de los complejos de
gestion de residuos, mediante el aprovechamiento de las corrientes residuales generadas en los
mismos en procesos de digestion anaerobia que permitan la obtencidn de biogds. Este objetivo
global se desglosa en los siguientes objetivos parciales:

1. Caracterizar diferentes efluentes generados en COGERSA susceptibles de ser empleados
como sustratos en procesos de digestién anaerobia por via termofilica.

2. Comprobar la viabilidad del digestato procedente de la planta de biometanizacién de
fraccion organica de residuos municipales de COGERSA como indculo en un proceso
termofilico de digestién anaerobia.

3. Estudiar el comportamiento de dicho indculo en la fase de arranque de un reactor
termofilico de digestion anaerobia empleado para el tratamiento efluentes residuales

generados en el centro de tratamiento de residuos de COGERSA.
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2. ANTECEDENTES

2.1. GESTION DE RESIDUOS MEDIANTE VERTIDO CONTROLADO

De acuerdo con la politica de gestion de residuos de la Unidén Europea, las administraciones
competentes hardn uso de los instrumentos econdmicos o de otras medidas para incentivar la
aplicacion del principio de jerarquia de residuos. Segun el articulo 4 del Real Decreto 646/2020
por el cual se regula en la actualidad la eliminacidn de residuos mediante depésito en vertedero,
se mantiene el depdsito en vertederos como la opcidn de gestién de residuos menos deseable.
Los vertederos se clasifican en tres tipos (articulo 5):

- Vertederos para residuos peligrosos
- Vertederos para residuos no peligrosos
- Vertederos para residuos inertes

El articulo 8 del citado Real Decreto presentan los objetivos de vertido para la proxima década,
y establece que en el 2035 la cantidad en peso de residuos municipales vertidos se reducira al
10% o menos del total de residuos generados. Con el fin de alcanzar este objetivo cada
comunidad auténoma serd responsable de los residuos generados en su territorio, y las
entidades locales adoptardn las medidas que permitan dar cumplimiento a los objetivos de
vertido. Para ello se ha fijado que la cantidad total (en peso) de residuos municipales
biodegradables destinados a vertedero no superara el 35% de la cantidad total de residuos
municipales biodegradables generados en 1995 [3]. Aun asi, debido a las diferentes posibilidades
econdmicas de diversos paises y a las condiciones técnicas, la tecnologia mds aplicada para tratar
los residuos solidos organicos en paises en vias de desarrollo son los vertederos, seguida de la
incineracién aplicada en algunos paises desarrollados [4].

En los vertederos clasificados como vertederos de residuos no peligrosos se generan
principalmente dos corrientes debido a la acumulacidn de residuos: el lixiviado y los gases de
vertedero.

Se denomina “lixiviado” a cualquier liquido residual que percole a través de los residuos
depositados y que sea emitido o esté contenido en un vertedero. Estos lixiviados, que en muchas
ocasiones son altamente tdxicos, se forman debido a la descomposicidon de la materia organica
acumulada en los vertederos cuando la filtracién del agua procedente de la lluvia circula entre
los residuos, arrastrando compuestos quimicos y materiales biolégicos. Para llevar a cabo un
control de estos efluentes téxicos se tomaran las medidas oportunas con respecto a las
caracteristicas del vertedero y a las condiciones meteoroldgicas. Principalmente se debera
controlar la entrada de agua procedente tanto de precipitaciones como de aguas subterraneas,
ademads de recoger y tratar las aguas contaminadas y lixiviados recogidos del vertedero [3].

Los “gases de vertedero” se refieren a los gases generados durante la descomposicion de las
sustancias organicas presentes en los residuos depositados en el vertedero. Estos gases se
componen principalmente de metano, diéxido de carbono y nitrégeno. Segun la legislacion
vigente, en todos los vertederos que reciban residuos biodegradables se recogeran los gases de
vertedero, se trataran y se aprovecharan. Si el gas recogido no puede ser aprovechado para ser
inyectado en la red gasista, como combustible vehicular o para producir energia, se deberd
oxidar mediante antorchas u otros sistemas de oxidacién pasiva en aquellos vertederos que
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presenten tasas marginales de generacién de biogds que hagan técnicamente inviable el
funcionamiento de las antorchas (por ejemplo, cubiertas oxidativas) [3].

En la Figura 2 se muestra una imagen del vertedero de residuos de COGERSA.

Figura 2. Vertedero de residuos sélidos de COGERSA [5]

Los vertederos son el método mas utilizado para la eliminacidn de residuos estimandose que
este porcentaje llega a un 95% frente a otros métodos como la incineracién o el compostaje [6].
Esto es debido a su sencillez en cuanto a instalaciones y la competitividad de su bajo coste. Una
vez que los residuos son eliminados en vertederos quedan expuestos a la degradacion que se
produce debido al paso del tiempo y las condiciones climatolégicas, formandose asi lixiviados
con diferentes y complejas caracteristicas, en funcién de la edad y la situacién geografica de cada
vertedero. Por otro lado, los vertederos suponen una preocupacidn para el medio ambiente
debido, por unlado, a las emisiones de gases efecto invernadero y, por otro, a que estos lixiviados
son una amenaza para la calidad del suelo y las aguas subterraneas, pudiendo llegar incluso a
interferir en los estandares del agua potable.

Siendo la gestion de residuos sdlidos urbanos uno de los principales problemas
medioambientales a escala mundial, y el depédsito de dichos residuos en vertederos una practica
tan comun globalmente, resulta interesante la busqueda de medidas de aprovechamiento
econdmicas que permitan utilizar como recursos los subproductos procedentes de este método
de gestidn de residuos y frenar asi las amenazas que los lixiviados suponen al medio ambiente.
De este modo, se presenta la alternativa del tratamiento bioldgico para tratar los lixiviados, con
eficacia demostrada en eliminacidn de contaminantes y reduccién de toxicidad en el lixiviado.
Las tecnologias bioldgicas para el tratamiento de residuos sdlidos organicos en la actualidad son
seriamente consideradas en todo el mundo debido a las caracteristicas del bajo consumo de
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energia, bajo coste e inversidn, alta tasa de eliminacion orgdnica y cumplimiento de la exigencia
de economia circular. Es por ello, que se considera la digestion anaerobia una tecnologia
ampliamente aceptable para mejorar la eficiencia de la energia y otros productos de base
biolégica de alto valor [4].

2.2. LA DIGESTION ANAEROBIA

La historia del proceso de la digestién anaerobia comienza en el afio 1776, cuando el italiano
Alessandro Volta descubrid que el aire inflamable emanado de los pantanos era en realidad un
gas, el metano, que provenia de la materia vegetal y animal en descomposicién. Pasaron unos
100 anos antes de que se plantearan procesos anaerobios para el tratamiento de aguas
residuales y lodos. El desarrollo de digestores anaerobios de alta velocidad para el tratamiento
de aguas residuales y aguas residuales industriales no se llevd a cabo hasta los afios setenta y
para los residuos sdélidos hasta los afios ochenta [7].

La digestion anaerobia consiste en la descomposicidn microbiana de materia orgdnica en
ausencia de oxigeno. De este proceso se puede obtener un producto rico en energia, el biogas,
compuesto principalmente por metano (50%-75%) y didxido de carbono (25%-50%), cantidades
menores de otros gases, como el sulfuro de hidrégeno o el amoniaco, y vapor de agua [8]. El
contenido de energia que puede obtenerse del biogds esta directamente relacionado con el
contenido de metano. Si se consigue un biogds con una buena composicion puede jugar un papel
importante en el escenario del futuro suministro energético sostenible, ya que puede utilizarse
como fuente renovable de electricidad y calor cuando sea necesario, y puede almacenarse, lo
cual ayudara a reducir el uso de combustibles fésiles y con ello las emisiones de CO,. Sometiendo
el biogas a una purificacidn se obtiene lo que se denomina “biometano”. En esta purificacion se
le eliminan del biogas el CO, y otros componentes no deseados para obtener un producto con
una alta riqueza en metano, que puede ser inyectado a la red de gaseoductos y utilizado como
sustituto del gas natural.

También resulta interesante tener en cuenta ademas del aprovechamiento energético, el uso del
digestato obtenido en el proceso de produccién de biogds como biofertilizante para ayudar a
devolver materia orgdnica estabilizada al suelo y reducir la demanda de produccién intensiva de
fertilizantes minerales [9]. Ademas, otra ventaja que supone es qué debido a la simpleza de sus
instalaciones, hace de su produccién una tarea asequible y flexible en comparacidn con otro tipo
de energias renovables que muestran mdas complicaciones a la hora de su obtencién, por lo que
puede ser un método de aprovechamiento energético para llevar a cabo en paises en vias de
desarrollo [10].

Para optimizar el proceso de digestiéon anaerdbica y obtener un biogds de calidad, es importante
tener un conocimiento y una comprensién en profundidad de los microorganismos anaerobios.
Deben de estudiarse tanto las capacidades metabdlicas de los microorganismos, como el grado
de redundancia funcional dentro de la comunidad y los mecanismos para las interacciones
interespecies [10].
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2.2.1. Etapas de la digestién anaerobia para la produccion del biogas

A continuacion, se muestra en la Figura 3 un esquema que explica el funcionamiento de una
digestidn anaerobia y se exponen las cuatro etapas en las que se lleva a cabo la produccién del
biogas.

Materia orgénica compleja
(carbohidratos, lipidos y proteinas)

HIDROLISIS

(Bacterias fermentativas hidroliticas)

+

Componentes organicos simples
(azlcares, acidos grasos y aminoacidos)

ACIDOGENESIS

Bacteria fermentativa acidogénica

+

Acidos organicos volatiles (cadena larga),
alcoholes, cetonas

ACETOGENESIS

Bacterias acetogénicas

L
ﬁ
Acetato

I (Bacterias acetogénicas consumidoras de hidrogeno) I

Bacterias acetogénicas productoras de hidrégeno

H?n Coz

METANOGENESIS .
Metanogénicas hidrogenotréficas Metanogénicas acetociésicas

CH,, CO;

Figura 3. Esquema de las cuatro etapas en las que se desarrolla la digestién anaerobia [11]

= ETAPA I: HIDROLISIS

El objetivo de esta etapa es descomponer largas cadenas de materia organica en otras mas
cortas para que puedan ser digeridas por los microorganismos. Esta descomposicion es llevada
a cabo por las enzimas generadas por las bacterias hidroliticas, encargadas de hidrolizar las
moléculas solubles en agua, para asi romper los enlaces complejos de largas cadenas vy
descomponerlas en otras mas simples [8,12].
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La velocidad de la degradacidon de la materia orgdnica depende del nimero de bacterias
presentes. La abundancia de estas bacterias depende del tipo de incéculo y las condiciones de
funcionamiento del proceso, en concreto la temperatura. Por otro lado, estudios han
demostrado que un alto contenido en acidos grasos volatiles (AGV), una elevada presién parcial
del hidrégeno o un alto contenido de dcido himico pueden llegar a producir la inhibicién [13].

= ETAPA Il: ACIDOGENESIS

Durante esta etapa las cadenas simples de materia organica que han sido degradadas en la etapa
de hidrdlisis son ahora convertidas por las bacterias acidogénicas o fermentativas (Firmicutes,
Bacteroidetes, Proteobacteria y Actinobacteria) en acidos grasos volatiles de cadena corta (acido
propidnico, acido butirico, acido acético y acetato), alcoholes, didxido de carbono e hidrégeno.
La concentracidn de este Ultimo como producto intermedio liberado durante esta fase influye en
el tipo de producto final obtenido tras la fermentacion.

Al igual que ocurre con las bacterias hidroliticas, la abundancia de las bacterias acidogénicas
depende de condiciones del funcionamiento del proceso, como la temperatura o el tipo de
digestor, y principalmente del tipo de sustrato [8].

= ETAPA Ill: ACETOGENESIS

En la etapa de la acetogénesis las bacterias acetogénicas degradan los acidos grasos volatiles y
los alcoholes que se han obtenido en la etapa de acidogénesis y son transformados en acido
acético, liberando didxido de carbono e hidrégeno. A su vez, estas bacterias también reducen la
cantidad de hidrégeno presente convirtiéndolo junto con el diéxido de carbono en mas acetato.

Es importante controlar la liberacidn de hidrégeno, debido a que una acumulaciéon de hidrégeno
y aumento de la presion parcial del mismo podria llegar a inhibir la actividad de las bacterias. El
hidrégeno y el diéxido de carbono que aun queden presentes tras esta fase seran transformados
en metano en la siguiente por accién de los metandgenos hidrogenotroéficos [8].

= ETAPA IV: METANOGENESIS

Durante esta Ultima fase de la digestiéon anaerobia se obtiene el propio biogas, por medio de la
transformaciéon de los productos obtenidos en la fase acetogénica en metano. Las bacterias
metanogénicas o metandgenos (Methanobacteriales, Methanococcales, Metanomicrobianos,
Metanosarcinales y Metanopirales) son microorganismos de crecimiento lento y de naturaleza
estrictamente anaerobia, por lo que son muy sensibles a minimas cantidad de O; [8].

En funcion del sustrato utilizado estas bacterias se dividen en tres grupos diferentes, los
metilotréficos, los acetocldsticos y los hidrogenotréficos. Los metandgenos metilotréficos
utilizan metilo y otros compuestos de un solo carbono como la trimetilamina, la dimetilamina,
el tretrametilamonio o el metanol, entre otros. Los metandgenos acetoclasticos toman el acetato
procedente de la fase acetogénica y lo dividen en metano y diéxido de carbono. Finalmente, los
metandgenos hidrogenotréficos oxidan el hidréogeno y reducen el didxido de carbono para
formar metano, estos ultimos son los que presentan mayor resistencia frente a condiciones
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extremas [14, 15]. El porcentaje mas alto de la produccidon de metano es conseguido por los
metandgenos acetoclasticos, seguido por los metandgenos hidrogenotrdéficos, y por ultimo por
los metandgenos metilotréficos que son los que menor porcentaje suponen en la produccidn.

2.2.2. Pardmetros de interés en la digestién anaerobia

= TEMPERATURA DEL PROCESO

La temperatura es uno de los pardmetros mds importantes en la digestién anaerobia, esto se
debe a que muchos microorganismos son altamente sensibles a las fluctuaciones de temperatura
llegando algunos incluso a inhibir su actividad bioldgica en casos extremos. Por ello es muy
importante que en todo momento se tenga un control preciso de esta variable. Por lo general, la
digestion anaerobia se puede llevar a cabo en dos rangos de temperaturas: rango mesofilico
(30°C-40°C) o rango termofilico (50°C-60°C). El rango termofilico presenta la ventaja de obtener
altas tasas de crecimiento metabdlico, alto rendimiento de biogas, desactivacion de los
patégenos y un arranque del proceso mas rapido, aunque presenta el inconveniente de que a
temperaturas elevadas se inhibe la actividad formadora de metano, pasando justo al contrario
en el mesofilico. Dependiendo de cada situacién se utiliza uno u otro [8, 16].

= pHyAGV

El pH es una medida de la intensidad de la condicién basica o 4cida del sustrato. Para que la
digestion tenga lugar el pH debe encontrarse en un rango entre 6 y 9, si permanece durante un
largo periodo de tiempo fuera de este rango parte de la biomasa puede inhibirse y eso producird
un decrecimiento del rendimiento del proceso. El pH desempefia un papel importante, ya que
estd asociado a la ocurrencia de fenémenos de acidificacién, que afectan negativamente el
proceso [11]. Estudios han concluido que la manera mas dptima de llevar a cabo este proceso
es con un pH préoximo al neutro, entre 7 y 8 [16].

Ademas, en cada fase del proceso el rango éptimo en el que trabajan las bacterias es diferente,
y se ha demostrado que los metandgenos trabajan mejor en el rango 6,5-8 [11].

La presencia de acidos grasos volatiles (AGV) es de gran importancia en el proceso que se
estudia, ya que constituye el precursor principal de la metanogénesis. El conocimiento de la
concentracién de AGV en el proceso es muy importante para conocer si éste estd marchando de
forma adecuada. Una cantidad excesiva de AGV en el sistema puede ser provocada por la
presencia de una carga organica muy elevada, por una caida en la temperatura o por la
acumulacién de mucha espuma, fundamentalmente [17].

* VELOCIDAD DE CARGA ORGANICA

La velocidad de carga organica es la cantidad de materia orgdnica (medida como sélidos volatiles
o DQO) presente en el sustrato que se alimenta al digestor cada dia. Un aumento de este
parametro, por lo tanto, supone un aumento de los sdlidos digeribles y de la produccion de
biogas, aunque se ha de tener en cuenta que este aumento debe llevar asociado un aumento
del tiempo de retencion celular para poder garantizar una buena eficiencia del proceso.
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Generalmente es deseable que el contenido de sélidos volatiles se encuentre entre el 8% vy el
10%, aunque dependiendo del tipo de sustrato a tratar este porcentaje puede incrementarse [8].

= TIEMPO DE RETENCION CELULAR

Este parametro se refiere al tiempo que los microorganismos son retenidos en el digestor antes
de ser retirados. Se debe de garantizar una buena recirculacion de la biomasa y evitar que se
produzca un lavado del reactor, teniendo en cuenta que cuanto mayor sea este valor mayor sera
la reduccién de sélidos volatiles y por lo tanto se producira un aumento del rendimiento del
biogds. Se recomienda para este pardmetro un valor dos veces mayor que el tiempo de
generacion de los metandgenos, aunque puede oscilar en funciéon de otros parametros del
proceso como la temperatura o el tipo de reactor [8].

* FORMAS DE OPERAR EN EL PROCESO DE DIGESTION ANAEROBIA

El proceso de digestidon anaerobia se puede llevar a cabo en una Unica etapa (una fase) o en
varias etapas separadas. El caso mas simple que se puede plantear y el que se ha utilizado en el
estudio de este trabajo es un Unico reactor de tanque agitado (CSTR), pero hay estudios que
demuestran que hay otras opciones en la disposicién de varios digestores que pueden suponer
mejoras en los resultados obtenidos.

Algunos autores han realizado estudios acerca de cémo se desarrollaria la digestién anaerobia
en un sistema en cascada con cuatro digestores de tanque agitado (4 etapas: cada etapa del
proceso de digestién anaerobia se lleva a cabo en un reactor independiente) comparado con el
proceso en un Unico reactor (una fase), de los que se han obtenido conclusiones muy
interesantes que demuestran que la disposicion de uno o varios reactores influye [18]. La
digestion anaerobia en el sistema de cascada llevé a un 8% mas de reduccién de DQO que el
proceso en un Unico CSTR, para una Tiempo de Residencia Hidraulico (TRH) de 22 dias. Ademas,
mediante el proceso en cascada se logré reducir el TRH de 22 a 12 dias sin afectar la eficiencia
de eliminacién de DQO. Sin embargo, esta reduccion en el TRH del proceso disminuyd la
eliminacion de DQO en un 29% en el proceso en un Unico reactor. Se encontraron actividades
enzimaticas mas altas en el sistema de cascada en comparacién con el proceso en un Unico CSTR,
especialmente en tiempos experimentales de residencia cortos, lo que explica la tasa global de
hidrélisis especifica acelerada en el sistema de la cascada. El aumento de la abundancia relativa
de bacterias hidroliticas que se encuentran en los tres primeros reactores del sistema cascada y
el cambio estructural de los metandgenos hidrogenotréficos a metandgenos acetocldsticos
demostraron que los CSTR en cascada posiblemente impusieron presiones selectivas sobre la
poblacién microbiana, lo que contribuyé a lograr la mejora de la hidrdlisis enzimatica y la
reduccién de los lodos [18].

Las formas de operacidén también se clasifican atendiendo al contenido en sélidos en el proceso:
digestién anaerobia por via himeda (se prepara una suspensiéon afiadiendo agua previamente a
la digestion) y digestion anaerobia por via seca (el movimiento del residuo dentro del digestor
se realiza por accién mecanica o mediante la recirculacién del propio biogas). En el primer caso,
el contenido en materia seca del residuo estd por debajo del 20%, generalmente entre el 3-15%
y, en el segundo, el contenido estd entre el 20% y el 40% [19].
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= TIPOS DE DIGESTORES

El reactor de tanque agitado (CSTR) es el modelo mds simple y también el mds comun en la
industria quimica. Tal y como se muestra en el esquema de la Figura 4, consiste en un tanque
con un sistema de agitacién continuo que favorece la mezcla del inéculo y el sustrato a tratar. En
este tipo de reactores se opera en estado estacionario, introduciendo los sustratos (o residuos)
por la parte superior a través de una tuberia de entrada y de manera simultanea retirando los
productos por la parte inferior del tanque a través de una tuberia de salida [20].

Reactivos

Productos

Figura 4. Reactor continuo de tanque agitado [20]

También se han realizado estudios utilizando digestores tipo secuenciales (AnSBR) y se ha visto
gue en este tipo de reactores con tiempos de residencia hidraulica elevados se pueden llegar a
rendimientos de eliminacidn de DQO del 90% lo que supondria una elevada produccién de
biogas [21].

Otra opcidn para la produccidn de biogds son los reactores que permiten retener la biomasa
microbiana. Un ejemplo es el reactor de lecho de fangos y de flujo ascendente (UASB), del cual
se muestra un esquema en la Figura 5. Estos reactores tubulares operan de manera continua con
flujo ascendente de manera que el efluente entra por la parte inferior y asciende a través del
lecho de lodos, en el que se encuentra la poblacidon bacteriana responsable de la digestion
anaerobia. Son un sistema muy apropiado para el tratamiento de corrientes residuales con bajo
contenido en sdélidos, como puede ser el caso de lixiviados con alta carga de materia organica ya
que permiten obtener elevadas eficiencias de eliminacion de materia organica, superiores al
90%, por lo que con TRH cortos se logran grandes producciones de biogds que aumentan a
medida que aumenta el TRH. Se recomienda que este tipo de digestores se utilicen en rango
mesofilico, debido a que a otras temperaturas se observa un aumento del valor del nitrégeno
amoniacal en el efluente [6, 22].
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Figura 5. Reactor de flujo ascendente UASB [23]

Una variante del UASB seria el reactor de lecho granular expandido (EGSB), cuya caracteristica
es que permite una elevada velocidad de flujo, que puede ser debida a una expansion de la altura
o a una recirculacion del efluente. Al igual que el UASB presenta buenas eficacias en la
eliminacion de DQO y por tanto en la produccién de biogas [6].

Por otro lado, en los Ultimos afios estan ganando gran popularidad en el sector industrial y de
investigacion los biorreactores anaerobios con membranas (AnMBR). Esto es debido a la
combinacion de la tecnologia de filtracion de membranas con los beneficios de un proceso
anaerobio. Los estudios de investigacion sugieren que los AnMBR son una buena técnica de
tratamiento para los diferentes tipos de aguas residuales, incluidos los lixiviados, debido a su
alta probabilidad de recuperacion energética. La produccidon de metano observada suele estar
en el rango de 0,23-0,33 L CH4/g de eliminacién de DQO y algunos estudios demuestran que se
ha llegado a lograr hasta un 90% de eliminacién de DQO con este sistema [24]. Se muestran en
la Figura 6 tres tipos de configuraciones para sistemas AnMBR.

permeate — Biogas scouring 3 Biogas
Biogas Biogas - >
_’ :
] E \Cg ——p permeate
influent g
—> influent influent
permeate
Biogas recycle for
membrane scouring
Membrane —
Sludge recycle crossflow
(a) (b) (@

Figura 6. Configuraciones de sistemas AnMBR: (a) con membrana sumergida, (b) con membrana sumergida externa,
(c) con membrana de flujo cruzado externa [24]
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En el proyecto LIFE INFISION, mencionado anteriormente, el tratamiento anaerobio de los
lixiviados se llevara a cabo en una planta piloto cuyo reactor es del tipo AnMBR. En la Figura 7
se muestra el estado de las obras de construccién de la planta piloto empleada en este proyecto,
gue se estima empiece a operar en septiembre de este afio.

Figura 7. Planta piloto del proyecto LIFE INFUSION (LIFE19 ENV/ES/000283) en las instalaciones de COGERSA

= TIPO DE SUSTRATO

Los sustratos tratados mediante digestion anaerobia pueden ser muy variados, entre otros se
encuentran los residuos vegetales y alimentarios, estiércoles o lodos de depuradora. Estudios
han demostrado que cuanto mayor sea el porcentaje de carbohidratos en este residuo mayor
serd la produccion de biogas, siendo la proporcion mdas Optima para
carbohidratos/proteinas/celulosa de 50/45/5 [8].

Los lixiviados que pueden ser tratados mediante digestion anaerobia se componen
principalmente por contaminantes orgdnicos, amoniaco, metales pesados y sales inorganicas
[25]. Las caracteristicas de este tipo de efluentes procedentes de vertederos se muestran en la
Tabla 1, se puede observar que varian mucho en funcién de la cantidad de humedad presente
en el residuo y la edad del propio vertedero, siendo los vertederos jovenes de menos de 5 afios
los que presentan lixiviados con mayor biodegradabilidad, mayores concentraciones de DQO y
de acidos grasos volatiles, mientras que los viejos de mas de 10 afos presentan mayores
concentraciones de nitrégeno amoniacal y valores de pH mas elevados.
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Tabla 1. Composicion de los lixiviados de vertedero segun su edad [24]

Estandares Joven Medio Estabilizado

Afios de edad <5 5a10 >10

DQO (mg/L) >10000 4000 a 10000 <4000
pH <6,5 6,5a7,5 >7,5
Amoniaco <400 - >400
DBOs/DQO >0,3 0,1a0,3 <0,1
Biodegradabilidad Alta Media Baja
Metales pesados Medio bajo Bajo bajo

Se ha demostrado que los lixiviados que presentan valores mas altos en la relacion DBO/DQO
obtienen mejores resultados en tratamientos biolégicos [6, 24, 25].

2.3. EL CONCEPTO DE ECONOMIA CIRCULA Y LA RECUPERACION ENERGETICA

El concepto de economia circular, el cual se ilustra en el esquema de la Figura 8, esta referido a
un modelo de economia y consumo en el cual se busca extender el ciclo de vida de los productos.
Para ello busca crear en materiales y productos un valor afiadido por medio de acciones como
el reciclaje, la reutilizacién o la reparacién. Este modelo, que busca reducir los residuos al
minimo, se contrapone al modelo econdmico lineal tradicional el cual se basa en el concepto de
“usar y tirar” que va asociado al desperdicio de grandes cantidades de materiales y energia.

@

Materias primas

Diseino
sostenible

Gestion
&’ de residuos
Desechos ECONOM[A Produccién
residuales CIRCULAR

m
Recogida O -&

Distribucion

Consumo

Reutilizacion
Reparacién

Figura 8. Esquema del modelo de economia circular [26]
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Este modelo presenta numerosos beneficios, entre los mds importantes se encuentran los que
protegen el medio ambiente. Al alargar el ciclo de vida de los productos no solo estamos
reduciendo la cantidad de residuos, sino que estamos frenando el uso de recursos naturales y
las emisiones que supone realizar un nuevo producto desde cero, ya que se calcula que mas del
80% del impacto ambiental de un producto se determina durante la fase de produccidn. Otro
beneficio seria frenar la dependencia de las materias primas, ya que muchas de ellas son finitas
y otras tantas son importadas de otros paises. La dependencia de otros paises conlleva el riesgo
de estar asociados a un suministro, lo que desemboca en problemas como la disponibilidad y la
volatilidad de los precios. Por ultimo, otro de los beneficios seria la creacién de empleo en
sectores como la reparaciéon o el desarrollo de nuevos productos, lo que va asociado de
proporcionar a los consumidores productos mas duraderos e innovadores.

Con el fin de conseguir una economia circular la Unién Europea en los ultimos afios ha llevado a
cabo numerosas acciones, como por ejemplo nuevas normas sobre el disefio y la composicion
de los envases para favorecer la reutilizacidn y el reciclado o medidas que incluyen entre otros
el impulso de los productos sostenibles, el empoderamiento de los consumidores para la
transicién verde, la revisién de la normativa sobre productos de la construccién y una estrategia
sobre textiles sostenibles [26].

La produccion del biogas se comienza a estudiar como una opcidn interesante de
aprovechamiento de residuos debido a que su obtencidn es un proceso respetuoso con el medio
ambiente, promoviendo los conceptos de economia circular que giran en torno al reciclaje y la
reutilizacién de residuos. Implementando estas opciones se logra desviar el enfoque desde Ila
gestion de residuos hacia la recuperacion de recursos, ofreciendo una solucion eficaz a la escasez
de materias y abriendo camino hacia la sostenibilidad [6]. A medida que las naciones y
autoridades globales se familiarizan progresivamente con el concepto de economia circular e
intentan llevarlo en practica, eliminar los desechos de una manera avanzada y sostenible
valorizandolos para utilizarlos como materia prima en la produccidn de energias verdes podria
promover un crecimiento econdmico con impactos ambientales reducidos al mismo tiempo [4].

La digestion anaerobia como alternativa a la gestion de residuos ya se ha llevado a la practica
con éxito en numerosos paises, algunos datos proporcionados por la Asociacidon Europea del
Biogas (EBA) informan del aumento en la produccién de energias limpias como el biogés o el
biometano a partir de la purificacidn del biogas. En la Figura 9 se muestra una grafica en la cual
se representa el aumento en la generacidn de estos dos gases en Europa a lo largo de los ultimos
anos [9].
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Figura 9. Energia del biogds en billones de metros cubicos - Verde // Energia del biometano en billones de metros
clbicos — Azul [9]

La EBA estima para el afio 2040 un potencial de 74 billones de metros cubicos de biogds y
biometano. Para entonces, la materia organica procedente de residuos y utilizada como materia
prima en las digestiones anaerobias para la produccién de energias verdes, procederd en su
mayoria de Alemania, ltalia, Espafia, Polonia y Francia. También se ha calculado que su
composicion serd un 43% residuos forestales, 39% agricultura y ganaderia, 11% aguas residuales
y el 7% restante fangos y biorresiduo [9].

Segun datos proporcionados por el Instituto para la Diversificacion y Ahorro de la Energia (IDAE)
en Espafia hay 146 instalaciones de biogds con una produccion energética de 2,74 TWh. De las
plantas operativas, 46 estdn asociadas a vertederos, 34 a estaciones de depuracién de aguas
residuales, 13 al sector agropecuario, 7 al sector del papel y el resto al sector quimico, el
alimentario y otros. De todas ellas, solo una instalacién convierte el biogds en biometano,
dotandolo de las mismas propiedades que el gas fésil para ser inyectado en la red de gasoductos.
Comparado con el resto de Europa, donde hay cerca de 19.000 instalaciones y 725 inyectan
biometano a la red gasista, Espaiia se considera bastante retrasada respecto al resto de paises
europeos [27]. Sin embargo, posee un gran potencial y cuenta con industrias de gran tamafo en
el sector agropecuario, en el agroalimentario y en la gestién de residuos, que pueden activar el
mercado rapidamente y hacer de nuestro pais uno de los principales en este sector, lo que
concuerda con la estimacion de la EBA para 2040.
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3. METODOLOGIA E INSTRUMENTACION

3.1. INOCULO Y SUSTRATOS EMPLEADOS

Tanto el inéculo como los sustratos empleados en este TFG han sido suministrados por COGERSA,
ya que son generados en sus instalaciones.

3.1.1. Indculo mesofilico

Como inéculo para el proceso de digestion anaerobia en rango termofilico se empled indculo
microbiano en rango mesofilico procedente de la planta de biometanizacién de COGERSA. Esta
planta permite gestionar 30.000 toneladas anuales de biorresiduos seleccionados en origen,
empleando la tecnologia BTA: La fraccién organica recogida en origen se clasifica en una planta
de clasificacién compuesta por un tromel, separadores magnéticos y separadores por corrientes
de Foucault. La salida del tromel entra en un pulper en el que se mezcla con agua de proceso
recirculada mediante agitacidn, lo que permite deshacer la fraccién organica y separa las
fracciones inertes y los impropios ligeros (plasticos). Esta mezcla, libre de fracciones inertes e
impropios ligeros se alimenta al reactor anaerobio, que es un reactor de mezcla completa [28].

La muestra de indculo se mantuvo a 55°C hasta su utilizacién como indculo termofilico en el
reactor.

3.1.2. Sustratos empleados

Se caracterizaron cuatro efluentes procedentes de diferentes zonas de la planta, con contenidos
importantes en materia orgdnica y que, por tanto, podrian ser utilizados como sustratos en
procesos de digestion anaerobia. Todas las muestras fueron enviadas directamente al
laboratorio. El resto de efluentes se mantuvieron en nevera hasta su utilizacién en el estudio.
Estos efluentes fueron los siguientes:

- Efluente de salida (digestato) de la planta de biometanizacion de COGERSA. Este efluente ha
sido denominado a lo largo de este trabajo como “Biometanizacion Licor DA”, el cual es
centrifugado para sacar el residuo liquido utilizado en el estudio.

- Lixiviado procedente directamente del vertedero de residuos no peligrosos. Este efluente ha
sido denominado a lo largo de este trabajo como “Lixiviado”.

- Efluente recogido en la zona de acopio de residuos de la nueva planta de clasificacion de la
bolsa negra. Este efluente ha sido denominado a lo largo de este trabajo como “Escurrido de
TMB”.

- Efluente procedente de la planta de tratamiento de lixiviados basada en el proceso
BIOMEMBRAT. Este sistema de depuracién se basa fundamentalmente en una depuracion
bioldgica mediante bacterias nitrificantes y desnitrificantes en reactores a presion, con una fase
posterior de ultrafiltracidon para separar el efluente de los fangos bioldgicos [29]. Este efluente
ha sido denominado a lo largo de este trabajo como “Lodos BIOMEMBRAT".
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3.2. ANALISIS DE CARACTERIZACION Y SEGUIMIENTO

3.2.1. pH y conductividad

Para la medida de pH se afiadié la muestra en un vaso de precipitados y se utilizé un pH-metro
de la casa comercial HACH con un electrodo PHC745 como el que se muestra en la Figura 10.
Antes de analizar cada una de las muestras se lavé con agua destilada el electrodo, seguidamente
se introdujo en la muestra y se anotd el valor cuando se obtuvo una medida estable. La medida
de conductividad se realizd con el mismo medidor HACH y una sonda de conductividad CDC401
la cual se muestra también en la Figura 10, siguiendo un procedimiento analogo al de la medida
de pH.

Figura 10. Medidor HACH, electrodo PHC745 y sonda CDC401

3.2.2. DQO total y DQO soluble

La demanda quimica de oxigeno se define como la cantidad de un oxidante especifico que
reacciona con la muestra en condiciones controladas. La cantidad de oxidante consumido se
expresa en términos de su equivalencia de oxigeno, midiéndose la DQO en miligramos de
oxigeno por litro (mg O,/L). Debido a sus propiedades quimicas, el ion dicromato (Cr,0+%) es el
oxidante mas utilizado para medir este pardmetro, que en presencia de acido sulfdrico y un
catalizador de plata actia como oxidante hasta terminar convertido en el ion cromico (Cr?*). La
demanda quimica de oxigeno se mide por la diferencia entre el dicromato antes y después de la
oxidacidn. A pesar de que este método se utiliza con la finalidad de medir la concentracion de
materia orgdnica, se ha de tener cuidado porque puede haber interferencias por la presencia de
sustancias inorganicas (nitritos, yoduros, sulfatos, etc.) que también pueden ser oxidadas [30].

El analisis de DQO total se realizé siguiendo el método colorimétrico de reflujo cerrado, método
5220 D. descrito en el Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater. Cada
una de las muestras se analizd por triplicado y se afiadieron patrones de concentracién conocida
para comprobar la reproducibilidad del método. Ademas, debido a la alta carga organica de los
efluentes a analizar fue necesario realizar diluciones de las muestras.
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Se utilizaron tubos de digestidn cerrados en los cuales, con una micropipeta se anadieron 2,5mL
de la muestra, 1,5mL de disolucion de dicromato potasico y 3,5mL de acido sulfurico, se cerré y
se agito el tubo para homogeneizar. Cuando se tuvieron todos los tubos preparados se colocaron
en un blogue calefactor de la casa comercial HACH modelo DRB200 como el de la Figura 11, en
el que las muestras permanecen durante dos horas a 150 °C.

)
DRB 200

Figura 11. Bloque calefactor HACH DRB200 para el analisis de la DQO

Pasado el tiempo se sacaron y se colocaron en una gravilla para dejarlos enfriar y poder realizar
posteriormente su medida de concentracién con un espectofotémetro de la casa comercial
HACH modelo DR3900, como el de la Figura 12.

Figura 12. Espectofotémetro HACH DR3900 para la medida de las concentraciones de DQO

Para llevar a cabo los analisis de DQO soluble se siguié el mismo procedimiento afadiendo un
filtrado de la muestra antes de introducirla en el tubo de digestidn. Para la filtracién se utilizé un
kitasatos, que previamente se lavé y dejo secar en la estufa para evitar cualquier tipo de
contaminacion de la muestra, y se conectd a una bomba de vacio. Se colocd sobre el kitasatos
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una placa porosa que sirve de soporte para un filtro de 45um, encima del cual se colocé una
pieza de vidrio a modo de embudo, sujetando todo con ayuda de una pinza. Se vertié la muestra
y se acciond la bomba hasta que se clarificé todo el liquido, se recogié el liquido clarificado y se
continud con el procedimiento del analisis para la DQO total.

3.2.3. Sdlidos totales (ST) y sélidos volatiles (SV)

El término ST se refiere a la cantidad de residuo sélido que queda presente en una muestra tras
la evaporacion de la misma durante 24 horas en una estufa a 105°C, que es la temperatura
necesaria para que el agua intersticial y el agua de cristalizacion de las sales se evapore quedando
solo residuo sélido. Se consideran SV a los sélidos que se han volatilizado tras someter el residuo
de una muestra procedente de un ensayo de sélidos totales a una calcinacién durante hora y
media en una mufla a 550°C. Habitualmente se relaciona este parametro con el contenido de
materia organica [30].

En la determinacidn de sdlidos totales y sélidos volatiles se comenzd pesando en una balanza de
precisidn un crisol limpio y anotando su peso (peso A). A continuacion, con ayuda de una probeta
se midid y anoto el volumen de muestra a analizar (Vmuestra), ¥ S€ afadié al crisol. El crisol con la
muestra se llevé a la estufa de la casa comercial Selecta que se muestra en la Figura 13, durante
24 horas a 105°C.

Figura 13. Estufa con crisoles para la determinacidn de sélidos totales

Pasadas las 24 horas con ayuda de unos guantes de proteccion térmica se sacé el crisol de la
estufa, se dejo enfriar en el desecador hasta temperatura ambiente y se pesé nuevamente en la
balanza de precisidon obteniéndose el peso final (peso C). Una vez se tuvieron anotados todos los
valores se obtuvieron los sélidos totales segun la siguiente ecuacion.

g, (C(g)—A@9)
ST (Z) B Vmuestra(mL) - 1000
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Una vez realizado el calculo de los sélidos totales se tomd nuevamente el crisol con el sélido, se
tapd y se llevé a un horno mufla fabricado por Hobersal, el cual se muestra en la Figura 14.

Figura 14. Horno mufla para la determinacion de sélidos volatiles

Se programd el horno mufla para generar una rampa de temperatura desde la temperatura
ambiente hasta llegar a los 550°C, donde se dejé durante una hora y media, para luego bajar la
temperatura de nuevo hasta los 105°C y evitar asi que la muestra retenga humedad. Terminado
el programa, se retird el crisol con unas pinzas y se volvié a dejar enfriar en el desecador hasta
temperatura ambiente. Una vez frio se pesé en la balanza de precision (peso D) y se obtuvieron
los sdlidos volatiles segun la siguiente ecuacion.

g, (C(9)—D(9))
YD Va1

3.2.4. Alcalinidad (TAC) y acidez volatil (AC)

La alcalinidad se define como la capacidad que tiene una sustancia para neutralizar un acido. Es
una medida de todas las sustancias alcalinas disueltas en agua, es decir, aquellas con pH superior
a 7. Se diferencian tres tipos principales, dependiendo si se deben a bicarbonatos, carbonatos o
hidréxidos. En general el compuesto que mas contribuye es el bicarbonato y la alcalinidad se
mide en g CaCOs/L. La acidez volatil es el pardmetro que mide los acidos volatiles, como el acido
acético, el acido férmico o el acido propidnico, que pueden estar presentes en una muestra. La
acidez se mide en g CH;COOH/L. Para que la digestidon anaerobia sea éptima se recomienda que
la relacion de estos dos parametros, AV/TAC, este en torno a 0,3.

Los analisis de alcalinidad y de acidez volatil se realizaron ambos por medio de valoraciones
acido-base. Se comenzd midiendo con una probeta una cantidad conocida de muestra (Vmuestra)
a temperatura ambiente y se afiadié a un vaso de precipitados junto con una varilla magnética.
Se realiz6 un montaje como el de la Figura 15 en el cual se colocd el vaso con la muestra sobre

Pagina 27|65



-,
Universidad de Oviedo
ﬁ:% Universidd d'Uviéu
Deva Rodriguez Jove — University of Oviedo

un agitador magnético y bajo dos buretas de 50 mL, una con acido sulfurico (H2S0O4) 0,1N y otra
con hidréxido de sodio (NaOH) 0,1N.

Figura 15. Montaje experimental para la obtencién de los parametros de alcalinidad y acidez volatil mediante
valoraciones acido-base

Se midio el pH inicial de la muestra con un pH-metro y a continuacion se afadié con la bureta
acido sulfurico hasta obtener pH 4, y se anot6 el volumen utilizado (V1). Se volvié a afiadir acido
sulfirico hasta pH 3,5 y se llevé el vaso con la muestra sobre una manta calefactora hasta llegar
a ebullicidn, una vez pasados 3 minutos de la ebullicién se retiré de la manta y se dejé enfriar
hasta temperatura ambiente. Cuando la muestra estuvo a temperatura ambiente se colocé de
nuevo sobre el agitador magnético, se le afiadié con la bureta hidréxido de sodio hasta pH 4 y se
anoto el volumen necesitado (V2). Por ultimo, se afiadié mas hidréxido de sodio hasta que la
muestra llegd a pH 7 y se volvié a tomar nota del volumen (Vs). Para realizar el calculo de ambos
parametros se utilizaron las siguientes ecuaciones.

g CaC03) _ Vy(mL) - 0,1-1000

TAC
( L Vmuestra (mL)

c (g CHgCOOH) _ (V5(mL) ~ V(L)) - 0,1 - 1000
L Vmuestra (mL)

Pagina 28|65



-
ﬁm Universidad de Oviedo
i Universidd d'Uviéu
Deva Rod rllgu ez Jove — A University of Oviedo

3.2.5. Demanda biolégica de oxigeno

Este pardmetro mide la cantidad de oxigeno molecular utilizado durante una incubacion
especifica para realizar la degradacién bioldgica aerobia de la materia organica biodegradable en
condiciones en las que se han inhibido los procesos fotosintéticos. Tedricamente este proceso
de oxidacidn bioquimica es un proceso muy largo, por lo que en la practica el ensayo se realiza
durante 5 dias (DBOs) a una temperatura constante de 20°C, ya que se han realizado estudios al
respecto y se ha concluido que con ese tiempo es suficiente para conseguir una degradacién de
la materia en torno al 60-70% [30].

Para la obtencidon de la demanda bioldgica de oxigeno se siguié el método Warbur, el cual
determina este pardmetro midiendo directamente la variacidon de la presidn en un volumen
constante. Al inicio del experimento sobre cada una de las botellas existe una cantidad de aire
con un contenido de oxigeno del 21%, pero a medida que avanza el tiempo las bacterias utilizan
el oxigeno para oxidar la materia organica presente en la muestra, generando asi una caida de
presién en la botella que es medida por el sistema manométrico del equipo. Se utilizé el montaje
gue se muestra en la Figura 16, compuesto por 6 botellas opacas colocadas sobre una base con
agitacion magnética de la casa comercial HACH y cerradas con un tapén hermético que evita la
entrada de mas aire en el sistema y recoge la variacidon de presién que tiene lugar durante el
proceso.

Figura 16. Botellas y base magnética para el ensayo de DBOs

Se comenzd midiendo el volumen necesario de muestra con ayuda de una probeta y se afiadid
la mezcla a cada una de las botellas junto con una dosis de micronutrientes. En cada botella se
afiadié una barra agitadora y una copa de silicona a modo de tapdn, tal como se muestra en la
Figura 17, en la cual se introdujeron dos pastillas de hidroxido potdsico (KOH) para absorber el
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CO; que se pueda generar en el interior de la botella durante la oxidacidn de la materia organica
de la muestra.

Figura 17. Copa de silicona para introducir las pastillas de hidréxido potasico y cierre del tapdn hermético

Se cerraron las botellas enroscando el tapén herméticamente y se colocaron sobre la base de
agitacion magnética para llevar el montaje a una incubadora a 20°C. Se selecciond el programa
deseado con una duracién de 5 dias y se mantuvo en la incubadora hasta que finalizé el ensayo.
Una vez acabado se descargaron los datos y se pasaron a un documento Excel para realizar una
grafica concentracién-dia.

3.2.6. Concentracién de nitrdgeno amoniacal

Este parametro determina la cantidad de nitrdgeno en forma de amonio que hay presente en
una muestra. Es unindicador de la presencia en el agua de contaminantes como materia organica
en descomposicion, por lo que es habitual encontrar valores elevados de esta concentracion en
aguas residuales y efluentes.

La concentracion de nitrégeno amoniacal se realizé mediante electrodo selectivo, utilizando un
analizador de iones Orion Mod 720 Aplus. con electrodo selectivo de amonio ORION 95-25,
mostrado en la Figura 18.
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Figura 18. Montaje de electrodo selectivo conectado al medidor de concentracion y agitador magnético

Para comenzar, se configurd el medidor y se realizd un calibrado sobre 50 mL de agua destilada
con una solucién estandar de 1000 ppm de amonio y una disolucion de NaOH 5M. Con ayuda de
una probeta se midieron 50 mL de muestra y se vertié junto con una barra agitadora en un vaso
de precipitados de 100 mL que se colocé sobre un agitador magnético. Se introdujo el electrodo
selectivo en la muestra y con una micropipeta se anadié 1 mL de la disolucién de NaOH 5M. Se
esperd unos segundos y se obtuvo una medida estable.

3.3. CENTRIFUGACION DE LAS MUESTRAS DEL REACTOR

Durante el estudio se hizo necesario centrifugar las muestras del digestado extraido del reactor
anaerobio. La centrifugacién se llevd a cabo en una centrifuga como la que se muestra en la
Figura 19, modelo Multifuge 3L, perteneciente a la casa comercial Heraeus.

Figura 19. Maquina centrifuga modelo Multifuge 3L
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Se tomaron 4 recipientes, los cuales se rellenaron con 4 muestras de igual volumen y se taparon
convenientemente para evitar fugas durante la centrifugacion. Los recipientes con las muestras
contenidas se colocaron enfrentados en el interior de la centrifuga, tal y como se muestra en la
Figura 20, de tal manera que el peso en ambos lados quede equilibrado para favorecer que la
operacion de separacion sea eficaz y homogénea en todos los recipientes.

Figura 20. Muestras contenidas en los recipientes debidamente tapados y posicionadas en el interior de la maquina
centrifuga

Para todas las muestras el programa de centrifugacién tuvo una duraciéon de 5 minutos a una
velocidad de 2500 revoluciones por minuto.

3.4. MEDIDA DE LA COMPOSICION DEL BIOGAS POR MEDIO DE CROMATOGRAFIA
DE GASES

La cromatografia de gases es una técnica de separacion que nos permite determinar los
diferentes componentes de muestras complejas formadas por compuestos volatiles. Este
método utiliza un gas inerte de alta pureza como fase movil que suele ser helio, hidrégeno, argén
o nitrégeno para evitar interferencias con la mezcla a analizar, este gas arrastra los diferentes
componentes de la muestra a través de una columna sin interactuar con ellos. Durante este
arrastre, se separan los componentes del gas en funcidn de la afinidad que tengan por la fase
estacionaria y a la salida de la columna son identificados por un detector. Hay varios tipos de
detectores, detector de ionizacidn de llama (FID), detector de conductividad térmica (TCD),
detector de captura de electrones (ECD) o detector de fotoionizacion (PID), entre otros.

Esta técnica es ampliamente utilizada, pero presenta limitaciones debido a la temperatura, que
juega un papel muy importante en el método. Por ello, no es recomendable para compuestos
que estén en forma idnica o que presenten baja volatilidad.

Tanto el biogas obtenido en los reactores como el producido en el ensayo de biodegradabilidad
se analizaron por medio de cromatografia de gases. Para este analisis se utilizé un cromatdgrafo
Agilent modelo 7890A como el que se muestra en la Figura 21, de columna empacada Porapak
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80/100 con ID de 2mm y tamiz molecular Molsieve 13X, con un detector de conductividad
térmica (TCD) y un inyector para introducir las muestras. Para la determinacion de la composicidn
el cromatdgrafo utiliza helio como gas portador, nitrégeno como homogeneizador de flujo en el
detector TCD vy aire para el accionamiento de la valvula neumatica. Ademas, durante el analisis
el cromatografo alterna entre dos columnas por medio de un cambio de valvula.

Figura 21. Columnas empacadas del interior del cromatdgrafo e inyector para introducir la muestra

Se tomaron 500uL de la muestra de gas a analizar con una jeringuilla especial para gases y se
introdujeron en el cromatégrafo pinchando la muestra a través del inyector. Una vez trascurrido
el tiempo necesario para que todos los componentes de la muestra analizada salgan de las
columnas (unos 6 minutos), el equipo muestra el cromatograma, en el que se recoge el area de
cada uno de los picos correspondientes a cada compuesto. Con la ayuda del calibrado realizado,
se transforma el drea de cada pico en concentracidn, expresada en % en volumen.

3.5. ENSAYOS DE BIODEGRADABILIDAD ANAEROBIA

Una vez recibido el inéculo en el laboratorio se tamizé a 80 Pym y se mantuvo a 552C.Para
determinar la actividad del inéculo mesofilico en condiciones termofilicas se realizaron ensayos
de biodegradabilidad anaerobia a 55°C en botellas tipo ISO de vidrio borosilicatado de 1 litro de
capacidad, provista de cierre con dos orificios que permiten la medida del volumen y
composicion del biogas generado. La temperatura de operacion se mantuvo constante durante
todo el ensayo mediante una estufa de la casa comercial SELECTA. El montaje utilizado en estos
ensayos se muestra en la Figura 22.

El procedimiento seguido es el descrito por Holliger et al. [31] Para operar en las mismas
condiciones en todos los ensayos, la cantidad de indculo y sustrato afiadida en cada botella se
calculé manteniendo una relaciéon de SVustrato/SVinscuo=2. El volumen total introducido en las
botellas (indculo + sustrato) fue de 500 ml. Como el objetivo de estos ensayos era conocer la
actividad del indculo mesofilico en condiciones termofilicas, se utilizé como sustrato celulosa
microcristalina, sustrato que se suele utilizar como control pues se conoce que su potencial
bioguimico de CH4 (BMP, en sus siglas en inglés) es de 414 NmL CH4/kg SV.
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Figura 22. Montaje experimental para el ensayo de biodegradabilidad

Se realizaron un total de 6 ensayos (Figura 23): 3 con celulosa microcristalina y otros 3 solo con
indculo. Una vez introducidas las cantidades necesarias en cada ensayo, que fueron calculadas
con la herramienta Online Biogas App (OBA), se realizd un barrido de las mismas con N gas para
evitar la presencia de aire durante el ensayo. Ademas, se aprovecho la gasificacidn con nitrégeno
para cubrir con agua jabonosa todas las juntas del sistema y que en el caso de que hubiese alguna
fuga se hiciese visible por medio de un burbujeo.

Las cantidades afiadidas fueron las siguientes: En 3 de las botellas se afiadieron 500 g de indculo
tamizado para utilizarlas como blanco y tener un control del biogds que puede ser producido por
el propio indculo, y en las otras 3 se afiadieron los 498 g de indculo junto con 2,08 g de celulosa
microcristalina.

Figura 23. Botellas llenas con inéculo tamizado utilizadas en el ensayo de biodegradabilidad

Las botellas se agitaban una vez al dia, antes de la medida del volumen de biogas producido. Esta
medida se realizd6 mediante desplazamiento. El sistema de desplazamiento (Figura 24) consiste
en unos matraces llenos de una disolucién cuya composicion evita la disolucidn del diéxido de
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carbono. La mezcla se compone de cloruro de sodio, hidrogenocarbonato de sodio, naranja de
metilo y acido sulfurico 98%. los matraces se cierran con cabezales de frascos de lavado de gases
(tipo Drechsel). Si se produce biogds en las botellas, el gas pasara a través de la conexién de
plastico al matraz, haciendo asi que el volumen de biogds desplace exactamente la misma
cantidad de volumen de liquido. Este volumen de liquido desplazado ascendera a través de un
tubo de vidrio del cabezal del matraz y mediante una conexién de silicona vierte a una probeta
que permite leer los mL de liquido desplazado, con lo que podremos obtener la cantidad biogas
generado. En la conexién por la cual circula el biogas, se colocé una pieza en T para poder colocar
un tapdn roscado con un septum en su interior para realizar las extracciones del gas y poder
analizar su composicién mediante cromatografia de gases.

Figura 24. Sistema de desplazamiento para medir el volumen de biogds generado

Para el calculo de la produccién de metano se sigue el procedimiento descrito por Hafner et al.
2020 [32].

3.6. ESTUDIO EN CONTINUO DE LA DIGESTION ANAEROBIA EN RANGO
TERMOFILICO

El estudio se limita a la fase de arranque del proceso de digestidon anaerobia en rango termofilico,
empleando dos reactores tipo CSTR.

En primer lugar, se utilizd6 un montaje compuesto por un reactor de 5 L de capacidad unido a un
sistema de desplazamiento para medir el volumen de biogas generado. En la Figura 25 se
muestra el reactor, el cual se mantuvo a 55°C y en constante agitacién durante todo el estudio
mediante un agitador de varilla. Para mantener la temperatura se empled un encamisado con
cable calefactor, conectado a un controlador de temperatura y una sonda de temperatura de
superficie, de la casa comercial ISCAL.
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Figura 25. Reactor anaerobio de 5L conectado al sistema de desplazamiento

Por la parte superior del se colocé un embudo para poder introducir la alimentacién diariamente.
También se afiadié una manguera para la salida del biogas, la cual pasa en primer lugar por una
ampolla de gases que contiene gel de silice, empleado para retirar la humedad que pueda estar
presente en el gas generado, y a continuacion se conecta al sistema de desplazamiento. El
digestato se recoge por la parte inferior del reactor, mediante una vélvula conectada a un tubo
de salida.

El sistema de desplazamiento que se muestra en la Figura 26 se compuso por un matraz relleno
de una disolucién inerte al diéxido de carbono, y su funcionamiento es andlogo al sistema de
desplazamiento descrito en el ensayo de biodegradabilidad.

Figura 26. Sistema de desplazamiento para la medida del volumen del biogas generado en el reactor
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Para la puesta en marcha el reactor se llend afadiendo el indculo tamizado hasta llegar al 75%
de su volumen. Se arranco el agitador y se elevd la temperatura hasta que se obtuvo un valor
estable de 55°C.

El otro reactor empleado en el estudio fue un reactor de 2 L modelo Minireactor Premium MR
con una tapa de vidrio de 5 bocas, perteneciente a la casa comercial Scharlab, con una sonda de
temperatura y un encamisado de agua que se mantienen a una temperatura de 57°C mediante
un bafio termostizado HAAKE K35. En la Figura 27 se muestra el montaje de los dos equipos en
funcionamiento. De igual manera que en el reactor descrito anteriormente, se colocé un
agitador, un embudo para la alimentacién y un sistema de desplazamiento para la medida de
biogas analogo a los que ya se han explicado en otros montajes.

En este caso el reactor se llend inicialmente con 750 mL del efluente “Lodos BIOMEMBRAT” y se
le afiadié diariamente como alimentacidn este mismo efluente junto con metanol, en una dosis
de 1 mL/L hasta llegar a tener el reactor lleno al 75% de su capacidad, es decir, 1,5 L. Una vez se
llegd al 75% de su capacidad, los sucesivos dias se continud afiadiendo el mismo volumen de
alimentacién y de metanol, y se extrajo la misma cantidad de digesto para mantener los 1,5 L en
el interior del reactor.

Figura 27. Reactor anaerobio Scharlb de 2L conectado a un bafio termizado

3.7. APLICACION DE ULTRASONIDOS COMO PRETRATAMIENTO DE EFLUENTES

En el caso de los efluentes “Lodos BIOMEMBRAT” y “Lixiviado”, se realizé una sonicacién y se
caracterizd de nuevo la muestra con el fin de observar si los pardametros sufrian variaciones
significativas. El objetivo de este andlisis es ver si hay una mejoria en las caracteristicas de los
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efluentes de cara a plantear la sonicacién como un pretratamiento para futuras investigaciones,
ya que en el caso de este estudio por limitaciones de tiempo no se tuvo la oportunidad de llevar
a la practica la operacién del reactor con los efluentes tras la sonicacion. Para la prueba se utilizé
el equipo de la casa comercial hielser modelo UP400S que se muestra en la Figura 28, con un
sonotrodo H22 de 22 mm de didmetro y 85 W/cm? de potencia acustica.

Figura 28. Equipo de sonicacidn y sonotrodo H22

También se utilizé un potenciémetro para medir la potencia (P) consumida por el equipo y poder
realizar el calculo de la energia especifica (Es) en funcion del tiempo de duracién de la sonicacion
(t), el volumen de muestra (V) y los sélidos totales (ST) segun la siguiente ecuacion.

J. _ Pw)-t(s)
L . N
9 v st

Segun las especificaciones del equipo y en funcion del tamafio del sonotrodo se decidi6 realizar
la sonicacion en muestras de un volumen de 400 mL, introduciendo el sonotrodo en la muestra
un maximo de 4,5 cm. Para cada una de las muestras se realizé un Unico ciclo con una amplitud
del 50% y una duracién de 5 minutos.

Pagina 38|65



i)
/ﬁg&', Universidad de Oviedo
(‘ o Universidd d'Uviéu

Deva Rod I’Ilguez Jove A:"Xi‘. = ﬁh University of Oviedo

4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. CARACTERIZACION DEL INOCULO Y LOS SUSTRATOS EMPLEADOS

Como se haindicado en el alcance de este TFG, la investigacidn llevada a cabo se enmarca dentro
del proyecto LIFE INFUSION (LIFE19 ENV/ES/000283), en el que participa COGERSA. Entre las
tareas a abordar por COGERSA en dicho proyecto se encuentra la puesta en marcha de un
digestor anaerobio a escala piloto en condiciones termdfilas, en el que se estudiard la viabilidad
del proceso anaerobio en la valorizacion de efluentes residuales generados en las instalaciones
del complejo, principalmente lixiviado y digestato procedente de la biometanizacién de la FORM
de recogida selectiva.

4.1.1. Caracterizacion del inoculo

En esta investigacién se ha optado por utilizar como indéculo el procedente de la planta de
biometanizacién de COGERSA, que trata la fraccion organica de residuos municipales procedente
de recogida selectiva, en rango mesofilico. El objetivo es comprobar su comportamiento al
pasarlo directamente a condiciones termofilicas.

En la Tabla 2 se recogen todos los resultados obtenidos en la caracterizacién del indculo
proporcionado por COGERSA. Cabe destacar la baja concentracion de sdlidos volatiles que
presenta (5,96 g/L), debido a que procede de un reactor de mezcla completa que opera por via
himeda, no habiendo ningun sistema de retencién de la biomasa. En lo que respecta a la acidez
volatil, los valores son muy bajos, lo que indica la ausencia de acidificacion en el reactor del que
procede. Ademas, los valores de nitrogeno amoniacal, 1670 mg/L, estan por debajo de los
valores que se consideran inhibidores en para un proceso de digestién anaerobia (2500 mg/L N-
NHg*).

Tabla 2. Caracterizacién de indculo bruto

Pardmetro Inéculo Bruto  Desviacion estandar Error
pH 7,43 0,00 0,00
Conductividad (mS/cm) 26,40 0,00 0,00
ST (g/L) 15,10 0,02 0,14
SV (g/L) 5,96 0,01 0,24
Alcalinidad (g CaCOs/L) 13,20 0,00 0,00
Acidez volatil (g CHsCOOH/L) 0,46 0,02 4,66
DQO total (mg/L) 7963,15 461,21 5,79
DQO soluble (mg/L) 4317,63 1282,63 29,71
N-NH4* (mg/L) 1670,00 56,57 3,39
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El indculo proporcionado puede contener una cantidad importante de microplasticos, al estar
estos presentes en la FORM que se alimenta al reactor. Por este motivo se tamizd con un tamiz
de 80 um vy se caracterizd6 de nuevo por si hubiese una variacidon notable en alguno de los
pardmetros. En la Tabla 3 se muestra esta segunda caracterizacién del indculo, en la cual se

puede observar que ninguno de los pardmetros varia de forma significativa tras el tamizado.

Tabla 3. Caracterizacion del inéculo tamizado

Parametro Indculo Tamizado  Desviacion estandar Error
pH 7,80 0,33 4,23
Conductividad (mS/cm) 26,00 0,00 0,00
ST (g/L) 14,58 0,54 3,71
SV (g/L) 5,83 0,37 6,27
Alcalinidad (g CaCOs/L) 12,98 0,26 2,04
Acidez volatil (g CH;COOH/L) 0,46 0,00 0,62
DQO total (mg/L) 9253,96 833,16 9,00
DQO soluble (mg/L) 4372,38 368,66 8,43
N-NH,* (mg/L) 1275,00 7,07 0,55

De cara a realizar el estudio de biodegradabilidad anaerobia con celulosa microcristalina, para
comprobar la actividad del indculo en condiciones termofilicas, se concentré el inéculo tamizado
para aumentar la concentracion de sdélidos volatiles y alcanzar el minimo requerido para poder
realizar el ensayo. En la Tabla 4 se muestra la caracterizacién de este inéculo tamizado
concentrado. Como era de esperar, todos los parametros aumentaron ligeramente su

concentracion.

Tabla 4. Caracterizacidon del indculo tamizado concentrado

Parametro Inéculo Tamizado Concentrado
pH 9,76
Conductividad (mS/cm) 34,21
ST (g/L) 24,35
SV (g/L) 10,27
Alcalinidad (g CaCOs/L) 17,23
Acidez volatil (g CH3COOH/L) 0,61
DQO total (mg/L) 8343,38
DQO soluble (mg/L) 4143,38
N-NHs* (mg/L) 1677,63
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4.1.2. Caracterizacion de los sustratos

Para llevar a cabo esta investigacién COGERSA proporciond cuatro efluentes residuales orgdnicos
susceptibles de ser utilizados como sustrato en procesos de digestion anaerobia. Con este
planteamiento se mejoraria la circularidad de las plantas de tratamiento de residuos, ya que
podrian aumentar la produccién de biogas empleando efluentes generados en el propio centro
de tratamiento, que de otra manera no serian valorizables. Ademas, la puesta en marcha de la
nueva planta anaerobia no requeriria transportar inéculo de otra planta en funcionamiento,
pudiendo emplear directamente inéculo meséfilo en el proceso termofilico. De esta forma se
esta contribuyendo a disminuir las emisiones de gases efecto invernadero debidas al trasporte,
al no tener que introducir en el proceso de la digestion anaerobia componentes externos al
centro.

Para las cuatro corrientes residuales recibidas se realizd una caracterizacion fisico-quimica, cuyos
resultados se presentan a continuacion (Tablas 2-5). También se analizé la DBO de cada efluente,
con el objetivo de determinar la materia organica biodegradable que contienen.

= Lixiviado de vertedero

El lixiviado es uno de los efluentes objeto de estudio en el proyecto LIFE INFUSION (LIFE19
ENV/ES/000283). Los resultados de caracterizacidn se recogen en la Tabla 5. Como se puede
observar, la carga orgénica no es elevada. La DQO presenta un valor medio de 5208 mg/L, siendo
la concentracion maxima obtenida de 5864 mg/L y la minima de 4560 mg/L. La mayor parte de
esta DQO es soluble (un 89%). En lo que respecta a la DBOs, presenta un valor medio de 985
mg/L, siendo el maximo de 1046 mg/L y el minimo de 924 mg/L. La relacién DBOs/DQO es de
0,19, lo que indica que la materia organica presente en el lixiviado es poco biodegradable. A la
vista de los resultados obtenidos el lixiviado objeto de estudio se puede clasificar como un
lixiviado procedente de vertederos de edad intermedia o maduro, segin a bibliografia
consultada [24].

En lo que respecta a los sélidos volatiles estos estan en torno a los 5,5 g/L. Tanto el pH como los
valores de alcalinidad y acidez volatil son adecuados para un proceso de digestién anaerobia y
los valores de nitrogeno amoniacal estan por debajo del nivel que puede resultar inhibidor para
las bacterias anaerobias.
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Tabla 5. Caracterizacion fisico-quimica del efluente “Lixiviado”

Pardmetro Media Maximo Minimo
pH 8,23 8,49 7,86
Conductividad (mS/cm) 21,66 22,50 20,81
ST (g/L) 14,42 20,81 10,18
SV (g/L) 5,46 10,90 2,05
Alcalinidad (g CaCOs/L) 7,43 7,65 7,22
Acidez volatil (g CH;COOH/L) 0,35 0,50 0,19
DQO total (mg/L) 5208,43 5863,58 4560,00
DQO soluble (mg/L) 4651,21 5035,08 4312,42
DBOs (mg/L) 985,02 1045,86 924,18
N-NH,* (mg/L) 1645,00 1750,00 1530,00

Si la variacién de la DBO se analiza en detalle (Figura 29) se observa un comportamiento tipico
de la cinética de la DBO, no observandose retardo en los primeros dias, ni procesos de
nitrificacion debido a la oxidacién de nitrogeno organico que pueda haber en el residuo.
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Figura 29. Biodegradabilidad del efluente “Lixiviado” a partir de los datos obtenidos del ensayo de DBOs
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= Efluente de salida (digestato) de la planta de biometanizacidon de la FORM de recogida
selectiva

En la Tabla 6 se presentan los valores para el efluente “Biometanizacién Licor DA”. Para este
efluente la DQO presenta un valor medio de 6389.83 mg/L, de los cuales un 64% son solubles.
Para el pardmetro de DBOs se presenta un valor de 799.10 mg/L, no muy elevado. La relacion
DBOs/DQO es de 0,13, un valor bastante bajo que indica que la materia organica de este efluente
es muy poco biodegradable. Las concentraciones de amonio son algo elevadas con una media
de 1595 mg/L N-NH,4*, aunque siguen manteniéndose muy por debajo del limite de 2500 mg/L
N-NHs* a partir del cual puede causar inhibiciones en el proceso anaerobio. Para los sélidos
volatiles se presenta un valor medio de 4,11 g/L. El pH, la alcalinidad y la acidez volatil estan
también dentro de los limites para poder llevar a cabo una buena digestién anaerobia sin
inhibiciones.

Tabla 6. Caracterizacion fisico-quimica del efluente “Biometanizacidn Licor DA”

Parametro Biometanizacion Licor DA Desviacion estandar Error
pH 7,54 0,00 0,00
Conductividad (mS/cm) 23,60 0,00 0,00
ST (g/L) 11,61 0,05 0,43
SV (g/L) 4,11 0,67 16,36
Alcalinidad (g CaCOs/L) 10,34 0,35 3,39
Acidez volatil (g CH;COOH/L) 0,22 0,02 9,87
DQO total (mg/L) 6389,83 494,92 7,75
DQO soluble (mg/L) 4091,71 466,16 11,39
DBOs (mg/L) 799,10 25,36 3,17
N-NH4* (mg/L) 1595,00 7,07 0,44

La curva de la Figura 30, que representa la variacion de la DBO para el efluente “Biometanizacion
Licor DA” presenta valores de materia orgdnica biodegradable no muy elevados. Ademas,
pasados los 5 dias no se observa una estabilizacidn de la curva, sino que sigue con una pendiente
bastante pronunciada, lo que podria indicar una cinética lenta de oxidacidon de la materia
organica biodegradable. Como ocurria en el caso de los lixiviados, no se observa que haya
retardo al comienzo del proceso de biodegradacion ni tampoco la presencia de procesos de
nitrificacion.
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Figura 30. Biodegradabilidad del efluente “Biometanizacidn Licor DA” a partir de los datos obtenidos del ensayo de
DBOs

= Efluente recogido en la zona de acopio de residuos de la nueva planta de clasificacién de la
bolsa negra

En los resultados obtenidos para esta corriente (Tabla 7) se puede ver que este efluente es el que
presenta mayor carga organica de todos los analizados. Para el pardametro DQO soluble se ha
obtenido un valor medio de 22760 mg/L, lo que supone casi un 94% del valor de la DQO total,
que es 24260,17 mg/L. Del ensayo de DBOs se ha obtenido un valor medio de 15312,19 mg/L,
resultando una relacién de DBOs/DQO de 0,67, la cual indica que la materia orgéanica presente
en esta corriente residual es muy biodegradable. Para los sélidos volatiles se obtuvo un valor
medio de 7,24 g/L. El pH tiene un valor un poco mas bajo de lo que seria éptimo, pero aun asi
seguiria entrando dentro del rango aceptable. El valor de la alcalinidad seria adecuado para un
proceso de digestion anaerobia, pero en cambio la acidez volatil es algo elevada, lo que podria
dar lugar a un problema de acumulacién de acidos grasos volatiles, que podrian causar la
acidificacion del reactor si no se ajustan adecuadamente las velocidades de carga orgdnica
empleados en el proceso de digestidn anaerobia. Los valores de nitrégeno amoniacal estan por
debajo del nivel que puede resultar inhibidor para las bacterias anaerobias.

44 | 65



-
ﬁm Universidad de Oviedo
i Universidd d'Uviéu
Deva Rod rllgu ez Jove — A University of Oviedo

Tabla 7. Caracterizacion fisico-quimica del efluente “Escurrido TMB”

Pardametro Escurrido TMB  Desviacion estandar  Error
pH 6,44 0,00 0,00
Conductividad (mS/cm) 13,56 0,00 0,00
ST (g/L) 14,11 0,54 3,81
SV (g/L) 7,24 0,23 3,13
Alcalinidad (g CaCOs/L) 6,12 0,24 3,89
Acidez volatil (g CH;COOH/L) 4,56 0,11 241
DQO total (mg/L) 24260,17 2126,80 8,77
DQO soluble (mg/L) 22760,47 1816,00 7,98
DBOs (mg/L) 15312,19 1060,23 6,92
N-NHs* (mg/L) 961,00 15,56 1,62

En el caso de la DBO (Figura 31), se observa que la curva de oxidacién para el efluente “Escurrido
TMB” tiene una pendiente muy elevada, aproximandose bastante a un valor estable pasados los
5 dias del ensayo. Esto parece indicar que esta corriente es de biodegradabilidad muy rapida. No
se observan procesos de nitrificacion ni retardos.
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Figura 31. Biodegradabilidad del efluente “Escurrido TMB” a partir de los datos obtenidos del ensayo de DBOs
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= Efluente procedente de la planta de tratamiento de lixiviados basada en el proceso
BIOMEMBRAT

En la Tabla 8 se presentan los valores para la corriente “Lodos BIOMENBRANT”. La DQO presenta
un valor medio de 24402,58 mg/L, de los cuales tan solo son solubles 10936,26 mg/L, es decir,
un 45%. Para el parametro de DBOs se presenta un valor de 3039,81 mg/L, resultando una
relacién DBOs/DQO es tan solo de 0,12. Las concentraciones de amonio son muy bajas, con una
media de 121,50 mg/L N-NH4*, lo que garantiza que no generaran inhibiciones en el proceso.
Para los sélidos volatiles se presenta un valor medio de 6,10 g/L. El pH, la alcalinidad y la acidez
volatil presentan valores dentro de los niveles minimos y maximos para poder llevar a cabo una
buena digestién anaerobia sin inhibiciones.

Tabla 8. Caracterizacion fisico-quimica del efluente “Lodos BIOMEMBRAT”

Pardmetro Lodos BIOMEMBRAT Desviacién estandar  Error
pH 7,49 0,08 1,04
Conductividad (mS/cm) 13,92 0,04 0,25
ST (g/L) 15,99 0,32 2,01
SV (g/L) 6,10 0,04 0,71
Alcalinidad (g CaCOs/L) 3,66 0,09 2,56
Acidez volatil (g CHsCOOH/L) 1,78 0,12 6,76
DQO total (mg/L) 24402,58 1804,68 7,40
DQO soluble (mg/L) 10936,26 505,31 4,62
DBOs (mg/L) 3039,81 270,18 8,89
N-NHs* (mg/L) 121,50 3,00 2,47

La curva que representa la variacion de la DBO para el efluente “Lodos BIOMEMBRAT” (Figura
32) presenta valores de materia orgdnica biodegradable elevados, pero en cambio con 5 dias no
es suficiente para llegar a un valor estable, lo que podria indicar que es de biodegradabilidad
lenta. En este efluente tampoco se observan procesos de nitrificacidn ni retardos.
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Figura 32. Biodegradabilidad del efluente “Lodos BIOMEMBRAT” a partir de los datos obtenidos del ensayo de DBOs

4.2. POTENCIAL DE PRODUCCION DE METANO DEL INOCULO EN RANGO
TERMOFILICO

La puesta en marcha de un reactor anaerobio tiene siempre su etapa critica en la eleccion del
inéculo de partida, ya que éste va a determinar el tiempo de la fase de arranque de la planta y
el éxito del proceso. Generalmente el indculo necesario para la nueva planta procede de otra
gue ya estd en funcionamiento. Sin embargo, el tipo de residuo que se trata en ambas plantas
puede no ser el mismoy las condiciones de temperatura del proceso pueden ser diferentes. Esto
puede afectar a la poblacién de microorganismos que intervienen en el proceso de digestion
anaerobia, dado su sensibilidad a cambios en las condiciones ambientales del reactor. La mayoria
de las plantas de tratamiento anaerobio existentes trabajan en condiciones mesdfilas (35°C),
pero para algunos residuos organicos, la produccién de biogas puede ser mayor en condiciones
termoéfilas (55°C). En este caso, el arranque de este tipo de plantas puede ser dificil, al no
disponer de inéculo adaptado a estas condiciones termdfilas.

Es por este motivo que se realizd un ensayo de biodegradabilidad en rango termofilico con el
inéculo procedente de la planta de biometanizacidon en rango mesofilico, con la finalidad de
comprobar si el paso directo de condiciones mesofilicas a termofilicas puede afectar a la
produccidon de biogads. Para poder comprobar esto se utilizd como sustrato la celulosa
microcristalina, ya que este compuesto presenta un valor tedrico del Potencial Bioquimico de
produccién de Metano (BMP, en sus siglas en inglés) de 419 NmL/g SV. De esta manera, si en el
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ensayo de biodegradabilidad se obtienen un resultado del BMP de la celulosa con valores entre
251y 419 NmL/g SV, se puede verificar la aptitud del indculo empleado en el ensayo [33].

La media de la produccidn especifica del metano generado por el inéculo tamizado durante los
30 dias que duré el ensayo de biodegradabilidad se muestra en la Figura 33.

400

350

300 1

250

200

150

BMP, NmL CH ,/g SV

100

50

0 5 10 15 20 25 30

Tiempo, dias

Figura 33. Produccidn especifica del metano generado por el inéculo tamizado

Es de interés comentar que en el intervalo del dia 5 al dia 14 se observa un estancamiento en la
produccidon de metano. Este estancamiento coincide con la presencia de una sustancia extrafia
en la superficie de la mezcla contenida en las botellas (Figura 34). Entre los dias 5 y 12
aproximadamente, el espesor de esta capa superficial fue aumentando. A partir del dia 16 (Figura
8-c) se empezaron a observar grandes burbujas en la superficie, debidas al biogas que se estaba
generando. A partir de ese momento, se observd de nuevo produccion de biogas y el espesor de
la capa disminuyd, aunque sin llegar a desaparecer.
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Figura 34. Imagenes del aspecto de la mezcla indculo-Celulosa Microcristalina sometida a biodegradabilidad
anerobia. (a y b) dia 10 del ensayo, (c) dia 16 del ensayo

La sustancia que forma esta capa superficial puede deberse a la formacidn de algun polimero en
las condiciones de operacion del ensayo. Bibliografia consultada ha corroborado la obtencién de
poli(3-hidroxibutirato) a partir de una cepa bacteriana no modificada procedente de un arroyo
enriquecido con acido lactico debido al vertido de unas aguas residuales procedentes de una
digestién anaerobia realizada en una empresa de elaboracién de dulces. Esta afirmacién sugiere
que una corriente procedente de una digestion anaerobia, en la cual se hubiese generado la
suficiente cantidad de acido lactico, tendria por si sola sin la necesidad de adiccién de ningun
tipo de compuesto el potencial metabdlico necesario para producir los bioplasticos polilacticos
[34]. Esta produccién de bioplasticos de manera inesperada a partir del acido lactico generado
en la digestién anaerobia podria ser una explicacion al fenémeno observado en la capa
superficial del liquido de las botellas durante el ensayo de biodegradabilidad anaerobio llevado
a cabo. En nuestro caso, se ha recogido muestra de los restos de la capa superficial que quedd
al finalizar el ensayo de biodegradabilidad, pero estan pendientes de ser analizados y no se han
podido incluir los resultados en este TFG.
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A partir del dia 15, la produccion de metano comienza de nuevo a aumentary al final del ensayo,
pasados los 30 dias, se acumularon de media 525,81 mL de CH4, siendo el valor medio del BMP
de 272,2 NmL CHa/g SV, que esta dentro del rango admisible para poder confirmar que el indculo
empleado es lo suficientemente activo como para ser empleado en el proceso de digestidon
anaerobia. Por lo tanto, se puede concluir que el paso directo de condiciones meséfilas a
termdfilas no afecta la actividad del indculo.

También se realizé una caracterizacion del digestato obtenido en las botellas tras el ensayo de
biodegradabilidad. Los resultados se muestran en la Tabla 9.

Tabla 9. Caracterizacion del digestato obtenido tras el ensayo de biodegradabilidad

Inéculo . Indculo con  Digestato con
. . Digestato
Parametro Tamizado celulosa celulosa
del blanco . L . L

Concentrado microcristalina microcristalina

ST (g/L) 24,35 13,80 28,41 17,37
SV (g/L) 10,27 4,25 12,52 6,89
Alcalinidad (g CaCOs/L) 17,23 11,43 - 12,28
Acidez volatil (g CH;COOH/L) 0,61 0,76 - 1,28
DQO total (mg/L) 8343,38 7566,25 12229,00 8549,50
DQO soluble (mg/L) 4143,38 3656,06 8046,00 2367,90

A la vista de los resultados obtenidos, se observa que tal y como se esperaba en las muestras
con celulosa microcristalina la DQO (total y soluble) disminuye al cabo de 30 dias, como
consecuencia de la digestién anaerobia de la misma. Lo mismo ocurre con los ST y SV, que
también disminuyen. Esta variacidn en los valores obtenidos tras el ensayo se refleja también en
el volumen de biogds obtenido. Por otra parte, para las botellas que contenian la celulosa se
observa un aumento en la acidez volatil aumenta considerablemente después del ensayo, lo cual
puede indicar una acumulacién de dacidos grasos volatiles durante el proceso de digestion
anaerobia que ha tenido lugar en las botellas.

4.3. RESULTADOS DEL ESTUDIO EN CONTINUO DE LA FASE DE ARRANQUE DE UN
REACTOR ANAEROBIO PARA EL TRATAMIENTO DE LIXIVIADOS DE VERTEDERO EN
RANGO TERMOFILICO

Como se ha indicado anteriormente, entre las tareas del proyecto LIFE INFUSION (LIFE19
ENV/ES/000283) se encuentra la puesta en marcha de una planta piloto de tratamiento
anaerobio en rango termofilico. El proyecto busca demostrar y validar un nuevo sistema de
depuracién de aguas residuales, basado en el concepto de economia circular, que permite
recuperar recursos sostenibles como el biogds, el agua regenerada, los nutrientes o los
biofertilizantes. LIFE INFUSION tiene el objetivo de mejorar el tratamiento actual de las aguas
residuales y lixiviados por medio de diversas tecnologias de tratamiento bioldgico y filtracion,
demostrando la viabilidad medioambiental, técnica y econdmica de la recuperacion de recursos
de gran valor que se pueden encontrar en aguas residuales [35].
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En este apartado se muestra la variacién de pardametros como la DQO, alcalinidad y acidez volatil,
nitrégeno amoniacal y los sdélidos totales y volatiles durante la fase de arranque del reactor
anaerobio a escala de laboratorio. El objetivo era ver cdmo se comportaba el indculo termdfilo
cuando se alimentaba lixiviado al reactor con velocidades de carga organica (OLR, de sus siglas
en inglés) crecientes, y encontrar asi las mejores condiciones para obtener un indculo activo,
capaz de generar biogas en cantidad y calidad adecuadas. Por limitaciones técnicas derivadas del
proyecto LIFE INFUSION, solo se podia realizar la fase de arranque con lixiviado u otras corrientes
residuales generadas en complejo. No estaba permitido afiadir metanol en esta fase, como
ayuda en el desarrollo de las bacterias metanogénicas, ya que se trataba de reproducir lo mas
posible las condiciones de operacidon que habra en un futuro en la puesta en marcha de la planta
piloto en las instalaciones de COGERSA.

En la Tabla 10 se recogen las condiciones experimentales relativas a la OLR y tiempo hidraulico
de residencia estudiadas en esta fase de arranque:

Tabla 10. Condiciones experimentales en la fase de arranque

Periodo Alimentacion OLR, g TRH
DQO/LReacto-dia (dias)
[ Dias 1-13 Lixiviado 0,474 11
Il Dias 14-17 Lixiviado 0,158 33
1] Dias 18-21 Lixiviado 0,474 11
v Dias 22-24 Lixiviado 0,711 7
Vv Dias 25-38 75% Lixiviado + 25% Lodos 0,737 14
BIOMEMBRAT
VI Dias 39-58 75% Lixiviado + 25% Lodos 1,146 9
BIOMEMBRAT

En la Figura 35 se representa graficamente la variacidn de la DQO durante el periodo de la
concentracion del sustrato alimentado al reactor y la obtenida en las muestras extraidas y
analizadas. La velocidad de carga organica con la que se afiadié la alimentacién cada dia fue la
siguiente:
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Figura 35. DQO soluble del sustrato alimentado al reactor y de las muestras extraidas

Se puede ver que, salvo en los primeros dias de la fase de arranque del reactor en los cuales, la
DQO del efluente de salida superan los valores de la entrada, este pardmetro disminuye con
respecto a los valores de la alimentacion.

Debido a la baja carga orgdnica que presenta el “Lixiviado”, para poder operar con valores
elevados de OLR los caudales de alimentacion al reactor deben ser muy altos, lo que implica
tiempos de retencion celular demasiado bajos para un proceso anaerobio. Esto es debido a que
el reactor empleado en el estudio es un CSTR sin ninguna retencién de biomasay con el digestato
que se extrae del reactor también se elimina biomasa anaerobia.

Para aumentar la OLR sin tener que aumentar demasiado el caudal de alimentacién se decidié
mezclar el lixiviado con otro efluente que pueda aportar mds materia orgdnica. La opcién mas
adecuada, a la vista de los resultados de caracterizacion, era utilizar como co-sustrato el efluente
“Escurrido TMB” debido a su elevada carga organica biodegradable. Desafortunadamente,
mientras se llevaba a cabo el estudio, la planta de clasificacidn de la bolsa negra de COGERSA de
la cual se obtenia el efluente sufrié un incendio, lo que imposibilitd poder contar con esa
corriente residual para la investigacion.

La siguiente opcién fue emplear “Lodos BIOMEMBRAT”. Este efluente se utilizé como sustrato
de un proceso de digestidon anaerobia en investigaciones anteriores del grupo de investigacion
de Ingenieria Ambiental, con producciones de 0,29 m? de biogds/m3de reactor -dia, cuando el
proceso se llevd a cabo en rango mesofilico, empleando metanol como suplemento, en una
proporcién de 1 ml/L lodo alimentado [36]. Se prepardé una mezcla compuesta en un 75% por la
corriente “Lixiviado” y en un 25% por la corriente “Lodos BIOMEMBRAT”. Este cambio de
alimentacioén se realizé el dia 25, y produjo un aumento en la DQO soluble de entrada como se
puede observar en la grafica. Esta mezcla se utilizd hasta el final del estudio, probando varias
OLR, aunque en ninglin momento se observé la produccidn de biogas.

52 | 65



L

.
j&_., Universidad de Oviedo
ﬁ — Universidd d'Uviéu

M=

Deva Rodriguez Jove

University of Oviedo

En la Figura 36 se representa la concentracion de sélidos totales y sélidos volatiles a lo largo del
estudio. Tal y como se puede ver en la grafica, la concentracién de sélidos sufrid varios descensos
a lo largo del estudio. Para aumentar la concentracion de los sélidos volatiles en el interior del
reactor (fraccién en la que se encuentran los microorganismos que llevan a cabo la degradacion
anaerobia), se afadid en tres ocasiones digestato tamizado, previamente concentrado en una
estufa a 55°C. Estas adiciones se reflejan en la grafica con aumentos en la concentracién de SV
en el reactor.
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Figura 36. Concentracion de sélidos totales y sélidos volatiles en el reactor anaerobio

También se optd por realizar una recuperacion de los sélidos volatiles extraidos en la toma de
muestra diaria y reincorporarlos al reactor junto con la alimentacidn, tratando de simular asi el
proceso de ultrafiltracidon que se realizara en la planta piloto de COGERSA. La recuperacion de
los sélidos se hizo por medio de una centrifugacidn de la muestra de digestato extraida, por lo
qgue gran parte no pudieron ser recuperados. Desafortunadamente, después de aplicar esta
medida no se observaron mejoras significativas en el proceso de la digestién anaerobia ya que
tampoco se observé produccién de biogas.

Para los parametros de alcalinidad y acidez volatil se ha hecho la representacién grafica de la
Figura 37, en la cual se muestra también la ratio AV/TAC.
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Figura 37. Alcalinidad, acidez volatil y ratio (eje secundario) en el reactor anaerobio

Se observa que la ratio AV/TAC se incrementa lentamente a lo largo del estudio pero sigue
estando por debajo de 0,30, por lo que no se observa la acidificacion del reactor como
consecuencia de posible acumulacién de Acidos Grasos Volatiles.

En la Figura 38 se representa graficamente la concentracion de N-NH." a lo largo del estudio. En
todo momento se mantiene por debajo de 2500 mg N-NH,* /L, valor a partir del cual pueden
producirse inhibiciones.

Pagina 54|65



S
.
@iﬁ_ Universidad de Oviedo
s, i e s
% — Universida d'Uviéu
e ﬁ University of Oviedo

Deva Rodriguez Jove

2500

i VI

2000

1500

1000

N-NH,* (mg/L)

500

0 10 20 30 40 50 60

Tiempo, dias

Figura 38. Concentracién de N-NH,4* en el reactor anaerobio

En ausencia de produccién de biogds a lo largo del estudio, se decidid poner en marcha un
segundo reactor, durante las Ultimas dos semanas de la investigacidon. Este reactor se cargd con
“Lodos BIOMEMBRAT” y se alimentd con el mismo lodo y una pequefia cantidad de metanol (1
mL/L lodo alimentdo). En la Figura 39 que se muestra a continuacion se representa en volumen
el % de CH4 obtenido en el andlisis del gas acumulado en el interior del reactor durante las dos
primeras semanas de funcionamiento del reactor.

70

60

50

40

% CH4

30

20

10

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
tiempo, dias

Figura 39. % de CH4 obtenido en el andlisis del gas extraido del reactor
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Tal y como se observa en la grafica, el dia 8 se obtuvo un maximo de CH, en la composicién del
biogds generado en el reactor. El porcentaje correspondiente a este maximo fue del 61,52% en
volumen. A partir del dia 10 los datos obtenidos no han sido tenidos en cuenta para este estudio
por problemas con el control de temperatura a 55°C del encamisado del reactor.

4.4, APLICACION DE ULTRASONIDOS COMO PRETRATAMIENTO DE EFLUENTES

A la vista de que los efluentes empleados como sustratos no parecen ser dptimos para la
obtencion de biogas se planted, de cara a futuras investigaciones, realizar un pretratamiento de
ambos efluentes (Lixiviado y Lodos BIOMEMBRAT) mediante sonicacién, antes de ser
alimentados al reactor. En el ensayo realizado, la energia de sonicacion aplicada fue de 501600
J/Kgs en el caso del lixiviado y 502897,5 J/Kg:s en el caso del lodo del BIOMEMBRAT.

Se realizd una caracterizacidn de las muestras tras la sonicacidon con el fin de poder realizar una
comparacién con la caracterizacién inicial y observar, en el caso de que hubiese, alguna mejoria.
En la Tabla 11 se muestran los resultados obtenidos para ambos efluentes después de la
sonicacion.

Tabla 11. Resultados obtenidos en la caracterizacion de las muestras tras la sonicacién

Parametro Lixiviado Lodos BIOMEMBRAT
pH 8,38 7,95
Conductividad (mS/cm) 24,10 14,27
ST (g/L) 16,57 16,68
SV (g/L) 7,04 7,21
Alcalinidad (g CaCOs/L) 7,52 3,76
Acidez volatil (g CH;COOH/L) 0,22 1,70
DQO total (mg/L) 6093,25 11900,50
DQO soluble (mg/L) 5714,50 11021,00
DBOs (mg/L) 755,73 1246,31
N-NHs* (mg/L) 1760 134

Al igual que en el caso de la caracterizacion inicial, se representa (Figuras 40 y 41) la
biodegradabilidad a partir de los datos obtenidos del ensayo de DBOs En ambas graficas para
cada efluente se representa la media de los valores iniciales junto con la media de los obtenidos
después de realizar la sonicacion.
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Figura 40. Biodegradabilidad del efluente “Lixiviado” antes y después de la sonicacidon
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Figura 41. Biodegradabilidad del efluente “Lodos BIOMEMBRAT” antes y después de la sonicacion

En las Figuras 42 y 43 se realiza una comparacion de los pardmetros mas relevantes para la
biodegradabilidad del proceso antes y después del tratamiento de sonicacion.
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Figura 42. Diagrama comparativo para el efluente “Lixiviado” de los pardmetros DQO soluble, DBOs y SV
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Figura 43. Diagrama comparativo para el efluente “Lodos BIOMENBRAT” de los pardmetros DQO soluble, DBOs y SV

Para ambos efluentes tanto los sélidos volatiles como la DQO soluble se incrementan, lo que
supondria un incremento de la materia organica accesible para las bacterias anaerobias y por lo
tanto una mejora en la calidad del sustrato como corriente residual susceptible de ser alimentada
al reactor. En cuanto al parametro DBOs, aunque presenta un descenso en los valores para las
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dos corrientes residuales, que es visible en ambas gréficas, en el caso del efluente “Lodos
BIOMEMBRAT” también se produce un aumento en la velocidad de biodegradabilidad, lo cual
seria una mejora debida al tratamiento de sonicacion.

En lo que a este estudio respecta no se han realizado mas ensayos de sonicacidn debido a las
limitaciones de tiempo, pero podria resultar interesante repetir este tratamiento con
modificaciones en el nimero de ciclos, en la amplitud o en el sonotrodo utilizado, y observar las
variaciones en las caracteristicas de los efluentes. Tampoco se ha podido ver si las mejoras que
podria ocasionar la sonicacion se reflejan en una mejora en la produccién de biogas.
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4. CONCLUSIONES

Se puede concluir que el paso directo de condiciones mesdfilas a termdfilas no afecta la actividad
del inéculo empleado al obtener un potencial de produccién de metano de 272,2 NmL CHa/kg
SV en ensayos de biodegradabilidad con celulosa microcristalina. Este valor entra dentro del
rango admitido segln la norma UNI TS11703 [33], establecido entre 251 y 419 NmL CHa/kg SV,
para poder confirmar que el inéculo empleado es lo suficientemente activo como para ser
empleado en el proceso de digestion anaerobia.

El lixiviado de vertedero, empleado como sustrato Unico en el proceso de digestiéon anaerobia
en rango termofilico empleando un reactor CSTR no permite obtener biogds y el contenido de
CH4 del gas acumulado en el reactor fue insignificante.

Con la mezcla del “Lixiviado” con el efluente “Lodos BIOMEMBRAT” en proporcion 75:25, se
percibié una pequefia mejoria en el contenido de CH4 del biogds acumulado en el reactor, cuando
se trabajo con una velocidad de carga organica de 0,737 g DQO/L reactor-dia, la equivalente a
un caudal de 280 mL/dia.

También se observd que al aumentar los sélidos volatiles en el interior del reactor se generd un
pequeiio aumento en la concentracion de CH,4, por lo que en una planta con procesos de
ultrafiltraciéon que permitan la recuperacién de sélidos volatiles al reactor (como es el caso de la
futura planta piloto en la cual COGERSA va a llevar a cabo las digestiones anaerobias) se podrian
obtener mejores resultados.

Es posible generar un inéculo anaerobio en condiciones termofilicas a partir de “Lodos
BIOMEMBRAT”, alimentado el reactor con el mismo efluente y pequefias concentraciones de
metanol. En estas condiciones se llegd a obtener un contenido en CH4 en el gas acumulado en el
reactor del 61.52%, a los 8 dias de la puesta en marcha del reactor.

En cuanto al tratamiento de sonicacién, aplicando una energia de sonicacién de 501600 J/Kg-s
en el caso del lixiviado y 502897,5 J/Kg's en el caso del lodo del BIOMEMBRAT, a la vista de los
resultados no se puede garantizar que haya una mejoria en la materia orgdnica biodegradable
presente en el sustrato. Por lo tanto, no se observa que pueda resultar util de cara a futuras
investigaciones realizar este tratamiento al efluente previamente a ser alimentado al reactor.
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5. TRABAJOS FUTUROS

Para el caso de la digestién anaerobia termofilica, podrian obtenerse grandes mejorias en la
produccion de biogds y en su correspondiente contenido en CHscambiando el efluente utilizado
como sustrato por uno con mayor carga de materia organica biodegradable y mayor
concentracion en sélidos volatiles. El centro de gestidon de residuos de COGERSA dispone de
diversas corrientes residuales con cargas organicas muy elevadas que podrian encajar bien para
este proceso anaerobio, por lo que seria interesante evaluar la opcién de utilizar alguna de ellas,
bien sea de forma individual o en una mezcla que resulte de la composicidn de varias de ellas.

Como ya se ha indicado en el apartado anterior, también se obtendrian mejores producciones
con un sistema de ultrafiltracion o similar que permita la recuperacidn de la biomasa anaerobia
y su recirculacién al reactor para mantener la concentracidon de biomasa lo mds alta posible.

También podria ser interesante realizar mas ensayos aplicando el tratamiento de sonicacién a
distintos volimenes de muestras y cambiando las diferentes condiciones (ciclo, tiempo, amplitud
y sonotrodo) para ver si realmente de alguna manera puede suponer un aumento de la
biodegradabilidad de materia organica presente en las corrientes residuales. Si se logra obtener
alguna mejoria de las caracteristicas de los efluentes seria muy interesante usarlo como
pretratamiento para los sustratos antes de ser alimentados al reactor anaerobio.
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