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Resumen

EL trabajo se centra en la obtencion de biogés a partir de bagazo de agave pretratado con
carbonizacion hidrotermal y el sargazo pretratado con ultrasonido. Las condiciones de
operacion para el tratamiento de carbonizacion hidrotermal fueron 220 °C, 120 minutos y 0
bar, en lo referente a la presion suministrada; para el ultrasonido se utilizé una frecuencia de
20 kHz y 100% de amplitud durante 30 minutos. Del tratamiento de carbonizacion
hidrotermal se obtuvieron tres fases, la fase gaseosa, mayormente compuesta por CO-, se
dejo escapar al ambiente durante la etapa de enfriamiento; las fracciones liquida y sélida
fueron separadas mediante centrifugacion. Previo al tratamiento de ultrasonido se hizo una
mezcla de sargazo y agua con una concentracion de 10% de solidos totales. Para la digestion
anaerobia se utilizo el hidrolizado de la carbonizacion hidrotermal y la mezcla resultante del
tratamiento de ultrasonido, la cual estaba compuesta por liquido y so6lido. Para conocer el
potencial de produccion de biogés se realiz6 una prueba de potencial bioquimico de metano,
las relaciones utilizadas entre sustrato e indculo fueron variables, se utilizd la relacion 1:2
para las muestras de sargazo y las relaciones 1:3, 1:4, 1:6 y 1:8 para los hidrolizados del
bagazo de agave. Para adaptar a los microorganismos responsables de la digestion anaerobia
a una alimentaciébn con presencia de inhibidores, como lo es el hidrolizado de la
carbonizacion hidrotermal, se utiliz6 un digestor anaerobio con alimentacién en continuo
para variar las concentraciones de hidrolizado de carbonizacion hidrotermal que eran
suministradas. La caracterizacion de los sustratos se hizo con base en el pH, solidos totales y
solidos volatiles, demanda quimica de oxigeno, azicares totales y acidos grasos volatiles,
mientras que para la determinacion de la composicion del biogas se utilizd un

espectrofotometro de infrarrojo.

Los resultados arrojan que la mayor remocion de materia organica en la prueba de potencial
bioquimico de metano la tuvo el bagazo de agave pretratado con carbonizacion hidrotermal,
96.3 + 0.5%, mientras que para el sargazo pretratado con ultrasonido tuvo una remocion de
materia organica de 77.2 £+ 0.7%; con producciones de biogas de 471 + 19 ml por gramo de
materia digerible para el bagazo de agave pretratado con HTC y de 283 + 15 ml de biogés
por gramo de materia digerible para el sargazo pretratado con ultrasonido. Ademas, se

concluyd que es posible adaptar al consorcio microbiano responsable de la digestion
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anaerobia a diferentes inhibidores, pero se requiere una codigestion inicial ideal para lograrlo,
esto queda claro al poder agregar hasta un 58% (v/v) del hidrolizado de la carbonizacion
hidrotermal a la mezcla de la alimentacion de un digestor anaerobio con alimentacién en

continuo sin que este se vea inhibido.

Abstract

In the current study, the production of biogas from Agave Bagasse pretreated with
hydrothermal carbonization and Sargassum pretreated with ultrasound was investigated. The
operating conditions for the hydrothermal carbonization pretreatment were 220 °C, 120
minutes and 0 bar. For ultrasound, 20 kHz and 100% of amplitude were supplied to the
sample for 30 minutes. Three phases were obtained from the hydrothermal carbonization
treatment: the gas phase, mainly composed of CO2, was released into the environment during
the cooling stage. The liquid and solid fractions were separated by centrifugation. Prior to
the ultrasound treatment, a mixture of Sargassum and water was made with a concentration
of 10% of total solids. For anaerobic digestion, the hydrolysate from hydrothermal
carbonization and the resultant mixture from the ultrasound treatment were used. To have a
clear idea of the biogas potential production, a biochemical methane potential test was carried
out. The ratios used between substrate and inoculum were variable, a 1:2 ratio was used for
the Sargassum samples and 1:3, 1:4, 1:6 and 1:8 ratios were used for the hydrolysates of
Agave Bagasse. To acclimatize the microorganisms responsible for anaerobic digestion to a
feed with the presence of inhibitors, such as hydrolysate from hydrothermal carbonization,
an anaerobic digester with continuous feeding was used to vary the concentrations of
hydrolysate from hydrothermal carbonization that were supplied. The characterization of the
substrates was done based on pH, total solids and volatile solids, chemical oxygen demand,
total sugars, and volatile fatty acids, while an infrared spectrophotometer was used to

determine the composition of the biogas.

The results show that the highest removal of organic matter in the biochemical methane
potential test was for the Agave Bagasse pretreated with hydrothermal carbonization, 96.3 +

0.5%, while for the Sargassum pretreated with ultrasound the organic matter removal was
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77.2 £0.7%; with biogas productions of 471 + 19 ml per gram of digestible matter for Agave
Bagasse pretreated with HTC and 283 £ 15 ml of biogas per gram of digestible matter for
Sargassum pretreated with ultrasound. Furthermore, it was concluded that it is possible to
adapt the microbial consortium responsible for anaerobic digestion to different inhibitors, but
an ideal initial co-digestion is required to achieve this goal. This is clear in the study by being
able to add up to 58% (v/v) of the hydrolysate of hydrothermal carbonization to the feed

mixture of an anaerobic digester with continuous feed without it being inhibited.
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Introduccion

La crisis energética que se estd experimentando hoy en dia tiene una repercusion mayor que
la que se dio en la década de 1970 (1973-1975) ya que, a diferencia de esta ultima, donde el
petréleo fue el unico combustible en verse afectado, hoy en dia afecta a todos los
combustibles fosiles y por ende a la produccion de energia; es por esto que se necesitan
diversas tecnologias basadas en energias limpias para lograr la seguridad energética que por
tanto tiempo se ha buscado (International Energy Agency [IEA], 2022).

El objetivo general del trabajo es evaluar el potencial de produccion de biogas del bagazo de
agave, pretratado con carbonizacion hidrotermal, y sargazo, pretratado con ultrasonido; asi
como seleccionar las condiciones Optimas de alimentacidon y operacion de un biodigestor en
continuo para aprovechar el potencial de produccion de biogéds del bagazo de agave
pretratado con carbonizacion hidrotermal; teniendo en cuenta que el desafio en el uso de los
residuos recalcitrantes es su resistencia a la degradacion biologica o quimica el uso de
pretratamientos: quimicos, mecdnicos o termoquimicos son recomendables para lograr una
mejor digestion. En este sentido, la hipotesis de la investigacion es que “La aplicacion de los
pretratamientos térmicos a biomasa recalcitrante mejorara su degradabilidad durante la
digestion anaerobia, permitiendo que en combinacidn con un consorcio microbiano adaptado
a estos sustratos se tenga una mayor produccion de biogas comparada con la produccion de
los sustratos no tratados”; aunado a lo anterior, se puede sefialar que la importancia del
estudio y desarrollo de técnicas que permitan el uso correcto y disposicion final de los
sustratos es que su generacion provoca contaminacion al entorno y problemas de salud
(United States Environmental Protection Agency [EPA], 2023). Con los resultados
obtenidos, se pretende dar alternativas sobre la gestion de residuos para materiales que
probablemente serdn una constante puesto que el bagazo de agave es un subproducto de la
industria tequilera y el sargazo es un flujo de materia organica que desde 2011 arriba cada

afio a las costas mexicanas (Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia [CONACYT], 2019).

Con base en lo anterior, la tesis se ha estructurado en cuatro capitulos. En el capitulo I, se
presenta el marco tedrico y antecedentes, donde se mencionan los sustratos que se han

investigado, ademas, se describen las técnicas que se usan para su tratamiento, asi como para



la obtencion del biocombustible. En el capitulo II se plantea la justificacion, la hipotesis, los
objetivos del trabajo y la metodologia experimental. En el capitulo III, se presentan los
resultados obtenidos con los tratamientos de ultrasonido y carbonizacion hidrotermal, asi
como para la digestion anaerobia y el analisis de estos. En el capitulo IV se encuentran las
conclusiones obtenidas de la investigacion realizada y algunas propuestas para futuras

investigaciones. Finalmente, se presentan las referencias bibliograficas y los anexos.



Capitulo I: Antecedentes

1.1 Marco teorico

La busqueda de tratamientos para el bagazo de agave y sargazo que no sean perjudiciales
para el medio ambiente consiste en desarrollar tecnologias basadas en energias renovables,
ademas de su almacenamiento y la mejora de la eficiencia energética, ayudando a controlar
los estragos que se han producido (Environmental and Energy Study Institude [EESI], 2021);
una alternativa es la produccion y uso del biogas.

Los gases de efecto invernadero representan una de las principales contribuciones al cambio
climatico (United Nations [UN], 2022); si bien uno de los productos resultantes de la
combustion del biogés es el CO», este esta dentro del ciclo corto del carbono, pues proviene
de residuos que se han producido actualmente, y no dentro del ciclo largo del carbono como
los combustibles fosiles, que debido a su utilizacion estan liberando a la atmdsfera el CO»
que tuvo su origen hace millones de afios; ademas de lo anterior, al someter a residuos
organicos a un proceso de digestion anaerobia se produce CHs el cual puede ser luego
aprovecharlo de forma adecuada, en lugar de la degradacion natural se liberara CO2 y no
CHya, el cual tiene un potencial de calentamiento global (GWP) 25 veces mayor que el diéxido
de carbono (Cuenca, s.f.). Para el afio 2022, el uso de energias renovables para la generacion
de energia eléctrica en México represento el 24.4%, pero la participacion de la bioenergia
fue de unicamente 0.63% (Secretaria de Energia [SENER], 2023).

La bioenergia puede generarse en cualquier parte y por lo tanto puede llevar al punto donde
su uso sea de manera equitativa; en México se espera que para el 2032 la participacion de la
bioenergia para generar energia eléctrica sea del 2.2% (SENER, 2018). Es de importancia
resaltar que la bioenergia proviene de la materia organica, o biomasa, que puede ser utilizada
como combustible o como una fuente precursora para formar un biocombustible dependiendo
del tratamiento fisico o quimico a los que sea sometido el sustrato. En este sentido,
dependiendo de la materia que se esté utilizando para la obtencion de los biocombustibles,
se les ha clasificado en: biocombustibles de primera, segunda, tercera o cuarta generacion. A

continuacion, se pueden encontrar las caracteristicas de cada uno:



1.1.1 Biocombustibles de Primera Generacion:

Los biocombustibles que se generan provienen de cultivos energéticos, como los agricolas
que tienen como propoésito generar materia prima. Dentro de los sustratos mas usados se
encuentra: el trigo, la cafia de azicar y el maiz. Algunas ventajas que se presentan en este
tipo de generacion es que no requieren de un pretratamiento, son rentables y sus procesos son
simples. La desventaja es que al provenir de fuentes que también son destinadas al consumo
humano presentan competencia con la seguridad alimentaria, asi como las grandes
extensiones de tierra y gran cantidad de agua dulce que utilizan para la maduracion de los

cultivos (Cavelius et al., 2023).
1.1.2 Biocombustibles de Segunda Generacion:

La diferencia principal entre los biocombustibles de primera y segunda generacion radica en
que la materia prima que se usa para la generacion de estos ultimos proviene principalmente
de residuos organicos urbanos o en si, de la biomasa lignoceluldsica resultante de residuos
agricolas y forestales. Las ventajas mas destacables de este tipo de biocombustibles, es que
se le agrega un valor a lo que se considera un desecho; la desventaja es que se requiere de
pretratamientos para poder aprovechar los beneficios que estos sustratos ofrecen (Cavelius

etal., 2023).
1.1.2.1 Biomasa lignocelulésica

Es un tipo de materia organica vegetal seca que se compone en su mayoria por celulosa,
hemicelulosa y lignina, aunque también contiene cenizas y extractos, como se ve en la Figura

1.1.
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Figura 1.1. Estructura de un material lignocelulésico (Wyman & Yang, 2009).

A continuacion, se describen cada uno de los tres compuestos principales de la biomasa
lignoceluldsica, aun asi, la concentracion de cada uno de estos compuestos dependera del

sustrato con el que se esté trabajando (Yousuf et al., 2020; Zoghlami & Pags, 2019):

e Celulosa:
La celulosa es un polimero organico lineal que contiene unidades moleculares de D-glucosa,
Figura 1.2, que constituyen las cadenas y van variando de acuerdo con sustrato que se esté
trabajando, ya que llega a tener entre 500-1400 unidades; las cadenas de glucosa se agrupan
en microfibrillas, las cuales poseen entre 20 a 30 cadenas por conjunto; estas microfibrillas
a su vez se agrupan en fibras de celulosa por la accion de puentes de hidrogeno; su estructura
es cristalina, por lo cual es dificil de hidrolizar. La estructura de la celulosa se vuelve amorfa
cuando se expone a un ambiente con una presion controlada de 25 MPa y temperatura del

agua de 320 °C (Yousuf et al., 2020; Zoghlami & Paés, 2019; Bajpai, 2016).
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Figura 1.2. Estructura quimica de la celulosa (Abhilash & Thomas, 2017).

¢ Hemicelulosa:

Es un grupo de polisacaridos que representa 20-35% del peso de la biomasa; tiene una
estructura amorfa constituida por entre 500 a 3000 unidades azucares que estan agrupadas en
cadenas mas cortas que las de la celulosa y principalmente se constituye por pentosas, como
D-xilosa y L-arabinosa, y hexosas, como D-galactosa, D-glucosa y D-manosa; ademas de
acidos urdnicos, como acidos 4-O-metilglucuronico, D-glucurénico y D-galacturonico, se
pueden ver algunos ejemplos en la Figura 1.3. Es relativamente facil de hidrolizar, si se
compara con la celulosa, resultando en los aziicares que constituyen este polimero. Entre
otras cosas, se puede ver a la hemicelulosa como una especie de pegamento entre la lignina
y la celulosa (Yousuf et al., 2020; Zoghlami & Paés, 2019; Dahman et al., 2019; Bajpali,
2016).
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Figura 1.3. Estructura quimica de diferentes hemicelulosas (Bajpai, 2016).

e Lignina:

Es un polimero con estructura tridimensional, Figura 1.4, formada principalmente por
alcoholes aromaticos, como p-cumarilico, coniferilico y sinapilico, los cuales no se
fermentan. Por otro lado, la degradacion de la lignina es una fuente potencial de inhibidores
para los microorganismos. La lignina representa entre 15 y 40% del peso seco de la biomasa;
este polimero es el responsable de la hidrofobicidad y rigidez estructural del sustrato, y es
por ello por lo que se le considera como compuesto recalcitrante, ademas de ser muy
resistente a degradacion quimica y/o bioldgica (Yousuf et al., 2020; Zoghlami & Paés, 2019;
Dahman et al., 2019).
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Figura 1.4. Estructura quimica de la lignina (Mahmood et al., 2018).

Como se puede apreciar, la biomasa lignocelulosica comprende una amplia gama de sustratos
que necesitan ser revalorizados, un ejemplo de estos, y que es uno de los que se tiene especial

interés en esta investigacion es el bagazo de agave.
1.1.2.2 Bagazo de agave

La planta Agave tequilana es de variedad Azul, que se utiliza para la elaboracion del tequila;
una vez que esta planta estd madura, entre 7 y 9 afos después de haber sido plantada, se
separan las hojas de la pifia, esta Gltima pasa por un proceso de hidrolisis para la obtencion
de azlicares simples los cuales se separan de las fibras de la pifia en el proceso de extraccion,
y de esta etapa se obtiene mosto fresco el cual sera fermentado para finalmente ser destilado
(Consejo Regulador del Tequila [CRT]!, s.f.). El proceso seguido se presenta en la Figura
1.5.
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Figura 1.5. Proceso de elaboracion del tequila (a partir de CRT, 2015)

Como refleja el proceso, el bagazo de agave es el residuo obtenido en la etapa de extraccion
del mosto, representa un 40% (peso seco) de la pifia cruda, o previa al proceso de produccion

de tequila (Palomo-Briones et al., 2018).

El bagazo de agave se compone por fibras de 10-12 cm de longitud que presentan una
cristalinidad de hasta 70%. Como se ha mencionado anteriormente, la composicion quimica
del sustrato puede variar dependiendo de las condiciones a las cuales se ha dado el proceso
de produccion del tequila, por ejemplo, Kestur et al., (2013) reporta un contenido de 5% de
cenizas, 74% de celulosa y 21% de lignina; valores que tienen ligeras variaciones con los
reportados por Saucedo-Luna et al., (2010) o Aguilar et al. (2018). Teniendo en cuenta que
se utilizan aproximadamente 5 kg de agave para producir 1 litro de tequila (CRT?, s.f.) y
conociendo la importancia de esta industria para la economia mexicana se pueden calcular

las cantidades de desechos que se producen como subproducto de bagazo de agave.
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1.1.3 Biocombustibles de Tercera Generacion:

Para obtener biocombustibles de tercera generacion se utilizan algas y cianobacterias; las
algas solo necesitan didxido de carbono, nutrientes, agua y luz solar para crecer, ¢ inclusive
también pueden desarrollarse en aguas residuales. Una de las ventajas del cultivo de algas es
su requerimiento de CO; para crecimiento; éste puede provenir de emisiones industriales o
de la captura de la atmoésfera; por otro lado, la desventaja de la alguicultura reside en los altos
costos de extraccion y transformacion de los lipidos contenidos en las algas (Cavelius et al.,

2023).

Un ejemplo de los sustratos que se pueden utilizar para la produccion de los bicombustibles
de tercera generacion es el sargazo, este tipo de macroalga se ha convertido en un problema
ya que para 2018 su poblacion, ubicada en el océano Atlantico y conocida como “Gran

Cinturdn de Sargazo”, alcanzd una masa de 20 millones de toneladas (CONAHCYT, 2023):
1.1.3.1 Sargazo:

Las algas se dividen en dos grupos: las microalgas y las macroalgas. Estas ultimas se dividen
en algas marrones, verdes y rojas; Dahman et al. (2019) encontraron que las algas pardas,
nombre con el que también se les conoce a las algas marrones, contienen un 85% de humedad
y 25% de carbonato de sodio.

El sargazo es una macroalga tipo parda del género Sargassum de las cuales las especies
predominantes tanto en el Mar de los Sargazos como en los arribazones a las costas
mexicanas son Sargassum natans 'y Sargassum fluitans. Ambas especies tienen pequefios
sacos llenos de gas que les permiten flotar y moverse libremente por el mar; se consideran
de origen pelagico y se reproducen por fragmentacion vegetativa (Huffard et al., 2014).
Ayala-Mercado (2021) reporta una composicion para una muestra de sargazo recolectada en
Quintana Roo de 18.9% hemicelulosa, 20.6% celulosa y lignina, y 24.4% cenizas; cabe
destacar que a pesar de hablar de la misma especie de sargazo esta presenta una plasticidad
morfoldgica segun las condiciones ambientales del lugar en donde se recolecte la muestra e

inclusive la edad de la misma alga (Catarino et al., 2023).
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La estructura de la biomasa lignoceluldsica es resistente a la degradacion enzimatica por lo
que se requiere de una serie de tratamientos previos para su uso con el fin de convertir sus

polisacaridos en azucares fermentables (Zoghlami & Pags, 2019).

1.1.4 Pretratamientos a los sustratos:

Los pretratamientos pueden implementarse para la obtencion directa de un biocombustible o
para modificar la estructura quimica de la biomasa, con el objetivo de incrementar la
eficiencia de hidrdlisis de la celulosa hacia los azlicares que la constituyen y por consiguiente
hacer mas efectivo un subsecuente tratamiento.

De acuerdo con el objetivo que se desee alcanzar, el pretratamiento que se va a elegir debe
cumplir con ciertas caracteristicas para mejorar la formaciéon de azlcares digeribles
provenientes de la hidrolisis, ademas de evitar la pérdida de carbohidratos del sustrato
tratado, asi como evitar la formacion de productos inhibidores en los subsecuentes procesos
en los que se va a utilizar la materia tratada (Kumar et al., 2009). Existen pretratamientos
fisicos, quimicos, bioldgicos fisicoquimicos y termoquimicos, que se explican a

continuacion.

e Pretratamientos fisicos

Dentro de los pretratamientos fisicos se encuentran el picado, triturado o algun otro
tratamiento mecanico que incremente la superficie de contacto y tamaiio de poro del material
lignoceluldsicos ayudando a reducir la cristalinidad y grado de polimerizacion (Bajpai,
2016). El método para emplear depende del tamafio de particula que se requiera; por ejemplo,
si se busca un tamafio entre 10 a 30 mm la técnica sera el picado, mientras que si el tamafio
es de 0.2 a2 mm se usara el triturado (Kumar et al., 2009). Cabe destacar que el costo de este
tipo de métodos va a depender del grado de cristalinidad o reduccion del tamafio de particula

deseado (Brodeur et al., 2011).

e Pretratamientos quimicos

En este tipo de pretratamientos se busca remover la lignina, degradar la celulosa e hidrolizar
la hemicelulosa en sus monomeros de azucares que la componen; a pesar de ser de las
técnicas mas usada para el procesamiento de la biomasa, representa altos costos, tanto por
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los quimicos utilizados como por la corrosion que podria presentarse en los equipos utilizados

(Negrin-Espinosa et al., 2021; Anukam & Berghel, 2020; Afanasjeva et al., 2017).

e Pretratamientos biologicos

En este tratamiento, se requiere de la ayuda de microorganismos o enzimas para degradar
hemicelulosa y lignina, dejando intacta la celulosa y por tanto mas accesible. El proceso
consiste en usar hongos para posteriormente someter el material previamente tratado a la
accion de enzimas (Negrin-Espinosa et al., 2021; Sanchez-Riafo et al., 2010). Este tipo de
pretratamiento es de bajo costo, pero tiene una tasa de hidrélisis muy baja comparado con
otro tipo de pretratamientos (Brodeur et al., 2011). A pesar de lo anterior, la deslignificacion
llevada a cabo por especies fungicas a pesar de tomar semanas lo hace de una manera mas

eficiente y selectiva (Behera et al., 2014).

e Pretratamientos termoquimicos

En este tipo de pretratamientos, la conversion se da por el calentamiento de la biomasa a
rangos de 150-180 °C; gracias a las temperaturas a las cuales esta expuesta la materia prima
esta se convierte en energia (Dahman et al., 2019, Sanchez-Riafio et al., 2010), se rompen
enlaces a nivel molecular y ademas se incrementa el area superficial de la biomasa (Negrin-
Espinosa et al., 2021); existe varias técnicas de conversion termoquimica que segun su
principio de funcionamiento pueden ser llevadas a cabo en presencia o ausencia de oxigeno

(Afanasjeva et al., 2017).

e Ventajas y desventajas de pretratamientos para la biomasa

La Tabla 1.1 recopila algunas de las ventajas y desventajas de los pretratamientos

mencionados.
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Tabla 1.1. Ventajas y desventajas de distintos pretratamientos de biomasa.

Tipo de

. Ventajas Desventajas Referencia
pretratamiento
e Representa
e Aumenta la degradabilidad elevados costos
del material debido al consumo Che
[ lignocelulosico. de energia .
Fisicos . Lo . Kamarludin et
e Mejora la eficiencia de requerido. al. 2014
tratamientos subsecuentes. v
e Rompe la estructura
cristalina de la celulosa.
° Se requiere gran
. Remueve la lignina e cantidad de quimicos y agua.
hidroliza la hemicelulosa. o Representa  riesgo
J Disminuye el grado de de contaminacion ambiental.
polimerizaciéon 'y reduce la e Forman compuestos Behera et al
Quimicos cristalinidad de la celulosa. inhibidores para procesos 2014 °
que involucran
microorganismos.
. Representa altos
costos.
o Es un proceso lento.
. Es amigable con el e Requiere  control
ambiente. minucioso del proceso para
. Bajo requerimiento de un crecimiento adecuado de
energia. los microorganismos.
. No genera compuestos e Requiere  grandes Behera et al
Biologicos toxicos. espacios para llevarse a cabo. 2014 ”
. Tiene un alto rendimiento e Ademis de la
de los productos deseados lignina, ciertos
o Es de bajo costo. microorganismos consumen
también  hemicelulosa y
celulosa.
. Puede llegar a
. Ayudan a la dilucion de la afectar las caracteristicas
hemicelulosa. fisicas y quimicas de la
. Altera la estructura de la biomasa.
lignina.
Termoquimicos .g Incrementan la Chundawat et
al., 2010

accesibilidad de la celulosa a las
enzimas hidroliticas.

° Incrementa el rendimiento
de azucares fermentables.

[

La investigacion se centra en la aplicacion de dos tipos de pretratamientos termoquimicos, la

carbonizacion hidrotermal y el ultrasonido:
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1.1.4.1 Carbonizacion hidrotermal

La carbonizacion hidrotermal (HTC), o pirdlisis humeda, es un tratamiento termoquimico
que se lleva a cabo en un medio acuoso, donde la biomasa se somete a temperaturas en el
intervalo de 170 - 350°C, generando una presion, 10-80 bar; el tiempo de operacion va desde
unos pocos minutos hasta horas. Bajo estas condiciones, el agua, que es lo que generalmente
proporciona el medio acuoso, actia como un solvente orgdnico provocando la
descomposicion de la biomasa mediante reacciones, que suceden de manera continua, de
hidrolisis, deshidratacion, descarboxilacion, condensacion, polimerizacion y aromatizacion
en la fase liquida. El producto de la reaccion de la carbonizacion hidrotermal se divide en
una fase solida, una liquida y una gaseosa; esta ultima esta compuesta de diéxido de carbono

(Maniscalco et al., 2020; Usman et al., 2020).

o Fase liquida:

De las reacciones anteriormente mencionadas, entre el 20 - 50% de la materia orgénica
pertenece al sustrato inicial que se transfiere a la fase acuosa, de esta reaccion se obtienen
compuestos voldtiles tales como: furanos y acidos grasos de un peso molecular reducido
(Maniscalco et al., 2020). Usman et al., 2020 menciona que los componentes que estan
presentes en esta fase dependen del tipo de sustrato al que se le aplique el pretratamiento de

HTC.
e Fase solida:

En fase solida, el carbon vegetal producto de la reaccion contiene menor cantidad de
minerales y cenizas durante la combustion, lo cual aumenta su poder calorifico; con
incrementos que van desde 12%, para condiciones de operacion de 150 °C por media hora,
hasta incrementos de 53% para condiciones de operacion de 240 °C por media hora
(Maniscalco et al., 2020). Por otro lado, el carbon puede usarse como combustible o también
puede prepararse una mezcla entre el carbon vegetal y carbon mineral o con biomasa pues
ademads de tener una composicion quimica mas homogénea presenta una reduccion en cuanto
al contenido de cenizas, asi como de azufre y nitrogeno; por otro lado, la composicion

especifica de cada carbon depende del sustrato que se haya tratado, ademas se han reportado
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porcentajes distintos de recuperacion de energia segun las condiciones del proceso y el
sustrato tratado, el porcentaje de recuperacion de energia puede ser desde 41% para una
microalga tratada con HTC a 180 °C por 1 hora, hasta 85% para una muestra de lodo de

depuradora tratado con HTC a 160 °C también por 1 hora (Ipiales et al., 2021).

El uso de carbonizacion hidrotermal presenta un menor costo energético comparado a la
pirdlisis y gasificacion, ya que la carbonizacion hidrotermal a diferencia de estos no necesita
que la biomasa a tratar esté seca y por lo tanto no se requiere un suministro de energia al

proceso para este fin.

Por otro lado, el hidrolizado requiere tratamientos previos a ser desechado para no causar
contaminacion al ambiente, por esto se han propuesto algunas alternativas de uso como la
separacion quimica de fenoles, furfurales, etc., también se ha propuesto su uso como
alimentacion en la digestion anaerobia, como medio de cultivo para algas e incluso como el

medio acuoso de un posterior tratamiento de carbonizacion hidrotermal. (Usman et al., 2020)
1.1.4.2 Ultrasonido

El ultrasonido de alta frecuencia se usa como pretratamiento de biomasa, dentro de sus
beneficios se encuentra la mejora en la conversion de azlcares a biocombustibles como el
etanol, ademas también se aplica el ultrasonido de baja frecuencia durante la fermentacion

del sustrato (Rehman et al., 2013)

El proceso de ultrasonido consiste en la propagacion de ondas de sonido a través de un medio
liquido, que dependiendo de la frecuencia y amplitud de las ondas genera cavitacion gaseosa
en el medio provocando la ruptura de las fibras que componen la biomasa, ademas se aumenta
el area de contacto y el material es mas digerible para los microorganismos. La cavitacion
gaseosa es la formacion, crecimiento y colapso de burbujas de gas, como se muestra en la
Figura 1.6, las ondas de sonido utilizadas tienen frecuencias predominantes menores a 40
kHz; este proceso genera efectos tanto fisicos como quimicos que provocan Ia
descomposicion molecular del agua en radicales OH™ y H; lo que facilita la fragmentacion de
materiales lignoceluldsicos por la alta reactividad de dichos radicales (Flores et al., 2021;

Xiong et al., 2016; Kisielewska et al., 2020; Bundhoo & Mohee, 2018).
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Figura 1.6. Cavitacion gaseosa generada a lo largo de un tratamiento de ultrasonido (Bundhoo & Mohee, 2018)

1.1.5 Digestion anaerobia

En el proceso de la digestion anaerobia (DA), ejemplificado en la Figura 1.7, el metabolismo
de diversos microorganismos convierte residuos organicos en biogés y un residuo en forma
de lodo. La DA ocurre de forma natural en espacios libres de oxigeno, con presencia de
nutrientes y condiciones que permitan crecer a los microorganismos, pero este proceso
también se ha replicado de forma artificial con el uso de biodigestores. Estos son
contenedores herméticos en donde son agregados el inoculo, en el cual se encuentran los
microorganismos, y materia organica, la cual funciona como alimento. Esta técnica se ha
usado como un medio para reducir el volumen y estabilizar los lodos provenientes de
tratadoras de aguas residuales para reducir la contaminacion al ambiente, ademas de que es
posible aprovechar el biogds generado como una alternativa para recuperar energia a partir
de desechos (Al-Sulaimi et al., 2022; Appels et al., 2008; Ahring, 2003). La digestion
anaerobia estd conformada por 4 etapas sucesivas: hidrolisis, acidogénesis, acetogénesis y
metanogénesis, como se observa en la Figura 6. (Al-Sulaimi et al., 2022; Lorenzo-Acosta &

Obaya-Abreu, 2005).
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Figura 1.7. Proceso de digestion anaerobia (Appels et al., 2008).

Enseguida, se describen las etapas del proceso de digestion anaerobia:

a. Hidrolisis:

Los compuestos organicos complejos se solubilizan (pasan de polimeros a mondmeros) por

enzimas depuestas por las bacterias fermentativas, un ejemplo se observa en la Figura 1.8.

CH,OH CH,OH CH,OH CH,OH
0, . O
OH + HZO ﬁ OH + oOH
OH o OH OH OH o] OH
OH OH QH OH
Ci2H2,05 CeH1206 CeHq1206

Figura 1.8. Hidro6lisis de la maltosa (Alj, s.f.)
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b. Acidogénesis:

Los compuestos organicos solubles son convertidos a acidos organicos de cadena corta o
acidos grasos organicos (AGVs), como se muestra en la Figura 1.9, principalmente acido

acético, propionico y butirico, por las bacterias acidogénicas.

C6H1206 + 2H2 g ZCH3CH2COOH + 2H20
CHyy0g = 2CH3CH, OH + 2C0,

Figura 1.9. Ejemplos de reacciones quimicas que ocurren durante la acidogénesis (Toraman, s.f.).

c. Acetogénesis:

En la acetogénesis, los microorganismos acetogénicos oxidan los AGVs a hidrogeno, dioxido

de carbono, acetato y mas acido acético, proceso mostrado en la Figura 1.10.
CHyCH,C00™ + 3H,0 - CH,C00™ + HYHCO3 + 3H,
CsHy,06 + 2H,0 - 2CH;COOH + 2€0, + 4H,
CH3€H20H + 2H20 - CH3C00— + 2H2 + Ht
2HCO3 4+ 4H, + HT - CH;C00™ + 4H,0

Figura 1.10. Ejemplos de reacciones quimicas que ocurren durante la acetogénesis (Toraman, s.f.).

d. Metanogénesis:

En esta etapa las bacterias metanogénicas forman metano, ya sea a partir de acido acético, de
una mezcla entre hidrogeno y didéxido de carbono e inclusive a partir de acido formico y

metanol, estas reacciones se pueden apreciar en la Figura 1.11.
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2CH3CH,0H + CO, — 2CH3;COOH + CH,
CH3COOH — CHy + CO,
CH;0H — CH4 + H,0
CO, + 4H, — CH, + 2H,0
CH;C00~ + S0~ + HY - 2HCO5 + H,S
CH3;CO00~ + NO~ + H,0 + HY - 2HCO3 + NH}

Figura 1.11. Ejemplos de reacciones quimicas que ocurren durante la metanogénesis (Toraman, s.f.).
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1.2 Estado del arte

De acuerdo con los antecedentes mencionados, el bagazo de agave y el sargazo son
considerados fuentes potenciales de alimentacion para la ganaderia, ademas, se vuelven de
particular interés como materia prima para tratamientos de recuperacion de energia. Bajo este
contexto, a continuacion, se presenta la investigacion que se ha realizado a los sustratos antes

mencionados:
1.2.1 Bagazo de agave

Como se ha mencionado, la produccion del tequila es fundamental para la economia
mexicana, esto se ve reflejado en la tendencia creciente en cuanto a la fabricacion de esta
bebida alcohdlica pues de 1995 a 2022 tuvo un aumento en su produccion de mas del 500%
(Escudero-Enriquez et al., 2023), al aumentar la cantidad de tequila producido también
aumentara el volumen de bagazo de agave generado, por esta razon la importancia de
encontrar alternativas adecuadas para que estos desechos no representen problemas de
contaminacién ambiental o para la salud ya que, entre pequeiias y medianas empresas
productoras de tequila, es una practica comun el desechar estos subproductos en los tiraderos
municipales sin haber recibido un tratamiento previo pertinente o también la quema del

bagazo al aire libre (Escudero-Enriquez et al., 2023; ffiiguez-Covarrubias et al. 2022).

Actualmente, el uso mas comun para este material lignocelulésico es como compostaje
aerobio pues el bagazo de agave puede reciclarse en conjunto con las vinazas y el producto
resultante de este proceso se usa como enmienda para suelos (Escudero-Enriquez et al., 2023;
Crespo-Gonzélez et al., 2018). Otro uso muy comun es en la fabricacion de papel, pero
presenta poca resistencia (Gonzalez-Garcia et al., 2005). Ademas de lo anterior, se ha
estudiado el proceso de degradacion del bagazo de agave para su posterior uso en la
agricultura. A continuacion, se mencionan algunos trabajos en los cuales se utiliza el bagazo

de agave como algiin combustible o precursor de este:

Palomo-Briones y colaboradores (2018) realizaron una recopilacion de los estudios que han
utilizado el bagazo de agave como sustrato para obtener biocombustibles. Ellos mencionan

que debido a la naturaleza recalcitrante del sustrato se requiere enjuagar el bagazo de agave
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para después reducir el tamafio de particula a dimensiones de entre 0.5 a 15 mm, después de
este triturado se aplican una serie de pretratamientos de los cuales los mas utilizados son
fisicos, quimicos y fisicoquimicos; el objetivo de lo anterior es el obtener azucares
fermentables para la posterior produccion de los biocombustibles. Entre los biocombustibles
reportados se encuentra el etanol producido a través de la fermentacion alcohoélica del bagazo
de agave, este proceso se lleva a cabo por levaduras siendo la Saccharomyces cerevisiae la
mas utilizada, aunque también se han reportado el uso de otras levaduras como Pichia
caribbica o Escherichia coli, e incluso hongos como Pichia stipitis. Por otro lado, se reporta
la obtencion de hidrégeno al utilizar un proceso de fermentacion oscura y de biogas mediante
la digestion anaerobia.

Ayala-Mercado (2021) produjo biogas a partir del bagazo de agave sometido a dos
pretratamientos; para el tratamiento de carbonizacion hidrotermal se agregaron 11 gramos de
sustrato seco (menos del 10% de humedad contenida en el bagazo de agave) con 80 gramos
de agua de grifo, las condiciones de operacion fueron de 200 °C por tres horas; por otro lado,
en el tratamiento de explosion de vapor se agregaron 80 gramos de sustrato seco y se sometio
a vapor con una presion de 0.98 MPa donde se tuvieron tres etapas de presurizacion y
despresurizacion, con una duracion de 6 y 2 minutos respectivamente, con un tiempo de
operacion total de 24 minutos. El material resultante de cada pretratamiento fue sometido a
una prueba de digestion anaerobia con alimentacion discontinua, o prueba batch, donde se
obtuvieron 436 mL de biogas por gramo de solidos totales (mLpiogas gs7') cuando el sustrato
fue sometido a explosion de vapor y 133 mLbiogas gst' cuando el sustrato fue sometido a
carbonizacion hidrotermal. Ademas de lo anterior, también se reportd que para el bagazo de
agave que no fue pretratado, pero si sometido a la digestion anaerobia se generaron 351
MLbiogss gs1'. Se concluyd que el tratamiento de explosion de vapor es dptimo para una
posterior aplicacion de la digestion anaerobia pero que debido a los inhibidores presentes en
el hidrolizado de la carbonizacion hidrotermal la biomasa responsable de la digestion
anaerobia necesita una adaptacion previa a la alimentacion.

Valdez-Véazquez y sus colaboradores (2020) sometieron el bagazo de agave a distintos tipos
de pretratamientos para la obtencion de metano. Para el tratamiento enzimatico se sometio el
bagazo de agave a una hidrolisis con celulasa donde el tamafio de particula del bagazo

ocupado menor a 1.7 mm con un contenido de solidos totales de 875% (p/v), la hidrolisis se
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llevo a cabo a 42.7°C y 120 rpm por 24 horas. Para el pretratamiento bioldgico con liquido
ruminal se utilizaron los fluidos del rumen como un biocatalizador, el tratamiento se llevo a
cabo con una relacion de 0.33 gramos de solidos volatiles de bagazo de agave por gramo de
solidos volatiles de fluidos ruminales; las botellas se incubaron a 37 °C y 100 por 15 dias.
Para el tratamiento de explosion de vapor se utilizaron dos reactores, A y B Para el reactor A
se utilizd un contenido de solidos totales de 10% donde la presion absoluta del vapor
inyectado fue de 0.67 MPa por un tiempo de operacion de 20 minutos, y en el reactor B se
utilizé un contenido de sélidos totales de 5% con una presion del vapor inyectado de 0.98
MPa por 24 minutos. Para el pretratamiento con acido diluido primero fue molido el bagazo
de agave hasta obtener una particula con un tamafio menor a 0.84 mm para después ser tratado
con HCl al 1.9%, a 130 °C por 3.22 horas. Para el tratamiento con ozono se utiliz6 el bagazo
de agave en particula con un tamafio menor a 0.70 mm con un contenido de humedad de
45%, se inyectaron 90 mg de ozono por gramo de sélidos totales del bagazo de agave, el
tiempo de operacion fue de 60 minutos a temperatura y presion ambiente, después de esto,
se someti6 una muestra de 5% (p/p) del bagazo de agave tratado con ozono a una hidroélisis
enzimatica y se afiadi6 celulasa donde las condiciones de operacion del proceso fueron de 50
°Cy 120 rpm por 48 horas. De cada pretratamiento se obtuvieron diferentes hidrolizados que
fueron sometidos a digestion anaerobia; se reportd un rango de produccion de entre 168 a
241 mL CHa gpoo™! entre todos los pretratamientos, mejorando entre 1.3 a 1.9 veces el
potencial de produccion de metano del bagazo de agave sin tratamiento que fue de 128 + 4
mL gpgo™!. Se concluyd que el promedio de produccién de metano fue de 219 + 15 mL gpgo™
!'agregado la prueba de potencial bioquimico de metano (BMP) siendo el pretratamiento con
acido diluido el mejor en cuanto a la solubilizacion de materia organica, pero, por otro lado,
los tratamientos quimicos e hidrotermales fueron los que mas formacion de inhibidores
obtuvieron.

Herndndez-Vazquez y colaboradores (2020) utilizaron la explosion de vapor como un
pretratamiento hidrotermal para incrementar la solubilidad de los carbohidratos contenidos
en el bagazo de agave. Los tratamientos de explosion de vapor fueron se llevaron a cabo a
0.28,0.47 y 0.67 MPa por 5, 10, 15 y 20 minutos. Encontraron que cuando se trabajaba con
0.67 MPa por 10 minutos se obtenian los mejores resultados en cuanto a la solubilizacion de

glucosa, con 66 + 4 mg L, solubilizacién de arabinosa, con 160 = 3 mg L' y DQO, con
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4396 + 22 mg L!. Mientras que la condicion de operacion de 0.67 MPa por 15 minutos tuvo
la mayor solubilizacion de carbohidratos totales, con 2178 = 197 mg L, y mayor
solubilizacion de xilosa, con 43 = 3 mg L!. Para la prueba BMP se utilizo el hidrolizado
proveniente de la condicion de operacion de 0.67 MPa por 10 minutos, resultando en un
consumo de DQO de 64% y 215 + 16 mL gpoo™' de metano producido. Se concluy6 que la
aplicacion de este tipo de técnicas para el tratamiento del sustrato a nivel industrial puede ser
factible ya que resultd en un balance de energia positivo entre la energia necesaria para el
pretratamiento y la recuperada del metano en un 247%.

Buitrén y colaboradores (2019) utilizaron hidrolizados provenientes de un tratamiento
hidrotermal en el cual se inyectd vapor a 150 °C con un tiempo de retencion de 40 minutos,
el pretratamiento fue aplicado a paja de trigo, paja de maiz, bagazo de cafia de azlcar y
bagazo de agave. Dentro de sus resultados reportaron una obtencion de metano en la prueba
BMP de 195 + 1 mL gpgo™! de paja de trigo, 369 + 22 mL gpgo™! para el bagazo de cafia de
azucar, 178 £ 11 mL gpgo™! para el bagazo de agave y 230 = 8 mL gpqo™ para la paja de
maiz. Se concluy6 que a pesar de haber aplicado el mismo pretratamiento para todos los
sustratos el porcentaje de biodegradabilidad del bagazo de agave fue el menor de todos.
Arreola-Vargas y colaboradores (2016) compararon el metano producido del bagazo de
agave pretratado con hidrolisis acida con el producido por el bagazo de agave pretratado con
hidrolisis enzimatica sometidos a digestion anaerobia en reactores de una o dos etapas, para
alimentar cada reactor dos muestras de bagazo de agave fueron sometidas a un tratamiento
de hidrolisis acida o enzimatica, ambos reactores fueron alimentados con 400 mL de
hidrolizado. Se reportaron producciones de metano de 392 mL para la hidrdlisis 4cida y de
290 mL para la hidrolisis enzimatica. Ademads de lo anterior, concluyeron que la digestion
anaerobia en dos etapas era mejor que la digestion anaerobia mono etapa pues de acuerdo
con el andlisis general de recuperacion de energia la primera logré recuperar 3.3 veces la

energia de la segunda.
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1.2.2 Sargazo

En 2011 se descubrid una gran masa de alga flotante del género Sargassum, a la cual
posteriormente se le denominé como el “Gran Cinturon de Sargazos del Atlantico”, que para
junio de 2018 superd las 20 millones de toneladas de biomasa contenidas dentro de esta
floracion (Godinez-Ortega et al., 2021; Chavez et al., 2020); teniendo en cuenta que el
sargazo no puede sobrevivir en aguas con temperaturas menores a 18 °C, y ademads, que esta
alga presenta mayor crecimiento a mayores temperaturas, se ha intuido que el problema que
ahora representan los volumenes descomunales que llegan a diversas costas del mundo es
una consecuencia de actividades humanas que alteran las condiciones del mar (Godinez-
Ortega et al., 2021); es por lo anterior que es de especial interés el encontrar usos para esta
macroalga.

Existen diferentes especies de sargazo que se investigan en diferentes grupos de trabajo, a
continuacion, se enlistan algunos trabajos relacionados con su uso como biocombustible:
Galindo-Berdugo y colaboradores (2023) evaluaron la codigestion entre sargazo,
presumiblemente compuesto por S. fluitans y S. natans puesto que fue recolectado en
Canctn, Quintana Roo, M¢éxico, y purines de estiércol de cerdo. Reportaron que la
codigestion entre el sargazo y los purines de cerdo no era 6ptima por lo que se decidi6 agregar
diferentes concentraciones de nanoparticulas de magnetita dentro del biodigestor para la
obtencion de biogas, se encontré que al agregar 20 mg de nanoparticulas de magnetita por
litro de mezcla de sargazo y purin de estiércol de cerdo (30% y 70%, respectivamente) se
obtuvo una mejora de 62% de produccion de metano respecto a los sustratos sin tratamiento.
Concluyeron que, si bien la digestion anaerobia del sargazo y de los purines de cerdo por si
solos tienen un precario rendimiento de metano, una mezcla 50:50 resulta en una produccion

de metano que resulta competitiva para condiciones que tienen s6lo un 30% de sargazo.

Castro y colaboradores (2022) llevaron a cabo una codigestion entre sargazo y desechos de
alimentos, ambos residuos fueron secados y triturados a un tamafo de particula menor a 0.1
pulgadas. Se probaron diferentes concentraciones de mezcla entre el sargazo y los desechos
de alimento y concluyeron que entre menor era la proporcion de sargazo agregada respecto

a los desechos de alimentos mayor era la produccion de metano, esto quedando en claro
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cuando al agregar 45% de sargazo (y 55% de desechos de alimentos) se tuvo 230% mas

produccion de metano que al agregar 85% de sargazo.

Ayala-Mercado (2021) sometio6 al sargazo a carbonizacion hidrotermal y explosion de vapor
a las mismas condiciones de operacion que se han mencionado en el apartado de bagazo de
agave, reporto que el sargazo sin tratamiento result6é en una mayor produccion de biogas que

'y 66 mL gsr!

el sargazo pretratado con carbonizacion hidrotermal: 79 mL gst
respectivamente. Por ultimo, concluy6 que el tratamiento de explosion de vapor si resulto

optimo para utilizarse previo a la digestion anaerobia produciendo 146 mL de biogas gst'.

Thompson y colaboradores (2021) llevaron a cabo una codigestion entre sargazo y restos de
comida para la obtencion de biogas; el sargazo fue recolectado en Barbados y se identifico
que la muestra estaba constituida por las especies Sargassum natans and Sargassum fluitans,
la muestra de sargazo fue secada a 80 °C por 15 horas. Las muestras de sargazo y restos de
comida fueron molidos hasta obtener un tamafio de particula de 0.5-1.0 mm y de 1-2 mm
respectivamente. Se hizo una mezcla con un contenido de 15% de ST ya sea de sargazo o de
desechos de comida, dando como resultado una especie de lodo el cual fue sometido a un
tratamiento hidrotermal llevado a cabo en un reactor con un volumen de 1 L que fue
presurizado con 30 bar de N2> y mezclado a 300 rpm, la temperatura a la cual se condujo el
proceso fue de 140 °C con un tiempo de retencion de 30 minutos. Se reportaron producciones
de 48 £ 5 mLn CHas gsv'! para el sargazo sin tratamiento, 103 £+ 3 mLy CH4 gsv'! para el
sargazo pretratado, y, en una codigestion de 75% desechos de comida con 25% sargazo,
ambos pretratados, se alcanzo una produccion de 421 £16 mLy CHa gsv™'. Concluyeron que
la codigestion entre estos dos sustratos representa una alternativa efectiva para una correcta
disposicion final ademas de convertirse en productos de valor agregado debido a la

recuperacion de biogas que representan.

Thompson y colaboradores (2020) sometieron una muestra de sargazo a un tratamiento
hidrotermal para posteriormente producir biogas. La muestra de sargazo, recolectada en
Barbados, se lavo con agua destilada y secd dejandola expuesta al sol durante dos semanas,
la muestra seca fue pulverizada hasta obtener un tamafio de 0.5-1.0 mm. El pretratamiento
hidrotermal se llevé a cabo en un reactor de 1L donde se mezclo 1 parte de alga por 6 partes
de agua desionizada, el reactor fue presurizado con 30 bar de N> y se mantuvo un mezclado

31



a 300 rpm; se evaluaron cuatro diferentes temperaturas, 120, 140, 160 y 180 °C, con dos
tiempos de retencion distintos, 10 y 30 minutos. Reportaron un rendimiento de metano
méximo, de 1167 =2 mL gsv'!, para el sargazo tratado a 140 °C por 30 minutos, mientras
que para el sargazo no tratado el rendimiento fue de 42 = 3 mL gsv''; concluyeron que el
sargazo pretratado obtuvo un rendimiento tres veces mayor que el rendimiento obtenido por
el sargazo sin tratamiento ademas que el tratamiento hidrotermal redujo la concentracion de

H>S en el biogés obtenido hasta en un 3%.

Lopez-Sosa y colaboradores (2020) sometieron una muestra de sargazo a un lavado con agua
desionizada y posteriormente fue secado mediante irradiacion solar hasta que se alcanzé una
humedad menor a 20%, pasada esta etapa la muestra fue molida y utilizada para futuras
pruebas, gracias a una medicion del poder calorifico del sargazo se concluy6 el potencial del
sargazo para su uso como un combustible solido que reemplace a la madera ya que tiene un

potencial de energia de 0.203 GJ/m°.

Oliveira y colaboradores (2015) evaluaron el potencial de produccion de metano a partir del
sargazo por si s6lo ademas del potencial alcanzado de una codigestion entre el sargazo con
glicerol o con aceite para freir usado. El sargazo utilizado fue recolectado en Portugal, secado
a 37 °Cy triturado hasta alcanzar un tamafo de particula menor a 1 mm, el glicerol utilizado
provenia de una industria productora de biodiésel y el aceite usado fue recolectado de una
cocina de un restaurante local también en Portugal. Reportaron una produccién de metano de
181 + 10 mL gpgo™ del sargazo por si solo, un maximo de produccién de metano para la
codigestion entre el sargazo y el glicerol 283 + 18 mL gpgo™!, y un maximo de produccion
de metano para la codigestion entre el sargazo y el aceite usado de 265 + 25 mL gpgo™.
Concluyeron que el agregar glicerol o aceite usado a la digestion del sargazo incrementaba
en un 56% y 46%, respectivamente, el potencial de produccion de metano comparado con la

digestion del sargazo por si sélo.
1.2.3 Carbonizacion hidrotermal

Como se ha mencionado, el hidrolizado resultante de la carbonizacion hidrotermal ha sido
considerado como agua residual, pues contiene Hidroximetilfurfural (HMF), furfurales,

fenoles y sus derivados, los cuales son compuestos potencialmente toxicos, por lo que
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requiere un tratamiento previo a su desecho (Reza et al., 2014); como medida adicional, se
busca un tratamiento que sirva para aprovechar el contenido energético que ofrece la materia

organica que comprende a este hidrolizado.

A pesar de estos compuestos, algunos investigadores han estudiado la versatilidad de este

tratamiento y el uso de los productos resultantes.

Weber y colaboradores (2013) sometieron varias muestras de granos desechados de una
cerveceria local a una carbonizacion hidrotermal ademas de otro tratamiento de conversion
de materia a baja temperatura con la finalidad de caracterizar y comparar los productos
resultantes. Para la carbonizacion hidrotermal (HTC) se hizo un lodo conformado por 0.3 g
de granos con 3 g de agua destilada, se vario la temperatura, 180 — 320 °C, dejando constante
el tiempo de operacion por 3 horas. Los resultados reportados indican que la concentracion
de carbon en las muestras incrementaba al aumentar la temperatura de reaccion. De las
fracciones liquidas resultantes se aprecia que los productos derivados de la HTC tienen una
mayor formacion de mg de formaldehido e HMF por gramo de sustrato tratado comparado
con el tratamiento de conversion a baja temperatura, donde el proceso de hidrolisis alcanza
una temperatura maxima de 400 °C, (LTC). Concluyeron que el tratamiento de HTC es mejor
en cuanto a la produccion de carbon comparado con el LTC ya que para obtener la misma
cantidad de carbon el LTC debe ser operado 40 °C por encima de lo que se operaria el HTC.
El contenido de acido acético en el hidrolizado de la HTC sugiere como una aplicacion el
uso de este liquido como sustrato de alimentacion en la digestion anaerobia, por otra parte,
también se advierte la toxicidad de los aldehidos, cetonas y amoniaco para esta técnica, pero
comprueban la factibilidad del su uso al recopilar datos de un experimento que utiliz6 el agua
de desecho del HTC donde el biogés obtenido tuvo un contenido de metano mayor al 70%

ademas de no observarse efectos inhibitorios en las bacterias del proceso.

Wirth & Mumme (2013) utilizaron el hidrolizado proveniente de la carbonizacion
hidrotermal de ensilaje de maiz a 220 °C por 6 horas para someterlo a digestion anaerobia,
su investigacion compard la digestion anaerobia mediante un reactor de agitacion constante
(CSTR) y un filtro anaerobio, a pesar que el filtro anaerobio desplegaba resultados mas
estables se comprob¢ la factibilidad de utilizar este hidrolizado para obtener biogas ya que
se alcanz6 una reduccion de la demanda quimica de oxigeno, (del digestato de la digestion
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anaerobia comparado con el hidrolizado de la carbonizacion hidrotermal inicial) de mas del
75%, donde se estaban alimentando con 1 gpgo L' d! por 91 dias. De la semana 1 a la 5,
para el caso del CSTR se obtuvieron 236 + 16 mL CH4 gpoo™' d”!, de la semana 6 ala 13 la
produccion de biogas sufrid un decremento, 163 + 28 mL CH4 gpoo™ d!, efecto que se
atribuy¢ a la falta de nutrientes. Se comprob¢ la efectividad de la carbonizacion hidrotermal
como alternativa para el tratamiento de la biomasa y la factibilidad de obtener productos de
valor agregado de esta técnica, como el biogas al someter el hidrolizado a la digestion
anaerobia, ya que s6lo se observaron como inhibidores para el proceso las concentraciones
de 4cidos grasos volatiles ademés de la falta de elementos traza necesarios para los

microorganismos.

Merzari y colaboradores (2019) recopilaron una serie de trabajos en donde se demostraba el
uso de la carbonizacion hidrotermal como un tratamiento para lodos de depuradora
obteniendo productos de valor agregado como el carbon resultante, ademas del uso del agua
del proceso, o hidrolizado de la carbonizacion hidrotermal, como alimentacion de un proceso
de digestion anaerobia para la produccion de biogas. Los rangos de operacion de los trabajos
recopilados fueron de temperaturas de 180 — 200 °C por tiempos de residencia de 60 — 90
minutos. Los resultados encontrados fueron que el carbon obtenido podia ser utilizado como
combustible para recuperar energia a través de la combustion, en el suelo para mejorar la
calidad de este, como adsorbente o como recurso para el reciclaje. En cuanto al hidrolizado
del HTC de lodos de depuradora se comprobo la posibilidad de recuperar el fosforo que este
contenia y posteriormente usarlo para la produccion de fertilizantes organicos o como
alimento para la digestion anaerobia alcanzando rendimientos de metano de 22 — 277 mL
gpqo ™. Concluyeron que el aplicar un tratamiento de HTC a lodos de depuradoras puede
mitigar el impacto ambiental que tienen ademas que las necesidades térmicas del HTC

pueden ser cubiertas a través de la produccion de biogas.

Gonzalez y sus colaboradores (2021) estudiaron la demanda energética en una planta
hipotética que trata estiércol de ganado y suero de queso como cosustrato. Para ello
propusieron tres escenarios: 1.- el estiércol de ganado es sometido a digestion como Unico
sustrato, el digestato resultante se somete a HTC y de €l se separa el carbon para uso como

combustible y el hidrolizado se regresa al reactor de digestion anaerobia para funcionar como
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un proceso de codigestion; 2.- se sigue el mismo principio que del escenario 1 pero en esta
ocasion ademads de estiércol de ganado el segundo sustrato inicial es el suero de queso, y 3.-
el estiércol de ganado se somete a una hidrolisis térmica y el sustrato resultante se somete a
codigestion con el suero de queso. Las condiciones de HTC fueron 200 °C por 1 hora. Al
final se concluy6 que a pesar de que la demanda energética requerida para realizar las HTC
era muy elevada, esta y el requerimiento energético de todo el proceso puede ser suplido con
la energia liberada por el biogas producido y el carboén obtenido; ademads, también
concluyeron que el solido obtenido de la HTC puede adicionarse como suplemento en el
proceso de digestion anaerobia obteniendo mejores resultados de la misma asi también se
puede usar como composta, ademas de funcionar como un suplemento de nutrientes en

cultivos.
1.2.4 Ultrasonido

El tratamiento de ultrasonido ha sido ampliamente investigado como apoyo en la obtencion
de biogas, ya sea en el tratamiento de residuos previos a la digestion anaerobia o como
auxiliar aplicandose al mismo tiempo que la DA se lleva a cabo, a continuacion, se enlistan

algunos trabajos que ha utilizado diversas materias primas para produccion de biogas:

Yue y sus colaboradores (2021) utilizaron un pretratamiento de ultrasonido y uno de
calentamiento por microondas aplicados a residuos de comida y de lipidos para
posteriormente ser usado como productores de metano, la finalidad de la aplicacion de los
pretratamientos es evitar los efectos inhibidores que los lipidos representan para la digestion
anaerobia. Para llevar a cabo los pretratamientos se hizo una mezcla de 5 gramos de s6lidos
volatiles en 100 mL de agua destilada. Para el tratamiento con microondas se variaron las
condiciones de operacion con un suministro de potencia de 0 a 1000 W y el tiempo de
reaccion de 0 a 50 segundos, las condiciones de operacidn para el ultrasonido también fueron
variadas suministrando potencias de 0 a 500 W por tiempos de operacion de 0 a 100
segundos. Las condiciones para ambos tratamientos fueron especificadas de tal manera que
el suministro de energia estuviera en un rango de 0 a 50000 kJ Kgsv''; después de los
pretratamientos, el sustrato resultante fue aforado a 100 mL con agua destilada y

posteriormente sometido a digestion anaerobia. Para el sustrato pretratado con ultrasonido a
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una potencia de 500 W por 100 segundos se reportd una obtencion de la DQO soluble de
10130 mg L' y un rendimiento de metano de 928 mL gsv™. Concluyeron que el ultrasonido
(a 500W y 100s) fue la condicion que obtuvo mejores rendimientos, desde 43% mayor
rendimiento de metano del ultrasonido respecto a las microondas, hasta un 11% mayor
eficiencia de conversion energética de los residuos pretratados con ultrasonido respecto a los

tratados con microondas.

Pansripong y colaboradores (2019) utilizaron paja de arroz pretratada con ultrasonido para la
obtencion de biogas. La paja fue secada por accion del sol hasta llegar a una humedad de
12% para ser triturada con un molino de martillos con tamices de 25 mmy 2,5 mm; se prepard
una especie de lodo formado al mezclar la paja de arroz con agua destilada con un contenido
de 5% de solidos totales, el lodo resultante fue sometido a ultrasonido a frecuencias de 37 y
102 kHz por tiempos de operacion de 10, 20 y 30 minutos. Posteriormente, se llevo a cabo
una prueba bioquimica de metano (BMP) al sustrato resultante donde para ambas frecuencias
el tiempo de operacion que mayor rendimiento de metano dio fueron los 30 minutos, 250 mL
gsv'! para 37 kHz y 244 mL gsv'! para 102 kHz. Concluyeron que el tratamiento de
ultrasonido aplicado a la paja de arroz genera mayores rendimientos de metano que los
obtenidos de la biomasa sin tratamiento, ademas de esto, el tratamiento de ultrasonido no
representa un dafio al ambiente y requiere un menor consumo de energia comparado con

otros tratamientos.

Joshi & Gogate (2019) usaron el tratamiento de ultrasonido como auxiliar para mejorar la
produccion de biogés a partir de desechos de alimentos (principalmente compuestos trigo,
harina de garbanzos, arroz, cascaras de frutas y residuos vegetales); para su estudio primero
se aplicaba el ultrasonido a los residuos de comida para investigar como afectaba en la
solubilidad de la materia organica y en una segunda etapa el ultrasonido se aplico durante la
digestion anaerobia para comparar la remocién de DQO de la digestion anaerobia con y sin
ultrasonido; los pardmetros variados fueron tiempo de irradiacion (minutos), densidad de la
potencia suministrada (W mL™), ciclo de trabajo (%) y carga orgéanica sometida al proceso
(% p/v). Los resultados arrojaron que el parametro de operacion Optimo fue con las
condiciones de 10 minutos, 0.4 W/mL, 60% y 7% p/v puesto que se consiguié medir una

demanda quimica de oxigeno soluble de 19 + 0.02 g L"!, representando un 62% maés que el
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sustrato sin tratamiento. En cuanto a la digestion anaerobia asistida con ultrasonido (donde
sus parametros de operacion fueron una potencia de 200 W, 5 minutos de trabajo y 10% de
ciclo de trabajo) se llevo a cabo dentro de un bafio de ultrasonido, estas condiciones de trabajo
fueron aplicadas cada 8 horas por 15 dias, al reactor de digestion anaerobia que no fue asistido
con ultrasonido se mezclaba también cada 8 horas para homogenizar el contenido. Esta
ultima etapa resulté en una remocién de DQO de 80% que representd una remocioén 67%
mayor que la digestion anaerobia sin ultrasonido. Este estudio demuestra que la aplicacion
del ultrasonido en cualquiera de las dos etapas que fueron estudiadas incrementa la

produccion de biogas.

Debido a que la aplicacion de la carbonizacion hidrotermal y el ultrasonido al bagazo de
agave 'y al sargazo para su posterior utilizacion en la digestion anaerobia es un tema incipiente

se ha decidido ir por esta linea de investigacion.
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Capitulo II: Metodologia Experimental

En este capitulo se presentan la descripcion general del proyecto en forma de hipdtesis,
objetivos general y especificos, asi como los equipos, materiales y reactivos que se usaron
para realizar la metodologia experimental para cumplir con cada uno de los objetivos

planteados en este trabajo. A continuacion, se describe cada uno:
2.1 Justificacion

El trabajo se centrara en la aplicacion de carbonizacion hidrotermal y ultrasonido como
pretratamientos previos a una digestion anaerobia para el bagazo de agave y el sargazo,
respectivamente. La aplicacion de carbonizacion hidrotermal al bagazo de agave es un
procedimiento con el cual se ha trabajado, presentando un alto rendimiento de DQO que no
concord6 con la baja produccion de biogas ya que el bagazo de agave s6lo produjo 17% de
biogas comparado con la produccion del sustrato sin tratamiento (Ayala-Mercado, 2021). Por
otro lado, se ha elegido trabajar con el tratamiento de ultrasonido para mejorar la
digestibilidad del sargazo pues tiene un principio similar al de la extrusion térmica que ha
demostrado mejores rendimientos de biogds cuando se compara tanto con el sargazo sin tratar
como con el que fue pretratado con carbonizacion hidrotermal, e inclusive, la produccion de
biogas cuando la macroalga fue tratada con extrusion térmica fue mayor que cuando se tratd
con explosion de vapor (Weber & Ayala, 2020). Por otro lado, se tiene un especial interés en
el acondicionamiento de la biomasa involucrada en la digestion anaerobia para que sean
capaces de tolerar los inhibidores que pueda contener la alimentacion que le sea suministrada,
por esto se ha propuesto un proceso de digestion anaerobia en un biodigestor con
alimentacion continua, esto con el proposito de adaptar la biomasa a su alimentacion y con
ello aprovechar todo el potencial de digestion que los pretratamientos les otorgan a los
sustratos. Por ultimo, es importante conocer el potencial maximo de produccion de los
sustratos para poder comparar los rendimientos de produccion de biogas, por ello se ha

decidido implementar la prueba de potencial bioquimico de metano.
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2.2 Hipotesis

La aplicacion de los pretratamientos térmicos a biomasa de dificil degradacion modificara su
estructura, permitiendo que en combinacion con un consorcio microbiano adaptado a
sustratos complejos se tenga una mayor produccion de biogas comparada con la produccion

de los sustratos no tratados.

2.3 Objetivo general

Seleccionar las condiciones Optimas de alimentacion y operacion de un biodigestor en
continuo para aprovechar el potencial de produccion de biogas del bagazo de agave y el

sargazo pretratados con carbonizacion hidrotermal y ultrasonido.

2.4 Objetivos especificos

e Analizar composicion de sustratos sin tratamiento

e Realizar pretratamientos a los sustratos

e Operar un digestor anaerobio con alimentacion continua

e Monitorear biogas e inhibidores producidos

e Identificar condiciones deseables de alimentacion y operacion
e Cuantificar volumen y calidad del biogas producido

e Interpretar los resultados
2.5 Procedimiento

En la Figura 2.1 se muestra el esquema general del desarrollo experimental. La primera parte
consiste en la aplicacion de los pretratamientos a cada uno de los sustratos; en la segunda
parte se realizé la digestion anaerobia, con alimentacion en continuo, para adaptar el proceso
a una alimentacion con alto contenido de inhibidores, o por lote, también conocida como
prueba de biometanizacion, para medir el potencial de produccion de biogas alcanzado por

sustratos tratados y sin tratamiento previo.
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Pretratamientos Digestién anaerobia

Carbonizacion |— Continua
Hidrotermal | _
Metodologia |— 3
) Por lote
—_— Ultrasonido |-

Figura 2.1. Esquema general de trabajo para el desarrollo de la metodologia del proyecto de tesis.

Como se ha mencionado, tanto el bagazo de agave como el sargazo son sustratos que
requieren técnicas adecuadas para su correcta disposicion, a continuacion, se describen los

sustratos que fueron utilizados en la investigacion:

El bagazo de agave pertenece a la especie Agave tequilana Weber Azul, proviene de una
destileria de tequila en Jalisco. El sustrato se sec6 en un tinel solar hasta eliminar la humedad,
posteriormente fue almacenado a temperatura ambiente. Previo a su uso, se determiné la
humedad del bagazo obteniendo un valor del 8%, los solidos totales por gramo de muestra
(gst g™) del lote fueron de 0.92, mientras que la relacion SV/ST fue de 0.94 gsv gst™'. La
composicion quimica del sustrato fue de 4% cenizas, 9% celulosa, 21% hemicelulosa y 3%

lignina (Tellez & Weber, 2020).

El sargazo, estd compuesto por las especies Sargassum fluitans y Sargassum natans, fue
recolectado en Puerto Morelos, Quintana Roo. El sustrato se lavod con agua de grifo y secado
en un tunel solar. La composicion quimica del sargazo contiene un 21% de celulosa y lignina,
19% hemicelulosa y 24% cenizas (Weber & Ayala-Mercado, 2020); ademds de una

composicion 0.38 gst g™!, una relacion de 0.72 gsv gst™!y un contenido de humedad del 62%.

Después de su caracterizacion y almacenamiento, se utilizaron muestras de los sustratos antes
mencionados para llevar a cabo los tratamientos de carbonizacion hidrotermal y ultrasonido
para una ser utilizados en un proceso de digestion anaerobia. Las especificaciones de los

equipos, materiales y reactivos utilizados se presentan en la Tabla 1 de la seccion de anexos.
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2.5.1 Carbonizacion hidrotermal

Para realizar la carbonizacion hidrotermal se uséd un reactor, Figura 2.2; la temperatura se
controld con un calefactor en forma de soporte para el recipiente en el cual se realizod la
carbonizacion. La preparacion de la muestra consistio en agregar 11 gramos de sustrato con
80 mL de agua desionizada. Tanto la temperatura (T) como el tiempo de operacion (t) del
proceso fueron de: 200 y 220 °C; 120 y 180 minutos. Durante cada una de las pruebas la
agitacion se mantuvo constante a 160 rpm, terminado el tiempo de operacion la temperatura
se fijo a 60 °C para liberar el gas producido usando una valvula de salida conectada a un
eudiometro de 250 mL. La fase so6lida fue separada de la fase liquida con una centrifuga a
2400 rpm por 40 minutos. El hidrolizado se refrigerd mientras que el carbon fue secado a

104 °C por 24 horas para su posterior almacenamiento a temperatura ambiente.

Figura 2.2. Reactor utilizado para las pruebas de carbonizacion hidrotermal.

2.5.2 Ultrasonido

Para lograr las condiciones que el ultrasonido requiere para su operacion se hizo una mezcla
de 135 g de sargazo con 500 mL de agua desionizada, resultando en una concentracion de
10% ST en la muestra, Figura 2.3 El sargazo se licué por 10 minutos a 450 W en una

licuadora. La mezcla resultante se centrifugd por 30 minutos a 4200 rpm para separar las
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fases, posteriormente se dividid en partes iguales, para realizar la prueba de potencial de
produccion de biogés. Una de las partes licuadas fue sometida a la prueba batch, unicamente

con el licuado de la mezcla (Sargazo L), la otra parte que fue sometida a la prueba batch fue

la mezcla de sargazo licuada y posteriormente tratada con ultrasonido (Sargazo L + U).
—— i

Figura 2.3. Mezcla licuada de sargazo y agua desionizada.

El tratamiento con ultrasonido se realizé con un sonotrodo (Figura 2.4), con una frecuencia
de operacion maxima de 20kHz, por lo anterior, el ensayo se llevé a cabo a una frecuencia
de 20 kHz y 100% de amplitud durante 30 minutos, condiciones bajo las cuales se logr6é una

cavitacion gaseosa. La disipacion de energia tras las ondas ultrasénicas resultd en un

incremento de temperatura hasta 63.7 °C, esto al no haber sido controlada durante el proceso.

|

Figura 2.4. Equipo utilizado para la realizacion del ultrasonido.
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Para calcular la masa, de sargazo licuado + ultrasonido (S1) y de sargazo licuado (S2), que
se debe agregar en las botellas de la prueba batch se utilizaron las Ecuaciones 2.1 y 2.2, las
cuales resultan en la cantidad de hidrolizado y s6lido requerido con base en los solidos totales

de las muestras.

Ecuacion 2.1. Solidos volatiles necesarios para cada botella batch (Weber et al., 2022).

my +m, = 1.96

Ecuacién 2.2. Relacion entre los s6lidos volatiles del hidrolizado con los de la fraccion solida (Weber et al., 2022)

m.x
R=—=
my,

Donde:
my: Solidos volatiles de hidrolizado necesarios.

my: Sélidos volétiles de sélido necesarios.

2.5.3 Potencial Bioquimico de Metano

El potencial bioquimico de metano (BMP) se calcula a través de la produccion especifica de
metano por un tiempo indefinido de degradacion (Angelidaki & Sanders, 2004). Para la
prueba BMP se utilizé lodo granular anaerobio de un reactor anaerobio de flujo ascendente
utilizado en el procesamiento de aguas residuales de una cervecera en Toluca, Estado de
México, este tipo de lodo es necesario porque contiene los microorganismos encargados de
degradar residuos organicos y convertirlos en biogas (Espinosa-Chavez et al., 2007); la
muestra de lodo presentd un contenido de 115.2 + 2.4 gst L! con una relacion de 0.82 gsv
gst!. Ademas de un indculo adecuado, los microorganismos necesitan diversos componentes
para su correcto funcionamiento, el medio mineral utilizado para este fin consistio en las
soluciones A y B propuestas por Angelidaki & Sanders (2004), las cuales pueden encontrarse
descritas con mas detalle en la seccion de Anexos, de las cuales se agregaron 10 mL y 2 mL
respectivamente de solucion por botella; ademas de 0.8 g NaHCO3 por botella para evitar la

acidificacion a lo largo del proceso de digestion.
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Una vez seleccionados los sustratos para las pruebas se prepararon frascos de vidrio por
triplicado; las botellas de vidrio utilizadas tenian un volumen de trabajo de 370 mL y un
volumen total de 500 mL. La mezcla de trabajo consisti6 inoculo, sustrato, medio basal y
agua desionizada (Figura 2.5). La cantidad de in6culo agregado a las pruebas de digestion es
muy importante ya que si se agrega mucho indculo puede llegar a generar mas biogas por si
solo que incluso alguno de los sustratos con los que se esté trabajando, por otro lado, si el
inéculo agregado no es suficiente se puede presentar una acidificacion del proceso por una
sobrecarga de alimentacion, por lo anterior y experiencias previas los reactores contienen
diversas relaciones entre sustrato e inoculo (So:Xo) segun el material con el cual se esté
trabajando, para el hidrolizado de la HTC se ocuparon las relaciones 1:3, 1:4, 1:6 y 1:8;
mientras que tanto para la celulosa como para el sargazo se respet6 una relacion So/Xo de 0.5
(Barragan-Trinidad, 2018); para el caso de los sélidos se trabajé con una concentracion
inicial de 1.8 gsv, mientras que para los hidrolizados se empezd con una concentracion de
1.8 gpqo la cual fue decreciendo para alcanzar las relaciones de So/Xo antes descritas, cada
botella fue purgada con nitrégeno e inmediatamente sellada, el desarrollo de la digestion se
realiz6 en una incubadora a 36 °C con agitacion constante de 90 rpm, el criterio de
terminacion del ensayo se basod en una produccion diaria de biogds menor a 0.5% (para
muestras solidas) o 1% (para muestras liquidas) de la produccion acumulada (Verein
Deutscher Ingenieure [ VDI], 2016). El biogas fue cuantificado diariamente con ayuda de un
eudiometro del cual se extrajeron muestras de 10 mL para el andlisis de su calidad en el
espectrofotometro de infrarrojo.

En una prueba BMP se requiere un control negativo o endogeno, el cual solo contiene el
inéculo y el medio mineral, este se agrega con el fin de determinar el biogéas producido por
la materia orgéanica contenida en el indculo; y un control positivo empleando celulosa en el
cual también se mantiene la relacion 1:2, se emplea este sustrato pues se puede suponer que

llegue a una produccién maxima que pueda ser comparada con el valor de produccion teorico.
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Figura 2.5. Reactores utilizados en la prueba de digestion anaerobia por lote.

2.5.4 Digestion anaerobia con alimentacion en continuo

Para esta etapa se utilizo un digestor anaerobio tipo mono etapa con alimentacion continua,
este reactor de lecho fijo se conforma por dos cilindros de acrilico concéntricos, el cilindro
exterior contiene agua en constante recirculacion desde un baiio térmico a 36 °C funcionando
como camisa térmica para mantener la temperatura del proceso a condiciones mesofilicas, el
cilindro interior es el contendor en el cual se realiza la digestion anaerobia, al ser un digestor
de lecho fijo no acepta alimentacion solida por lo que en este cilindro fueron agregadas
bioesferas para que los microorganismos responsables de la digestion anaerobia se adhirieran
a las mismas y no sean arrastrados con el digestato cuando el reactor sea alimentado. El
digestor tiene un volumen de operacién de 620 mL y cuenta con una agitacion magnética
constante en la base del cilindro, en la parte inferior del biodigestor, atravesando la camisa
térmica hasta el cilindro interior, se encuentra la manguera encargada de la alimentacion; en
la parte superior siguiendo el mismo patrén se encuentra otra manguera, esta es para el
efluente o digestato, la cual forma una especie de codo lo que genera una contrapresion que
evita que el biogas generado se escape y en su lugar se dirija a la manguera de cuantificacion
conectada a un cuantificador de flujo. En la tapa del digestor se tienen dos orificios, uno de
ellos para el sensor de pH y el otro para la manguera conectada al medidor de volumen de
biogas producido. El proceso seguido por la digestion anaerobia con alimentacion continua

descrita se puede apreciar en la Figura 2.6.
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El digestor se llen6 con una mezcla (v/v) 30% agua y 70% digestato el cual se extrajo del
digestor del laboratorio de ISES de la Facultad de Ingenieria de la UAEMex, este reactor es
alimentado diariamente con bagazo de malta sin tratamiento previo mas que un secado para

evitar contaminacién microbiana.

Para lograr una alimentacion continua se utilizé un controlador, conectado al motor de bomba

de velocidad variable.

Figura 2.6. Proceso de digestion anaerobia con alimentacion en continuo.

Para iniciar la operacion del biodigestor se utiliz6 el hidrolizado proveniente de la explosion
de vapor del bagazo de agave y bagazo de malta trabajado por Ayala-Mercado (2021); en
esta investigacion se decidid trabajar con un reactor con alimentacién en continuo, con un
tiempo de retencion hidraulica de 11 dias y 22 horas, para adaptar a los microorganismos a
condiciones especificas, para este caso particular se busca su adaptacion al hidrolizado del
tratamiento de HTC, por lo que se trabajé con una codigestion entre el hidrolizado de la
explosion de vapor y el hidrolizado de la carbonizacion hidrotermal donde gradualmente se
reemplace el segundo por el primero hasta el maximo, limite que se dara con la produccion
de biogas diaria. Se decidi6 utilizar el hidrolizado del bagazo de agave proveniente de un
tratamiento de explosion de vapor ya que con base en el experimento antes mencionado se

sabe que este sustrato presenta una buena biodegradabilidad.
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2.6 Meétodos analiticos

2.6.1 Determinacion del pH.

El pH fue medido para los ejemplares resultantes de los pretratamientos y para la
alimentacion y digestato de las dos pruebas de digestion anaerobia corridas. Para la prueba
batch los valores iniciales de pH fueron fijados en 7.5 + 0.1, por otro lado, los valores
medidos al final de la prueba fueron de 6.8 = 0.1. Los valores de pH de la digestion en
continuo fueron variables a lo largo de todo el periodo de trabajo, estos se abordan en el

apartado correspondiente.
2.6.2 Solidos Totales y Solidos Volatiles.

Para determinar la cantidad de so6lidos totales (ST) y volatiles (SV), procedimiento que se
hizo con base en la norma mexicana NMX-AA-034-SCFI-2015, primero los crisoles se
fijaron a peso constante (P.). Dado que se tienen diferentes masas segun la muestra con la
que se esté trabajando estas son etiquetadas y anotadas (Pm), una vez conocida la masa tanto
del crisol como de la muestra esta se coloca en un horno y se somete a una temperatura de
105 £ 1 °C hasta peso constante (P1). Posteriormente, las muestras secas se someten a una
incineracion dentro de una mufla a 550 °C por aproximadamente dos horas (P2). Para el
registro previo y posterior a cada etapa se utilizd una balanza analitica. Se usaron las
Ecuaciones 2.3 y 2.4 para conocer los sélidos totales (ST) y solidos volatiles (SV) de las

muestras.

Ecuacion 2.3. Solidos Totales contenido en una muestra.
P, — P,

ST =
B

Ecuacion 2.4. Solidos volatiles contenidos en una muestra.
P, — P,
SV =—
Pn
Otro de los parametros que se determiné fue la relacion SV/ST, la cual representa una

estimacion de la materia organica digerible dentro del sustrato analizado. La medicion de los
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solidos totales y solidos volatiles contenidos en una muestra también permite conocer el

porcentaje de humedad (%H) dentro de dicha muestra, de acuerdo con la Ecuacion 2.5.

Ecuacion 2.5. Porcentaje de humedad en una muestra.

%H = (1 — ST) * 100

2.6.3 Demanda Quimica de Oxigeno

La Demanda Quimica de Oxigeno (DQO), cuantifica el oxigeno que la materia organica
contenida en una muestra liquida requiere para ser oxidada bajo condiciones acidas en
presencia de dicromato de potasio (SE, 2010). Para determinar la DQO las muestras deben
ser centrifugadas y filtradas (con un filtro de 0.45um) para remover los solidos suspendidos,
después son diluidas con agua desmineralizada para ajustar el contenido de DQO dentro de
un intervalo de 20-1500 mgngo L™!, se agregan 2 mL de las muestras diluidas a un vial con
una solucion preparada, los viales se someten a una temperatura de 150 °C por 2 horas en un
reactor, transcurrido el tiempo de operacion las muestras se dejan reposar hasta alcanzar la
temperatura ambiente, posteriormente se miden con un espectrofotdémetro a una longitud de
onda de 420 nm, antes de todas las mediciones se debe calibrar el equipo con una “muestra
cero” preparada con 2 mL de agua desionizada y siguiendo el mismo procedimiento que

anteriormente fue descrito.
2.6.4 Azucares Totales

La cuantificacion de azucares contenidos en las muestras tratadas se realiz6 con base en el
método fenol-sulfurico (DuBois et al., 1956) el cual es ampliamente utilizado por ser mas
preciso y rapido que los métodos de cuantificacion que le preceden. La mezcla se prepar6 en
viales de vidrio donde fueron agregados 1 mL de muestra, 1 mL de fenol al 5% (p/v) y 5 mL
de H>SO4 concentrado, cada vial fue etiquetado y cerrado para posteriormente ser agitado y
dejarse reposar durante 20 minutos o hasta llegar a temperatura ambiente, transcurrido el
tiempo se utilizd un espectrofotometro previamente fijado a una longitud de onda de 490 nm
en el cual se midio6 la absorbancia de cada muestra. Para establecer la cantidad de azucares

totales se requiere una curva de calibracion, la Grafica 1 se presenta en el apartado de anexos.

48



2.6.5 Acidos Grasos Volatiles

A pesar de que los acidos grasos volatiles (AGVs) son el precursor principal en la
metanogénesis una acumulacion de estos subproductos puede resultar en la acidificacion del
digestor causando que la DA fracase (Al-Sulaimi et al., 2022).

La determinacion de AGVs en las muestras se realizo con base en el acido acético al ser el
compuesto predominante; una muestra de 5 mL se sometid a destilacion, ademas se
agregaron 5 mL de H3POs, en la salida del destilador se colocd un matraz Erlenmeyer con
agua desionizada para prevenir las pérdidas por evaporacion, después de 5 minutos de
proceso, se agregaron 3 gotas de fenolftaleina para posteriormente ser titulado con una

solucion de NaOH a 0.1 mol mediante la Ecuacion 2.6.

Ecuacion 2.6. Contenido de acidos grasos volatiles en una muestra.

60.052 =9 (0.1 %Y (AVNaOH mL)
AGV's (Q) _ ( mol)( - Trll,L)

L

Con:

60.052 = Masa molar de CH3COOH.

0.1 = Concentracion de la solucion NaOH.

AVnaon = Volumen utilizado para titular la muestra.

Vm = Volumen de la muestra analizada (5 mL).

2.6.6 Composicion del biogas

La constitucion del biogés se determind con ayuda de un espectrofotometro de infrarrojo.
Para ello, en la celda de gas (con un volumen total de 65 mL) se inyect6 una muestra de 10
mL del biogas producido, posterior a cada analisis la celda fue purgada con una bomba de
vacio por 30 segundos. Al ser un equipo en constante uso es necesario hacer curvas de
calibracion de las cuales se obtienen las ecuaciones necesarias para conocer la concentracion
de los compuestos, las Graficas 2 y 3, correspondientes al metano y didoxido de carbono

respectivamente, se muestran en el apartado de anexos.

49



Capitulo III: Resultados y analisis

En este capitulo se muestran los resultados obtenidos en cada uno de los pretratamientos, asi
como el comportamiento de la digestion anaerobia tanto en la prueba con alimentacion en

continuo como en la prueba por lote.
3.1 Aplicacion de la Carbonizacion Hidrotermal

Para la aplicacion de la carbonizacion hidrotermal al bagazo de agave se usaron cuatro
condiciones distintas, a continuacion, se presentan el analisis de cada una. Las etiquetas para
cada condicion consisten en temperatura, tiempo y presion a la que fue fijada la prueba (°C-
min-bar).

La Grafica 3.1 muestra el porcentaje de los productos obtenidos a partir de la carbonizacion
hidrotermal; se puede apreciar que el hidrolizado fue el producto que se obtuvo en mayor
cantidad para todas las condiciones, seguido por el carbon y también se observa una
produccion de gas casi despreciable. Los porcentajes de cada uno de ellos estan contenidos
en la Tabla 2 de la seccion de anexos.

C1Gas OHidrolizado 0 Carbon

85
2 F £ +

30
1— il
.i .:NI_".
o 1 T,
220-180-0 220-120-0 200-180-0 200-120-0
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Grifica 3.1. Productos obtenidos derivados de la carbonizacion hidrotermal aplicada al bagazo de agave.

La Tabla 3.1 corresponde a la cantidad de productos obtenidos al final de la carbonizacion

hidrotermal al ser cuantificados y analizados después de su separacion, lo que se observé de
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manera general es que a menor tiempo de operacion y mayor temperatura se produce un
mayor volumen de hidrolizado, 73.5 = 1.5 mL, mientras que menor temperatura y mayor
tiempo de operacion, se obtiene una mayor cantidad de carbon seco, 4.43 + 0.37 gramos. En
la Tabla 3.1, también se puede observar que para todas las condiciones se obtienen valores
bajos de pH, de 3.9 = 0.1, esto es causado por el alto contenido de 4cidos grasos volatiles en
los hidrolizados (Wirth et al., 2012). Ademas, que a condiciones menos severas (200-120-0)
se obtiene mayor cantidad de material digerible, ya que presentd un 7% mas DQO que en el

hidrolizado de la condicion 220-180-0.

Tabla 3.1. Caracterizacion del carbon seco e hidrolizado recuperados de los tratamientos de HTC.

Unidades 220-180-0 220-120-0 200-180-0 200-120-0

Pérdidas [2] 1.91+£1.40  1.09+0.72  243+0.60  2.38%0.19
Carbon [2] 3.62+0.16  3.57+004  443+037  4.35+0.03
Hidrolizado [mL] 70.0 £ 5.05 73.5+1.5 62.6+0.69  68.02+0.29
pH [-] 3.87+0.16  3.78+0.05  4.03+0.04  3.77+0.25
DQO [gpoo L'] | 38.46+0.78 40.92+1.48 40.42+1.94 41.17+1.01

La cantidad de DQO alcanzada en el presente trabajo coincide con lo obtenido por Merzari
et al. (2019) donde se recopilan diversos trabajos que utilizan la carbonizacioén hidrotermal
aplicada a diferentes sustratos siendo los lodos de depuradora los mas investigados; las
concentraciones van desde los 10 gpoo L™ cuando se tenian condiciones de operacién con
temperaturas de 250 °C por 20 horas hasta los 64 gpgo L' cuando se tenian condiciones de

operacion de 200 °C por 20 minutos.
3.2 Aplicacion del Ultrasonido

La Tabla 3.2 muestra las propiedades fisicoquimicas obtenidas para las muestras de Sargazo

L y Sargazo L + U. Para obtener la cuantificacion de solidos y materia orgéanica para las

51



muestras de sargazo, se realizaron pruebas de solidos por separado, entre solido y liquido de

cada muestra.

Tabla 3.2. Caracteristicas presentadas por la parte solida (1) y liquida (2) del sargazo unicamente licuado (Sargazo L) y el
sargazo licuado y posteriormente sometido a un tratamiento de ultrasonido (Sargazo L + U).

Materia

pH T ST orginica DQO AGV
[°C] [gL] [70] [gL] [g L]
Sargazo L + U! 0.166 £0.0011  77.1 £0.11 -
8.20 63.7 0.62 +0.05
Sargazo L + U? 0.011 +£0.0005 24.8+2.03 3.46+0.09
Sargazo L! 0.167+£0.0019  77.0+0.07 -
733 185 0.69 +£0.09
Sargazo L? 0.009 £0.0002 19.8+2.02 6.11+£0.22

En la Tabla 3.2, se puede observar que para la muestra de Sargazo L + U aument6 el pH
comparado a la muestra de Sargazo L, de 7.3 a 8.2, en cuanto al contenido de so6lidos totales
y materia orgénica disponible fue practicamente la misma para ambos tratamientos en la parte
solida, mientras que para la liquida el Sargazo L + U contiene un 20% mas de materia
organica comparado al Sargazo L. Finalmente, en cuanto a la DQO, el Sargazo L contenia
aproximadamente el 77% mas DQO que el Sargazo L + U, presentando valores de 6.1 +0.2

y 3.5 £ 0.1 respectivamente.
3.3 Potencial bioquimico de metano

A partir la prueba BMP se exponen los siguientes resultados, donde se obtuvieron las
producciones de biogas del bagazo de agave y del sargazo sometidos a carbonizacion
hidrotermal y ultrasonido respectivamente.

En la Grafica 3.2, se muestra el volumen de biogas crudo obtenido, en mL, en funcion del
tiempo de digestion, medido en dias; entendiendo como biogas crudo a la produccion total

de biogas producido por el inoculo y el sustrato en conjunto. El control positivo, o celulosa,
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y el control negativo, o enddgeno, fueron los digestores anaerobios con la mayor y menor
produccion de toda la prueba, con valores de 1904 + 164 mL de biogas para la celulosa y 418
+ 2 mL de biogas para el endogeno.

Entre los sustratos de interés que fueron analizados el digestor anaerobio alimentado con
sargazo licuado fue el sustrato que tuvo la mayor produccion, con un volumen total de 1008
+ 83 mL de biogas, seguido de la carbonizacion hidrotermal 1:3, con 969 + 21 mL de biogés
producido, y del Sargazo L + U, que produjo 968 + 28 mL de biogas; la carbonizacion
hidrotermal 1:8 fue la condicidon con la menor produccion de biogas a lo largo de la prueba,
648 + 9 mL de biogéas. Como dato adicional, la carbonizacion hidrotermal 1:4 produjo 872 +

52 mL de biogés y la carbonizacion hidrotermal 1:6 produjo 696 + 12 mL de biogés crudo.
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Grifica3.2. Produccion acumulada de biogas crudo a lo largo de la prueba batch de biometanizacion.

De acuerdo con lo anterior, también se determind la produccion especifica de biogés, es decir,
el biogas producido por el sustrato menos el biogas producido por el indculo, esta produccion
a su vez debe ser dividida entre la cantidad de materia organica, 1.8 gst para el Sargazo L +
U y para el Sargazo L o de 1.2 a 0.45 gpqo para el hidrolizado HTC, que fue agregada en
cada ensayo.

En la Grafica 3.3, se muestra la produccion especifica de biogas en funcion del sustrato con
el cual se haya alimentado el digestor anaerobio en cuestion; siendo la condicion HTC 1:8 la

que mayor volumen gener6 con 469 + 19 mL de biogas, seguido por HTC 1:4 con 463 £+ 53
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mL de biogas, HTC 1:6 con 425 + 18 mL de biogas y HTC 1:3 con 421 + 16 mL de biogas;
por otro lado, las condiciones que menor volumen produjeron fueron las cuales el sustrato
principal fue el sargazo, el Sargazo L produjo un total de 309 + 43 mL de biogas, mientras
que el Sargazo L + U fue la condicion que menor volumen de biogas consiguid producir de
toda la prueba, 283 £+ 15 mL de biogas. La Grafica 3.3 también muestra la estabilidad en la
produccion de cada digestor anaerobio representado con la desviacion estandar generada

entre las repeticiones de cada prueba.
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Grifica 3.3. Produccion especifica de biogas.

Como se ha mencionado, la digestion anaerobia depende en gran medida de la hidrolisis de
los sustratos, por lo que es de interés determinar qué tipo de sustratos son mas sencillos de
hidrolizar, por ejemplo, en las muestras liquidas, la digestion sucede de forma mas rapida
comparada con sustratos con mayor contenido de s6lidos donde la velocidad de produccion
de biogas es mas lenta. Lo anterior se manifiesta en la Grafica 3.4, donde se compara la
produccion especifica de biogas del séptimo dia con el ultimo dia de la prueba en funcion del
sustrato sometido a la digestion. Se puede observar que los digestores anaerobios alimentados
con hidrolizado de la HTC tuvieron el mayor porcentaje de digestion al séptimo dia, que fue
de 61 a 68 % de la produccion total, mientras que los sustratos que eran una mezcla entre
liquido y sdlido, como lo son las condiciones del sargazo, tuvieron una produccion entre 25

y 27 % de la produccion total para el séptimo dia.
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Grifica 3.4. Produccion especifica de biogas del séptimo dia comparado al Gltimo dia de la prueba.

En cuanto a la composicion del biogés, que se muestra en la Grafica 3.5, la HTC 1:3 fue el
sustrato que ostentd la mejor calidad, con 59% CHa4 y 41% COz, mientras que el Sargazo L
tuvo una de las calidades mas pobres pues la composicion del biogés obtenido fue de 43%

CHa y 50% CO».

Una vez que se conocen los resultados se puede concluir que en la digestion anaerobia
alimentada con el hidrolizado de carbonizacion hidrotermal gener6 mayor concentracion de

metano, 57 + 4% CHa, que el sargazo, ya sea Sargazo L + U o Sargazo L, 51 + 1% CHa.
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Grafica 3.5. Porcentaje de metano y didxido de carbono en cada condicion
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La Grafica 3.6 corresponde a la materia organica digerida a lo largo de la prueba de
biometanizacién, es decir, gngo botella! en funcidn del sustrato sometido a digestion. Para
poder visualizar mejor una comparacion entre la materia organica agregada menos la materia
organica total al final de la prueba los datos fueron expresados en gpgo. Para este fin se usé
la relacion de Rosato (2018) donde gpqo = 1.0666 * gsv, aqui también se menciona que por

1 gpqo se obtienen aproximadamente 350 mL de metano.
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Grafica 3.6. Materia orgéanica digerida a lo largo de la prueba de biometanizacion.

En la Gréfica 3.6 también se puede observar una mayor reduccion de DQO en los digestores
anaerobios alimentados con HTC, desde 82 a 96%, siendo una excepcién la condicion HTC
1:3 que solo alcanz6 una reduccion de DQO de 63%. Por otro lado, tanto el Sargazo L como

el Sargazo L + U tuvieron reducciones de 77%.

De los resultados obtenidos de las Graficas 3.5 y 3.6, fue posible calcular el metano tedrico
esperado, esto con base en la reduccion de DQO, en la concentracion de metano y en la
relacion de Rosato (2018). En la Grafica 3.7, se muestra el metano que fue producido de

manera real comparado con el metano que se esperaba de acuerdo con lo calculado.
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Grafica 3.7. Metano real producido comparado al tedrico calculado.

En la Grafica 3.7 se aprecia la baja produccion de metano tanto del Sargazo L + U como del
Sargazo L respecto a lo que se calculaba obtener; también se demuestra que a pesar de que
el hidrolizado de la carbonizacion hidrotermal contiene compuestos que ya se han descritos
como inhibidores para la digestion anaerobia (Maniscalco et al., 2020) tuvo una buena
produccion de metano, esto viéndose reflejado en que la HTC 1:3 alcanzd 91% de la
produccion tedrica esperada, la HTC 1:4 un 99%, la HTC 1:6 el 100% y el HTC 1:8 lo superd
en un 40%, mientras que el Sargazo L + U so6lo produjo 22% de lo tedrico que se habia

calculado y el Sargazo L no mucho mas, un 24%.
3.4 Digestion anaerobia con alimentacion en continuo.

La puesta en marcha del reactor anaerobio con alimentaciéon en (CSTR por sus siglas en
inglés) fue con el hidrolizado proveniente de la explosion de vapor (SE) aplicado al bagazo
de malta ya que este sustrato ha llegado a producir 549 NmL g! DQO (Ayala-Mercado,
2021), para el tratamiento de SE el sustrato se sometio a una presion de 6 bar por 24 minutos
donde tuvieron lugar 3 expansiones. En el arranque de este reactor los &cidos grasos volatiles
se mantuvieron debajo de 2 g L', que es el limite que se considera como un parametro no

inhibidor (Appels et al., 2008), los valores de AGVs manejados fueron de 1.4 + 0.9, pero el
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pH estuvo en constante fluctuacion pasando de valores de 4.9 en un dia a 7.2 al dia siguiente,

ademas de no tener una produccion alta o siquiera constante del biogés.

Las caracteristicas tanto del hidrolizado de la explosion de vapor como del hidrolizado de la
carbonizacion hidrotermal con los cuales se alimentd el reactor se pueden encontrar en la

Tabla 3.3.

Tabla 3.3. Caracteristicas de los sustratos utilizados para alimentar el reactor anaerobio con alimentacion en continuo.

Unidades Bagazo de malta Bagazo de agave
Tratamiento Explosion de vapor Carbonizacion

hidrotermal
pH 39+0.1 3.8+0.3

Soélidos Totales [gsT L] 0.1+0.01 0.02 + 0.002
Materia Organica [%] 98.7+0.2 748+ 7.1
Demanda Quimica de Oxigeno [gpoo L] 78.1+£15.6 42 +£2.04

Azucares Totales [g CeH1206 L] 384+5.9 0.48+0.20
Acidos Grasos Volatiles [g CH;COOH L] 0.42 £0.1 10+ 0.5

Como ya se menciono, la primera etapa de alimentacion se realizo con el hidrolizado de la
explosion de vapor al que fue sometido el bagazo de malta, cabe destacar que dicho bagazo
es el mismo con el que se alimenta el reactor anaerobio del cual fue extraido el indculo para

la puesta en marcha de este experimento.
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Grifica 3.8. Comportamiento del digestor anaerobio alimentado con 100% hidrolizado de bagazo de malta sometido a

explosion de vapor.

En la Grafica 3.8 se aprecia el comportamiento diario del reactor anaerobio con alimentacién
en continuo. Al ser los primeros dias de operacion se tuvieron valores de AGVs un poco
altos, pero fueron normalizados a valores 6ptimos para el proceso en 21 dias, ademas de esto,
las reducciones de DQO promedio fueron de 45 + 13%. Las mediciones de 4cidos grasos
volatiles promedio fueron de 1.4 £ 0.9 g CH;COOH L' con un valor maximo de 3.2 g
CHsCOOH L y un valor minimo de 0.06 g CHsCOOH L. Por otra parte, como se habia
mencionado anteriormente, los valores de pH tuvieron fluctuaciones mas constantes siendo

predominantes las lecturas de muestras con valores de 8 llegando hasta 8.9.

A partir de la linea discontinua violeta, que representa el biogés producido, y del contenido
de metano registrado para este periodo de alimentacion; 52% CHa, se calculd el metano
producido durante los dias de operacion, este valor fue comparado con el metano tedrico
resultando en producciones muy bajas respecto a las esperadas alcanzando un méximo de
21% del 100% calculado. La carga organica que era suministrada se calculaba de acuerdo
con las mediciones de AGVs; mientras que el TRH se mantuvo constante a lo largo de todo
el proceso, 12 dias, la alimentacion en funcion de la DQO se reducia si la concentracion de
AGVs superaba 1 g CH;COOH L. Ejemplo de lo anterior fue registrado para los primeros
dias de operacion del reactor donde las mediciones de AGVs oscilaban entre 2.2 y 3.2 g

CHsCOOH L!, por ello, la carga orgéanica suministrada consistia en 12 gpgo L™!, una vez que
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los microorganismos fueron capaces adaptarse mejor, viéndose reflejado en mediciones de

AGVs de 0.97 - 1.6 g CHsCOOH L', la carga organica suministrada alcanzé 19 gpgo L.
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Grifica 3.9. Comportamiento del digestor anaerobio alimentado con una combinacion entre el hidrolizado de explosién

de vapor y el de carbonizacion hidrotermal.

La Grafica 3.9 representa el comportamiento del reactor anaerobio en la segunda etapa, en
esta fase se empezd a cambiar la alimentacion, se probaron varias combinaciones entre los
hidrolizados de SE y HTC para descubrir tanto el volumen optimo de cada uno como el
maximo volumen que podria ser agregado del hidrolizado de la carbonizacion hidrotermal;
gracias a las bajas concentraciones de 4cidos grasos volatiles (con un valor méximo de 2.1 g
CHsCOOH L', un valor minimo de 0.1 g CH;COOH L' y un promedio de 0.7 £ 0.5 g
CHsCOOH L) el suministro de carga organica pudo ser aumentado hasta 1.84 g DQO por
dia, a pesar de esto el pH siguid en una constante fluctuacion entre 9.8 y 5.3. Nuevamente el
volumen de metano producido fue muy bajo comparado al que se esperaba de acuerdo con
la DQO agregada, teniendo una maxima produccion cuando la alimentacion consistio en 75%
SE + 25% HTC (v/v) donde se alcanzo6 un 33% del 100% calculado; pero lo que si se pudo

apreciar fue una mejora en la calidad de biogas alcanzando hasta 65% de CHa.
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Grafica 3.10. Comportamiento del digestor anaerobio alimentado con una combinacioén entre una cerveza comercial y el

hidrolizado de la carbonizacion hidrotermal.

La tercera etapa en la que funcioné el digestor anaerobio con alimentaciéon en continuo
consistio en la adicion de una cerveza comercial, con una DQO de 124.4 g L', en
combinacion con el hidrolizado de la carbonizacidn hidrotermal, la decision de utilizar esta
nueva alimentacion se dio por la incapacidad del reactor de producir un volumen constante
de biogas, se optd por la cerveza comercial por su alto contenido de nutrientes y la ventaja
que esto representaba para los microorganismos de la biomasa. En la Grafica 3.10 se muestra
una mejora en la produccion de biogas desde el inicio de este cambio, ademas que el
incremento en el volumen de HTC agregado pudo ser de forma mas rapida en comparacion
de como se habia estado agregando cuando se trabajé una codigestion con el hidrolizado de
SE; lareduccion de DQO para esta etapa oscil6 entre 92 + 1%. En cuanto al biogas generado,
se aprecian producciones por encima del 75% (de un 100% teorico), con un promedio de 79
+ 4%, cuando el volumen de cerveza agregado era de 83 + 5%, por consiguiente, el volumen
de HTC agregado era de 17 & 5; es importante decir que la produccion méxima de metano se
dio en el periodo cuando la mezcla (v/v) entre cerveza y HTC era 88 + 1% y 12 + 1%
respectivamente, donde la produccion real de metano fue de 86% del 100% que en un
principio fue calculado. Por otra parte, cuando se trataba con concentraciones de HTC de 58
+ 10% se obtuvieron resultados a favor en cuanto a la produccion de metano llegando a 46 +
16% de un 100% calculado. En esta fase la concentracién de metano en el biogas producido
alcanzo 69%. Igualmente, en la grafica antes referida se despliegan los valores de pH
medidos en el transcurso de la prueba, se aprecia que este pardmetro estuvo mas estable, pero
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con mayores valores alcalinos, siendo 6.92 el pH minimo que se registré y 8.92 el valor
maximo, a pesar de ser datos que se alejan de los Optimos reportados por la literatura se ha
comprobado, en la practica, que los microorganismos pueden seguir trabajando sin inhibirse
a un valor alto de pH, lo anterior concuerda con lo reportado por Lorenzo-Acosta & Obaya-
Abreu (2005) quienes manejaban rangos de pH de 8.2 a 8.4 en sus pruebas de digestion
anaerobia. A pesar de que estos valores no concuerdan con los valores que la literatura marca
como los dptimos para la digestion anaerobia no se apreci6 alguna inhibicion relacionada con
los valores altos, mas bien los valles tan pronunciados que se aprecian en el plano
corresponden a problemas de medicion relacionados a cortes de electricidad. Un dato
adicional es que la concentracion de AGVs se mantuvo dentro de los pardmetros 6ptimos con
valores promedio de 1.45 + 0.34 g CH;COOH L, valores maximos de 1.97 g CHsCOOH L-
'y valores minimos de 0.75 g CHsCOOH L!; esto cuando se tenian TRH de 12 dias con

adicion de carga organica de 25 gpgo L.
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Capitulo IV

Conclusiones

El objetivo del trabajo fue conocer la eficiencia de conversion del bagazo de agave pretratado
con carbonizacion hidrotermal y del sargazo pretratado con ultrasonido a biogés. Se demostrd
que la transferencia de biomasa hacia la fase liquida, cuantificada como la DQO soluble, es
mayor para el bagazo de agave sometido a carbonizacion hidrotermal, 38.46 + 0.78 gpgo L~
!, que, para el sargazo sometido a ultrasonido, 3.46 + 0.09 gpgo L™'. No obstante, debido a
que la biodregradabilidad de la biomasa estd en funcion de la concentracion de mondmeros
para la cadena trofica de los microorganismos y de la presencia de inhibidores, fue necesario
analizarla a través de ensayos biologicos, en especifico una prueba de potencial bioquimico
de metano, resultando en mayores remociones para el bagazo de agave pretratado con
carbonizacion hidrotermal, de hasta 96.3 + 0.5%, que para el sargazo pretratado con
ultrasonido, 77.2 = 0.7%, lo que muestra la viabilidad de la aplicacion de pretratamientos y

la factibilidad de emplear los procesos a una mayor escala.

La metodologia empleada en la carbonizacion hidrotermal se considera una mejora, debido
a que, al contrario de la mayoria del proceso seguido dentro de otros trabajos, se cuantifica y
caracteriza el gas de reaccion al término del tratamiento de carbonizacion hidrotermal, lo que

permite establecer balances de masas del proceso de manera mas completa.

Por medio del balance global, que toma en cuenta la fase liquida y so6lida resultantes del
tratamiento de ultrasonido, se pudo conocer la eficiencia de conversion del sargazo tratado
con ultrasonido a biogés, sorprendentemente el sargazo tratado resultd en una conversion de
materia a biogas 9% menor que el sargazo sin tratamiento previo; lo anterior no concuerda
con la literatura, ya que a pesar de haber trabajado con otras condiciones y sustratos se han
reportado mejoras en la bioconversién cuando se utiliza el tratamiento de ultrasonido, por
ejemplo, Joshi y Gogate (2019) presentaron datos sobre un tratamiento de ultrasonido
aplicado a residuos de comida, las condiciones del tratamiento fueron 20 kHz de frecuencia
con una potencia de 500 W y por un tiempo de operaciéon de 30 minutos; los resultados

reportados fueron un incremento de la DQO de 159% en comparacion al sustrato sin
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tratamiento. Asi, se puede apreciar que la aplicacion de ultrasonido al sargazo es un &mbito

poco estudiado por lo que este trabajo contribuye con un conocimiento valioso.

Este estudio también pretendia dar seguimiento a los experimentos realizados durante mis
estudios de licenciatura sobre la conversion del hidrolizado derivado de la carbonizacion
hidrotermal a biogés; anteriormente el resultado obtenido de la prueba de biometanizacion
de estos sustratos fue poco satisfactorio por lo que se propuso una mejora al adaptar la
biomasa encargada de la digestion anaerobia en un biorreactor de operacion en continuo. En
la operacion del reactor con alimentacion en continuo se utilizaron tanto el hidrolizado
proveniente de la carbonizacion hidrotermal como el hidrolizado proveniente de la explosion
de vapor, concluyendo que una combinacion entre los hidrolizados antes mencionados no es
apropiada para un digestor monoetapa. Por otro lado, la codigestion con un sustrato derivado
del procesamiento de la malta resulto satisfactorio llegando a agregar hasta un 58% (v/v) del
hidrolizado de HTC. Se sabe, gracias a este estudio, que en la practica se tendra que
considerar alguna alternativa para el sustrato derivado del procesamiento de la malta que
ademas de tener buena digestibilidad el uso de este represente un beneficio para el ambiente,

como por ejemplo las aguas residuales.
Propuestas

Se recomienda correr los experimentos de ultrasonido con una variacion de pardmetros mas
amplia y con un apoyo analitico mas fundamentado; ademas, profundizar en el estudio de los
consorcios microbianos involucrados en la digestion anaerobia, esto para tener la posibilidad

de explicar mejor los fenémenos observados a lo largo del monitoreo del digestor.
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Anexos

A continuacion, las especificaciones de los materiales, equipos y reactivos utilizados en la

presente investigacion, asi como la teoria para la determinacién de azlcares totales,

composicion del biogas, ademéas de datos mdas detallados de la cantidad de productos

obtenidos de la carbonizacion hidrotermal y el biogéas obtenido a partir de la digestion

anaerobia

Tabla 1. Equipos, Materiales y Reactivos utilizados para la investigacion

Reactivos:

Agua desionizada

Lodo granular anaerobio

Celulosa

Nitrogeno

Viales para cuantificacion de DQO
Crisoles de porcelana

NaHCO;3

Solucion A (para 1 L de agua desionizada)

100 g NH,CI L

10 g NaCl L

10g MgCl>-6H,0 L™
5¢ CaCly2H,0 L

Solucién B (para 1 L de agua desionizada)

200 g

K>HPO43H,O L'

Equipo:

Tunel solar, Fabricacién casera

Reactor Controller 4848, Parr Series 5500

Calefactor Parr Series 5500

Eudiémetro

Centrifuga eppendorf, Centrifuge 5804R

LicuadoraOster Versatile 6844

SonotrodoTransducer UIP1000hd, Hielscher

Generador de ultrasonidoGenerator, UIP1000hdT, Hielscher
Horno, BINDER

IncubadoralLabTech Instruments, LSI-3016R
Espectrofotometro de infrarrojo, SHIMADZU, IRPrestige21
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Digestor anaerobio tipo mono etapa, Fabricacion propia

Bafio térmico, Thermo scientific DC 10
Agitador magnético
Medidor de flujop, flow-unit, BPC instruments
Controlador Siemens Logo

Motor de bombaLLED, digital Masterflex P33
Balanza analitica, Precisa Gravimetrics AG, XT 102 A

Mufla, Felisa

Reactor DQOHACH, DRB 200
Espectrofotometro, HACH, DR/2010
Bomba de vacio Cole-Parmer, CPI 79204

Azucares Totales

Para determinar la cantidad de aztcares totales, se realizo una curva de calibracién, donde la

concentracion es proporcional a la absorbancia, como se muestra en la Grafica 1.
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Grafica 1. Curva de calibracion de glucosa para la medicion de azicares.

Composicion del biogas

24

Para conocer la composicion del biogas producido se requieren ecuaciones que se obtienen

a partir de la Grafica 2, para el metano y de la Grafica 3, para el didéxido de carbono. Ya que
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cada compuesto se mide a longitudes de onda diferentes es importante conocer estos valores;

la longitud de onda para el metano es 3012.81 y para el dioxido de carbono es 2360.87.
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Grafica 3. Curva de calibracion del didxido de carbono.
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