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Resumen y Abstract IX

Resumen

En la presente investigacion se evalud la remocion de azitromicina disuelta en agua
residual sintética por medio de un tratamiento anaerobio, especificamente, en un reactor
UASB (up flow anaerobic sludge blanket) a escala de laboratorio. Para lograr dicho
objetivo, este estudio se dividié en tres fases. En la primera fase, se selecciono6 el in6culo
a utilizar en el reactor UASB, para lo cual se comparé el efecto de incorporar azitromicina
sobre la actividad metanogénica de dos lodos anaerobios, uno granular y otro floculento.
En la segunda fase se realizé la caracterizacion hidraulica del reactor UASB. Finalmente,
en la tercera fase, se evalud la eficiencia de remocion de la azitromicina bajo dos

condiciones de operacién, con carga organica volumétrica variable y constante.

En los ensayos de actividad metanogénica y biodegradabilidad anaerobia se observé una
mejor adaptacion de los microorganismos del lodo granular con respecto a los del lodo
floculento, ya que la produccién de metano, el porcentaje de biodegradabilidad y la tasa
de biodegradabilidad, fueron siempre mayores para ese lodo. La caracterizacién hidraulica
mostrd que existe mezcla completa en la zona del manto de lodos y flujo pistdn en la zona
previa al separador trifasico. La maxima remocién de azitromicina alcanzada (75%)
durante la operacién del reactor UASB se obtuvo con la concentracion de 10 mglL,
correspondiente a la primera inyeccién de antibiético al reactor. La eficiencia de remocién
tendid a estabilizarse en aproximadamente 50% independientemente de la concentracién

adicionada.

Palabras clave: Azitromicina, Remocién, Anaerobio, UASB, Agua residual sintética,

antibioticos.
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Abstract

In the present investigation, the removal of dissolved azithromycin in synthetic wastewater
was evaluated by means of an anaerobic treatment, specifically, in a UASB reactor (up flow
anaerobic sludge blanket) at laboratory scale. To achieve this goal, this study is divided
into three phases. In the first phase, the inoculum to be used in the UASB reactor is
selected by comparing the effect of incorporating azithromycin into the methanogenic
activity of two anaerobic sludges, granular and flocculent. In the second phase, the
hydraulic characterization of the reactor was carried out. Finally, in the third phase, the

removal efficiency of azithromycin was evaluated.

With the tests of methanogenic activity and anaerobic biodegradability, a better adaptation
of the microorganisms of the granular sludge with respect to those of the flocculent sludge
was observed, since the production of methane, the percentage of biodegradability and the
rate of biodegradability were always greater for this sludge. By means of the hydraulic
characterization it was established that the behavior is complete mixture for the area of the
sludge mantle and piston flow in the area prior to the three-phase separator. In the UASB
reactor the maximum removal of azithromycin obtained (75%) was presented for the
concentration (10 mg / L), corresponding to the first injection of antibiotic in the reactor, the
removal efficiency tended to stabilize in approximately 50% independently of the

concentration analyzed.

Keywords: Azithromycin, Removal, Anaerobic, UASB, Synthetic wastewater,

antibiotics.
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pH Potencial de hidrégeno

P Pendiente maxima de la grafica DQO¢y, (mg/l) contra tiempo
acumulado

PTAR Planta de tratamiento de agua residual

PVC Policloruro de vinilo

Q Caudal

SST Solidos suspendidos totales

SSV Solidos suspendidos volatiles

to Tiempo medio de retencién tedrico

Tiempo inicial desde que se aplica el trazador hasta que aparece
en el efluente
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Abreviatura Término

TRH Tiempo de retencién hidraulico

UASB Up flow anaerobic sludge blanket

\4 Volumen

Vitquido Volumen fase liquida del reactor

Viodo Volumen de lodo

Vieactor Volumen del rector

%AGV Porcentaje de acidos grasos volatiles

%DQO0R Porcentaje de demanda quimica de oxigeno filtrada remanente
%R Porcentaje de remocién de demanda quimica de oxigeno filtrada

%BD Porcentaje de biodegradabilidad



Introduccidén

En términos generales, el recurso hidrico es uno de los bienes no renovables mas expuesto
a presiones antropicas debido a su alta demanda por el continuo crecimiento poblacional.
Se ha estimado que a nivel mundial, en el afio 2005 se extraian unos 4.600 km? de agua
dulce para consumo humano (ONU, 2018). El agua es utilizada para consumo o para
actividades industriales y agricolas, y en teoria es recolectada en los sistemas de
alcantarillado para ser conducidas a estaciones depuradoras de aguas residuales, con el
fin de tratarlas y asi verter el agua en fuentes superficiales con la mejor calidad posible,
permitiendo asi el re-uso del recurso de una manera segura. Sin embargo, en naciones
con bajos ingresos solo se trata el 8% de las aguas residuales, en contraste con los paises
de altos ingresos en los que se logra tratar hasta el 70% (UNESCO, 2017). En Colombia,
se ha estimado que solo se trata el 42.6% de las aguas residuales generadas (Minvivienda,
2017), por lo que el vertimiento de aguas residuales sin tratamiento ha generado en
muchos sitios, serios problemas como malos olores, toxicidad, presencia de
microorganismos patdgenos entre otros, lo cual ha causado efectos sobre la salud de estos

ecosistemas y la salud humana, ver Figura | 1.

Una de las preocupaciones en términos de salud publica de los ultimos afios, ha sido la
deteccién de contaminantes emergentes en aguas residuales, las cuales son vertidas a
cuerpos de agua superficiales, que son reutilizadas en procesos de agricultura. Sobre este
tipo de contaminantes, Barceléd (2002) los ha definido como: “Los contaminantes
emergentes, son contaminantes previamente desconocidos 0 no reconocidos como tales
cuya presencia en el medio ambiente no es necesariamente nueva, pero si la preocupacion

por las posibles consecuencias en el mismo”. Estos contaminantes estan presentes en las
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Figura | 1 Componentes de aguas residuales y sus efectos.
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Tomado de: (ONU, 2017)

descargas domésticas e incluyen productos de higiene, productos farmacéuticos, y drogas
de abuso, entre otros. Asi mismo, en las descargas industriales estan presentes
detergentes, y compuestos utilizados en los procesos industriales. Igualmente, en los
vertimientos agricolas estan presentes productos potencialmente téxicos como pesticidas

y fungicidas.

Uno de los problemas de los contaminantes emergentes ampliamente estudiado, es el
efecto sobre la salud de sustancias conocidas como disruptores endocrinos (EDCs), los
cuales, corresponden a compuestos sintéticos o naturales que interfieren en el sistema
endocrino (hormonal), y afectan el desarrollo, crecimiento, reproduccion y comportamiento

de organismos humanos y animales” (Barcel6 et al., 2002).
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El Distrito de Riego de La Ramada, localizado est& localizado en la Sabana Occidental de
Bogota, la actividad econémica predominante es la agricola, y se sustenta especialmente
en el cultivo de hortalizas. El agua utilizada para el riego de hortalizas en esta zona
proviene del rio Bogota, la cual es captada en la desembocadura del rio Chicu y dirigida a
La Ramada, en donde se distribuye por medio de un sistema de canales. Teniendo en
cuenta el origen del agua utilizada para el riego, diferentes instituciones incluyendo la
Universidad Nacional de Colombia, han realizado varios estudios durante los uGltimos afos,
con el fin de establecer la calidad de ella, encontrando que uno de los principales
problemas es el alto contenido de Coliformes Fecales (Torres, 2004). En el afio 2015, se
realizé un estudio con el fin de caracterizar en forma mas amplia las aguas utilizadas para
riego. El trabajo incluyd, la caracterizacion fisicoquimica y microbiologica, ademas, de un
analisis preliminar para identificar la presencia de contaminantes emergentes,
enfocandose en productos farmacéuticos y en drogas de abuso. Los resultados mostraron
la presencia de de productos como acetaminofén, carbamazepina, losartan y cocaina
(Hernandez et al., 2015). Comprobada la presencia de estos productos en las aguas de
riego, se realiz6 un nuevo estudio donde se detectd la presencia de azitromicina,
ciprofloxacina y losartan, en concentraciones promedio de 2300, 1120 y 422 ng/l
respectivamente (Cubides, 2018)

Los estudios mencionados anteriormente, permitieron identificar dos problemas, el primero
gue existia la presencia de productos farmacéuticos en el agua utilizada en el riego de
hortalizas, y el segundo la presencia de antibiéticos junto con la presencia de un alto
contenido de microorganismos de origen fecal. Dentro de este contexto, se plantearon
varias lineas de investigacion, una de las cuales era evaluar las posibles opciones de
tratamiento para la eliminacion de este tipo de contaminantes. Es asi como se planteé un
proyecto titulado, “Evaluacion de alternativas de tratamiento para reuso de aguas
residuales en agricultura en la sabana Occidental de Cundinamarca”. Se evalu6
inicialmente la remocion de productos como acetaminofén, azitromicina, carbamazepina,
claritromicina, eritromicina, losartan y sulfametaxasol mediante oxidacion quimica
avanzada. Los resultados mostraron una remocion total de los productos analizados, a
excepcion de la azitromicina, cuya remocion bajo diferentes escenarios fue siempre inferior
al 10% (Cubides, 2018).

Considerando que el antibiético que presentdé mayor concentracion en las aguas de la

Ramada fue la azitromicina, y teniendo en cuenta su comportamiento recalcitrante, se
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decidio estudiar la remocién de este antibiético por medio de un proceso biologico. Para
establecer la conveniencia de un tratamiento aerobio sobre uno anaerobio se realizé una
revision bibliografica, en la cual sobresale la eficiencia de remocién de antibi6ticos por
medio de tratamientos biolégicos anaerobios. Por esta razon, la presente investigacion se
orientd a evaluar la remocién de la azitromicina disuelta en un agua residual sintética por
medio de un tratamiento anaerobio, especificamente, en un reactor UASB (up flow

anaerobic sludge blanket) a escala de laboratorio.

El presente documento se compone por 10 capitulos, en el capitulo uno, se presentan los
antecedentes que permitieron identificar una problematica asociada a la presencia de
antibioticos en aguas utilizadas para riego con alto contenido de microorganismos.
Adicionalmente se soporta la decision de evaluar la remocién de azitromicina con un
tratamiento bioldgico anaerobio. En el capitulo dos, se presenta el objetivo general y los
objetivos especificos. El capitulo tres, contiene el marco teérico que soporta la presente
investigacion. En el capitulo cuatro, se presenta el estudio comparativo para evaluar el
efecto de la azitromicina sobre la actividad metanogénica de dos lodos anaerobios, uno
granular y otro floculento, asi como los resultados obtenidos y la seleccién del lodo granular
para evaluar posteriormente la remocién de este antibiético durante el tratamiento en el
reactor UASB.

En el capitulo cinco, se presenta tanto la metodologia seguida como los resultados de la
caracterizacion hidraulica del reactor UASB a escala de laboratorio. Los resultados
permitieron establecer el tipo de flujo en las diferentes zonas del reactor, asi como los
tiempos de retencion hidraulico. En el capitulo seis, se evalu6 la remocién de azitromicina
en el reactor UASB bajo dos condiciones de operacion, una con carga organica volumétrica
variable (COV) y una concentracion de azitromicina de 10, 20, 40, 60 y 80 mg/L. En la
segunda condicién, se evalu6 la remocion del medicamento, manteniendo una Unica carga
organica volumétrica para concentraciones de azitromicina de 0.5, 3.3, 18 y 31 mg/L. Como
principales resultados se obtuvo que, para el primer arranque, la maxima remocion de
azitromicina obtenida (75%) se presentd para la menor concentracion (10 mg/L), y la
remocion mas baja (38%) se presentd para la concentracion de 80 mg/L. En el segundo
arranque, la méxima remocion de azitromicina obtenida (79%) se present6 para la menor
concentracion (3.3 mg/L), y la remocién mas baja (26%) se presento para la concentracion
de 31 mg/L.
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En el capitulo ocho se presenta una discusion general, teniendo en cuenta que los
capitulos cuatro a seis se presentan a manera de articulo. En el capitulo nueve, contiene
las conclusiones generales y las respectivas recomendaciones. En el capitulo 9 se
relacionan los eventos en donde se han socializado los resultados de la presente
investigacion. Por ultimo, en el capitulo diez, se encuentran las referencias bibliograficas

citadas a lo largo del documento.



1.Antecedentes

En los ultimos afios, a nivel mundial ha crecido la preocupacién por la presencia de
contaminantes emergentes en aguas superficiales, lo cual constituye un gran problema
ambiental debido a la afectacién que éstos pueden tener sobre el entorno (Deblonde et al.,
2011), (Miege et al., 2009). Se ha identificado que la mayor fuente de micro contaminantes
son las plantas de tratamiento de agua residuales y las granjas de ganado (Chen et al.,
2016). Segun lo sefialado por Tiwari et al (2017) la prolongada exposicion de los
organismos acuaticos a productos farmacéuticos conlleva cambios morfolégicos y de
comportamiento de las especies. El ejemplo mas conocido de estos efectos es la
feminizacion de peces macho por la presencia de compuestos con actividad estrogénica

en el medio acuatico (Gross-Sorokin et al., 2006).

Igualmente, la presencia de contaminantes emergentes en el medio acuético puede alterar
el comportamiento de los peces cuando se exponen a antidepresivos, los cuales se
acumulan en el cerebro, el higado y los musculos (Fernandez-Lopez et al.,, 2016).
También, se ha observado cambios en el comportamiento y en la fisiologia de insectos,
ademas de la inhibicidon o la estimulacion del crecimiento de plantas acuaticas y de algas
(Halling-Sgrensen et al., 1998). Igualmente, otro problema sefialado es la resistencia a los
antibiéticos cuando las bacterias entran en contacto con estas sustancias (Daughton &
Ternes, 1999). Teniendo en cuenta que las aguas superficiales son utilizadas por el sector
agricola, es de gran interés conocer su calidad e identificar si en éstas hay presencia de

contaminantes emergentes.

La principal fuente de abastecimiento de hortalizas para Bogota, son los municipios de
Mosquera, Funza, Madrid, Tenjo, Cota y Bojacd, ver Figura 1-1, los cuales utilizan para

riego el agua proveniente del Distrito de Riego de la Ramada (Méndez et al., 2010). Este
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distrito de riego actia como una unidad agropecuaria, cuya infraestructura suministra agua
durante las épocas de verano, mientras que en periodos de invierno drena la zona

controlando inundaciones.

El Distrito abarca un area de dieciocho mil hectéreas, y su funcionamiento hidraulico se
basa en la captacion de aguas provenientes del rio Bogota a la altura de la desembocadura
del rio Chicu (Méndez et al., 2010). En el distrito, predomina el cultivo de hortalizas de
tallo corto, como: apio, acelgas, lechuga, cebolla, brécoli, coliflor y repollo; asi mismo, se

destacan los cultivos de maiz, flores y papa (Torres, 2004).

Figura 1-1 Localizacién La Ramada.
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Tomado de: (Hernandez et al., 2015).

Las aguas utilizadas para riego en la zona de La Ramada han sido caracterizadas en
diferentes estudios. En el estudio realizado por Torres (2004), se destaca la calidad
microbioldgica del agua como el factor més critico debido a la alta presencia de coliformes
fecales, cuyos valores superan los rangos establecidos en la normativa colombiana
(Decreto 1594, 1984)

En otro estudio realizado (Hernandez et al., 2015) se establecié la presencia de

contaminantes emergentes en la zona de la Ramada. Se identificaron mas de 10
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contaminantes asociados con productos farmacéuticos en las aguas utilizadas para el
riego de cultivos de hortalizas de tallo corto. Algunos de los medicamentos encontrados

fueron: acetaminofén, carbamazepina, losartan y claritromicina, entre otros.

Con la deteccion de productos farmacéuticos en el agua de la Ramada, se realiz6 un
segundo estudio enfocado a determinar la concentracién de los medicamentos, de los
cuales las mayores concentraciones fueron azitromicina (2.300 ng/L), ciprofloxacin (1.120
ng/L) y losartan (422 ng/L) (Cubides, 2018).

Como se mencioné anteriormente, el agua del distrito de riego de La Ramada proviene del
rio Bogot4, el cual recibe en la cuenca alta las aguas residuales tratadas de los municipios
aledanos, cuyo tratamiento principalmente es lagunas aireadas y lodos activados (CAR,
2012). En los estudios realizados en el 2015 y el 2016 en La Ramada, los productos
farmacéuticos mas encontrados fueron los antibioticos pertenecientes a la familia de los
macrolidos, razén por la cual la revision bibliografica se orientdé a establecer el tipo de
tratamiento biol6gico més utilizado para remover este tipo de productos.

La revisién se centré en establecer la eficiencia de remocion de este tipo de compuestos
con diferentes tratamientos secundarios. Como resultado de esta revision se encontrd que
los sistemas méas usados para la remocion de materia organica y nutrientes (nitrégeno y
fosforo) eran sistemas aerobios como lodos activados, bio-reactores de membrana,
lagunas aireadas, y bio-discos de contacto entre otros. Dentro de los procesos anaerobios
se destacaban los reactores anaerobios de manto de lodos de flujo ascendente (UpFlow
Anaerobic Sludge Blanquet - UASB) y los reactores de lecho fluidizado. En la Tabla 1-1 se
muestran algunas de las eficiencias de remocién de macrélidos encontradas en la

literatura.

El analisis del panorama anteriormente descrito, permitio identificar dos problematicas, una
relacionada con salud publica, ya que se encontraron antibiéticos en las aguas utilizadas
para riego de vegetales de consumo directo. Y la segunda, se relacionaba con la presencia
de antibibticos en aguas con alta presencia de microorganismo, los cuales podrian generar
resistencia por su continua interaccion con los antibiéticos tal como ha sido establecido por

Costanzo et al (2005), quien sefiala que la continua exposicion a antibiéticos, incluso a



Antecedentes 31

bajas concentraciones, puede llevar a la generacion de resistencia bacteriana dado que
estos productos son altamente bioactivos (Kiimmerer, 2009). Asi mismo, los antibiéticos
potencialmente pueden afectar las comunidades microbianas presentes en las aguas
residuales, causando una afectacion en la degradacion de materia organica en estos

sistemas (Kummerer, 2009).

Tabla 1-1. Resumen de eficiencias de remocion encontradas en la literatura.

Procesos bioldgicos Aerobios Anaerobios
Reactor de
Clase Compuesto Lodos Bioreactor de lech Referencia
Auti echo
terapeutica farmaceutico Activados membrana o
fluidizado
) . (Gros et al.,
Ciprofloxacina 37-99 89.4 100
2010)
. . (Dutta et al.,
Claritromicina 56.9 74.6
2014)
(Luo et al.,
Antibiéticos 30.2
2014)
) o (Radjenovi¢ et
Eritromicina 354
al., 2009)
(Dutta et al.,
58.7 66.7
2014)

Fuente: Elaboracién propia.

La mayoria de los diferentes estudios muestran que en los antibiéticos la degradacion
biol6gica bajo condiciones aerobias es muy baja (Gartiser et al., 2007). En la investigacion
realizada por Luo etal (2014), sobre la remocion de micro contaminantes en plantas de
tratamiento convencionales de agua residuales, la remocién de eritromicina solo alcanzaba
un 30.2%. Un resultado similar es reportado por Radjenovi¢, Petrovi¢, & Barceld (2009)
quienes reportaron con un sistema de lodos activados una remocion de eritromicina de
35.4%. Una remocion mayor de eritromicina (58,7 y 66,7%) es reportada por Dutta et al

(2014) cuando evaluan el tratamiento con bioreactores anaerobios de membrana y lecho

fluidizado.
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Como se sefialé anteriormente, debido a los problemas encontrados en las aguas del
Distrito de Riego de la Ramada, el Grupo de Investigacion RESA de la Universidad
Nacional de Colombia, preocupado por la presencia de medicamentos y en especial
antibioticos, decide abordar el estudio del tratamiento de aguas con antibidticos
(macrdlidos). Debido a que en la revision bibliografica se sefiala que los tratamientos
anaerobios presentan mayores eficiencias de remocién de antibiéticos en comparacion a
las tratamientos aerobios (Kimmerer, 2009), la presente investigacion se orientd a evaluar
la remocién la azitromicina [Contaminante emergente de preocupacion, (EPA, U.S, 2009)],

por medio de un proceso bioldgico anaerobio en un reactor UASB a escala de laboratorio.



2.0bjetivos

2.1 Objetivo General

Evaluar la remocién de azitromicina disuelta en agua residual sintética en un reactor UASB

a escala de laboratorio.

2.1.1 Objetivos Especificos

e Seleccionar el mejor lodo para la degradacion anaerobia entre lodo floculento y lodo

granular.

e Construir, implementar y operar un reactor UASB a escala de laboratorio con el
lodo seleccionado para evaluar la degradacion anaerobia de azitromicina en agua

residual sintética.

e Determinar la eficiencia de remocion del antibiético en mencién en el reactor UASB

a escala de laboratorio.






3.Marco Teérico

En el presente capitulo se presenta las caracteristicas de la azitromicina, los conceptos
tedricos del proceso anaerobico, asi como la base tedrica de los ensayos de actividad
metanogénica especifica (AME) y biodegradabilidad anaerébica. Igualmente, se presenta
aspectos generales sobre los reactores anaerobios de manto de lodos de flujo ascendente
(UASB), asi como su comportamiento hidraulico.

3.1 Azitromicina

La azitromicina es un antibiético perteneciente a la familia de los macrolidos, resulta de la
alteracion por medio de procesos sintéticos de la eritromicina, primer antibiotico sintetizado
de esa familia en los afios cincuenta. En 1992 la Administracion de Alimentos y Drogas de
los Estados Unidos (Food & Drug Administration, FDA) aprobd el uso clinico de la
azitromicina (Zuckerman et al., 2009). Su férmula molecular es CssH72N2012,, ver (Figura
3-1) y se utiliza para el tratamiento de infecciones del tracto respiratorio, enfermedades de
transmisiébn sexual y para tratar infecciones causadas por Helicobacter pylori y

Mycobacterium avium (National Center for Biotechnology Information, 2018).

Este producto farmacéutico se elimina principalmente en las heces sin variaciones en su
composicion (Koch et al., 2005), (Zuckerman et al., 2009) desechandose mas del 50% del
antibiético (EMS community, 2018) mientras que la eliminacion via urinaria es minima,

alrededor del 6%, por esto se explica su presencia en aguas residuales y superficiales.

Como el resto de los macrdlidos, la azitromicina ejerce su actividad antimicrobiana
uniéndose a la sub unidad 50S del ribosoma 70S, interfiriendo en la biosintesis de
proteinas de los organismos susceptibles (Kanatani & Guglielmo, 1994). La unién entre el
antibittico y las bacterias se realiza mediante la formacién de puentes de hidrégeno entre

los radicales hidréxido del macrdlido y determinadas bases del ARNr, provocando un
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bloqueo en las reacciones de transpeptidacion y traslocacion (Bado et al.). La azitromicina
actia contra bacterias tipo M pneumoniae, Haemophilus influenzae y Chlamydia

trachomatis, entre otras.

Figura 3-1 Estructura quimica de la azitromicina.
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Tomado de: (Kumar et al., 2013)

3.2 Biodegradabilidad Anaerobia

Los procesos anaerobios han sido ampliamente utilizados en el tratamiento de lodos
primarios y de residuos con alto contenido de materia organica. El proceso consiste en la
degradacién de la materia organica en ausencia de oxigeno molecular y como resultado,
se obtiene metano (CH,) y didxido de carbono (CO,), la generacién de estos sub productos
resulta atractiva desde el punto de vista del aprovechamiento energético (Metcalf & Eddy,
1991a). Adicionalmente, con los procesos anaerobios se generan volimenes de lodos

menores en comparacion a los procesos aerobios.

La degradacion de la materia organica en ausencia de oxigeno se lleva a cabo en cuatro
etapas, y en cada una de ellas intervienen diferentes tipos de microorganismos. El proceso
inicia con la degradacion de compuestos complejos como los polisacéaridos, lipidos y
proteinas por medio de la hidrdlisis, donde se obtienen compuestos que sirven como
fuentes de energia y de carbono celular como lo son las azlcares, los aminoacidos y los

acidos grasos. La segunda etapa contempla la transformacion de los compuestos
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producidos en la primera etapa en compuestos intermedios de menor peso molecular como
el acetato, el propionato y el butirato, asi como, hidrégeno molecular (H2) y dioxido de
carbono (COy), esta transformacion se conoce como acidogénesis. En la tercera etapa,
intervienen bacterias que convierten los acidos propiondico y butirato en &cido acético,
este proceso se conoce como acetogénesis. Por Ultimo, las bacterias metanogénicas, las
cuales son estrictamente anaerobias, producen metano a partir del acido acético (Diaz -
Béaez et al., 2002), (Metcalf & Eddy, 1991b). En la Tabla 3-1 se resumen los principales
grupos de microorganismos segun la etapa de degradacién de materia organica en

ausencia de oxigeno.

Tabla 3-1 Bacterias responsables de la degradacion anaerobia.

Etapa Proceso Bacterias responsables del proceso

Enterobacteriaceae

Bacillus

Peptostreptococcus

1 Hidrolisis Propionibacterium

Bacteroides

Micrococcus

Clostridium

Clostridium spp

Peptococcus anaerobus

Escherichia coli

Bifidibacterium spp

2 Acidogénesis Desulphovibrio spp

Corynebacterium spp

Lactobacillus

Actinomyces

Staphilococcus

Syntrophomonas sapovorans

3 Acetogénesis

Syntrophobacter wolinii
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Etapa Proceso Bacterias responsables del proceso

Sytromonas wolfei

Sytrophospara bryantii

Syntrophus buswellii

4 | Metanogénesis Archeaea
Adaptado de: (Diaz - Baez et al., 2002) y (Metcalf & Eddy, 1991b)

3.2.1 Ensayo actividad Metanogénica Especifica

Con el ensayo de actividad metanogénica especifica se puede medir la capacidad de un
consorcio microbiano anaerobio, para metabolizar un sustrato organico en metano.
Generalmente, se expresa como la masa de sustrato (en términos de DQO) que es
transformada en metano por unidad de masa de biomasa y por unidad de tiempo. Sus
unidades son: gDQOCH4/gSSV*dia (Diaz - Baez et al., 2002). Se calcula a partir de la

ecuacion (3-1).

Figura 3-2 Célculo de la pendiente maxima grafica mL CH./h

V CH,4 (mL)

P 24 (1)

FC Vlodo * SSV

50% produccién

AME =

Tiempo (h)

Tomado de: (Fdz-Polanco & P Nieto, 2015)

Dénde:

P es la pendiente maxima de la grafica mL/h, ver Figura 3-2.
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Viodo €S €l volumen de lodo (L)
24 factor de conversion h/dia

FC es el factor de conversién correspondiente para las condiciones de presion y

temperatura de Bogota 530 % y se calcula asi:

Asumiendo que 1 g de DQO es equivalente a 1g de O,. Se tiene la siguiente reaccion:

CH, + 20, > CO, + H,0 (3-2)

En donde, los pesos moleculares del CH, y del 0, son 16 g/moly 32 g/mol respectivamente,

entonces:

g
2(32° -0, _ DQO _ 1g DQO (3-3)
16-L-cH, CH, 0.25g CH,

mol

Como la densidad del metano es de 714 g/m?® a condiciones estandar (a presion de 1

atmadsfera y a una temperatura de 0°C), la relacién en términos del volumen es:

2259 g, = 3.5X10 *m

CH CH.
= 3 =% =035 —=*
7145

m

DQO DQO

(3-9)

La ecuacion (3-4) determina que 1 g de DQO equivale a 0.35 litros de CH, en condiciones
estandar. Para determinar la equivalencia para las condiciones de Bogota se debe aplicar

la ecuacién de los gases ideales:

PV = nRT (3-5)
P ViTy = PV Ty (3'6)
En donde:

P, es la presion a atmosférica a nivel del mar (760 mm Hg)

V, es el volumen de metano a condiciones estandar (0.35 |1 CH,/DQO0)
T, es la temperatura a condiciones estandar (273 °K)

P; es la presion atmosférica en Bogota (560 mm Hg)

T, es la temperatura de lectura de los ensayos (303 °K)

V; volumen de metano para las condiciones de los ensayos
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_ PyVTy
T PiT,

|41 (3-7)

- CHy -
V1=0531% (3-8)
Por tanto, para las condiciones del ensayo realizado en Bogotd 1 g de DQO equivale a
0.53 litros de CH,.

3.2.2 Ensayo de biodegradabilidad Anaerobia

El ensayo de biodegradabilidad permite hacer tener una aproximacion al comportamiento
de un sistema anaerobio en continuo. Se lleva a cabo en reactores tipo batch los cuales
contienen medio mineral, lodo metanogénico activo y el contaminante a estudiar. Por
medio de este ensayo se puede determinar: la tasa de biodegradabilidad, el porcentaje
maximo de biodegradacién, el efecto de la carga organica en el lodo, los efectos
inhibitorios, y adicionalmente, se puede realizar el balance de DQO (Diaz - Béez et al.,
2002).

3.2.3 Produccion de metano en términos de DQO

Para el andlisis de los datos es necesario convertir la produccion de metano a términos de

DQO a partir de la ecuacion (3-9):

PcH,
( e )*1000

Viiquido

DQOCH4 = (3-9)

En donde:
DQOcy, es la produccion de metano en términos de DQO en mg/L.

Pcy, €s la produccion de metano en litros

mL CHy
g9 DQo

FC es el factor de conversion correspondiente a 530

Viiquiao €S €l volumen de la fase liquida del reactor, la cual corresponde a 0.45 L.

1000 es el factor de conversion mg/g
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3.2.4 Produccion de AGV en términos de DQO

Para realizar el balance de DQO, es necesario convertir los AGV en términos de DQO

empleando la ecuacion (3-10) (Diaz - Baez et al., 2002).

46V (2£DQ0) = 100 + AGY (=2 (3-10)

L
3.2.5 Tasa maxima de biodegradabilidad

La tasa maxima de biodegradabilidad establece la velocidad de degradacién de la materia
organica por parte de los microorganismos y se calcula a partir de la ecuacion (3-11).

Tasa max BD = -2 (3-11)
ssv

En donde:

P, es la pendiente maxima de la grafica DQOcy,(mg/L) contra tiempo acumulado

en dias.

SSV son los sélidos suspendidos volatiles (mg/L) iniciales en el reactor.

3.2.6 Porcentaje de Biodegradabilidad

Para obtener el porcentaje de biodegradabilidad los datos de DQO equivalente de acidos
grasos volatiles (DQOacv) y de DQO filtrada (DQO¢) se dividen por la concentracién de DQO

del agua residual en el tiempo cero, y después se procede con las siguientes ecuaciones:

%AGV = % «100 (3-12)
0

%DQOg = DDggf %100 (3-13)
0

En donde:

DQO, es la DQO del residuo en el tiempo cero en mg/L.
DQO,y €s la produccion de AGV en términos de DQO en mg/L.

DQOs es la DQO filtrada en mg/L.
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DQOgR es la DQO filtrada remanente.

Los porcentajes de remocion de DQO filtrada (%R) y de biodegrabilidad (%BD) como una

fraccion de la DQO del residuo se calculan mediante las siguientes expresiones:
%R = 100 — %DQOg (3-14)

%BD = %R + %AGV (3-15)

3.2.7 Balance de DQO en el proceso de degradacidon anaerobia

En el proceso de degradacién, la DQO biodegradable (DQOgp) estd compuesta por las
fracciones correspondientes a los acidos grasos volatiles (DQOacsv), celular (DQOc¢) y

metanogenizada (DQOch4), Ver Figura 3-3 (Chavez & Baez, 2003).

Figura 3-3 Balance de DQO

DQO CELULAR
DQO BD DQO CHa4
P | 000 |
DQO RESISTENTE DQO RESISTENTE

Tomado de: Adaptado de (Diaz - Baez et al., 2002)

3.3 Reactores UASB

El tratamiento de aguas residuales mediante reactores UASB (up flow anaerobic sludge
blanket) es una tecnologia anaerobia muy utilizada en Latinoamérica y en Europa. Se
caracteriza por mantener altas concentraciones de biomasa ya sea en granulos (Chen et
al., 2015) o de flocs, lo cual favorece la sedimentacién permitiendo la segregacién de las

fases solida, liquida y gaseosa (Diaz - Baez et al., 2002).
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3.3.1 Parametros de control reactor UASB

La eleccion del reactor UASB para ensayos a nivel de laboratorio esta relacionada con las
ventajas que éste ofrece respecto a la baja inversidén en su construccion, al poco espacio
gue requieren, a que los procesos de fermentaciones acidogénicas y metanogeénicas se
llevan a cabo en el mismo reactor y a que requiere poca energia para su funcionamiento
(Valderrama, 2004).

Durante el arranque y la operacion del reactor se monitorearon diferentes parametros
relacionados con la eficiencia de remocion de contaminantes y con la estabilidad del
sistema. En la siguiente tabla se muestran dichos pardmetros con la periodicidad de

medicion y los puntos de toma de muestra.

Tabla 3-2 Pardmetros monitoreados durante el arranque y la operacion del reactor
UASB.

PERIODICIDAD DE PUNTOS DE

MONITOREO PARAMETROS ;
LA MEDICION MONITOREO
DQOr y DQO¢
Eficiencia Azitromicina

Produccion de metano
pH

Estabilidad AGV

Alcalinidad

3 veces por semana | Afluente y efluente

Fuente: Elaboracion propia.

Como parametro hidraulico se control6 el tiempo de retencién hidraulico (TRH) calculado

a partir de la ecuacion (3-16).
Vreactor

Para el disefio de reactores UASB uno de los parametros mas importante es el de la carga
organica volumétrica. Verificada tanto en el arranque como en la operacion del reactor,
calculado a partir de la siguiente ecuacion:

CcovV = Q*DQO0systrato (3_17)

Vreactor
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3.3.2 Caracterizacion hidraulica reactor UASB

La operacion de los reactores UASB consiste en la entrada del afluente por la base del
reactor, en donde el comportamiento hidraulico se asemeja a flujo piston, a continuacion,
el flujo asciende, entrando en contacto con el manto de lodo, en donde el flujo no es
uniforme y como consecuencia el flujo puede llegar a ser completamente mezclado.
Finalmente, en la zona del separador trifasico, de nuevo, el flujo se comporta como flujo
pistén, ver Figura 3-4. Este comportamiento hidraulico pistdbn — mezcla completa — piston
fue identificado por Lettinga & Hulshoff (2017).

Figura 3-4 Reactor UASB.

Salida de metano

Efluente

Separado trifasico

I

Zona Manto de lodos

i

Afluente

Fuente: Universidad Antonio Narifio.

La caracterizacion hidraulica del sistema permite establecer el comportamiento del flujo
(piston y/o mezcla completa), asi como, el tiempo de retencion hidraulico del reactor. En la

presente investigacion se realizo la caracterizacion hidraulica de un reactor UASB a escala
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de laboratorio utilizando como trazador una solucion de NaOH (Korpijarvi et al., 1999)
(Batstone et al., 2005) (Lu et al., 1994) (Poulsen & Iversen, 1997) (Limberg et al., 2016).

3.3.2.1Funcioén de distribucién del tiempo E(t)

La funcion de distribucion del tiempo E(t), describe cuantitativamente cuanto tiempo gastan
los diferentes elementos de fluido en el reactor y esta definida por la siguiente ecuacion
(Levenspiel, 2012), (Fogler, 2006).

_c® .
EO) = moorm (3-18)

3.3.2.2Funcion de distribucién acumulada F(t)

La funcién de distribucion acumulada F(t), representa la fraccion de fluido que deja el
reactor, la cual ha residido un periodo de tiempo menor que un valor de tiempo (t) dado y

se calcula a partir de la siguiente ecuacién (Fogler, 2006),(Levenspiel, 2012):

F(t) = [ E(t)dt (3-19)

3.3.2.3Tiempo de residencia medio

El tiempo de residencia medio (t,,) en ausencia de dispersion y para caudal constante se

obtiene a partir de la siguiente expresion (Fogler, 2006).

S tE@®at

n = e = O (3-20)

Asi mismo se calcula la varianza y la asimetria utilizando las ecuaciones (3-21) y (3-22)

respectivamente (Fogler, 2006).

o2 = [(t — ty)?E(D)dt = " t2E(t)dt — t&, (3-21)

= = [t — ty) E(®)dt (3-22)

S3
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3.3.2.4 Modelo de Wolf- Resnick

Por medio del modelo de Wolf- Resnick es posible definir las caracteristicas de flujo en el

reactor. La expresion general que describe cualquier sistema es (Pérez, 1992):

F(t) = 1— ¢ Gpamlig 70™) (3-23)
En donde,

p es la fraccion de flujo pistén

m es la fraccién de espacios muertos

Para determinar las caracteristicas de flujo, se construye en papel semilogaritmico la

gréfica (1-F(t)) en las ordenadas y t/to en las abscisas, ver Gréfica 3-1.

Gréafica 3-1 Modelo Wolf- Resnick.

| - F(t)

Tomado de: (Pérez, 1992)

. t . ,
Se determina el valor de 6 = t—l , €l cual se obtiene prolongando la linea A-B y se calcula

0

t . .
el valor de t—z cuando ha salido el 10% del trazador. Con esto valores es posible calcular
0

el valor de la pendiente de la recta ajustada, tan («), asi:
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tana = ﬁ (3_24)

to to

Ahora, es posible establecer el porcentaje de flujo piston y de mezcla completa a partir de

las siguientes expresiones:

_ f+tana
b= 0.435+ O*tana

«100 (3-25)

M =100-p (3-26)



4.Comparacion del efecto de la azitromicina
en la actividad metanogénica de dos lodos

anaerobios: granular y floculento

En este capitulo se evalu6 y comparé el efecto de la azitromicina sobre la biodegradacion
de un sustrato sintético, utilizando como indculo lodos granular y floculento. El estudio
comprendié el montaje del ensayo de actividad metanogénica para determinar la
capacidad del consorcio microbiano para producir metano a partir de una solucién de AGV.
Paralelamente, se mont6 el ensayo de biodegradabilidad anaerobia con agua residual
sintética y azitromicina para cada lodo. Ambos ensayos se realizaron teniendo en cuenta
la metodologia consignada en Diaz - Baez et al (2002). Para los ensayos se usaron
botellas (batch) sin agitacion. Ambos ensayos duraron 39 dias. El ensayo de
biodegradabilidad se mont6 con el fin de determinar si habia inhibicién en la produccién de
metano por la presencia de azitromicina en el agua residual sintética. Se determiné el

porcentaje de biodegradabilidad y la eficiencia de remocion de azitromicina con cada lodo.

Para determinar el porcentaje de biodegradabilidad del residuo, se realiz6 un balance de
DQO. La DQO biodegradable (DQOegp) esta compuesta por las fracciones
correspondientes a los acidos grasos volatiles (DQOacv), la masa celular (DQOc¢) y la
fraccion metanogenizada (DQOch4). La DQO removida (DQOremyv) corresponde a la suma
de la DQO de las células y la DQO metanogenizada, mientras que la DQO no removida
(DQOnoremv) esta constituida por la DQOesistente Y 1a DQOacv (Chavez & Baez, 2003).
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4.1 Materiales y Métodos

4.1.1 Reactores

Tanto el ensayo de actividad metanogénica como el de biodegradabilidad se realizaron en
botellas de suero de 500 mL, con un volumen liquido de 450 mL. Una vez inoculadas las
botellas se taparon con tapones de caucho y sellos de aluminio, se agitaron y se incubaron
a 35°C. En el ANEXO 1 Ensayo de Actividad Metanogénica y el ANEXO 2. Ensayo de
Biodegradabilidad Anaerobia , se describen los procedimientos para cada ensayo.

4.1.2 Sustrato

4.1.2.1 Ensayo de actividad metanogénica

Como sustrato se prepard una solucién de AGV compuesta por 4cido acético, propidnico,

y butirico, con una relacién 2:1:1, ver Tabla 4-1.

Tabla 4-1 Solucién de AGV utilizada para el ensayo de actividad metanogénica.

Solucion AGV
Concentracion
Solucién Nomenclatura
(g/L)
Acido Acético C2H40, 100
Acido Propiénico C3Hs0; 74,08
Acido Butirico C4Hg02 88,11

Fuente: Elaboracién propia.

4.1.2.2 Ensayo de biodegradabilidad anaerobia

Como sustrato se preparé agua residual sintética, cuya fuente de carbono proviene de
glucosa, acido glutamico y glicerol, ver Tabla 4-2. El agua residual se suplement6 con un
medio de sales constituido por cloruro de amonio, cloruro de sodio, cloruro de calcio,

dihidrogeno fosfato de potasio y sulfato de magnesio hidratado en las concentraciones que
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se relacionan en la Tabla 4-2 (Diaz-Baez, 1985). La DQO (DQOy) soluble del agua residual
sintética fue de 5300 mg/L.

Tabla 4-2: Composicion agua sintética.

Componente Concentracion (mg/L)

Glucosa 3900

Acido Glutamico 3900
Glicerol 200

Cloruro de amonio 720
Cloruro de sodio 100
Dihidrégeno fosfato de potasio 60
Cloruro de calcio dihidratado 48
Sulfato de magnesio hidratado 15

Fuente: Elaboracién propia.

El agua residual sintética fue esterilizada en autoclave antes de inocular los reactores.

4.1.3 Extraccion de azitromicina

Para los ensayos de biodegradabilidad anaerobia se utilizaron tabletas de 500 mg de
azitromicina de uso comercial. Las tabletas fueron trituradas y posteriormente disueltas en
buffer de fosfatos de pH a 7.5 (Kumar et al., 2013). De esta solucion se adicionaron 0.57

mg/L a la solucion de agua residual sintética.

4.1.3.1Bioensayo cualitativo

Para comprobar la actividad biolégica después de realizar la extraccion del antibiético y
para tener una primera aproximacion al efecto de incorporar azitromicina en el reactor
UASB, se realizaron bioensayos evaluando de manera cualitativa la susceptibilidad de la

E.coli a este antibidtico.

Se preparé medio de cultivo LB, cuya composicion era extracto de levadura, cloruro de

sodio, triptona y agar. Al medio se le adicion6 azitromicina en concentraciones de 1 mg/L
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y 2 mg/L, tomando como referencia los resultados obtenidos por Gordillo et al (1993), en
su estudio sobre la actividad in vitro de la azitromicina sobre bacterias entero patdégenas,
en donde el MICq para la E.coli es de 2 mg/L. El medio preparado se sirvié en cajas de
Petri y después se sembr6 la E.coli por agotamiento. Finalmente, las cajas se incubaron
durante 24 horas a 37 °C.

4.1.4 In6culo

Como inéculo se utilizé lodo granular (36500 mg/L de SSV y 17100 mg/L DQOy) de una
industria lactea y lodo floculento (40050 mg/L de SSV y 28900 mg/L DQOx) del Digestor de
Lodos de la Planta de Tratamiento de Agua Residual El Salitre de Bogota. La carga
organica de trabajo para ambos ensayos fue de 0.6 g DQO/ g SSV.

4.1.5 Montaje

4.1.5.1Ensayo de Actividad metanogénica

El ensayo se realizé por duplicado, con un reactor de control para cada lodo. Los reactores
de tratamiento contenian medio mineral y una solucién de acidos grasos volatiles. El
reactor control contenia medio mineral y no contenia AGV, ver Figura 4-1. El montaje de
este ensayo se realiz6 siguiendo las recomendaciones de (Forero & Zufiiga, 2004) y (Diaz
- Baez et al., 2002) . En este ensayo no se adiciond azitromicina y los reactores se operaron

durante 39 dias en estado no agitado.
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Figura 4-1 Montaje ensayo de actividad metanogénica utilizando (a) lodo granular (b)

Lodo Granular (18,5 mL)

floculento.
Montaje Ensayo de Actividad Metanogénica

a) Control Tratamiento

( ) ( \ ) Solucion AGV™ (339 mL)
Medio mineral (404 m) ‘ Medio mineral (64,8mL)
Vitaminas (4,5 mL) . O Vitami 45 mL
Solucién reductora (22,54 ml) | T sl ?m!r,'as duct (2’2 5r4” )L
Lodo Granular (18,5 mL) ‘ olucion reductora (22,54 mL)

(1500 mg/L) _ (1500 mg/L)
= J—
j= o)
g 3 a9 39 39
=
Control Tratamiento
b)

o ( ™ N ( ™\ Solucién AGV* (339 mL)
Medio mineral (406 mL) ‘ Medio mineral (66,5 mL)
Vitaminas (4,5 mL) . .

- — Vitaminas (4,5mL)
Solucién reductora (22,5 mL) ' L
I . Solucion reductora (22,5 mL)
odo Floculento (16,8 mL)
(1500 mg/L) A ) C ) \ ) Lodo Floculento (16,8 mL)
- (1500 mg/L)

2w
£ 5' 39 EL) 39
=

*Acido Acético (75 g/L), Acido Propidnico (55 g/L) y Acido Butirico (66 g/L)

Fuente: Elaboracidn propia.

4.1.5.2 Ensayo de biodegradabilidad anaerobia

El ensayo se monté con tres reactores de control para cada lodo, en donde, uno de ellos
contenia medio mineral y sustrato sin azitromicina, este reactor se utilizé para estimar la
inhibicién en la produccién de metano. Los otros dos reactores de control, solo contenian
medio mineral y permitieron obtener la produccion neta de metano del agua residual, ver
Figura 4-2 . Este montaje se llevd a cabo segun lo establecido por Bolivar (2004), Diaz-

Béez etal (2002) y (Chavez & Béez, 2003).

De las 3 botellas correspondientes al control del ensayo, una se sacrifico en el tiempo cero,
para establecer las condiciones iniciales de pH, DQO, AGV y SSV y las otras dos se

corrieron por 39 dias. Para el tratamiento se montaron 9 botellas, se seleccioné
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aleatoriamente una botella que se sacrificé al tiempo cero y se fueron sacrificando
aleatoriamente botellas los dias 10, 18, 26 y 39, verificando el pH, DQO, AGV y SSV.

Figura 4-2 Montaje reactores utilizados en el ensayo de biodegradabilidad anaerobia (a)

lodo granular (b) floculento.

Montaje Ensayo de Biodegradabilidad Anaerobia

edio mineral (361 mL)
a} Solucién reductora (22,5 mL)
Lodo Granular (61,6 mL)
(5000 mg/L} ‘

Sustrato (259 mL)

Sustrato (259 mL) A
Medio mineral (106 mL )
Medio mineral (106 mL) ; | Solucién reductora (22,5 mL)
[Solucion reductora (22,6 mL) = Lodo Granular (61,6 mL)
Lodo Granular (61,6 mL) ’

(5000 mg/L)

(5000 mg/L) E" 7 Azitromicina (0,57 mg/L)
g2 _
Control Tratamiento
IMedio mineral (366 mL)
Solucién reductora (22,5 mL)
Lodo Floculento (56 mL)
(5000 mg/L)
b)
I Sustrato (259 mL)
Sustrato (259 mL) Medio mineral (112 mL )
Medio mineral (112 mL) —  Solucion reductora (22,5 mL)
Solucién reductora (225 mL) [ Lodo Floculento (56 mL)
Lodo Floculento (56 mL) (5000 mg/L)
(5000 mg/L) o Azitromicina (0,57 mg/L)
£EB 39 0 a9 s} 0 18 18 26 26 33 33 39 -
& =X
Control Tratamiento

Fuente: Elaboracién propia.

A cada reactor de tratamiento para el ensayo de biodegradabilidad anaerobia se le adicion6
una concentracion de 0.57 mg/L de azitromicina, teniendo como referencia que el MICg
para la E.coli es de 2 mg/L (Gordillo et al., 1993).

4.1.6 Métodos Analiticos

La produccién de metano se midi6 por el método de desplazamiento liquido (Vidal & Diez,
2005) utilizando una botella de Mariot, Figura 4-3. Cada reactor se conect6 por medio de

una manguera plastica con una botella invertida que contenia una solucion de NaOH con
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pH mayor a 12, a la cual llegaba el biogas producido en el reactor, esta solucion basica
absorbe el CO, producido y el metano resultante desplaza la solucion de NaOH a un
recipiente plastico el cual fue pesado todos los dias, ver Figura 4-3. El volumen de metano
producido es equivalente al volumen de NaOH desplazado (Diaz-Baez et al., 2002),
(Bolivar, 2004).

Los acidos grasos volatiles fueron medidos por medio de titulacion, teniendo en cuenta la
metodologia propuesta por Diaz-Baez etal (2002), el pH se midi6 mediante un
potencidometro 4500-H (APHA, 2017).

Figura 4-3: Montaje del sistema para la medicion de los ensayos actividad metanogénica

y biodegradabilidad. (a) Vista General del Montaje y (b) Esquema del Procedimiento para

la Medicién de metano en los ensayos de AME y Biodegradabilidad Anaerobia

Sustrato fQ

In6culo

.

Reactor

Manguera

NaOH desplazada

Fuente: Elaboracidn propia.

La medicién de DQO (total y soluble) se llevé a cabo mediante el método de reflujo cerrado
5220-D (APHA, 2017) y la medicion de SST y SSV se hizo por los métodos 2540-D y 2540-
E respectivamente (APHA, 2017).

Para establecer la remocién de azitromicina bajo condiciones anaerobias, se determind la
concentracion del antibiotico al inicio del experimento y en cada uno de los reactores

sacrificados a los diferentes tiempos. Para su determinacion se utilizd un Cromatdgrafo
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liguido de ultra alta eficiencia acoplado con espectrometria de masas de alta resolucién
(LC MS ORBITRAP) (Hernadndez et al., 2015) del Instituto de Ciencia y Tecnologia
Alimentaria (INTAL) en Medellin.

4.2 Resultados y Analisis

4.2.1 Bioensayos

4.2.1.1 Bioensayo cualitativo

Evaluando dos concentraciones de azitromicina (1 y 2 mg/L), se observé que la
concentracion de azitromicina de 1 mg/L no fue completamente letal, pero se percibié una
inhibicion importante en el crecimiento. Con la concentracion de 2 mg/L, la inhibicién es
mas evidente, ver Figura 4-4. Este resultado indicé que en efecto se logré extraer el
antibiético de manera efectiva, adicionalmente, el resultado puede ser indicativo de una
potencial afectacion a la comunidad microbiana que componen los lodos anaerobios

cuando estos sean expuestos al antibidtico.

Figura 4-4 Efecto Inhibitorio de la Azitromicina sobre el crecimiento de E.coli

Sin Azitromicina

Fuente: Elaboracion propia.
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4.2.2 Ensayo de Actividad Metanogénica (AME)

Para determinar la actividad metanogénica, se graficé la produccion de metano contra el
tiempo de duracién del ensayo (en horas) y se calculé la pendiente maxima de la curva,
ver Grafica 4-1. De esta grafica se obtiene la pendiente maxima y se calcula la actividad

metanogénica, ver Tabla 4-3.

Gréfica 4-1 Produccion de metano (mL) para el lodo granular y floculento durante el

ensayo de actividad metanogénica.
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Fuente: Elaboracion propia.

En la Gréfica 4-1 es interesante notar que existe un retardo en la produccién de metano
de 16 dias para el lodo floculento, mientras el lodo granular requiere aproximadamente 6
dias para iniciar a producir metano. Sin embargo, es importante aclarar que los lodos
suministrados habian estado almacenados por varios dias, por tanto, este retardo puede
corresponder a la adaptacion de los microorganismos al sustrato de AGV. Por otro lado,
se observa que aunque la pendiente del lodo floculento es mayor, la produccién de metano

fue menor a la del lodo granular.

En la Tabla 4-3, se puede observar que la actividad metanogénica para el lodo granular
fue de 0.30 g DQO/ g SSV*dia, mientras que la del lodo floculento fue de 0.36 g DQO/ g

SSV*dia, lo cual es indicativo de que ambos lodos tienen capacidad similar para
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transformar un sustrato compuesto por AGV en metano, lo anterior, bajo condiciones

ideales y sin presencia de azitromicina.

Tabla 4-3 Actividad metanogénica lodo granular y floculento.

Pendiente maxima | Viodo |SSV AME

Lodo mL/h L g/L | g DQO/ g SSV*dia
Granular 4.42 0.01849 | 37 0.30
Floculento 5.2468 0.01685 | 40 0.36

Fuente: Elaboracidn propia.

Al comparar la actividad metanogénica del lodo floculento con el obtenido por (Field, 1987)
de 0.2 g DQO/g SSV*dia para este mismo tipo de lodos, se puede observar que es
superior. Sin embargo, es inferior al reportado por Arévalo & Chaparro (2016) con lodos
provenientes de esta misma planta de tratamiento y utilizando etanol como sustrato (AME=
0,614 g DQO/gSSV*dia).

Para el caso del lodo granular el resultado obtenido se encuentra dentro del rango
establecido por Diaz-Baez et al (2002) para lodos granulares de alta carga el cual oscila
entre 0.2y 1.9 gDQO/ gSSV*dia.

4.2.3 Ensayo de Biodegradabilidad Anaerobia

4.2.3.1 Condiciones iniciales del ensayo

En el tiempo cero se establecieron las condiciones iniciales de los reactores definiendo el
pH y la DQOy, ver Tabla 4-4.

Como se menciond con anterioridad, la DQOs del sustrato fue de 5300 mg/L, por tanto, el
aumento en este parametro en los reactores, esta relacionado con el aporte de DQO de
cada lodo (granular 17100 mg/L DQO vy floculento 28900 mg/L DQO).
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Tabla 4-4 DQO y pH iniciales de los reactores para el ensayo de biodegradabilidad
anaerobio para el lodo granular y floculento.

DQOx
Tipo lodo pH
(mg/L0,)
Granular 7.79 9600
Floculento 8.68 8000

Fuente: Elaboracion propia.

4.2.3.2pH

Se monitored el pH durante el ensayo de biodegradabilidad, encontrando que este varié
entre 6.71y 7.91 para el caso del lodo floculento, mientras que para el lodo granular el pH
vario entre los 7.12 y 7.66, ver Gréfica 4-2.

El pH de los dos lodos bajé al comienzo del ensayo y después de los primeros diez dias
este aument6 en ambos lodos, evidenciandose una adaptacion de los microorganismos al
antibiético. Como se observa en la Gréfica 4-2, el lodo granular presenté mayor estabilidad

en este parametro.

Gréfica 4-2 Variacion del pH en el ensayo de biodegradabilidad del lodo granular y el

floculento en los reactores de tratamiento.

8,5

8

7,5
T
o

7

6,5

6

0 5 10 15 20 25 30 35 40
Tiempo (dias)
=¢=—Lodo Floculento  =fll=Lodo Granular

Fuente: Elaboracién propia.
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4.2.3.3Produccién de metano

La Grafica 4-3, corresponde a la produccién de metano en términos de DQO equivalente
de metano, tanto del lodo granular como del lodo floculento, para los reactores de
tratamiento. Se observa que la produccion final alcanzada es mucho mayor para el lodo
granular que para el lodo floculento. Asi mismo, la pendiente de la curva (tasa de

produccion) varia considerablemente de un lodo a otro.

Se observa, ademas, que el lodo floculento mantiene su capacidad de degradacién
aproximadamente durante 10 dias, luego esta capacidad se hace constante. El lodo
granular mantiene su capacidad de degradacion aproximadamente 19 dias y después ésta
se hace constante.

Se destaca que la produccion de metano para el lodo granular, una vez estabilizado, oscil6
entre los 7.000 mg/L de DQOcwns, mientras que en el lodo floculento la produccién de
metano no supera los 2.000 mg/L de DQOcha.

Gréfica 4-3 Produccion de metano (mg/l DQOcwa4) lodo granular y floculento en los
reactores de tratamiento.
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4.2.3.4 Inhibicion en la produccién de metano

Se estimo el porcentaje de inhibicién en la produccién de metano debido a la presencia de
azitromicina para cada lodo. Se comparé la produccién de metano del reactor control (sin
azitromicina) con la de los reactores tratamiento (0.57 mg/L de azitromicina), obteniéndose
gue para el lodo granular la inhibicion fue del 35% en promedio, mientras que en el
floculento fue del 38% en promedio, en la Gréfica 4-4 se muestran los valores promedio

de inhibicion obtenidos con las respectivas barras de error estandar.

En el estudio realizado por Sanz, Rodriguez, & Amils (1996), se evalué el porcentaje de
inhibicion de la tilosina y la eritromicina, ambos antibiéticos pertenecientes al grupo de los
macroélidos, y se encontr6é que la tilosina inhibio la produccion de metano en un 35% para
una concentracion de 25 mg/L de antibidtico, mientras que la eritromicina no tuvo influencia
en la produccion de metano incluso en altas concentraciones (250 mg/L). Teniendo en
cuenta lo anterior, y con base en los resultados obtenidos en el presente estudio, se
observa que los porcentajes de inhibicién obtenidos son altos, dada la baja concentracién
de azitromicina utilizada (0.57 mg/L).

Gréfica 4-4 Efecto de la azitromicina (0,57 mg/l) sobre la produccion de metano durante

los ensayos de biodegradabilidad anaerobia.
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4.2.3.5Balance de DQO para los reactores de tratamiento

En la Gréfica 4-5 y Gréfica 4-6 se muestra la variacion de DQOs, DQOcha Yy DQOacyv, tanto

para el lodo granular como para el lodo floculento respectivamente.

Gréfica 4-5 Balance de DQO lodo floculento.
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Fuente: Elaboracion propia.

Al comparar la DQOchs, la DQOacv Y la DQOs remanente, los resultados de la produccion
de metano se hicieron mas faciles de analizar (teniendo en cuenta que la DQO:x inicial
difiere para cada lodo, ya que ambos inéculos tienen diferentes cantidades de materia
organica). Para el lodo floculento, observamos un aumento constante de la DQOxcv hasta
2500 mgO./L hasta el dia 10. Luego, la DQOacv S€ mantuvo casi constante, igual que la
DQOchs. Eso explicaria la menor produccién de metano para este lodo, dado que la alta
concentracion de AGV probablemente inhibe la metanogénesis. Curiosamente, la DQOs
continud disminuyendo mientras la DQOc¢ se acumuld, lo que significa que el carbono se

incorporo principalmente a la nueva biomasa en lugar de reducirse al metano.

Por otro lado, para el lodo granular, la DQOacv se acumulé de manera similar al lodo
floculento, pero disminuyd constantemente después del dia 10. Este rapido consumo de

AGYV esté directamente relacionado con la produccién de metano, por lo que aqui tenemos
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mas carbono reducido a metano, y menos carbono incorporado a la biomasa. El
comportamiento de los AGV también explica por qué el pH fue méas estable para el lodo

granular.
Comparando los dos lodos, por ejemplo, al dia 26, la DQOs para el lodo floculento se ha
removido en un 50%, mientras que el para el lodo granular, se ha removido el 86%, estos

resultados son coherentes con la transformacion en metano.

Grafica 4-6 Balance de DQO lodo granular.
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Fuente: Elaboracion propia.

En general, como se sugiere en otros estudios (Ma, Quan, Siy Wu, 2013), el lodo granular
es menos susceptible a los compuestos téxicos gracias a su capacidad de organizacién en
capas (P. Liu, Chen, Shao, Tan, y Chen, 2018) donde los organismos mas resistentes
permanecen en la superficie de los granulos, "protegiendo” a los organismos mas sensibles
dentro de los granulos. Como en el lodo floculento los microorganismos se suspenden
uniformemente en el liquido y se exponen al antibiético, los organismos sensibles, como
los metandgenos, podrian inhibirse mas facilmente y luego acumularse como AGV. Sin

embargo, debe observarse que la eliminacion de DQOs fue muy similar para ambos lodos
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en el dia 39, pero el lodo floculento se desvio el flujo de carbono hacia el crecimiento de
células en lugar de la produccion de metano.

Para el final del ensayo, los dos lodos presentaron una alta eficiencia de remocion de
DQOy, el lodo granular removio el 98%, mientras que el floculento el 96%. En la Grafica
4-7, se muestra la eficiencia de remocion de DQO: observandose que el lodo granular

resulté tener un comportamiento mas estable a diferencia del lodo floculento.

La tasa maxima de remocion de DQO indica la velocidad de degradacion del sustrato por
parte de los microorganismos, para el lodo granular se obtuvo una tasa de 0.14 g DQOem/

g SSV*dia, mientras que para el lodo floculento es de 0.11 g DQOemv/ g SSV* dia.

El lodo granular presento mayor remociéon de DQO: (98%), comparada con la del lodo
floculento (96%), este resultado concuerda con P. Liu, Chen, Shao, Tan, & Chen, (2018)
sobre la respuesta del lodo granular y floculento a la incorporacién de azitromicina en un
reactor ASBR.

Gréfica 4-7 Eficiencia de remocién DQOx para el lodo granular y floculento.
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4.2.3.6 Biodegradabilidad del sustrato en presencia de

azitromicina

Aplicando las ecuaciones (3-5 a 3-10), se obtiene el porcentaje de biodegradabilidad para
cada lodo, ver Tabla 4-5. Los porcentajes de biodegradabilidad obtenidos para los dos
lodos son bastante cercanos, teniendo una biodegradabilidad del 92% para el lodo granular
y una del 90% para el lodo floculento, estos resultados indican que el residuo es altamente
biodegradable a pesar de la presencia de azitromicina, indicativo de la adaptacion de los

microrganismos al antibiético.

Tabla 4-5: Porcentaje de biodegradabilidad lodo granular y floculento

Lodo %M|% AGV|% DQOt|% R|% BD

Floculento| 23 31 42 58 90
Granular | 77 19 27 73 92

Fuente: Elaboracion propia.

La tasa maxima de biodegradabilidad, ver Tabla 4-6, corresponde a la pendiente maxima
de la curva de produccion neta de metano, en términos de DQO dividido por los sélidos del
reactor, ver ANEXO 2. Ensayo de Biodegradabilidad Anaerobia.

Tabla 4-6 Tasa méaxima de biodegradabilidad lodo floculento y granular.

_ Pendiente | SSV | Tasa max biodegradabilidad
Tipo lodo _ .
mg/l.dia | mg/l g DQO remv/ g SSV.dia
Floculento| 537.67 |2880 0.1867
Granular | 1119,10 |3350 0,3341

Fuente: Elaboracion propia

La tasa maxima de biodegradabilidad es un indicativo de la velocidad de utilizacién del
sustrato por los microorganismos, los resultados obtenidos para este parametro son de
0.33 g DQOremv/ g SSV*dia para el lodo granular, mientras que para el lodo floculento es

de 0.18 g DQOemv/ g SSV*dia, ver Tabla 4-6. Observando estos resultados, se puede decir
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que el lodo granular tiene 1,8 veces mayor velocidad de degradacion de la materia organica
gue el lodo floculento.

4.2.3.7 Remocion de Azitromicina

En la Tabla 4-7, se muestran las concentraciones de antibi6tico obtenidas tanto para los
reactores control, como para los reactores de tratamiento al inicio y al final del ensayo. Es
importante resaltar que en los reactores de control (los cuales no contenian azitromicina),
al finalizar el ensayo (dia 39), se registraron concentraciones de azitromicina superiores a
las encontrados al inicio del ensayo (0.034 mg/L para el lodo floculento y de 0.015 mg/L
en el lodo granular), lo cual indica que ambos lodos contenian el medicamento y que este
se solubilizd durante el ensayo. Los resultados indican que no hubo remocién del
antibiético a lo largo 39 dias de ensayo, corroborando el comportamiento recalcitrante de

la azitromicina (Cubides, 2018) .

Tabla 4-7 Concentraciones de azitromicina inicial y final para el ensayo de
biodegradabilidad.

Lodo Floculento Granular

Reactor | Tiempo (dias) | Concentracion AZI (mg/L)
0 0.001 0.0001

Control
39 0.034 0.015
_ 0 0.570 0.455
Tratamiento

39 0.557 0.491

Fuente: Elaboracién propia.

La baja remocion de azitromicina (inferior al 2%), obtenida con ambos lodos son similares
a los resultados reportados por Gobel et al (2007) quienes encontraron que la remocién
de azitromicina en la Planta de Tratamiento de Altenrhein en Suiza en el reactor anaerobio
de lecho fijo (FBR, Fixed Bed Reactor), no superaba el 30%. Igualmente, G.C Ghosh et

al., (2016) en la evaluacion de la presencia y remocion de 12 antibioticos en diferentes
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Plantas de Tratamiento de Aguas Residuales en Japon, reportd que la remociéon de

azitromicina en el tratamiento anaerobio y anoxico era inferior al 10%.

Sin embargo, los resultados obtenidos difieren de los reportados por Dutta et al (2014),
guienes evaluaron la remocion de productos farmacéuticos en una planta de tratamiento
con un Reactor Anaerobio de Membrana de dos etapas. Los antibiéticos de la familia de
los macrolidos, eritromicina y claritromicina se removieron entre el 58.7 - 66.7 % y 56.9 —

74.6 % respectivamente.

4.3 Conclusiones

Con base en los resultados obtenidos, se pudo concluir que la Actividad Metanogénica
Especifica (AME) es similar para ambos lodos. Se establecié que los dos lodos tienen

buena capacidad para producir metano a partir de una solucién de AGV.

Basados en los ensayos de Biodegradabilidad Anaerobia se puede concluir que tanto el
lodo granular como el lodo floculento son capaces de remover la DQO por encima del 90%.
Sin embargo, la cuantificacién de la azitromicina mostré que la degradacion de este

compuesto fue inferior al 2%.

Al comparar la produccion del metano y la degradacién del sustrato el lodo granular
present6é un mejor comportamiento y por tanto se seleccioné para la operacién del reactor
UASB.



5.Caracterizacion hidraulica del reactor UASB

En el presente capitulo se registra la caracterizacion hidraulica realizada al reactor
mediante el ensayo de trazadores. Una vez construido el reactor UASB a escala de
laboratorio (Valderrama, 2004), (Diaz-Baez & Valderrama-Rincon, 2017) se realiza un
ensayo con trazadores para establecer el comportamiento hidraulico y para verificar el
correcto funcionamiento del sistema. En el Anexo 3 se puede consultar el manual de
construccién, operacién y mantenimiento del reactor. Como trazador se utiliz6 una solucién
de NaOH 0.15 M, y se midio el pH del efluente en tres puntos del reactor durante 24 horas.
La alimentacion del afluente se realiz6 por pulsos, inyectando agua cada minuto. La
metodologia empleada permitié establecer el comportamiento del flujo y el tiempo de

retencion medio experimental en los puntos monitoreados.

5.1 Materiales y Métodos

5.1.1 Reactor UASB

Se construy6 un reactor anaerobio de manto de lodos de flujo ascendente (UASB) con
elementos de PVC y polietileno, ver Figura 5-1 . La altura de la columna fue de 610 mm
(24 in) y la del separador trifasico (gas-liquido-solidos) fue de 160 mm (6.3 in). El volumen
total del reactor fue de 1.5 L. El sistema cont6 con tres puntos de muestreo, dos de ellos
permitieron tomar muestra de liquido (Puntos 3y 4) y el otro de lodo y liquido (Punto 2). El
afluente entraba por una tuberia de 12.7 mm (1/2 in) la cual estaba acoplada a un tubo de
38.1 mm (1 % in) donde el liquido entraba en contacto con el lodo. El flujo de agua ascendia
por la columna hasta el separador trifasico en donde sedimentaban los granulos de lodo,
se capturaba el gas y se dirigia el liquido a la salida del reactor. El sistema fue alimentado

con un caudal promedio fue de 1.75 L/dia.
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Figura 5-1 Esquema reactor UASB.
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5.1.2 Metodologia

Para la alimentacién del reactor se utiliz6 un medidor multiparamétrico HI 98164 marca
Hanna instruments, el cual realizé inyecciones de agua en al afluente mediante pulsos
cada minuto. El ensayo se realiz6 cuatro veces en un mismo reactor, con el fin de tener

certeza en el comportamiento hidraulico del sistema.

El pardmetro de control fue el pH, este fue medido cada 5 segundos en el efluente de los

diferentes puntos de muestreo (puntos 2, 3y 4), ver Figura 5-1 Esquema reactor UASB.
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5.1.3 Metodologia de calculo

Con el valor del pH se calculé la concentracién de OH empleando la siguiente ecuacion
[OH]” =10~ + pH (5-1)

Se calcul6 el promedio de las concentraciones, teniendo en cuenta que los ensayos se
realizaron cuatro veces, con este valor promedio se procede a calcular las funciones de
distribucion del tiempo E(t) (ecuacion (3.18)), las curvas de distribucion del tiempo
acumulado F(t) (ecuacion (3.19)), el tiempo de residencia medio (ecuacién (3.20)), la
varianza (ecuacion (3.21)) y la asimetria (ecuacion (3.22)). Finalmente, se aplicé el modelo
matematico de Wolk — Resnick para establecer el tipo de flujo en cada punto de muestreo
analizado.

5.2 Resultados y discusion

5.2.1 Curvas de Distribucién de la concentracion

Como se mencioné con anterioridad, se realizaron cuatro ensayos, a manera de ejemplo,
en la Gréfica 5-1 se muestran las curvas de concentracién obtenidas para el punto de

muestreo 3 para las cuatro repeticiones.

Gréfica 5-1 Curvas de distribucién de concentracion para el punto de muestreo 3.
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En la Gréfica 5-2, se muestran las curvas de distribucién de concentraciones promedio

obtenidas para los respectivos puntos de muestreo.

Para el punto 2, se observa la méxima concentracion, correspondiente a 0.108 M, la cual
se alcanz6 a los 103 minutos del inicio del ensayo. Para el punto 3, se observo que la

concentracion pico se alcanz6 a 137 minutos del inicio del ensayo.

Gréfica 5-2 Curvas de distribucién de concentracion promedio para los puntos de
muestreo 2, 3y 4.
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Fuente: Elaboracion propia.

Figura 5-2 Comportamiento tipico de las curvas de concentracién de trazador en
reactores alimentados mediante pulsos.
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En la Gréfica 5-2 se observa un retardo en los tres puntos analizados, el cual se relaciona
con el comportamiento de flujo piston, por otro lado, las formas obtenidas muestran la
tendencia del flujo a mezcla completa, teniendo en cuenta el alargamiento de las colas de
las curvas, lo anterior se puede corroborar con la forma de las curvas tipicas de

concentracion para alimentaciones con pulsos, ver Figura 5-2.

El porcentaje de recuperacion de trazador para el punto 2 fue del 93%, para el punto 3 fue
del 73% y para el punto 4 fue del 65%. En un estudio en donde se evalu6 el
comportamiento hidréulico de un reactor UASB utilizando como trazador LiCl, se recuper6
el 60% del mismo (Gomez). Este comportamiento se asocié a la presencia del lodo, el cual
no permite una distribucién homogénea, provocando que no salga la totalidad del trazador.

5.2.2 Curvas de Distribucion del tiempo

En la Grafica 5-3 se muestran las curvas de distribucién del tiempo obtenidas para los
respectivos puntos de muestreo.

En las curvas de distribucién de tiempo, es importante destacar como el tiempo entre que
se aplica el trazador hasta que aparece en el efluente aumenta. Lo cual era de esperarse,

debido a que la distancia que debe recorrer el trazador para salir del reactor aumenta.

A partir de la funcién de distribucién del tiempo, es posible determinar el tiempo de
residencia, la desviacion estandar y la asimetria de las curvas. En la Tabla 5-1 se resumen

los resultados obtenidos.

Tabla 5-1 Tiempo de retencién medio, desviacion estandar a asimetria calculados para

los puntos de muestreo 2, 3y 4.

Punto Muestreo 2 3 4
Tiempo de residencia i S 14211 25368 29740
medio m
h 3.95 7 8.3
Desviacion estandar o — 7683 14866 11698
h 2.13 4.1 3.2
. ; 31/2 211 114 616
Asimetria s
hz | 0,06 0,03 0,17

Fuente: Elaboracién propia.
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El tiempo de retencibn medio hasta el punto 2 es de 3.95 horas, para el punto 3 es de 7
horas y para el punto 4 es de 8.3 horas. Asi mismo, se establecioé que la mayor dispersion
se presenta para el punto 3, mientras que la mayor asimetria se presenta en el punto 2,

cuya curva es mas esbelta.

Gréfica 5-3 Curvas de distribucién del tiempo promedio para los puntos de muestreo 2, 3
y 4.
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Fuente: Elaboracion propia.

5.2.3 Curvas de distribucion de tiempo acumuladas

A partir de estas curvas de distribucion de tiempo acumuladas es posible determinar el
porcentaje de trazador que sale del reactor en un determinado tiempo. En la Gréfica 5-3,
se observa claramente la tendencia de las curvas a 1, por tanto, en un periodo largo de

tiempo se eliminara el 100% del trazador.

En la Tabla 5-2, se resumen los tiempos de retencion obtenidos tanto teGricamente como
experimentalmente, teniendo en cuenta el volumen del reactor hasta el punto de muestreo.
Para los puntos de muestreo 2 y 3 los TRH experimentales son levemente mayores a los

tedricos, este resultado se explica por la presencia del manto de lodo, el cual modifica la
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circulacion del flujo y disminuye la velocidad del mismo. El TRH tedrico para el volumen

total del reactor (1.5 L) es de 21.9 horas (caudal de 1.75 L/dia).

Gréfica 5-4 Curvas de distribucién acumuladas promedio para los puntos de muestreo 2,

3y4.
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Fuente: Elaboracién propia.

Tabla 5-2 Resumen TRH.

Flujo 1min
Punto | Parametro Abreviatura| Unidad Valor
Caudal Q L/dia 1.7520
Volumen hasta punto 2 v L 0.290
2 Tiempo de residencia tedrico to h 3.97
Tiempo de residencia experimental tm h 3.95
Volumen hasta punto 3 v L 0.470
3 Tiempo de residencia tedrico to h 6.45
Tiempo de residencia experimental tm h 7.00
Volumen hasta punto 4 v L 0.651
4 Tiempo de residencia tedrico to h 8.92
Tiempo de residencia experimental tm h 8.30
Volumen Total \4 L 1.600
Efluente - . . .
Tiempo de residencia tedrico to h 21.92

Fuente: Elaboracion propia.
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5.2.4 Modelo matematico de Wolf- Resnick

Este modelo se aplicé en cada punto con el fin de establecer el tipo de flujo (pistén o mezcla

completa), ver Tabla 5-3 y Gréfica 5-5.

Tabla 5-3 Resultados obtenidos con el modelo Wolf- Resnick para los puntos de
muestreo 2, 3y 4.

Punto 2 3 4
t/t0 2.75 2.6 0.85
O=ti/to 0.75 0.55 0.4
tan a 0.5000 0.4878 2.2222
Flujo pistén (%) 46.30 38.15 67.14
Flujo mezclado
53.7 61.9 32.9

(%)

Fuente: Elaboracidn propia.

Segun los resultados presentados en la Tabla 5-3, en los puntos de muestreo 2 y 3
predomina el flujo a mezcla completa, con un 53.7 % y un 61.9% respectivamente. Por otro

lado, en el punto 4, domina el flujo tipo pistén con un 67.1%.
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Gréfica 5-5 Evaluaciéon modelo de Wolf — Resnick para los puntos 2, 3y 4.
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5.3 Conclusiones

Se obtuvieron los TRH tedricos y experimentales inyectando NaOH como trazador con un
caudal de 1.75 L/dia, encontrando que hasta el punto 2 el tiempo de retencion experimental
fue de 3.95 horas, valor muy cercano al tiempo de residencia teérico calculado. Para el
punto 3 el tiempo de residencia experimental fue de 7 horas, 9% mas del tiempo de
residencia teérico calculado. Por ultimo, para el punto 4 es el tiempo de residencia
experimental fue de 8.3 horas, 7% menor al tiempo de residencia teorico. Para esta
condicion el TRH tedrico para el volumen total del reactor (1.6 L) es de 21.9 horas.

A partir de las curvas de distribucién de tiempo E(t), se establecio que la mayor dispersion
se presenta para el punto 3, cuya curva achatada y el decrecimiento de la misma es mas
suave en comparacion con la obtenida para los puntos 2 y 4. La mayor asimetria se
presenta en el punto 2, cuya curva es mas esbelta, decreciendo rdpidamente. Por otro
lado, en estas curvas, se aprecia claramente como aumenta, punto a punto, el tiempo en

el que aparece por primera vez es trazador en los efluentes estudiados.

Aplicando el modelo de Wolf- Resnick, se estableci6 que los dos primeros puntos de
muestreo, tienden a comportarse como mezcla completa, si se tiene en cuenta la
configuracion del sistema, en donde, en el punto dos hay presencia de lodo, los resultados
tendrian sentido, ya que en esa zona el flujo tiende a tomar diferentes caminos,
generandose la mezcla. En el punto 3, pareciera que aun hay efecto de la mezcla generada
en la zona de lodos. Caso contrario, ocurre con el punto 4, en donde predomina el flujo a
pistén, este punto ya esta suficientemente alejado de la zona de mezcla y el flujo de

desplaza uniformemente.



6.Remocidn de azitromicina disuelta en agua
residual sintética en un reactor anaerobio
de flujo ascendente (UASB) a escala de

laboratorio

En este capitulo se muestra la evaluacién de la remocion de azitromicina disuelta en el
agua residual sintética en un reactor anaerobio de manto de lodos de flujo ascendente
(UASB) a escala de laboratorio. Para lograr dicho objetivo se construy6 el reactor, cuyo
volumen fue de 1.5 litros. Se utiliz6 como indculo, el lodo granular seleccionado con base
en los resultados obtenidos en los ensayos de actividad metanogénica y biodegradabilidad
anaerobia (Capitulo 4). Se hizo el arranque del reactor con una carga organica de 0.4 g
DQO/ L*dia, y a continuacién se inici6 la operacion del reactor con 6 concentraciones de
azitromicina de 1, 10, 20, 40, 60 y 80 mg/L. La carga organica se incrementd 6 veces de
0.53 g DQO/L*dia hasta 6.66 g DQO/L*dia. Finalmente se realizé un segundo arranque y
se operd con concentraciones de azitromicina entre 0.5 y 31 mg/L manteniendo la carga
organica de 0.95 g DQO/ L*dia. La diferencia entre la carga organica utilizada durante el
primer y segundo arrangue, estuvo relacionada con la metodologia utilizada para extraer

el antibidtico de las pastillas de uso comercial.
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6.1 Materiales y Métodos

6.1.1 Reactor UASB

Se construy6 un reactor anaerobio de manto de lodos de flujo ascendente (UASB) con
elementos de PVC y polietileno (Valderrama, 2004), (Diaz-Baez & Valderrama-Rincén,
2017), ver Figura 5-1 . La altura de la columna fue de 610 mm (24 in) y la del separador
trifasico (gas-liquido-sélidos) fue de 160 mm (6.3 in). El volumen total del reactor fue de
1.5 L. El sistema cont6 con tres puntos de muestreo, dos de ellos permitieron tomar
muestra de liquido (Puntos 3y 4) y el otro de lodo y liquido (Punto 2). El afluente entraba
por una tuberia de 12.7 mm (1/2 in) la cual estaba acoplada a un tubo de 38.1 mm (1 %z in)
donde el liquido entraba en contacto con el lodo. El flujo de agua ascendia por la columna
hasta el separador trifdsico en donde sedimentaban los granulos de lodo, se capturaba el
gas y se dirigia el liquido a la salida del reactor. El sistema fue alimentado con un caudal
promedio fue de 1.75 L/dia

La zona del manto de lodos se mantuvo a 37°C por medio de un sistema de control de
temperatura compuesto por un cable de resistencia y una sonda de temperatura dentro del
reactor. El flujo ascendia por la columna hasta el separador trifasico en donde
sedimentaban los granulos de lodo, se capturaba el gas y se dirigia el liquido a la salida
del reactor. Como se mencioné anteriormente, el sistema era alimentado por medio de una
bomba peristaltica, disefiada en la Universidad Antonio Narifio, cuyo caudal promedio fue
de 0.38 L/dia. La produccion de gas se midié por desplazamiento de una solucion de NaOH
IN.

6.1.2 Sustrato

Como sustrato se prepard agua residual sintética (Diaz-Baez, 1985), utilizando la mitad de
las concentraciones de los compuestos mostrados en la Tabla 4-2, eliminando el acido
glutamico y utilizando una concentracion de glucosa de 975 mg/L. La DQO total del agua

residual sintética fue de 1280 mg/L. El agua residual fue pasteurizada en bafio de maria
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antes de ser alimentado el reactor, dejando el sustrato durante una hora a una temperatura
de 70°C.

6.1.3 In6culo

Considerando que el lodo granular presentd un comportamiento mas estable en los
ensayos de actividad metanogénica y biodegradabilidad anaerobia, se decide usar como
in6culo este lodo, con 36.500 mg/L de solidos suspendidos volatiles (SSV).

6.1.4 Antibiotico

Se trabaj6 con pastillas comerciales de azitromicina de 500 mg marca Genfar®. Para el
primer arranque, se preparé una solucién de 4000 mg/L del antibiético, triturando cuatro
pastillas que fueron disueltas en 500 ml de buffer de fosfatos ajustando el pH a 7.5 (Kumar
et al., 2013). Con el fin de extraer al maximo el antibiético se realizé una extraccién con
etanol, obteniéndose una concentracién de 2000 mg/L, a partir de la cual se tomaron los
volimenes requeridos para obtener las concentraciones de trabajo. Posteriormente, se
determiné analiticamente la concentracion real de antibidtico, la cual fue de 1780 mg/L. Sin
embargo, se encontr6 que esta solucion contenia una alta concentracion de materia
organica, por la presencia de los excipientes de la pastilla, que en caso de la azitromicina
correspondian a celulosa microcristalina, almidén de maiz pregelatinizado, glicolato sodico
de almiddn, silice anhidra coloidal, lauril sulfato de sodio y estearato de magnesio (EMC,
2018) .

Por esta razén, en el segundo arranque, para evaluar la remocion del medicamento, se
mantuvo una carga organica Unica. Para garantizar esto, se trituraron cuatro pastillas de
500 mg cada una y se disolvieron en 10 ml de etanol, se completd a un litro con el buffer
de fosfatos ajustando el pH a 7.5. Analiticamente se establecié que en promedio la
concentracion de la solucibn madre era de 680 mg/L, por tanto, las concentraciones

aplicadas al reactor fueron de 0.5, 3.3, 18 y 31 mg/L.

Los métodos analiticos utilizados para medir los parametros de control se describieron en

el capitulo 4.1.6.
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6.1.5 Arranque del reactor

El reactor fue inoculado con 300 mL de lodo granular anaerobio, correspondiente al 20%
del volumen del reactor, cuyo contenido de solidos suspendidos volatiles era de 36500
mg/L, el volumen restante del reactor se completé con agua residual sintética sin
azitromicina, obteniéndose una concentracion final de 7300 mg/L de SSV. Luego de lo cual

fue sellado y se activé el sistema de control de temperatura a 37°C.

Durante la etapa de arranque el reactor se alimenté con agua residual sintética
manteniendo una carga organica volumétrica (COV) de 0.40 g DQO/L*dia y un tiempo de
retencion hidraulico (TRH) de 3.2 dias, esto con el fin de proporcionar las condiciones
adecuadas para la adaptacion de los microorganismos antes de incorporar el antibiotico,
ver Tabla 6-1.

6.1.6 Operacion del reactor con azitromicina variando la carga

organica

Una vez se alcanzé una remocién de DQOx del 89%, se dio inicio a la operacion del reactor
evaluando el efecto de incorporar azitromicina en concentraciones de 1, 10, 20, 40, 60 y
80 mg/L. Se realizaron aumentos de carga cada 8 dias, aproximadamente. En la Tabla 6-1

se resumen las condiciones de operacion del reactor UASB.

Tabla 6-1 Resumen condiciones de operacién reactor UASB durante la operacion
variando la carga organica.

DQO¢
i L. DQOTotaI
] Azitromicina Cov
Fase Dia ) afluente afluente
(mg/L) (gDQO/L*dia)
(mg/L)
(mg/L)
Pre arranque 1-29 - 0,55 2460 2287
Primer
32-43 - 0,40 1280 1200
arranque
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DQO¢
. - DQOTotaI
. Azitromicina Ccov
Fase Dia i afluente afluente
(mg/L) (gDQO/L*dia)
(mg/L)
(mg/L)
26-50 1 0,53 1760 | 1707
53-64 10 1,01 4240 3920
69-74 20 3,19 8800 8800
76-83 40 3,96 17200 17200
Operacion
85-90 60 4.48 20200 17000
92-99 80 6,66 21800 20000

Fuente: Elaboracion propia.

Se realizaron 6 aumentos en la concentracion de azitromicina, lo cual dio lugar a 6
aumentos de carga, dado que la DQO aumentaba progresivamente a medida que se
aumentaron las concentraciones del medicamento. Para la concentracion de azitromicina
de 1 mg/L se obtuvo una DQO en el afluente de 1760 mg/L y con la maxima concentracion
analizada, 80 mg/L, se alcanz6 una DQO afluente de 21800 mg/L.

Con el fin de mantener el reactor operado correctamente se adicion6 NaHCOs; en
concentraciones que variaron entre 500 a 3500 mg/L, dependiendo del pH del efluente. El

NaHCO; se agreg6 directamente sobre el agua residual sintética.

6.1.7 Operacion del reactor con azitromicina manteniendo
constante la carga organica
Después de operar el reactor variando la carga organica se procedié a estabilizar el

sistema disminuyendo paulatinamente la DQO, proceso que se realizé durante 66 dias, a

continuacion, se realiz6 un segundo arranque manteniendo una DQO afluente promedio



82 Evaluacion de la remocion de azitromicina disuelta en agua residual sintética en

un reactor UASB a escala de laboratorio

de 1170 mg OJ/L. Una vez estabilizado el reactor éste se operé manteniendo una Unica
carga organica de 0.95 g DQO/ L*dia en promedio.

6.1.8 Muestreo y parametros de control

Los parametros fisicoquimicos de control fueron DQO soluble y total, pH, alcalinidad,
acidos grasos volétiles y la produccion de metano. El comportamiento del reactor se evalué
3 veces por semana, tomando muestras de 100 mL del afluente y del efluente para medir
los parametros de control. El reactor se oper6 durante 99 dias, bajo la condicion de COV
variable y se operé durante 30 dias bajo la condicion de COV constante.

La DQOxota, DQOy, pH y alcalinidad se midieron siguiendo las recomendaciones de (APHA,
2017). Los é&cidos grasos volatiles (AGV) se midieron por titulacién segun lo establecido
por (Diaz - Béez et al., 2002)La produccion de metano se midi6 por desplazamiento de
una solucion de NaOH 1N (Vidal & Diez, 2005) con la misma frecuencia anteriormente

mencionada durante la etapa de arranque.

Las concentraciones del medicamento utilizadas en la segunda fase se midieron con dos
técnicas diferentes. La primera técnica, deteccidén de azitromicina por espectrofotometria,
se utilizé teniendo en cuenta la facilidad y la rapidez para obtener los resultados y se llevé
a cabo en el laboratorio de Ingenieria Ambiental de la Universidad Nacional de Colombia,
siguiendo la metodologia propuesta por Kumar etal (2013). Para realizar la
determinacion de la concentracién del antibiético se tomaron 5 ml de la muestra y se
completé a 10 ml con &acido sulftrico 13.5 M, a continuacion, usando bafio de maria se
calentd la dilucion a 50 °C durante 30 minutos con el fin de obtener una coloracion amarilla,

finalmente, se mide la absorbancia de la dilucién a 482 nm usando el espectrofotémetro.

La segunda técnica utilizada fue cromatografia liquida de ultra alta eficiencia acoplado a
espectrometria de masas de alta resolucion (LC MS ORBITRAP) (Hernandez et al., 2015),
en este caso las muestras fueron analizadas por el Instituto de Ciencia y Tecnologia
Alimentaria (INTAL), en Medellin.
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6.1.9 Comparacion de las dos metodologias empleadas para

establecer la eficiencia de remocion de azitromicina

Para comparar las dos metodologias empleadas en establecer la eficiencia de remocion
de azitromicina (HPLC y colorimétrico), se estudio la correlacién y su concordancia. Para
poder realizar dicho andlisis, lo primero que se debe establecer, si los datos siguen una
distribucion normal, para esto se aplico la prueba estadistica de Kolmogorov- Smirnov, esta
prueba permite confirmar o rechazar la hipétesis nula de que los datos sigue una
distribucion normal, se confirma que la distribucién es normal cuando el valor de p es mayor

0.15. En este caso, ambos métodos se ajustan a la distribucién normal (p> 0.15).

Si los datos se ajustan a una distribucién normal, es posible aplicar pruebas estadisticas
paramétricas, en este caso se utilizé el coeficiente de correlacion de Pearson, si el
coeficiente est& proximo a uno, es indicativo de una fuerte asociacion lineal positiva, si el
coeficiente estd proximo a -1, es indicativo de una fuerte asociacion lineal negativa.

Cuando el coeficiente es proximo a cero no hay una asociacion lineal.

Para analizar la concordancia se utiliza el método grafico Bland — Altman, este método
cuantifica la diferencia media entre las dos metodologias y establece un rango de
confianza, en donde se espera que incluya el 95% de las diferencias entre una técnica y
otra. El grafico de Bland — Altman representa en el eje Y las diferencias entre valores
pareados de las dos metodologias a comparar. En el eje X, se representa el respectivo
valor de la media de ambas metodologias (Martinez Curbelo et al., 2016). Para establecer
los limites de concordancia del 95%, se aplican las siguientes ecuaciones:

LimSup=(A—B)+ 1960 (6-1)

imInf=(A—B)—19a0c (6-2)
En donde Ay B son los valores de los métodos a comparar y ¢ es la desviacion estandar.

Este método grafico establece que un rango alto entre ambos limites de concordancia
implica una baja precision de uno o ambos métodos. Si ambos métodos obtienen de media
valores similares, entonces la diferencia media se situara en cero o préxima a cero. Si se
encuentran lejos de este valor, significa que los dos métodos producen resultados
diferentes (Cardemil, 2017).
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6.1.10 Identificacion de las posibles rutas de

degradacion

Para determinar los mecanismos que llevaron a la remocién del antibiético, se recomienda
como primera medida analizar el lodo, estableciendo las condiciones iniciales del mismo.
Es decir, conociendo si este contiene el medicamento en estudio. Después de operar el
reactor se debe volver a analizar el lodo, para asi establecer si el medicamento se fij6 a la
matriz de microorganismos o si predominé biodegradacion como ruta de remocion. En la
presente investigacion se realiz6 este proceso de analisis sobre el lodo. Para esto, se tomo
una muestra inicial del lodo y una después de la operacién del reactor, las muestras fueron
secadas en estufa y trituradas en mortero, los sedimentos fueron disueltos en 5 ml de
etanol, se llevaron a vortex por 5 minutos y finalmente se centrifugaron, ver Figura 6-1, los

extractos fueron analizados mediante HPLC.

Figura 6-1 Metodologia empleada para la extraccion de azitromicina del lodo granular
utilizado en el reactor UASB.

=
2.0 g of sample P |
* ... N r)
‘ S mi f a1 vortex W centrifugation o ImLof
S \ = 1 A — extract ks
N — | > — >
’ ¢ )!- ‘v 1 min . 5 min = 1] -

maceration

Tomado de: (Cerqueira et al., 2018)

Como una primera aproximacion para identificar las posibles rutas de remocién de
azitromicina se realiz6 un balance de masa. Se calculd la cantidad de medicamento que
fue biodegradado (M ,;,), restando de la masa total de azitromicina en el afluente
(Mgafiuente), la masa total en efluente (Mqfiyente) Y 12 masa de azitromicina adsorbida por
el lodo granular (M,,4,, inicial y final), el balance de masa se expresa mediante la siguiente

ecuacion:

M bio = Mafluente + MOlodo - Mefluente - Mflodo (6'3)
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La masa total del antibi6tico en el afluente se calcula multiplicando cada concentracion
adicionada al reactor por el volumen del sustrato (2L), luego estos valores se suman. Para
calcular la masa del efluente se tiene en cuenta es el volumen tratado por el sistema. Para
las masas de azitromicina presentes en el lodo, se multiplican las respectivas

concentraciones por el volumen de extraccién (5 ml).

6.2 Resultados y Analisis

6.2.1 Primer arranque del reactor

El pH oscil6 entre 6.49 y 7.70. En la literatura se menciona que el intervalo 6ptimo de pH
para la operacién de un reactor anaerobio est4 entre 6.8 y 7.5 (Férnadez - Polanco &
Seghezzo, 2015), pero el proceso se puede llevar a cabo adecuadamente en un intervalo

mas amplio, entre 6.0 y 8.0, como ocurri6é en este caso.

La alcalinidad varié entre los 136 y los 260 mg/L de CaCOgs, los resultados fueron bajos
comparados con las recomendaciones encontradas en la literatura, en donde se establece
una alcalinidad de 1000 mg/L de CaCOs para que el reactor tenga suficiente capacidad
tampdn (Férnadez - Polanco & Seghezzo, 2015). Sin embargo, bajo las circunstancias de
operacion, el reactor fue estable y alcanzé una remocién de DQOrot del 70% y de DQOx
de 89% después de 11 dias de operacion.

En la Grafica 6-1, se muestra la produccién de metano en términos de DQO, la cual
aumentoé durante esta fase, pasando de 568 a 848 mg/L DQOcwna, cOmportamiento que es

de esperar al aumentar la remocién de DQO.
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Gréfica 6-1 Produccion de metano por dia durante el primer arranque del reactor UASB.
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Fuente: Elaboracidn propia.

6.2.1.1Comportamiento del reactor operado con carga organica

variable con azitromicina

En la Gréfica 6-2 se observa el aumento en la DQO, el cual esta relacionado con los
excipientes que acompafan el medicamento, como lo son: celulosa microcristalina,
almidén de maiz y glicolato sédico de almidén tipo A, entre otros (EMC, 2018).
Generalmente, los efluentes de la industria farmacéutica se caracterizan por su alta
concentracion de materia organica, y su alta concentracién de antibiéticos (Chelliapan et
al., 2006). Estos autores, evaluaron el desempefio de un reactor UASB tratando las aguas
de una industria farmacéutica con un alto contenido de antibiéticos del grupo de los
macroélidos, y variaciones de carga organica de 0.43 a 3.73 kg DQO/m?3. dias similares a
las utilizadas en este trabajo. De forma similar Zhou et al (2006), reportan la
biodegradabilidad de ampicilina con una DQO equivalente a 16240 mg/L, valor menor al
utilizado en este trabajo (DQO = 20000 mg/L), Tabla 6-1.

Aprovechando el aumento de la DQO debido a los excipientes que acompafan el
antibiotico y considerando las altas cargas de los afluentes de las industrias farmacéuticas,
en la presente investigacion se simula un agua residual cuya méaxima DQO es de 21800
mg/L con una concentracion de 80 mg/L de azitromicina, a la cual se le realizan diluciones

con el fin de obtener las cargas de trabajo que se muestran en la Tabla 6-1.
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Gréfica 6-2 DQO Afluente durante operacion con COV variable.
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Fuente: Elaboracion propia.

La tendencia del pH fue a bajar conforme se aumentaron las cargas de trabajo, pasando

de valores por debajo de 8.0 para la carga de 0,53 g DQO/L*dia, hasta llegar a valores

cercanos a 5.1 para la carga de 6,66 g DQO/L*dia, evidenciandose una acidificacion del

reactor, ver Grafica 6-3.

Grafica 6-3 Variacion de pH con la concentracion de AZI durante operacion con COV

variable.
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El promedio de la alcalinidad a lo largo del estudio fue de 550 mg/L de CaCOs, de nuevo
el pardmetro se encontr6 por debajo de lo esperado, aun asi el reactor operd bastante
bien, y eso se evidencia por las eficiencias de remocion de DQO alcanzadas, ver Grafica
6-4.

Grafica 6-4 Variacion de la alcalinidad con la concentracion de AZI durante operacion
con COV variable.
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Gréfica 6-5 Variacion de la AGV con la concentracion de AZI durante operacién con COV

variable.
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Para bajas concentraciones del antibiético se obtuvieron bajas concentraciones de AGV, y
éstas fueron aumentando a medida que se aumento la carga. Analizando conjuntamente
los AGV y el pH, en las Gréfica 6-3 y Gréfica 6-5 se puede observar que los perfiles de los
dos parametros se comportan como es esperado, ya que para valores bajos de AGV se
registraron valores altos de pH, inversamente, a medida que los AGV aumentaron
disminuyd el pH. El aumento de los AGV explica la acidificacion del reactor en la etapa

final de la investigacion.

Observando el comportamiento de la remocion de DQO, Grafica 6-6, se destaca que para
la mayoria de las concentraciones estudiadas, la maxima remocién se obtiene al inicio del
aumento de carga y ésta disminuye con el tiempo. El caso en donde se evidencia con mas
claridad este comportamiento es para la carga de 3,19 g DQO/L*dia, correspondiente a la
concentracion de azitromicina de 20 mg/L, en donde la maxima eficiencia de remocion de
DQO es del 78% y disminuye hasta el 45% a los 5 dias del aumento de carga. En el estudio
realizado por Chelliapan et al (2006), en donde evaluaron el comportamiento de un
reactor UASB tratando agua residual de una industria farmacéutica, la cual contenia
tilosina y avilamicin, antibidticos pertenecientes a la familia de los macrdlidos, observaron
gue la remocién de DQO disminuyé gradualmente hasta el 45% para una carga de 2,48 kg
DQO/m®*dia. Es importante resaltar que este comportamiento no se cumplié para la
concentracion de 60 mg/L de azitromicina, sin embargo, se debe tener en cuenta que fue

la concentracion que se estudié por menos tiempo.

También se puede observar que la eficiencia de remocion de DQO tiende a disminuir a
medida que aumenta la concentracion del medicamento, lo cual muestra una afectacion

en la comunidad microbiana del lodo granular, ver Gréfica 6-6.

Es importante sefialar el buen comportamiento del lodo granular ante las altas cargas
organicas tratadas, ya que al final del estudio se operé el reactor con una carga de 6.66
gDQO/L*dia y éste tuvo la capacidad de seguir removiendo DQO. Segun lo reportado por
Liu et al. (2009) el lodo granular presenta grandes ventajas respecto al floculento debido
a la configuracion de su estructura, su densidad, y porosidad, entre otros. El estudio resalta

la importancia de las sustancias poliméricas extracelulares, las cuales forman una red tipo
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gel que embebe los microorganismos en una biopelicula, siendo capaz de protegerlos de
condiciones nocivas del entorno.

Gréfica 6-6 Variacion de la remocién de DQOota cON la concentracion de AZI durante
operacion con COV variable.
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En la Gréfica 6-7 se presenta la produccion de metano en términos de DQO, en donde se
observa que la producciéon de metano aumenta a medida que se incrementa la
concentracion de DQO en el afluente. Se observa que a partir de la concentracion de 40
mg/L de azitromicina, la produccion de metano tiende a estabilizarse en 10000 mg/L
DQOcH4 €n promedio.
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Gréfica 6-7 Produccion de metano durante operacién con COV variable.
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6.2.1.2Remocion de azitromicina bajo condiciones variables de

cargaorganica

Como se menciond anteriormente, la medicion de la concentracion de azitromicina se
determin6é mediante dos técnicas, una espectrofotométrica y la otra por HPLC. Como se
observa en la Grafica 6-8, la eficiencia de remocién de azitromicina cuantificada mediante
las dos metodologias es similar. La mayor diferencia se encontré para la concentracion de
60 mg/L, con la cual se observo una diferencia de 22%. Basados en estos resultados se
pudo establecer que el método espectrofotométrico es una herramienta rapida y confiable

para determinar la presencia de azitromicina.

Como se mencion6 anteriormente, en la Grafica 6-8 también se puede apreciar que el
porcentaje de remocion del medicamento tiende a disminuir a medida que aumenta la
concentracion de azitromicina. La maxima remocion estuvo alrededor del 75% para la
concentracion de 10 mg/L, mientras que la remocion para la maxima concentracion (80
mg/L) no supera el 40%. Al comparar los resultados con los reportados en la literatura, se

puede decir que la remocion fue bastante eficiente. En el trabajo realizado por G.C Ghosh
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et al (2016) donde evalian los resultados de remocion de 12 antibiéticos en diferentes
plantas de tratamiento con sistemas biolégicos anaerobios — andxicos en Japén y China,
reportan una remocion para la azitromicina inferior al 10%. Igualmente, en el estudio
realizado por Gobel et al (2007), en donde se evalla la remocién de varios antibiéticos
en una planta de tratamiento de agua residual en Altenrhein —Suiza con un reactor
anaerobio de lecho fijo, la remocidn de azitromicina no superé el 30% para concentraciones
entre 90 y 380 ng/L.

Por otro lado, es importante sefialar que el comportamiento en la remocion del antibiético
es similar a la de la remocién de DQO, lo cual confirma la afectacion de la biomasa debido
a la presencia del antibiotico.

En general, se observd que al iniciar el aumento de carga la remocién del antibi6tico es
mayor, y posteriormente disminuye. En la Gréafica 6-9 se muestra la eficiencia de remocién

para la concentracion de 10 mg/L, en donde se aprecia claramente esta tendencia.

Gréfica 6-8 Eficiencia de remocién de AZI por espectrofotometria y HPLC durante

operacién con COV variable con sus respectivas barras de error estandar.
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Este comportamiento también fue sefialado por Liu et al (2018) cuando evaluaron la
respuesta de un lodo granular y uno floculento en un reactor secuencial anaerobio ante la
presencia de azitromicina. Al realizar el balance de masa de la azitromicina, los autores
sefialan que en las primeras etapas la remocion es alta, aproximadamente del 80 %, y al

final del ensayo la remocion es inferior al 10%.

Gréfica 6-9 Eficiencia de remocién de azitromicina para la concentracion de 10 mg/L
durante operacion con COV variable.
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6.2.2 Segundo arranque del reactor

Durante el segundo arranque (antes de operar el reactor bajo condiciones de COV
constante), se operd el reactor con una carga organica volumétrica de 0.7 gDQO/L*dia con
tiempo de retencién hidraulico de 1.8 dias en promedio y una DQO en el afluente de 1170
mg/L O.. Durante esta fase el pH varid entre 5.33 al inicio del arranque a 7.8 en el dia 52.
La alcalinidad promedio fue de 177 mg CaCOs/L. En la Grafica 6-10 se muestra la
produccion de metano en términos de DQO durante la fase de estabilizacion del reactor,
en esta figura se observa que la produccién promedio de metano fue de 860 mg DQOcha/L,
ver Grafica 6-10 Se inicio la operacién cuando se alcanzé una remocion de DDQrota de
80%.
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Gréfica 6-10 Produccion de metano segundo arranque.
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6.2.2.10peracion del reactor con azitromicina con carga organica

constante

Se opero el reactor con una carga organica volumétrica de 0,95 gDQO/L*dia con tiempo
de retencion hidraulico de 1.45 dias en promedio. En la Grafica 6-11 se muestra la DQOrotal
en el afluente, en donde se destaca el aumento de ésta para la concentracién de 31 mg/L

de azitromicina.

El pH se mantuvo bastante estable durante la operacion, variando entre 6.23 y 7.82 como
se observa en la Grafica 6-12. Comparando el comportamiento del pH durante la operacion
con COV variable y COV constante se puede decir que este no es afectado por la

concentracion del medicamento sino por la cantidad de materia organica presente.

El promedio de la alcalinidad durante la operacion con COV de 0,95 gDQO/L*dia fue de
105 mg/L de CaCOs, de nuevo el parametro se encontré por debajo de lo esperado, y
comparando con la alcalinidad obtenida durante la operacion con COV variable, esta
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disminuy6 en un 80%. A pesar de esta disminucién durante esta fase, la remocion de

DQOrotal fue superior al 80%, ver Grafica 6-13.

Gréfica 6-11 DQO afluente durante operacion con COV constante.
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Gréfica 6-12 Variacion de pH durante operacion COV constante.
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En cuanto a los AGV, este pardmetro presentdé una disminucién durante esta fase de
operacion, obteniéndose 62 mg DQO/L en promedio, hecho que coincide con el
comportamiento de la alcalinidad.

Gréfica 6-13 Remocién de DQOrota durante la operaciéon con COV constante.
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Fuente: Elaboracion propia.

Se destaca la estabilidad en la remocién de DQOrowi pese a los aumentos de concentracion
de azitromicina, en contraste con los resultados obtenidos durante la operacion del reactor

con COV variable, en donde la remocion disminuy6 a medida que se aumento la carga.

En cuanto a la produccion de metano en la Gréfica 6-14 se puede observar que esta se
mantuvo estable, en alrededor de 1000 mg/L DQOchs, para las concentraciones de
azitromicina de 1 hasta 60 mg/L. Después, este parametro aumento su produccion, debido

a que la DQO en el afluente aumenté.
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Gréfica 6-14 Produccion de metano durante operacién con COV constante.
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6.2.2.2Remocion de azitromicina manteniendo constante la carga

organica

Durante esta etapa la concentracién de azitromicina se midio tanto por espectrofotometria
como por HPLC. Para las concentraciones analizadas, se encontré que la remocién es
inferior al 60%, ver Grafica 6-15. Como ocurrié durante la etapa con carga organica
variable, las eficiencias de remocion de azitromicina halladas con las dos metodologias
son bastante similares. En general, se obtuvieron mayores remociones al inicio del
aumento de carga, comportamiento que también coincide con el obtenido al evaluar la
remocion del antibiético operado el reactor con altas cargas organicas y mayores

concentraciones de azitromicina.
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Gréfica 6-15 Eficiencia de remocion de AZI por espectrofotometria y HPLC durante

operacion con COV constante con sus respectivas barras de error estandar.
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Fuente: Elaboracion propia.

De igual manera, a lo ocurrido durante la operacion con COV variable, la remocién de

azitromicina tiende a disminuir a medida que se aumenta la concentracion del
medicamento.

6.2.3 Comparacion de las dos metodologias empleadas para

establecer la eficiencia de remocién de azitromicina

Para compara las dos metodologias empleadas para establecer la eficiencia de remocion
de azitromicina (HPLC y colorimétrico), se aplicod la prueba estadistica de Smirnov —
Kolmogorov. Esta prueba permite confirmar o rechazar la hipotesis nula de que los datos
siguen una distribucion normal. En este caso, ambos métodos se ajustan a la distribucion
normal (p> 0.15) ver Gréfica 6-16.

Una vez se establecio que los datos de ambas metodologias se ajustan a una distribucion
normal, se evaluo el coeficiente de Pearson por medio de MINITAB, para las dos

metodologias obteniéndose un valor de 0.647, lo cual indica una correlacion positiva
moderada.
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Gréfica 6-16 Prueba estadistica Kolmogorov -Smirnov para establecer normalidad de la

medicién de la eficiencia de remocién de azitromicina con HPLC y método colorimétrico.
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Se utiliza el método gréfico Bland — Altman para analizar la concordancia, en la Gréfica
6-17 se observa que todos los datos estdn en el rango de concordancia establecido.

Adicionalmente, el promedio de las diferencias esta cerca a cero, indicativo de que ambas

Fuente: Elaboracion propia (Minitab)

metodologias arrojan valores similares.

Gréafica 6-17 Método de Bland — Altman.
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Teniendo en cuenta el andlisis anterior, se puede decir que se destaca la funcionalidad del
método espectrofotomeétrico (colorimétrico) para determinar la eficiencia de remocion de
azitromicina, ya que los resultados se encuentran dentro del rango de concordancia

establecido.

6.2.4 Identificacion de las posibles rutas de

degradacion

En los analisis realizados sobre el lodo, se encontr6 que inicialmente éste tiene
azitromicina (116.6 mg/kg), esta presencia del antibiético se podria explicar recordando el
origen del lodo (industria lactea), y considerando que el uso de antibiéticos en animales de
granja es regular. Sin embargo, se considera bastante alta ya que, por ejemplo, se ha
reportado la presencia de azitromicina en lodo de una planta de tratamiento de agua
residual convencional en China en concentraciones superiores a los 12.13 mg/kg (Yuan et
al., 2015). Por otro lado, contrario a lo que se esperaba, considerando el caracter
recalcitrante de la azitromicina (Cubides, 2018), la concentracion de antibi6tico en el lodo
después de la operacién fue menor a la inicial (17.8 mg/kg), resultado que sugiere que el

principal mecanismo de remocioén fue la degradacién bioldgica en lugar de la adsorcion.

En la Tabla 6-2, se muestran el balance de masa obtenido, el cual indica que de los 1187
mg de azitromicina inyectados a el reactor UASB, 873.8 mg fueron biodegradados, lo cual

corresponde al 71% de azitromicina adicionada.

Tabla 6-2 Balance de masa de azitromicina.

Mafluente Mefluente MOIodo Mflodo Mbio

(mg) (mg) (mg) (mg) | (mg)

1187.65 349.89 0.13 0.06 | 837.84

Fuente: Elaboracion propia.
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6.3 Conclusiones

Los resultados obtenidos durante la operacion del reactor tanto con COV variable como
constante, se observé que la remocion de azitromicina tiende a disminuir a medida que se

incrementa la concentracion de antibidtico.

Durante el primer arranque, la maxima remocion de azitromicina obtenida fue de 75% y se
presentdé cuando se operd con la menor concentracion de antibiotico (10 mg/L), y la
remocioén mas baja fue de 38% para una concentracién de 80 mg/L.

En el segundo arranque, la maxima remocién de azitromicina obtenida fue de 79% y se
presentd para la menor concentracion de antibiético (3.3 mg/L), y la remocién mas baja

(26%) se presentd para la concentracion de 31 mg/L.

Por otro lado, para la condicién de COV variable, se observé que la remocién de DQO
disminuye a medida que se aumenta la carga de trabajo, lo anterior es el resultado de la
acidificacion del reactor, el pH fue de 5.1 al final de esta etapa, sin embargo, es importante

resaltar que en ese punto la remocion de DQO fue alrededor del 60%.

En el segundo arranque (COV constante) la remocién de DQO fue mas o menos constante,
fue superior al 80%, un indicativo de la buena respuesta del sistema ante las cargas

impuestas.

Por dltimo, la produccion de metano en ambos casos (COV variable y constante) fue
consistente con el comportamiento de la remocion de DQO, disminuyendo bajo las
condiciones del primer arranque y manteniéndose estable en el caso del segundo

arranque.



7.Discusion General

Los ensayos de biodegradabilidad anaerobia, sefialaron que, a pesar de la incorporacion
de la azitromicina, el agua residual sintética es biodegradable (> 90%) con los dos lodos
estudiados. Sin embargo, se observd un mejor comportamiento con el lodo granular, ya
gue tanto la produccién de metano, el porcentaje de biodegradabilidad y la tasa de
biodegradabilidad fueron mayores con el lodo granular. Estos resultados pueden atribuirse
a que la estructura del lodo granular es mas densa que la del lodo floculento, lo cual genera
una mayor proteccion para los microorganismos embebidos en una matriz extra celular
(Liu et al., 2009), haciendo que sean mas resistentes a las presiones del entorno.
Adicionalmente, la diversidad de especies de este tipo de lodos es mayor, mientras que en

lodos floculentos la estructura es mas homogénea (Ma et al., 2013).

En los ensayos preliminares se observo que, al incorporar la azitromicina al agua residual
sintética, se produce una inhibicién en la produccién de metano con ambos lodos. Sin
embargo, con el lodo floculento el porcentaje de inhibicion fue de 31%, menor que el
observado con el lodo granular (44%). Como se mencioné anteriormente, este

comportamiento puede estar asociado al origen de los lodos.

La caracterizacion hidraulica del sistema para establecer el tipo de flujo y los tiempos de
retencion hidraulica, mostr6 que, a nivel de los dos primeros puntos de muestreo, el flujo
tiende a comportarse como mezcla completa. Estos resultados eran esperables si se tiene
en cuenta la configuracion del sistema, ya que en el punto dos hay presencia de lodo, y en
esa zona el flujo tiende a tomar diferentes caminos generando la mezcla. En el punto 3,
pareceria que aun existe un efecto de la mezcla generada en la zona de lodos. Caso
contrario ocurre con el punto 4, en donde predomina el flujo a piston; este punto esta

suficientemente alejado de la zona de mezcla y el flujo se desplaza uniformemente.
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En general, se observd que el reactor UASB puede operar con altas cargas organicas
volumétricas, validando ademas la estabilidad del lodo granular ante estas condiciones.
Esto se ve reflejado en la remocion de DQO-, que en promedio fue del 69%, durante el
primer arranque, mientras que la remocion promedio de azitromicina durante esta etapa
fue del 58.5%, ver Grafica 7-1. En esta gréfica, se observa una tendencia, tanto de la

remocién de DQOT como de azitromicina a disminuir a medida que aumenta la carga.

Grafica 7-1 Remocion de azitromicina y de DQO+ segun la concentracion de azitromicina
evaluada durante evaluacion con COV variable.

Remocidén de AZl y DQO; segun la

concentracion AZI
100 90

Rwmocion (%)
Concentracién AZI (mg/L)

Tiempo (dias)

== Remocion DQOT (%) I Remocion AZI (%) — ===AZl (mg /L)

Fuente: Elaboracion propia.

Para el caso del segundo arranque se aprecia que la remocion de azitromicina disminuye
con el tiempo con cada una de las concentraciones dosificadas, ver Gréfica 7-2 En esta
etapa le eficiencia de remocion promedio de DQO+ fue del 87% y la remocion promedio de
azitromicina 51%. Durante esta etapa es importante resaltar la estabilidad en la remocién

de DQOr, que en promedio fue mayor a la obtenida durante el primer arranque.
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Gréfica 7-2 Remocién de azitromicina y de DQOr segun la concentracion de azitromicina
evaluada durante evaluacién con COV constante.
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—1Remocion DQOT (%) = Remocion AZ| (%)  e===AZ|(mg /L)

Fuente: Elaboracién propia.

Teniendo en cuenta las dos condiciones operacionales estudiadas (COV variable y
constante), y el amplio intervalo de concentraciones de azitromicina (0.5 mg/L a 80 mg/L),
se pudo establecer que el reactor UASB tiene la capacidad de remover el antibiético.
Igualmente, es importante sefialar que, tanto para altas como para bajas concentraciones
del antibidtico, se logr6 degradar anaerébicamente la azitromicina en el reactor UASB. La
disminucion de la degradacién de la azitromicina en el tiempo durante ambos ensayos,
puede ser el resultado del efecto de este compuesto sobre la comunidad microbiana del
lodo granular. Como se observé en los ensayos previos realizados, la azitromicina puede
afectar parcial o completamente el crecimiento de la E. coli, por consiguiente, es normal

pensar en que la azitromicina puede afectar otras especies de microorganismos.

También se ha sefalado, que la incorporacién de azitromicina en procesos de degradacion

anaerobia promueve la generaciéon de especies de oxigeno reactivo (iones de oxigeno,
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radicales libres y perdxidos, tanto organicos como inorganicos), las cuales, pueden causar
dafio tanto en el ADN mitocondrial de los microorganismos, como en sus proteinas (Liu et
al., 2009), generando mortalidad en las comunidades que componen el lodo anaerobio,
disminuyendo la diversidad, hecho que se ve reflejado en la eficiencia de remocion.

Con el balance de masa se estableci6 que la mayor parte de la azitromicina es
biodegradada. Previos estudios reportan que el proceso de adsorcién en lodo granular es
insignificante para la remocién de azitromicina, y que la biodegradabilidad es la principal
ruta de remocion del antibiético (Liu et al., 2018). En el estudio realizado en la Universidad
Nacional, en el cual se evalu6 la adsorcién de azitromicina en suelos de la sabana de
Bogot4, se concluyé que la adsorcion del medicamento esta mayormente ligada a la
fraccion inorganica del suelo y no a los compuestos presentes en la fase organica coloidal
(Resultados sin publicar), de esta manera se podria explicar el bajo contenido de

azitromicina reportado en el lodo después del estudio.

Por altimo, por medio de la presente investigacion se comprobd la funcionalidad del método
espectrofotométrico (colorimétrico) para determinar la eficiencia de remocion de

azitromicina, el cual se constituye como un método confiable, rapido y econémico.



8.Conclusiones y recomendaciones

8.1 Conclusiones

Se comprobé que el lodo granular tiene buena capacidad para remover azitromicina
en el reactor UASB. La eleccion de este lodo se basé en los resultados de los
ensayos de biodegradabilidad anaerobia y actividad metanogénica, en donde este
produjo mas metano y alcanzé un mayor porcentaje de biodegradabilidad. Se
destaca la buena adaptacion de los microorganismos durante la operacion del
reactor UASB, ya que, la eficiencia de remocion de DQO y la produccién de metano
fueron bastante buenas, teniendo en cuenta la presién que se indujo al sistema

adicionando azitromicina.

La presente investigacibn demuestra que si es posible remover azitromicina
disuelta en agua residual sintética por medio de un reactor UASB a escala de

laboratorio.

Durante el primer arranque se observo que tanto la remocion de DQO+r como la de
azitromicina tienden a disminuir en el tiempo para las concentraciones de
azitromicina evaluadas. Por el contrario, durante el segundo arranque, se observé
gue la remocion de DQOr fue practicamente constante para las concentraciones de
azitromicina analizadas, mientras que la eficiencia de remocion de azitromicina

tendi6é a disminuir.
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¢ Por medio de un balance de masa se establecid que la principal ruta de remocion
de azitromicina es de tipo biolégico.
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8.2 Recomendaciones

Para establecer de una manera mas contundente el efecto en la produccion de metano
durante los ensayos de actividad metanogénica y biodegradabilidad anaerobia, al
incorporar azitromicina o cualquier antibiotico, se recomienda evaluar diferentes

concentraciones del medicamento.

El presente trabajo cuenta como una primera aproximacion al estudio de la remocién de
antibiéticos por medio de procesos biolégicos. Este estudio, se realizé con agua residual
sintética, lo cual permiti6 controlar las condiciones de operacion del reactor.
Adicionalmente, se trabajé con un Unico medicamento, pero con concentraciones mayores
a las reportadas en aguas superficiales. Un siguiente paso en la investigacion deberia
contemplar condiciones mas cercanas a la realidad, con agua residual real,

concentraciones del medicamento mas bajas y otros medicamentos.

Para establecer el efecto de la azitromicina en reactores UASB, se recomienda trabajar
con dos reactores, tomando uno de ellos como control, para poder comparar pardmetros
como la produccion de metano, la eficiencia de remocion de DQO e investigar el efecto en

los microorganismos del lodo.

También resultaria interesante estudiar otro tipo de tecnologias, como, por ejemplo, un
reactor de lecho fluidizado, con el cual se pueden tener menores tiempos de retencion
hidraulico, lo que traeria como consecuencia un menor tiempo de contacto entre el

antibiotico y los microrganismos.

Como se pudo observar, a lo largo de este documento, esta investigacion contempla
aspectos muy diversos, que invitan a crear grupos de investigacion interdisciplinarios, ya
que, por ejemplo, seria interesante profundizar en el estudio de las familias de
microorganismos que intervienen en la degradacién del antibiético y en la afectacion
potencial que este podria tener sobre la comunidad microbiana. Asi mismo, se podria
investigar mas a fondo la degradacién del medicamento, como se rompen las moléculas y

gué metabolitos se generan.



9.Divulgacion de la Investigacion

La presente investigacion fue socializada en dos eventos internacionales, el primero de
ellos fue en el Xlll Seminario taller latinoamericano de digestion anaerobia realizado en por
la Universidad de Antioquia en octubre del 2018. En este seminario se realizé la
presentacion oral del trabajo titulado “Assessment of the anaerobic degradation of
azithromycin dissolved in a synthetic wastewater”, el cual incluyé los resultados

presentados en el capitulo cuatro del presente documento.

El segundo evento fue 16th IWA World Conference on Anaerobic digestion, realizado en
Delft, Holanda. En este evento se presentd en la modalidad de poster el trabajo titulado
“Azithromycin removal from a high-strength wastewater in a lab-scale UASB reactor”, el

cual incluye los resultados presentados en el capitulo 6 del presente documento.
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ANEXO 1 Ensayo de Actividad Metanogénica

Tabla A.1. 1 Célculo del volumen de los componentes de los reactores

Volumen de lodo (Vigq0)

Volumen de solucion AGV (Vagv)

Volumen de vitaminas (Vyitaminas)

Volumen solucion reductora(Vs,)

Volumen medio mineral de sales (Viyedio)

En donde:

Vliquido * CSSV recomendada

Viedo =
CSSV

_ Vliquido * CDQO soluble recomendada
AGV —

CDQO soluble

Por cada 100 ml de volumen de la fase
liquida del reactor se adiciona 1 ml de la
solucion de vitaminas.

Por cada 100 ml de volumen de la fase
liquida del reactor se adiciona 5 ml de la
solucion reductora.

VMedio = Vliquido - Vlodo - VAGV - Vvitaminas
- V;r

Viiquiao €S €l volumen de la fase liquida del reactor, la cual corresponde a 450 mL.

Cssv recomendada €S 12 concentracion de SSV recomendada en la literatura, en este caso es

1.5 mg/mL. (Diaz - Baez et al., 2002)

Cssy €S la concentracion de SSV del lodo obtenida en la caracterizacion del mismo.

CpQo sotuble recomendada €S l& concentracion de DQO soluble recomendada en la literatura,

en este caso es 4 mg/ml.

Cpoo sowubie €S la concentracion de DQO soluble del lodo obtenida en la caracterizacion del

mismo.
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A continuacion, se muestran las soluciones utilizadas para el montaje:

Tabla A.1. 2 Solucién de vitaminas.

VITAMINAS
Solucién Concentracion
(mg/L)
Biotina (vitamina H) 2
Acido p-aminobenzéico 5
Cianocobalamina (viatamina
B12) 0,1
tiamina HCL (vitamina B 1) 5
D.L Pantotenato de Ca
Acido nicotinico
piridoxina- HCL (vitamina B 6) 10
acido folio 2
riboflavina ( vitamina B2) 5
acido lipoico 5

Tabla A.1. 3 Solucion reductora.

SOLUCION REDUCTORA

Concentracion
(/L)
NaHCO3 80
Nazs.9H,0 240,2

COMPUESTO
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Tabla A.1. 4 Solucién medio mineral

Solucién Stock
Solucion compuesto Concentracion
Nombre Nomenclatura (mg/L)
1 Fosfato diacido de potasio KH2PO4 27,2
Fosfato diacido de sodio NaH2PO:-
2 dihidratado 2H;0 35,6
Cloruro de amonio NH4CI 24
3A Cloruro de sodio NaCl 24
Cloruro de magnesio
hexahidratado MgCl»-6H,0 8
8 Rezarsurina 10
Acido clorhidrico HCI 1800
Acido borico H3BOs 60
Cloruro de manganeso MnCL, 61,2
Acida | Cloruro ferroso FeCl, 943,5
Cloruro de cobalto CoCl; 64,5
Cloruro de niquel NiCl, 13
Cloruro de zinc ZnCl; 68
Hidroxido de sodio NaOH 400
Basica I Selenato de sodio Na.SeOs3 17
Wolframato de sodio NaWO4 30
Molibdato de sodio Na:MO4 20,5

Por cada litro de solucién de medio mineral se adicionan las cantidades que se muestran

a continuacion, el medio se debe hervir por 20 segundos para remover el oxigeno.
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Tabla A.1. 5 Solucién medio mineral final.

Solucién Sales
Minerales
Volumen
SOLUCION|  (ml)
1 15
2 15
3A 12,5
I 1
I 1
8 0,01

Finalmente, los componentes de los reactores fueron:

Tabla A.1. 6 Componentes reactores ensayo actividad metanogénica

Componente Lodo
Cantidad Unidad Granular Floculento
Tratamiento | Control | Tratamiento |Control
V liquido Ml 450 450 450 450
V' lodo MI 18.49 18.49 16.85 16.85
Vacv Ml 339.62 - 339.62 -
V vitaminas MI 4.5 4.50 4.5 4.50
V solucién
reductora MI 225 22.50 22.5 22.50
V' medio mineral Ml 64.88 404,51 406.15 460.15
Cazitromicina mg/l - - - -
N° Reactores UN 2 1 2 1
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La actividad metanogénica se calcula a partir de la siguiente ecuacion:

AM = — 222 (A1-1)
FC*Vpgo*SSV

Donde:

P es la pendiente maxima de la gréfica mL/h

ml CH4_
g bQo

FC es el factor de conversién correspondiente a 530

Viodo €S €l volumen de lodo (L)
24 factor de conversion h/dia

Se grafica la produccion de metano contra el tiempo de duracién del ensayo en horas para
determinar la pendiente de la curva. De esta gréfica se obtiene la pendiente en la zona de

maxima produccién de metano.

e (Calculo de la actividad metanogénica lodo granular

Tabla A.1. 7 Produccién de metano lodo Granular.

Tiempo |Produccién| DQOcha
(h) CHs (mL) (mg/L)
0 0 0.00
24 45 188.18
48 142 596.60
72 184 772.75
96 207 867.77
120 216 904.12
144 222 931.25
168 231 967.60
192 290 1215.97
216 353 1479.83
240 364 1526.32
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Tiempo |[Produccién| DQOcha
(h) CHs(mL) | (mgi/L)
264 432 1809.29 |
288 500 2096.36
312 506 2123.49
336 567 2379.25
360 635 2660.98
384 705 2955.56
408 790 3313.94
432 891 3735.29
456 1001 4197.99
480 1123 4709.40
504 1256 5268.16
528 1413 5923.71
552 1583 6638.44
576 1583 6638.44
600 1832 7680.41
624 1914 8024.27
648 2009 8421.78
672 2016 8454.15
696 2110 8847.64
720 2204 9241.80
744 2300 9643.94
768 2399 10059.86
792 2501 10486.00
816 2614 10961.08
840 2716 11389.18
864 2841 11912.32
888 2956 12395.67
912 3086 12938.08
936 3222 13511.12
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Se grafica la produccion de metano contra el tiempo de duracién del ensayo en horas para
determinar la pendiente de la curva. De esta grafica se obtiene la pendiente en la zona de
maxima produccion de metano.

Grafica A.1 1 Produccion de metano contra el tiempo lodo granular.
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Tabla A.1. 8 Calculo de la actividad metanogénica:

PENDIENTE Viodo SSV AM
g DQO/ g
mL/h L g/L SSv+dia
4.42 0.01849 37 0.30
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e (Calculo de la actividad metanogénica lodo floculento.

Tabla A.1. 9 Produccién de metano lodo Floculento

Tiempo |[Produccién| DQOcha
(h) CH4 (mL) (mg/L)
0 0.000 0
24 8.546 36
48 20.271 85
72 31.115 130
96 48.753 204
120 59.674 250
144 67.945 285
168 76.104 319
192 80.549 338
216 87.913 369
240 99.811 418
264 117.718 494
288 126.966 532
312 131.019 549
336 136.337 572
360 139.006 583
384 148.113 621
408 224511 941
432 307.768 1290
456 396.137 1661
480 489.712 2053
504 588.757 2469
528 690.721 2896
552 793.440 3327
576 793.440 3327
600 1027.144 4307
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Se grafica la produccion de metano contra el tiempo de duracion del ensayo en horas

Tiempo |Produccién| DQOcha
(h) CHs(mL) | (mgiL)
624 1155.704 4846
648 1291.520 5415
672 1426.659 5982
696 1571.832 6590
720 1723.397 7226
744 1886.506 7910
768 2058.343 8630
792 2149.989 9015
816 2262.649 9487
840 2379.002 9975
864 2496.936 10469
888 2618.269 10978
912 2746.294 11515
936 2878.289 12068

para determinar la pendiente de la curva. De esta grafica se obtiene la pendiente en la

zona de maxima produccion de metano.

Grafica A.1 2 Produccion de metano contra el tiempo lodo floculento.
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Tabla A.1. 10 Calculo de la actividad metanogénica:

PENDIENTE|  Viodo SsvV AM

9 DQO/ g

mL/h L g/L SSv+dia
5.2468 0.01685 40 0.36




ANEXO 2. Ensayo de Biodegradabilidad

Anaerobia

Tabla A.2 1 Célculo del volumen de los componentes de los reactores

Volumen de lodo (VIOdO) _ Vliquido * Cssy recomendada

Vlodo -

CSSV

Volumen de sustrato (Vsustrato) Vll’quido * CDQO soluble recomendada

Vsustrato -

CDQO soluble

Volumen de vitaminas (Vyitaminas) Por cada 100 ml de volumen de la fase
liquida del reactor se adiciona 1 ml de la
solucion de vitaminas.

Volumen solucién reductora(Vy,) Por cada 100 ml de volumen de la fase
liquida del reactor se adiciona 5 ml de la
solucion reductora.

Volumen medio mineral de sales (Viedio) Vatedio = Viiquido — Viodo — Vsustrato

- Vvitaminas - V:vr

En donde:

Viiquiao €S €l volumen de la fase liquida del reactor, la cual corresponde a 450 mL.

Cssv recomendada €S 12 concentracion de SSV recomendada en la literatura, en este caso es
5 mg/mL. (Diaz - B4ez et al., 2002)

Cssy €5 la concentracion de SSV del lodo obtenida en la caracterizacion del mismo.

CpQo sotuble recomendada €S l& concentracion de DQO soluble recomendad en la literatura,

en este caso es 3 mg/ml. (Diaz - Baez et al., 2002)
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Cpqo sotubie €S la concentracion de DQO soluble del lodo obtenida en la caracterizacion del

mismo.
Finalmente, los componentes de los reactores fueron:

Tabla A.2 2 Componentes reactores ensayo biodegradabilidad

Componente Lodo
Cantidad Unidad Granular Floculento
Tratamiento Control Tratamiento Control
V liquido ml 450 450 450 450 450 450
V' lodo ml 61.64 61.64 | 61.64 56.18 56.18 | 56.18
Vsustrato ml 259.22 - 259.22 259.22 - 259.22
V solucién reductora ml 22.50 22.50 | 22.50 22.50 2250 | 22.50
V medio mineral ml 106.64 361 |106.64 112.10 366 |112.10
Peso NaHCOs3 g 3.00 - - 3.00 - -
Cazitromicina mg/l 0.57 - - 0.57 - -
N° Reactores UN 9 2 1 9 2 1




Anexos

123

Tabla A.2 3. Produccion de metano lodo granular.

Tiempo Produccién de metano (mL)
|Dias | Horas Control sin AZI+ Control T1 T2 T3 T4 T5 T6 T7 T8 T9
sustrato
0 0 0 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
1 24 107 15.91 13.70 1.70 6.45 7.67 91.26 10.24 66.53 10.48 7.08
2 48 197 31.86 | 102.48 | 99.40 22.16 1290 | 165.14 | 33.87 | 143.91 | 15.65 16.93
3 72 261 60.10 | 189.03 | 174.14 | 32.11 16.45 | 200.47 | 51.66 | 196.22 | 33.01 | 22.75
4 96 339 92.69 | 222.70 | 220.37 | 88.62 | 27.65 | 246.04 | 108.02 | 320.30 | 61.04 | 49.54
5 120 564 126.08 | 404.33 | 268.65 | 226.05 | 36.58 | 437.66 | 196.79 | 445.25 | 117.21 | 103.31
6 144 756 148.36 | 582.26 | 309.96 | 415.16 | 46.98 | 607.97 | 366.09 | 597.20 | 183.66 | 189.83
7 168 1118 162.75 | 881.08 | 429.05 | 830.37 | 72.46 | 955.30 | 750.47 | 937.61 | 340.80 | 370.08
8 192 1375 80.55 |1213.69 | 723.89 |1209.76 | 113.69 | 1294.15| 865.69 |1305.56 | 564.92 | 625.20
9 216 1809 199.51 |1504.47 | 1151.04 | 1554.72 | 246.92 |1609.85|1102.65|1713.78 | 969.98 | 1054.67
10 240 2174 220.10 1900.15 | 912.19 |1954.18 | 1345.60 | 2232.14 | 1667.12 | 1736.07
11 264 2550 237.00 2281.67 | 1434.24 | 2312.73 | 1590.82 | 2470.95 | 1959.47 | 2208.08
12 288 2679 263.96 2325.72|1742.06 | 2559.59 | 1840.01 | 2621.57 | 2183.72 | 2326.04
13 312 2789 521.79 2476.25|2171.07 | 2814.72 | 2091.75 | 2781.30 | 2425.86 | 2459.60
14 336 3103 794.59 2633.49 | 2417.95 | 3070.05 | 2346.47 | 2957.52 | 2669.61 | 2605.09
15 360 3295 1104.21 2802.16 | 2578.17 | 3233.98 | 2603.79 | 3143.61 | 2946.28 | 2778.12
16 384 3547 1422.98 2981.16 | 2741.36 | 3500.74 | 2863.19 | 3337.93 | 3238.68 | 2965.47
17 408 3705 1540.49 3767.73 | 3126.00 | 3548.72 | 3548.02 | 3178.84
18 432 3862 1664.77 4034.61 | 3392.27 | 3771.89 | 3875.66 | 3418.99
19 456 4098 1796.38 4312.66 | 3662.50 | 4011.50 | 4007.50 | 3684.22
20 480 4231 1932.86 4593.34 | 3935.30 | 4278.78 | 4161.60 | 3972.16
21 504 4487 2075.74 4876.25|4210.64 | 4573.37 | 4322.64 | 4090.29
22 528 4621 2226.32 5168.36 | 4489.51 | 4900.13 | 4494.20 | 4220.89
23 552 4765 2382.66 5470.87 | 4771.94 | 5264.05 | 4674.80 | 4356.46
24 576 5036 2551.15 5808.23 | 5247.09 | 5426.55 | 4876.34 | 4511.94
25 600 5257 2720.72 5945.95|5494.47 | 5611.20 | 5087.44 | 4511.94
26 624 5598 2911.18 5850.27 | 5333.09 | 4656.94
27 648 5705 3108.44 6133.73 | 5595.97 | 4868.78
28 672 5875 3319.03 6477.46 | 5896.84 | 5114.91
29 696 6137 3530.83 6639.02 | 6241.57 | 5391.28
30 720 6529 3756.11 6846.45 | 6407.50 | 5539.68
31 744 6698 3984.30 7085.09 | 6616.27 | 5722.69
32 768 6897 4235.97 7343.29 | 6866.47 | 5949.62
33 792 7198 4509.42 6235.29
34 816 7498 4791.70 6577.65
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Tiempo Produccién de metano (mL)
|Dias | Horas Control sin AZI+ Control Tl T2 T3 T4 T5 T6 T7 T8 T9
sustrato

m 35| 240 s 202570 B134.22 |
36 864 7854 5060.68 6911.22
37 888 8065 5210.26 7095.08
38 912 8298 5372.58 7300.79
39 936 8501 5560.74 7208.00

Tabla A.2 4 Produccion de metano corregida en términos de DQO lodo granular.

Tiempo DQO PRO_ DQO_
(Dias) | CHi(mg/l) Control | Corregida
CHa(mg/l)) | CHa(mg/l))

0 0 0.000 0
1 102 67.672 34
2 289 135.522 154
3 433 255.599 177
4 635 394.233 241
5 1057 536.206 520
6 1559 630.979 928
7 2631 692.200 1939
8 3741 342.567 3398
9 5155 848.529 4306
10 5981 936.082 5044
11 7902 1007.987 6894
12 8650 1122.623 7528
13 9234 2219.216 7014
14 9980 3379.451 6600
15 10965 4696.265 6269
16 11659 6052.014 5607
17 13295 6551.798 6743
18 14428 7080.376 7347
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Tiempo DQO bQO_ DQO_
(Dias) | CHima/) Control |Corregida
CHa(mag/l)) | CHa(mg/l))
19 15577 | 7640.087 | 7937
20 16737 8220.580 8516
21 17396 8828.240 8568
22 17952 9468.661 8483
23 18528 |10133.578 8395
24 19190 |10850.201 8339
25 19466 11571.373 7894
26 19657 12381.434 7276
27 21409 13220.373 8188
28 22455 14116.027 8339
29 23631 15016.814 8614
30 24262 15974.940 8287
31 25040 |16945.461 8095
32 26005 |18015.805 7990
33 26582 19178.836 7404
34 28677 20379.384 8297
35 29343 20949.653 8394
36 30095 21523.344 8572
37 30877 22159.549 8718
38 31752 | 22849.881 8902
39 30657 |23650.135 7006

Para calcular la tasa maxima de biodegradabilidad, se grafica la curva de produccién neta

de metano en términos de DQO en funcion del tiempo en la zona con maxima pendiente:
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Grafica A.2 1 Produccion neta de metano contra tiempo.
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Tabla A.2 5 Calculo tasa méaxima de biodegradabilidad lodo granular.

Tasa max

Tipo lodo | PENDIENTE SSV biodegrabilidad

Granular mg/l.dia mg/l g DQO (emv/ g SSV.dia
1119.10 3350 0.3341
Tabla A.2 6 Blance de DQO lodo granular.
Tiempo DQOx¢ DQOcH4 DQOxnsv DQOcslulas
(dias) (mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/L)
0 9600 0 2100 7500
10 4800 5044 3000 1556
18 2560 7347 1800 453
26 1280 7276 1500 824
33 480 7404 1500 696
39 160 7006 960 1634




Tabla A.2 7 Produccidon de metano lodo Floculento.

Tiempo Produccién de metano (mL)
Dias | Horas Control sin Control T1 T2 T3 T4 T5 T6 T7 T8 T9
AZI + sustrato
0 0 86 11.80 446 | 7.25 13.85 | 15.72 11.32 57.46 0.25 13.48 23.93
1 24 136 36.82 |15.14| 16.02 | 33.96 | 33.96 63.73 61.84 33.27 29.96 30.00
2 48 197 95.04 |16.03| 21.04 | 65.36 | 44.34 97.19 85.96 59.34 63.14 97.00
3 72 268 151.74 |16.70 | 69.38 | 92.93 | 70.03 159.66 216.67 89.65 79.99 69.18
4 96 369 184.98 |21.82 | 123.16 | 110.81 | 91.03 | 167.10 | 228.68 97.19 86.77 76.33
5 120 428 203.67 |23.09 | 156.65 | 124.41 | 108.21 | 176.11 | 238.32 | 109.28 | 112.84 89.36
6 144 598 240.86 | 27.33| 172.06 | 144.84 | 133.71 | 196.98 251.94 123.87 126.86 103.25
7 168 805 372.87 | 27.49| 188.33 | 160.17 | 141.22 | 204.12 268.78 149.93 126.97 123.35
8 192 1035 522.00 | 28.69 | 193.06 | 161.50 | 162.00 | 206.29 | 271.94 | 158.07 | 148.21 | 136.77
9 216 1348 685.43 172.96 | 189.05 | 215.07 | 304.31 | 178.97 | 162.56 | 164.48
10 240 1498 849.46 195.29 | 206.76 | 237.84 442.25 207.01 174.63 308.97
11 | 264 1618 866.86 207.29 | 237.75 | 376.44 | 595.24 | 370.83 | 188.81 | 464.69
12 | 288 1806 1037.39 337.24 | 388.23 | 529.67 | 595.24 | 549.47 | 203.00 | 644.36
13 | 312 1995 1213.77 467.83 | 542.79 | 682.95 | 800.07 | 738.40 | 224.46 | 843.99
14 | 336 2259 1400.80 604.28 | 742.41 | 840.32 | 1032.11 | 969.69 | 352.66 | 1058.24
15 | 360 2475 1595.45 740.90 | 966.72 | 1006.55 | 1290.07 | 1224.31 | 390.98 | 1288.46
16 | 384 2637 1800.03 1184.83 | 1583.01 | 1510.65 | 573.97 | 1548.19
17 408 2749 2014.21 1381.44 | 1902.41 | 1825.03 | 774.13 | 1820.25
18 432 3029 2249.68 1582.77 | 2249.71 | 2000.49 | 986.56 | 2102.43
19 456 3185 2513.21 1823.39 | 2616.31 | 2216.25 | 1208.16 | 2392.44
20 480 3298 2815.37 2099.27 | 2774.09 | 2476.66 | 1441.76 | 2691.75
21 504 3389 2951.37 2426.07 | 2967.98 | 2802.32 | 1692.35 | 2991.04
22 528 3509 3111.18 2804.30 | 3195.63 | 3132.36 | 1958.63 | 3298.79
23 | 552 3720 3313.51 2990.29 | 3478.87 | 3341.07 | 2254.92 | 3625.69
24 | 576 3805 3542.51 3224.80 | 3808.22 | 3597.24 | 2387.19 | 3968.23
25 600 4326 3734.39 3928.36 | 2566.56 | 4133.88
26 624 4598 4049.18 4300.59 | 2779.75 | 4317.47
27 648 4835 4198.43 4476.52 | 3047.82 | 4527.85
28 | 672 5259 4418.58 4698.30 | 3384.05 | 4768.16
29 696 5691 4713.37 4969.39 | 3824.52 | 5051.28
30 720 5802 5009.11 5282.57 | 4153.61 | 5394.52
31 744 6108 5431.79 5662.40 | 4429.50 | 5602.44
32 | 768 6578 5832.94 5889.74
33 | 792 6729 6212.08 6421.94
34 816 6968 6434.61 6718.94
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Tiempo Produccién de metano (mL)

Dias | Horas A;O::ltsr:to Control T1 T2 T3 T4 T5 T6 T7 T8 T9
I L Y R 2 700712 |
36 | 864 7568 7108.69 7310.46
37 | 888 7806 7284.67 7690.45
38 | 912 7993 7528.79 7849.82

Tabla A.2 8 Produccion de metano corregida.
Tiempo DQO bQRO_ DQO_
(Dias) | CHama/l) Control | Corregida
CHa(mg/l)) | CHa(mg/l))

0 0 0 0
1 16.4 5 20
2 35.3 2 6
3 61.0 34 145
4 96.0 56 237
5 111.4 74 313
6 126.5 77 328
7 142.3 99 419
8 154.5 218 929
9 162.9 359 1527
10 198.2 487 2072
11 253.2 596 2536
12 348.7 518 2204
13 463.9 574 2439
14 614.4 599 2549
15 800.0 601 2555
16 986.9 609 2588
17 1280.1 520 2211
18 1540.7 474 2014
19 1784.4 465 1979
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Tiempo DQO bQO_ DQO_
(Dias) | CHima/) Control |Corregida
CHa(mag/l)) | CHa(mg/l))

20 2051.3 462 1964
21 2296.7 519 2206
22 2576.0 375 1597
23 2877.9 233 992
24 3138.2 175 746
25 3397.1 145 618
26 3542.9 191 814
27 3799.3 250 1063
28 4017.4 181 770
29 4283.5 135 575
30 4615.1 98 418
31 4943.6 66 279
32 5231.4 200 852
33 5889.7 57 242
34 6421.9 210 893
35 6718.9 284 1209
36 7097.1 367 1560
37 7310.5 202 858
38 7690.5 406 1726
39 7849.8 321 1365

Para calcular la tasa maxima de biodegradabilidad, se grafica la curva de produccién neta

de metano en términos de DQO en funcién del tiempo en la zona con méaxima pendiente:
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Grafica A.2 2 Produccion neta de metano contra tiempo.
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Tabla A.2 9 Calculo de la tasa maxima de biodegradabilidad lodo floculento.
Tasa max
Tipo lodo | PENDIENTE SSV biodegrabilidad
g DQO remv/ g
Floculento| mg/l.dia mg/l SSV.dia
537.67 2940 0.1829
Tabla A.2 10 Balance de DQO lodo floculento.
Tiempo DQOx DQOcha DQOacv DQOcslulas
(dias) (mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/L)
8000 0 1500 100
10 4800 2072 2500 228
18 5120 2014 2400 66
26 4000 2206 2500 894
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1.INTRODUCCION

1.1. PROCESO ANAEROBIO

Los procesos anaerobios han sido ampliamente utilizados en el tratamiento de lodos
primarios y de residuos con alto contenido de materia orgénica, el proceso consiste en la
degradacién de la materia organica en ausencia de oxigeno molecular, como resultado se
obtiene metano (CH,) y diéxido de carbono (COy,), la generacion de estos sub productos
resulta atractiva desde el punto de vista del aprovechamiento energético. Adicionalmente,
con los procesos anaerobios se generan volimenes de lodos menores en comparacion a

los procesos aerobios.

La degradacion de la materia organica en ausencia de oxigeno se lleva a cabo en cuatro
etapas, ya que en cada una de ellas intervienen diferentes tipos de microorganismos. En

la Figura 1 se esquematizan las etapas de la digestion anaerobia.

En la primera etapa se requieren microorganismos capaces de romper las moléculas de
los polisacaridos, lipidos y las proteinas, las bacterias que llevan a cabo este proceso con
anaerobias facultativas y los géneros capaces de realizar la hidrélisis son los miembros de
la familia Enterobacteriaceae, asi como, los géneros Bacillus y Peptostreptococcus entre

otros.

En la segunda etapa intervienen bacterias acidogénicas las cuales fermentan los
compuestos obtenidos en la primera etapa para producir acidos organicos simples, en
donde se destaca el acido acético el cual es el que se presenta con mayor frecuencia en
los reactores anaerobios, algunos de los géneros de bacterias que intervienen en este

proceso son: Clostridium spp, Peptococcus anaerobus y Escherichia coli.

La tercera etapa, en la cual se degradan compuestos como el propinato y butirato por
medio de oxidacion a hidrégeno molecular (H.) diéxido de carbono (CO,) y a acido acético
es de gran importancia, ya que, esta degradacion determinara la eficiencia en el proceso
de metanogénesis. Las especies capaces de degradar estos acidos grasos son
Syntrophomonas sapovorans y Syntrophobacter wolinii, entre otras. Por ultimo, las

bacterias metanogénicas pertenecen al grupo Archeaea las cuales producen metano como
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principal producto del metabolismo energético. En la tabla 1, se resumen los principales

grupos de microorganismos segun la etapa de degradacion de materia organica en

ausencia de oxigeno.

Figura 1. Etapas de la digestion anaerobia

POLIMEROS COMPLEIOS

Polisacaridos, lipidosy
proteinas.

HIDROLISIS —

MONOMEROS

Aziicares, aminoacidosy]

acidos grasos.

ACIDOGENESIS u

H2 + CO2

Acido acético

Propinato y butirato

Acido acético

—  ACETOGENESIS

H2 +CO2

Acido acético

METANOGENESIS

Metano

Fuente: Adaptado de (Diaz - Baez, Espitia Vargas, & Molina Pérez, 2002)
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Tabla 1 Grupos de microorganismos segun la etapa de la digestiébn anaerobia.

Etapa

Proceso

Bacterias responsables del proceso

Hidrolisis

Enterobacteriaceae

Bacillus

Peptostreptococcus

Propionibacterium

Bacteroides

Micrococcus

Clostridium

Acidogénesis

Clostridium spp

Peptococcus anaerobus

Escherichia coli

Bifidibacterium spp

Desulphovibrio spp

Corynebacterium spp

Lactobacillus

Actinomyces

Staphilococcus

Syntrophomonas sapovorans

Syntrophobacter wolinii

3 Acetogénesis Sytromonas wolfei
Sytrophospara bryantii
Syntrophus buswellii
4 | Metanogénesis Archeaea

Tomado de: Adaptado de (Diaz - Baez et al., 2002) y (Tchobanoglous, Burton, & Metcalf & Eddy,

1991)
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1.1 GENERELIDADES REACTOR ANAEROBIO DE
MANTO DE LODOS DE FLUJO ASCENDENTE

Los reactores UASB (up flow anaerobic sludge blanket) son una de las tecnologias
anaerobias mas utilizadas, la cual se caracteriza por mantener altas concentraciones de
biomasa en forma de granulos (Chen et al., 2015), los cuales favorecen la sedimentacion
permitiendo la segregacion de las fases sélida, liquida y gaseosa (Diaz - Baez et al., 2002).

El laboratorio de ingenieria ambiental de la Universidad Nacional de Colombia cuenta con
dos reactores UASB, construidos con elementos de PVC y polietileno. La operacién de los
reactores, consiste en la entrada del afluente por la base del reactor, en donde el
comportamiento hidraulico se asemeja a flujo pistén, a continuacién, el flujo asciende
entrando en contacto con el manto de lodo, en donde el flujo no es uniforme y como
consecuencia el flujo puede llegar a ser completamente mezclado. Finalmente, en la zona
del separador trifasico, de nuevo el flujo se comporta como flujo pistén, ver Figura 2. Este
comportamiento hidraulico piston — mezcla completa — piston fue identificado por (Lettinga
& Hulshoff Pol, 1991).

Figura 2 Partes reactor UASB
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1.2 SISTEMA BOMBEO

Los reactores se alimentan por medio de bombas peristélticas disefiadas en la Universidad

Antonio Narifio, ver Figura 3. En el numeral 2.4, se describe el ensamblaje de las bombas.

Figura 3 Bomba peristaltica

1.3 SISTEMA DE CALEFACCION

La zona del manto de lodos se mantiene a 36°C por medio de un sistema de control de
temperatura compuesto por un cable de resistencia (15 W m-1 — 120 V) y una sonda de

temperatura (Diymore DS18B20) dentro del reactor, ver Figura 4.

Figura 4 Sistema de control de temperatura
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resistencia S 712 de manto
de lodos
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1.4 SISTEMA PARA MEDIR LA PRODUCCION DE
METANO

Como se menciond con anterioridad, la digestibn anaerobia se caracteriza por generar
biogas (metano y diéxido de carbono), como pardmetro de control, en estos procesos se
mide la produccién de metano, para esto se prepara una solucién de NaOH 1N con la cual

reacciona el dioxido de carbono permitiendo medir el volumen de metano producido, ver

Figura 5.

Figura 5 Sistema para medir la produccion de metano.

Sistema medicion de
metano

- Separador trifasico

—= Purga del sistema
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=——]

— Tubo falcon

—
4 |

El funcionamiento consiste en que el biogas generado en el reactor es capturado por el
separador trifasico y este es dirigido hacia el tubo falcon, en donde el metano desplaza la

solucién de NaOH, permitiendo cuantificar el volumen generado.
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2 CONSTRUCCION

9.1 2.1 MATERIALES REACTOR UASB

A continuacion, se listan los materiales necesarios para la construccién del reactor.
Tabla 2 Materiales reactor UASB

Acople macho instalacion eléctrica de

L PVC ¥~
2 Tapo6n roscado instalqgién sanitaria PVC
1%
3 Adaptador rosca macho in§talacién
sanitaria PVC 1%
14
13
4 Union instalacion sanitaria PVC 12~
18 2
5 Botella PET 250 mi
6 Cable de resistencia
7 Tubo de PVC 1%~
8 Reduccion en PVC de 3 a 1¥2"
9 Union instalacion sanitaria PVC 3"
10 Embudo de 100 ml
11 Botella PET 1000 ml
12 Tapon instalacion sanitaria PVC 3°
13 Tubo PVC %"
14 Codo PVC %"
15 Valvula de bola PVC %%”
16 Unidn universal PVC %"
17 Llaves de jardineria

18 Empaque de jardineria
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2.1 CONSTRUCCION REACTOR UASB

La altura de la columna es aproximadamente de 610 mm (24 in) y la del separador trifasico
(gas-liquido-solidos) es de 160 mm (6.3 in). El volumen total de los reactores es de 1.5 L.
El sistema conta con dos puntos de muestreo, uno de ellos permite tomar muestra de
liquido (Puntos 3) y el otro de lodo y liquido (Punto 2). El afluente entra por una tuberia de
12.7 mm (1/2 in) la cual est& acoplada a un tubo de 38.1 mm (1 ¥z in) donde el liquido entra
en contacto con el lodo. El flujo de agua asciende por la columna hasta el separador
trifasico en donde sedimentan los granulos de lodo, se captura el gas y se dirige el liquido

a la salida de los reactores, ver Figura 6.

Figura 6 Esquema reactor UASB.

Afluente [

388

Alimentacién

Tapa who de 3" PVC
Salida de gas

Bomba peristaltica

Sistema de control de
temperatura

Medicién de la
produccién de metano

Efluente

Para evitar filtraciones se utilizan empaques de jardineria con los acoples macho de
instalacion eléctrica de PVC %2, ver Figura 7.
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Figura 7 Detalle acoples de %"

Arandela instalacion eléctrica _
1/2 =

- Empaque jardineria

i Acople macho instalacion
eléctrica 1/2"

Para mejorar la operacion del reactor y evitar el flujo de granulos de lodo, las botellas de

PET de 250 ml y 1000 ml se cortan y posicionan de la siguiente manera:

Figura 8 Corte y posicion botellas PET

Botella PET
1000 ml

Zona /
. de

/‘ \
/ corte \\

Botella PET
250 ml

En los puntos de muestreo se colocan llaves de jardineria, para garantizar el sello, también

se utilizan empaques de jardineria y arandelas en la parte interna del reactor, ver Figura 9.
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Figura 9 Detalle puntos de muestreo

Para evitar el paso de granulos de lodo a la tuberia del afluente, se recomienda colocar

una maya en la parte baja del reactor, ver Figura 10.

Figura 10 Detalle inicio de la zona de lodos

La sonda de temperatura se introduce al reactor por la tuberia del efluente, la sonda debe
llegar hasta la zona de lodos, ver Figura 11.
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Figura 11 Detalle sonda de temperatura.

Sonda de temperatura

Para la limpieza de la tuberia del afluente, se instala una véalvula de bola PVC %" y una
unién universal PVC %2", ver Figura 12.

Figura 12 Detalle para limpieza de la tuberia del afluente

Unién
universal PVC 1/2"

Valvula de
bola PVC 1/2~

Finalmente, para evitar fugas en el reactor, se utiliza sellador adhesivo SISTA FT101 en
todas las zonas en donde hay uniones.
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2.2 MATERIALES SISTEMA MEDICION DE METANO

Los materiales necesarios para la construccion del sistema para medir la produccion de

metano son:

Tabla 3 Materiales sistema medicién de metano

8-

10

Botella PET 1000 ml

Tapodn instalacién sanitaria
PVC 3~

Tubo falcon
Manguera de silicona
Manguera de rigida %"

Acople réapido T npt ¥ salida

de rosca
Sello de venoclisis
Manguera de acuario
Codoo TPVCY¥"

Manguera de venoclisis
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2.3 CONSTRUCCION SISTEMA MEDICION DE METANO

Se corta el cuello de la botella PET de 1000 ml. Se acopla una manguera rigida ¥~ en el
extremo del tubo falcon, se utiliza sellador adhesivo SISTA FT101 para garantizar que no

hallan fugas, ver Figura 13.

Figura 13 Detalle sistema medicion de metano

El sistema de purga esta conformado por un acople rapido T npt %2" y un sello de venoclisis,
ver Figura 14.

Figura 14 Detalle sello de venoclisis y acople T npt ¥4™.

. Acople
répido T npt %

- Sello venoclisis

Sello venoclisis Acople T npt ¥~
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2.4 MATERIALES SISTEMA DE BOMBEO

Como ya se menciono, los reactores son alimentados por medio de bombas peristalticas,
las cuales fueron disefiadas en la Universidad Antonio Narifio. Se utiliza un motor paso a
paso de 12 V (REF 35BYJ46), cuatro copas CrV de 3/8", manguera siliconada (REF
3/32*5/32) y cuatro tornillos (1/8).

Figura 15 Detalle bomba peristaltica.

" 35BYJ46
B iU TC
o 001040049 F

2.5 ENSAMBLAJE SISTEMA DE BOMBEO

A continuacion, se muestra el ensamblaje de las mismas.
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Figura 16 Ensamblaje bombas peristalticas

Pieza 1
Motor

Atornillar la pieza 1 al motor

Ensamblaje bomba
Pieza 2

La pieza 2, en la parte inferior (1) tiene un agujero el cual ajusta con el motor. La parte
superior (2) tiene una geometria que permite el ajuste con la pieza 4.
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Ensamblaje bomba

Pieza 3

Ajustar la pieza 2 con la 3.

Pieza 4 Ensamblaje bomba

La pieza 4 tiene en la base una hendidura, la cual ajusta con la pieza 2.
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Se colocan las 4 copas sobre la pieza 4.

Pieza 5
Ensamblaje bomba

Colocar la pieza 5 sobre la pieza 3.



150 Evaluacién de la remocion de azitromicina disuelta en agua residual sintética en

un reactor UASB a escala de laboratorio

Ensamblaje bomba
Pieza 6

Se coloca la pieza 6 sobre las copas.

Ensamblaje bomba
Pieza 7

La pieza 7 se atornilla a la pieza 4.
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Pieza 8 Ensamblaje bomba

Se ajusta la pieza 8 con la pieza 7. Se unen todas las piezas con cuatro tornillos.

Ensamblaje bomba final
Sistema de control de velocidad.

Finalmente se coloca la manguera siliconada (REF 3/32*5/32), ajustandola en los
pasadores de la pieza 5. El sistema de control de velocidad se alimenta con una fuente
de 12V - 2A.
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3 OPERACION

3.1 ENSAYOS PRELIMINARES

Antes de la puesta en marcha inicial, se deben realizar varios ensayos preliminares, en
donde se incluye la caracterizacién del lodo y del agua residual a tratar, asi mismo, se

recomienda ajustar los caudales con los cuales se va a operar el sistema.

Para caracterizar el lodo dentro de los ensayos tipicos se encuentran determinacion de
sélidos (so6lidos suspendidos volatiles SSV y solidos suspendidos totales SST), indice
volumétrico de lodos, y ensayo de actividad metanogénica especifica.

Para caracterizar del agua residual a tratar se debe establecer el pH y la DQO (demanda
quimica de oxigeno, total y soluble).

Al determinar el caudal de operacién se establece el tiempo de retencién hidraulico, con
esta informacién es posible establecer la cantidad y la periodicidad con la que se debe

alimentar el reactor.

3.2 PUESTA EN MARCHA INICIAL

Para poner en funcionamiento el reactor por primera vez, se adiciona el lodo retirando el
tapon de PVC de 3'. Se recomienda alimentar el reactor con un volumen de lodo
correspondiente a 1/3 de el volumen total del reactor. A continuacion, se alimenta el reactor
con el agua residual a estudiar, el nivel del agua debe llegar hasta la zona del separador

trifasico. Finalmente, se sella el reactor con el sellador adhesivo SISTA FT101.

Paralelamente, se prepara la solucion NaOH que va a permitir medir la produccion de

metano. Se inicia el bombeo y se enciende el sistema de control de temperatura. Para que
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el sistema se equilibre, se debe ajustar la presion hidrostatica, de lo contrario, llegara agua
al sistema de medicion de metano, esto se logra cambiando la altura de dicho sistema.

Cuando se va a estudiar la remocién de algun contaminante en particular, se recomienda
operar el reactor inicialmente sin dicho contaminante, permitiendo la adaptacion de los
microrganismos al agua residual a tratar. Esta etapa puede durar varios dias y puede

culminar cuando el sistema remueva aproximadamente el 80% de la DQO.

3.3 OPERACION

Una vez establecidas las condiciones de operacion (caudal, tiempo de retencion hidraulico,
periodicidad de los muestreos), y garantizando que el sistema esté en equilibrio, se inicia

la operacion en continuo del reactor.

Durante la operacion, los parametros de control estan relacionados con la eficiencia de
remocion de materia organica o del material contaminante en estudio, la estabilidad del

proceso y la calidad del lodo, Tabla 4.

Tabla 4 Parametros a monitorear durante la fase de operacion

MONITOREO PARAMETROS DE CONTROL PUNTOS DE MONITOREO
Eficiencia DQO y/o contaminante en estudio Afluente y efluente
pH Afluente y efluente
Estabilidad AGV Afluente y efluente
Alcalinidad Afluente y efluente
Calidad del
_ SSV/SST -
inocuo

En general la operacién del reactor UASB consta de los siguientes pasos:

1. Prepara o alistar agua residual en estudio.

2. Llenado del tanque del afluente.
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© N o 0 b~ w

10.

3.4

Toma de muestra del afluente (250 ml).

Registrar el volumen del efluente.

Toma de muestra del efluente (250 ml).

Vaciado y limpieza del tanque del efluente.

Limpieza de mangueras del afluente.

Revision del funcionamiento del sistema de bombeo, lubricar la zona de contacto
de la manguera y las copas.

Toma de lectura de la produccién de metano.

Purga del sistema de medicion de metano.

MANTENIMIENTO

Periddicamente se deben limpiar de las mangueras del afluente, teniendo en cuenta
gue cuando estas se colmatan por la presencia de biomasa, disminuye el caudal
de operacion. Para mayor facilidad se recomienda utilizar agua caliente en la
limpieza de las mangueras.

Periddicamente se debe limpiar la tuberia del afluente, para esto se cierra la valvula
de bola PVC %2" y se separa la tuberia de la unién universal PVC 2"
Periddicamente se debe limpiar la tuberia del efluente, separando la tuberia de la
union universal PVC %2,

Habitualmente se debe realizar la limpieza de los tanques del afluente para evitar
el crecimiento de biomasa dentro de los mismos.

Cuando el reactor a operado constantemente por mucho tiempo (2 a 3 meses), en
la zona en donde esté el cable de resistencia es posible que el sellante se ablande
generando fugas, por tanto, se debe verificar el estado del sellante y de ser
necesario se debe reforzar el sello.

En el sistema de medicién de metano, como indicador se adiciona fenolftaleina a
la solucion de NaOH, otorgandole un color rosado intenso. Cuando la solucion

pierde el color se debe preparar mas reactivo.
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4 RECOMENDACIONES

e Una vez construido el reactor se deben realizar pruebas para garantizar que no
hallan fugas. Se recomienda llenar el reactor totalmente y dejarlo cargado por un
par de dias para comprobar los sellos.

e No se debe encender el control de temperatura si el reactor no esta cargado debido
a que se pueden generar deformaciones en la zona de la botella PET de 250 ml.

e Para mejorar el funcionamiento de las bombas peristélticas disefiadas en la
Universidad Antonio Narifio, se recomienda mantener lubricada la zona en donde
la manguera siliconada entra en contacto con las copas con glicerina.

e Cuando se ponen a operar las bombas por primera vez o después de detener el
sistema para realizar limpiezas o mantenimientos, es posible que las bombas no
tengan la capacidad de succionar correctamente, para esto con ayuda de una
jeringa se succiona el aire de la manguera, después de realizar esta operacion la
bomba comenzaré a funcionar con normalidad.

e Si se observan cambios en el caudal que no se deban a la colmatacién de las
mangueras, se recomienda revisar las piezas que componen las bombas
peristalticas, cuando el reactor a operado continuamente por mucho tiempo, es
posible gue se generen fracturas de las piezas (especialmente en la pieza nimero
1), ver Figura 16. También es normal que se genere desgaste en la base de la
pieza numero 4 que esta en contacto directo con el motor.

e Se debe tener especial cuidado con el sistema de medicion de metano, si el
volumen de NaOH desplazado llega al borde del tubo falcon es altamente posible
gue la produccion de metano sea superior a los 50 ml (volumen del tubo falcon) y
el gas esté escapando sin cuantificarse. En este caso, se debe verificar cuanto
metano se genera en un tiempo determinado (ejemplo 1 hora), de esta manera
mientras que se realizan las actividades de alimentacion del reactor y toma de
muestras se registra la produccion de metano.

e En laliteratura se menciona que el intervalo 6ptimo de pH para la operacion de un
reactor anaerobio esté entre 6.8 y 7.5 (Seghezzo, 2015), por tanto, en los casos

gue sea necesario se debe ajustar el pH en el afluente.
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e En cuanto a la alcalinidad, en la literatura se establece que esta debe estar
alrededor de 1000 mg/L de CaCO3 para que el reactor tenga suficiente capacidad

tampoén (Seghezzo, 2015)
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ANEXO 1 AGUA RESIDUAL SINTETICA

A continuacion, se presenta la receta para preparar agua residual sintética, cuya fuente de
carbono proviene de glucosa y acido glutamico con una concentracion de 1950 mg/L para
cada uno y glicerol. El agua residual se suplementa con un medio de sales constituido por
cloruro de amonio, cloruro de sodio, cloruro de calcio, dihidrogeno fosfato de potasio y
sulfato de magnesio hidratado en las concentraciones que se relacionan en la siguiente
tabla (Diaz-Béaez, 1985). La DQO (DQOx) soluble del agua residual sintética fue de 2600
mg/L.

Componente Concentracion (mg/L)

Glucosa 1950

Acido Glutamico 1950
Glicerol 200

Cloruro de amonio 360
Cloruro de sodio 50
Dihidrogeno fosfato de potasio 30
Cloruro de calcio dihidratado 24
Sulfato de magnesio hidratado 7,5
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ANEXO 2 PROVEEDORES MATERIALES

La mayoria de los materiales para construir el reactor UASB se pueden encontrar en

ferreterias o almacenes como HOMECENTER. A continuacion, se listan los proveedores

de algunos de los materiales requeridos.

Material

Proveedor

Botella PET 250 ml 'y 1000 ml

Llaves y empaques de jardineria

Acople rapido T npt ¥ salida de

rosca

Maguera de silicona 3/32*5/32

Sonda de temperatura (Diymore
DS18B20)

Motor paso a paso de 12 V (REF
35BYJ46)

Bombas peristalticas y sistema

de control de temperatura.

ENVASAR,

QUIMIENVASES

HOMECENTER

SUMINISTROS HIDRAULICOS

REPRESENTACIONES
INDUSTRIALES

MECATRONICA

SIGMA

Universidad Antonio Narifio
Profesor Juan Daniel Valderrama

juan.d.valderrama@gmail.com
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ANEXO 3 PLANOS REACTOR UASB
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Sifdn

Puntas
:E.,':',:E{:f;. de muestren
de 1/a°

Batella
plastica 3°
PET

Batella
plastica 1-172"
PET

Universidad Antonio Marifo
Grupo de invastigacidn GRESLA

Escala| Reactor LASE Plano & 01
i:1 Superior Hoja 1 de 1
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Tapa tube de 3° PVC

Puntas ;Tﬁ:nn;
e riuesires 1z

g 174"

Universidad &ntonio Marifio
Grupo de investipacidn GRESL

Escala| Peactor UASE Plano # 02

1:1 Inferior Heda 1 de 1
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ANEXO 4.Ensayo con trazadores

Muestra de calculo

Area i ) . .
C(t) - [OH-] . E(t) Area bajo Area bajo Area bajo ((t- Area bajo ((t- 1-
t(s) bajo . F(t) tE(t) (tA2)*E(t) t/t0
M [OH] promedio E(t) tE(t) (tA2)*E(t) | tm)3)*(E() | tm)*3)*(E(t) F(t)
0 7.8E-05 4.0E-04 6.3E-08 3.18E-07 | 0.00 | 0.00E+00 8.04E-07 0.00E+00 4.02E-06 0.00E+00 2.01E-05 0.00000 100
5 8.0E-05 4.1E-04 6.4E-08 3.25E-07 | 0.00 | 3.21E-07 2.45E-06 1.61E-06 2.04E-05 8.04E-06 1.84E-04 0.00056 100
10 8.2E-05 4.1E-04 6.6E-08 3.29E-07 | 0.00 | 6.57E-07 | 4.11E-06 | 6.57E-06 | 5.34E-05 6.57E-05 7.19E-04 0.00112 100
15 8.2E-05 4.1E-04 6.6E-08 3.33E-07 | 0.00 | 9.87E-07 | 5.83E-06 | 1.48E-05 | 1.04E-04 2.22E-04 1.90E-03 0.00168 100
1.13E-
63180 0.0002263 03 1.8E-07 9.08E-07 1.00 | 1.15E-02 5.73E-02 7.25E+02 3.62E+03 4.58E+07 2.29E+08 7.06790469 | 0.00
9.17E-
63185 | 0.0002263 04 1.8E-07 7.36E-07 | 1.00 | 1.15E-02 | 4.65E-02 | 7.25E+02 | 2.94E+03 4.58E+07 1.86E+08 7.06846403 | 0.00
3.52E-
63190 | 0.00014062 04 1.1E-07 2.82E-07 | 1.00 | 7.13E-03 | 1.78E-02 | 4.50E+02 | 1.13E+03 2.85E+07 7.12E+07 7.06902338 | 0.00
1.00E+00 tm (s) 1.42E+04 2.61E+08 6.33E+12
53
tm (h) 3.95 o? 5.90E+07 9.40E+06
S (SUZ)
[ 7683 211
S (hl/Z)
0,06




ANEXO 5. Control reactor UASB

e Remocion de DQO - COV variable.

DQO Total (mg/l O2)

DQO Soluble (mg/l O)

Fecha |Dia Remocién Remocién
Afluente | Efluente | DQO (%) Afluente Efluente DQO (%)

06/04/2018 | 1 2480 2480
09/04/2018 | 4 2560 1520 39 2320 1520 39
11/04/2018 | 6 2320 1680 34 2320 1600 31
13/04/2018 | 8 2560 1440 38 2240 1280 45
16/04/2018 | 11 2400 1760 31 2240 1120 50
18/04/2018 | 13 2560 1600 33 2240 1600 29
20/04/2018 | 15 2480 1440 44 2240 1440 36
23/04/2018 | 18 2400 1520 39 2400 1520 32
25/042018 | 20 2480 1520 37 2240 1440 40
27/04/2018 | 22 2400 1520 39 2400 1520 32
30/04/2018 | 25 2480 1280 47 2240 1120 53
02/05/2018 | 27 2400 1280 48 2240 1200 46
04/05/2018 | 29 1600 1280 47 1280 1120 50
07/05/2018 | 32 1280 640 60 1280 320 75
09/05/2018 | 34 1280 640 50 1120 320 75
11/05/2018 | 36 1280 480 63 1280 360 68
16/05/2018 | 41 1280 384 70 1120 320 75
18/05/2018 | 43 1280 384 70 1280 128 89
21/05/2018 | 46 1760 280 78 1760 160 88
23/05/2018 | 48 1760 280 84 1760 120 93
25/05/2018 | 50 1760 600 66 1600 480 73
28/05/2018 | 53 4000 200 89 3600 120 93
30/05/208 | 55 4400 1160 71 3600 560 84
01/06/2018 | 57 4400 512 88 4000 448 88
06/06/2018 | 62 4000 512 88 4000 512 87
08/06/2018 | 64 4400 1200 70 4400 1200 70
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DQO Total (mg/l Oy) DQO Soluble (mg/l Oy)
Fecha | Dia Remocién Remocién

Afluente | Efluente | DQO (%) Afluente Efluente DQO (%)
13/06/2018 | 69 8800 1920 56 8800 1440 67
15/06/2018 | 71 8800 3360 62 8800 3040 65
18/06/2018 | 74 8800 4800 45 8800 3600 59
20/06/2018 | 76 | 17600 6400 27 17600 5600 36
22/06/2018 | 78 | 20000 4400 75 20000 4800 73
25/05/2018 | 81 | 15200 5200 74 15200 2800 86
27/06/2018 | 83 | 16000 4800 68 16000 4800 68
29/06/2018 | 85 | 21600 14400 10 16000 14400 10
04/07/2018 | 90 | 18800 7600 65 18000 6800 58
06/07/2018 | 92 21600 8800 53 19200 8800 51
09/07/2018 | 95 21600 8800 59 19200 8800 54
11/07/2018 | 97 52800 10400 52 44800 9600 50
13/07/2018 | 99 22400 12800 76 22400 11200 75
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Parametros fisico quimicos primer Arranque — COV variable.

Efluente
Fecha |Dia Alcalinidad AGV DQO
PH Total (mg (mgDQOI/L) | CH4(mgll)
CaCOg3)/L

06/04/2018 | 1
09/04/2018 | 4 7.33 500 100 900
11/04/2018 | 6 5.71 429 140 520
13/04/2018 | 8 6.79 471 120 1020
16/04/2018 | 11 | 7.12 420 100 580
18/04/2018 | 13 | 6.09 420 60 840
20/04/2018 | 15 7.6 460 120 920
23/04/2018 | 18 | 7.22 500 120 780
25/042018 | 20 | 7.24 500 100 860
27/04/2018 | 22 | 7.63 600 100 780
30/04/2018 | 25 7.9 560 100 1080
02/05/2018 | 27 | 7.53 680 120 1020
04/05/2018 | 29 | 7.92 680 100 276
07/05/2018 | 32 | 8.07 380 44 568
09/05/2018 | 34 | 6.93 228 72 576
11/05/2018 | 36 | 7.06 140 64 750
16/05/2018 | 41 | 6.49 136 50 831
18/05/2018 | 43 | 6.87 260 65 848
21/05/2018 | 46 7.7 272 48 1416
23/05/2018 | 48 | 7.27 420 64 1376
25/05/2018 | 50 | 8.06 532 104 1010
28/05/2018 | 53 7.4 540 150 3700
30/05/208 | 55 | 6.95 444 100 3120
01/06/2018 | 57 | 7.13 412 120 3828
06/06/2018 | 62 | 7.07 480 60 3312
08/06/2018 | 64 | 5.33 520 176 3020
13/06/2018 | 69 | 6.25 1120 180 6672
15/06/2018 | 71 | 5.06 520 208 5280
18/06/2018 | 74 | 5.45 520 160 3776
20/06/2018 | 76 | 5.22 548 224 11000
22/06/2018 | 78 | 5.56 564 200 15420
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Efluente
Fecha Dia Alealinidad AGV DQO
PH Total (mg (mgDQOI/L) | CH4(mgll)
CaCOg)/L
25/05/2018 | 81 6.94 920 180 9776
27/06/2018 | 83 5.74 728 224 10960
29/06/2018 | 85 5.55 680 240 7008
04/07/2018 | 90 5.51 548 192 11020
06/07/2018 | 92 5.29 548 180 10216
09/07/2018 | 95 6.09 568 184 10176
11/07/2018 | 97 5.58 440 224 35020
13/07/2018 | 99 5.16 524 180 11040
e Parametros hidraulicos primer Arranque — COV variable.
Tiempo Volumen Caudal TRH DQO¢ cov COE
FECHA HORA _ . ) .| 9bQ0/g
(h) (min) (L) L/dia (dias) (mg/L) gDQO/L*dia
SSv*dia
06/04/2018 | 12:25:00
09/04/2018 2:00:00 72.68 | 4361 1.06 0.350 4.29 2560 0.597 0.0164
11/04/2018 11:13 44.22 | 2653 0.68 0.370 4.06 2320 0.572 0.0157
13/04/2018 3:00 51.78 | 3107 0.68 0.316 4.75 2560 0.539 0.0148
16/04/2018 3:05 72.08 | 4325 0.83 0.276 5.43 2400 0.442 0.0121
18/04/2018 10:48 43.72 | 2623 0.53 0.293 5.12 2560 0.500 0.0137
20/04/2018 2:20 51.53 | 3092 0.53 0.248 6.04 2480 0.411 0.0113
23/04/2018 12:16 70.93 | 4256 1.13 0.381 3.94 2400 0.609 0.0167
25/042018 10:10 4590 | 2754 0.72 0.378 3.97 2480 0.625 0.0171
27/04/2018 12:50 48.67 | 2920 0.72 0.357 421 2400 0.571 0.0156
30/04/2018 11:50 95.00 | 5700 1.38 0.347 4.32 2480 0.574 0.0157
02/05/2018 12:15 4958 | 2975 0.88 0.428 3.51 2400 0.685 0.0188
04/05/2018 1:20 51.78 | 3107 0.88 0.410 3.66 1600 0.437 0.0120
07/05/2018 2:20 73.00 | 4380 1.48 0.485 3.09 1280 0.414 0.0113
09/05/2018 1:38 47.30 | 2838 0.90 0.457 3.28 1280 0.390 0.0107
11/05/2018 2:27 48.70 | 2922 0.85 0.419 3.58 1280 0.357 0.0098
16/05/2018 10:10 116.72 | 7003 0.40 0.082 18.24 1280 0.070 0.0019
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Tiempo Volumen Caudal TRH DQO¢ cov COE
FECHA HORA . ) ) - 19DbQO/g
(h) (min) L L/dia (dias) (mg/L) gDQO/L*dia
SSV*dia
T18/05/2018 .20 5217 | 3250 1.20 0.532 2.82 1280 0.454 0.0124 |
21/05/2018 12:30 68.17 | 4090 1.30 0.458 3.28 1760 0.537 0.0147
23/05/2018 10:20 45.83 | 2750 0.65 0.340 4.41 1760 0.399 0.0109
25/05/2018 3:10 52.17 | 3130 1.20 0.552 2.72 1760 0.648 0.0177
28/05/2018 2:50 71.67 | 4300 0.78 0.260 5.78 4000 0.692 0.0190
30/05/208 10:45 44.92 | 2695 0.95 0.508 2.96 4400 1.489 0.0408
01/06/2018 1:17 52.08 | 3125 0.45 0.207 7.23 4400 0.608 0.0167
06/06/2018 10:10 116.88 | 7013 0.50 0.103 14.61 4000 0.274 0.0075
08/06/2018 12:36 53.43 | 3206 1.03 0.460 3.26 4400 1.350 0.0370
13/06/2018 5:00 124.60 | 7476 2.28 0.438 3.42 8800 2.571 0.0704
15/06/2018 1:45 43.75 | 2625 0.98 0.535 2.80 8800 3.138 0.0860
18/06/2018 4:55 51.17 | 3070 1.40 0.657 2.28 8800 3.853 0.1055
20/06/2018 2:35 45.75 | 2745 0.85 0.446 3.36 17600 5.232 0.1433
22/06/2018 1:50 47.25 | 2835 0.55 0.279 5.37 20000 3.725 0.1021
25/05/2018 4:45 75.00 | 4500 0.90 0.288 5.21 15200 2.918 0.0800
27/06/2018 4:00 47.23 | 2834 0.15 0.076 19.68 16000 0.813 0.0223
29/06/2018 5:00 49.00 | 2940 0.20 0.098 15.31 21600 1.411 0.0386
04/07/2018 4:00 119 7140 0.90 0.182 8.26 18800 2.275 0.0623
06/07/2018 2:36 46.5 2790 1.32 0.679 2.21 21600 9.773 0.2678
09/07/2018 3:05 725 | 4350 0.65 0.215 6.97 21600 3.098 0.0849
11/07/2018 2:15 47 2820 0.73 0.370 4.05 28800 7.108 0.1947
13/07/2018 2:25 48 2880 1.25 0.625 2.40 1600 0.667 0.0183
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¢ Remocién de DQO — COV constante.

DQO Total (mg/l O3) DQO Soluble (mg/l O2)
Fecha Dia Remocion Remocion
Afluente Efluente DQO (%) | Afluente Efluente DQO (%)

03/09/2018 | 41 1120 0 1120 0

05/09/2018 | 43 1120 320 71 1120 320 71
07/09/2018 | 45 1120 240 79 1120 240 79
12/09/2018 | 50 1600 320 71 1120 320 71
14/09/2018 | 52 1120 320 80 1120 320 71
17/09/2018 | 55 1280 260 77 1280 260 7
19/09/2018 | 57 1200 200 84 1120 200 84
21/09/2018 | 59 1280 100 92 1280 100 91
24/09/2018 | 62 1280 240 81 1280 240 81
26/09/2018 | 64 1280 144 89 1280 144 89
28/09/2018 | 66 1280 64 95 1280 64 95
01/10/2018 | 69 1280 48 96 1280 48 96
03/10/2018 | 71 1200 180 86 1200 180 86
05/10/2018 | 73 1200 160 87 1200 160 87
08/10/2018 | 76 1360 120 90 1360 120 90
12/10/2018 | 80 1280 380 72 1280 380 72
17/10/2018 | 85 1840 160 88 1840 160 88
19/10/2018 | 87 1840 400 78 1840 400 78
22/10/2018 | 90 1840 220 88 1840 220 88

e Parametros fisico quimicos segundo Arranque — COV constante.

Efluente
Fecha Dia Alcalinidad AGV DQO
P Total (mg (mgDQOI/L) | CH4(mgll)
CaCoOs)/L
03/09/2018 | 41 5.72 116 56 744
05/09/2018 | 43 7.24 112 60 820
07/09/2018 | 45 7.17 88 80 720
12/09/2018 | 50 6.14 104 64 1216
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Efluente
Fecha Dia Alcalinidad AGV DQO
PH Total (mg (mgDQOI/L) | CH4(mgll)
CaCOg3)/L

14/09/2018 | 52 7.8 80 60 800

17/09/2018 | 55 6.33 124 72 1008

19/09/2018 | 57 7.26 80 80 1020

21/09/2018 | 59 7.46 96 56 984

24/09/2018 | 62 6.23 80 80 1056

26/09/2018 | 64 7.7 96 68 1148

28/09/2018 | 66 7.6 92 88 1144

01/10/2018 | 69 7.18 108 60 1040

03/10/2018 | 71 7.82 140 64 976

05/10/2018 | 73 7.18 128 68 1012

08/10/2018 | 76 7.55 140 52 928

12/10/2018 | 80 7.6 124 60 1060

17/10/2018 | 85 7.7 80 56 1384

19/10/2018 | 87 7.74 96 80 1540

22/10/20148 | 90 7.68 96 85 1555

e Parametros hidraulicos segundo Arranque — COV constante.
Tiempo Volumen Caudal TRH DQOsustrato cov COE
FECHA HORA

(h) (min) (L) L/dia (dias) (mg/L) |gDQO/L.dia| 9DQO/g
SSV.dia
03/09/2018 10:25 67 4020 1.80 0.525 2.38 1120 0.470 0.0129
05/09/2018 11:20 49 2940 0.53 0.35 3.57 1120 0.314 0.0086
07/09/2018 1:10 50 3000 0.35 0 0.00 1120 0.000 0.0000
12/09/2018 4:25 75 4500 0.00 0.85 1.47 1600 1.088 0.0298
14/09/2018 3:20 47 2820 0.85 0.1 12.50 1120 0.090 0.0025
17/09/2018 2:10 74 4440 0.10 1.255 1.00 1280 1.285 0.0352
19/09/2018 4:20 47 2820 1.26 1.025 1.22 1200 0.984 0.0270
21/09/2018 3:00 47 2820 1.03 1.25 1.00 1280 1.280 0.0351
24/09/2018 11:00 76 4560 1.25 1 1.25 1280 1.024 0.0281
26/09/2018 3:00 53 3180 1.00 0.6 2.08 1280 0.614 0.0168
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Tiempo Volumen Caudal TRH DQOsustrato cov COE
FECHA HORA

(h) (min) (L) L/dia (dias) (mg/L) |gDQO/L.dia| 9DQO/y

SSV.dia

" 280012018 | 1.30 a7 2790 0.60 0.425 2.94 1280 0.435 0.0119 |

01/10/2018 11:30 70 4200 0.43 0.94 1.33 1280 0.963 0.0264
03/10/2018 12:10 49 2940 0.94 0.25 5.00 1200 0.240 0.0066
05/10/2018 3:20 51 3060 0.25 0.7 1.79 1200 0.672 0.0184
08/10/2018 5:10 74 4440 0.70 1.4 0.89 1360 1.523 0.0417
12/10/2018 12:00 91 5460 1.40 1.6 0.78 1280 1.638 0.0449
17/10/2018 12:40 120 7200 1.60 0.3 4.17 1840 0.442 0.0121
19/10/2018 12:00 0 0.30 0.75 1.67 1840 1.104 0.0302
22/10/20148 | 12:00 0 0.75 0.8 1.56 1840 1.178 0.0323
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