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RESUMEN

En este trabajo se reporta el disefio, construccidn, y operacion de un respirébmetro
heterogéneo (RH), que fue usado para implementar la técnica de respirometria de
microorganismos inmovilizados. ElI empleo del respirometro permite caracterizar los
fendmenos de transferencia de masa interfaciales y los parametros cinéticos aparentes
asociados a lechos empacados en cuya superficie se encuentre una biopelicula como la que
se forma durante la operacion de biofiltros de cualquier escala. La principal cualidad de
esta técnica residio en conservar la integridad de la biopelicula y de esta manera poder
evaluar una cinética microbiana aparente de la biopelicula y su efecto sobre el proceso

global de eliminacion.

La respirometria en el RH, se realiz6 en varias etapas, en una primera, se estudio la
transferencia de masa interfacial promovida por diferentes soportes cominmente usados en
sistemas de biofiltracién. Se estimaron valores para los coeficientes globales de
transferencia de masa (K a) para cuatro soportes, espuma de poliuretano (PUF), bagazo de
cafia de azdcar, anillos pall y anillos Kaldness, con distintas combinaciones de velocidad
superficial en las fases liquida y gas. Para la fase liquida se hicieron variaciones de 3.1 a
11.2 m/h y la fase gas se hizo variar entre 41 y 104 m/h. Para efectuar las respirometrias se
seleccioné PUF como soporte, debido a sus propiedades mecéanicas y de transferencia de
masa interfacial, usando condiciones de operacion para el sistema de 7.2 m/h para fase

liquida y 89 m/h para la fase gas.

En la segunda etapa se oper6 el RH con PUF, inoculado con dos consorcios bacterianos
sulfurooxidantes adaptados a crecer en condiciones alcalinas (CAS) y neutras (CNS), los
consorcios fueron alimentados con tiosulfato y dimetil disulfuro (DMDS).

Para estimar los coeficientes cinéticos, se construyd un modelo matematico simplificado
adaptado al RH para que al contrastar los resultados obtenidos en el sistema experimental
con los datos generados por el modelo matemético fuera posible ajustar parametros
cinéticos aparentes usando un método de ajuste por minimizacion del error cuadratico

medio entre los valores experimentales y los valores del modelo matematico, con este
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proceso se determinaron valores puntuales para la tasa de consumo de oxigeno (OUR) y el

coeficiente de rendimiento (Y oss) para ambos consorcios bacterianos estudiados.

La técnica respirométrica implementada en un proceso de biofiltracion de lecho escurrido
aerobia puede proporcionar una importante herramienta para la caracterizacion de los
biofiltros en funcionamiento. Aportando una evaluacion puntual del transporte de masa
interfacial, una identificacion de las mejores condiciones hidraulicas en las que se
minimizan los efectos de la resistencia a la transferencia de masa y la determinacion de los
parametros biocinéticos para cultivos inmovilizados con una manipulacion minima de la

hiomasa.
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NOMENCLATURA

RH = Respirometro heterogéneo

K.a = Coeficiente global de transferencia de masa, h™

a = area especifica (superficie de la biopelicula por unidad de volumen del lecho del
biofiltro), m?-m™

Cp, i = concentracion del componente i en la biopelicula, g m™

Cgy,i = concentracion del componente i en la fase gas, g m

C1.i = concentracion del componente i en la fase liquida, g m™

Dy ; = coeficiente de difusién del componente i en la biopelicula, m? h*

H; = coeficiente de particion gas/liquido del componente i.

ki i = coeficiente individual de transferencia de masa del componente i, m h™*
Ks i, = constante de saturacién del componente i, g m™

L = altura empacada del RH, m

Ng.b,i = flux de masa del componente i de la fase gas a la biopelicula, g m *h”"
Ng., i = flux de masa del componente i de la fase gas a la fase liquida, g m*h!
Qg = flujo volumétrico de la fase gas, m*h?

Q = flujo volumétrico de la fase liquida, m® h

v ; = velocidad de consumo del componente i en la biopelicula, g m>h™

Vg = volumen del gas, m®

V; = volumen del liquido, m*

t = tiempo, h

X = concentracion de la biomasa seca, ggw m™

X,p = densidad de biomasa

Yoic = coeficiente de rendimiento para el contaminante en la biomasa, g oxigeno/ g
contaminante.

CAS = Consorcio bacteriano alcalofilo sulfuroooxidante

CNS = Consorcio bacteriano neutréfilo sulfuroooxidante

DMDS = Dimetil disulfuro
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Subindices

I = componente i

Superindices

lib = libre
res = reservorio

in = inicial
Letras griegas

a = fraccion de volumen ocupado por liquido en el empaque, m® m™

& = fraccion de volumen ocupado por gas en el empaque, mém™

& = fraccion de volumen ocupado por la biopelicula en el empaque, m* m?
& = fraccion de volumen ocupado por el sélido en el empaque, m®* m™

o = grosor de la biopelicula, m

Hmax = Velocidad especifica maxima de crecimiento, h™
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1. INTRODUCCION

1.1.  Contaminacién atmosférica

La contaminacion del aire puede deberse a un proceso natural u ocasionada por el hombre;
aungue recientemente ha habido una tendencia a minimizar la contribucion de la
contaminacion natural y darle un mayor peso a la contaminacion debido a los procesos
antropogeénicos, aunque en realidad la contribucion de los procesos naturales no es
despreciable, eventos como incendios forestales y erupciones volcanicas emiten
importantes cantidades de contaminantes a la atmosfera. Pero ya sea debida a un proceso
natural o por la actividad humana la contaminacion de la atmosfera se ha incrementado de
manera dramatica en los ultimos cien afios llegando a niveles criticos que ponen a la
humanidad al borde de una crisis, una prueba de ello es la reciente falta de una

estacionalidad climética definida.

El inicio de la contaminacion atmosférica por la actividad humana podria tener un origen
concreto desde que los seres humanos descubrieron el fuego sin embargo existen dos
factores que ponen en duda lo anterior: a) s6lo por un periodo relativo corto de tiempo la
poblacion humana es lo suficientemente grande y b) la contaminacién por la actividad

humana en su mayoria esta ligada a la etapa de la industrializacion.

Desgraciadamente, el control sobre la emision de los contaminantes no siempre ha sido un
tema prioritario aunque exista la tecnologia para hacerlo (Stern, 1984). Sin embargo, en
afios recientes la comunidad cientifica ha empezado a entender los efectos crénicos del
calentamiento global. Los compuestos orgéanicos volatiles (COV's) derivados de la
oxidacion de combustibles fosiles y otras fuentes de emision antropogénicas, sirven como
fuente para la formacion de smog, los compuestos clorados originados de los pesticidas,
clorofluorocarbonos (CFC), agotan la capa de ozono, los compuestos derivados del azufré
producen malestar, lluvia acida y en altas concentraciones pueden volverse toxicos, es por
ello que tratar de controlar la contaminacion atmosférica se ha vuelto un tema prioritario

(Devinny y col., 1999).
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Efectos de la contaminacién atmosférica

La contaminacion atmosférica tiene efectos dafiinos que se pueden clasificar de diferentes

maneras, por ejemplo:

o Reduccion de la visibilidad atmosférica

. Interferencia con el clima

o Dafio a materiales (Deterioro de construcciones, edificaciones corrosion de metales,
etc.)

o Aumento de malos olores en el aire

o Dario a la vegetacion asi como a la vida en océanos y lagos

o Deterioro bioldgico (efectos patoldgicos, efectos cancerigenos, etc.).

1.2.  Técnicas de tratamiento de aire contaminado

Con la finalidad de evitar y/o revertir los efectos de las emisiones contaminantes se pueden
considerar dos formas de control. La primera es un control a las fuentes contaminantes, la
cual involucra la emision de contaminantes sustituyendo materias primas y/o reciclandolas.
Este mecanismo implica un cambio en la calidad de los productos o un incremento en los
costos de produccion. La segunda forma de control involucra el tratamiento de las
emisiones gaseosas después de ser producidas que implica una eleccion de tecnologia para
controlar la calidad de las emisiones regida directamente por el impacto econdémico y las
limitaciones ecoldgicas. Dentro de las limitaciones ecoldgicas se encuentran: La naturaleza
del compuesto a tratar, concentracion, cantidad de la emisién, modo de emision de la

corriente contaminante (Dullien, 1989).
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1.2.1. Procesos fisicoquimicos de tratamiento.
Dentro de las tecnologias disponibles para tratar corrientes contaminantes se cuenta con:
> Condensacion.

Si contaminantes estan en altas concentraciones y tiene altos puntos de ebullicion se pueden
recuperar parcialmente si se congelan y se comprimen simultdneamente. Pero si se trata de
una mezcla residual de contaminantes, es casi imposible aplicar esta técnica. Usualmente la

condensacion se debe complementar con otras técnicas de tratamiento.
> Incineracion.

La incineracion térmica y catalitica es ampliamente usada como un tratamiento efectivo
para el tratamiento de corrientes gaseosas contaminantes. En esta técnica se usan rangos de
temperatura que van de los 700 a los 1400 °C para la incineracion térmica y de los 300 a los
700 °C para la incineracion catalitica, para esta ultima se usan catalizadores como el

platino, paladio y rubidio.

Para concentraciones bajas de contaminantes el uso de esta técnica es costoso porque se
necesitan altas cargas de combustible para alcanzar los rangos térmicos de operacion,

ademas de generarse productos secundarios de combustion.
> Adsorcion.

Este proceso de tratamiento generalmente ocurre en un lecho fijo o fluidizado de material
como el carbdn activado o zeolita con un costo bajo y un eficiente tratamiento de los
contaminantes en bajas concentraciones. Se usa para controlar COV’s con bajas presiones
de vapor y altos pesos moleculares. Cuando se agota la capacidad de adsorcion del material,

se debe regenerar o sustituir, lo cual incrementa los costos de operacién del sistema.
> Absorcion.

Este proceso ocurre en equipos de contacto donde una solucion lavadora absorbe al
contaminante de la fase gas a la fase liquida. La transferencia del contaminante esta
determinada por la afinidad de la solucion lavadora. El agua es un agente lavador usado

comunmente, si se quiere incrementar la solubilidad, ajustar el pH es una posibilidad y para
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el caso de contaminantes hidrofobicos una posibilidad de usar solventes organicos como
aceite de silicon.

> Sistemas de membranas.

Este sistema es un proceso complejo consta de una etapa compresion y condensacion de la
corriente contaminante seguido de una membrana de separacion. En la etapa de compresion
se alcanzan presiones de 310 kPa a 1400 kPa, esta corriente a alta presion permea a través

de la membrana en la que se retiene el contaminante.

1.2.2. Procesos bioldgicos de tratamiento.

Desde finales del siglo pasado los tratamientos bioldgicos han encontrado una amplia
aplicacion en tratamiento de aguas residuales y se han propuesto procesos similares para el
tratamiento de corrientes gaseosas. Una de estas tecnologias aplicadas es la biofiltracion:
consiste en pasar una corriente gaseosa a través de un lecho poroso que contiene a los
microorganismos en forma de biopelicula para degradar a los contaminantes (Devinny y
col., 1999). Como la mayoria de los tratamientos bioldgicos, la biofiltracién depende de
una serie de reacciones metabdlicas de los microorganismos para la degradacion de los
compuestos contaminantes. Bajo condiciones Optimas los contaminantes se degradan a
compuestos no contaminantes y biomasa. La necesidad de eliminar crecientes cantidades de
compuestos contaminantes gaseosos ha llevado a la comunidad cientifica a tratar de

entender los fendmenos fisicos, quimicos y bioldgicos en este tipo de procesos.

Aunque existen diferentes configuraciones de reactores bioldgicos, debido a sus bajos
costos y facilidad de operacion, se emplean mayormente en el tratamiento de aire los

biofiltros y biofiltros de lecho escurrido (Kim y Deshusses, 2003).
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> Biofiltros

Aire tratado

Adicion de
nutrientes
Lecho
empacado
Aire
contaminado
Purga€<—— Humidificador

Fig. 1. Esquema de biofiltro

En este tipo de dispositivos, el flujo contaminado pasa por un reactor de lecho empacado de
material himedo en el cual existe una biopelicula (Fig. 1). La diferencia con respecto a los
biofiltros de lecho escurrido consiste en la ausencia de una fase liquida recirculando
continuamente por el lecho empacado del reactor. Sin embargo existe una pelicula de
liquido gque se encuentra estancada en la biopelicula, esta pelicula de liquido tiene varias
funciones las principales son mantener humedo el lecho empacado, proporcionar medio
nutritivo para los microorganismo y/o medio neutralizante para mantener las condiciones
apropiadas para sostener a la biopelicula. Se usan principalmente para eliminar olores en
plantas de tratamiento de aguas residuales, en plantas de aromas y sabores, asi como para

eliminar emisiones de suelos contaminados entre otros. (Ortiz y col., 2004).
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> Biofiltros de lecho escurrido

Los filtros de escurrimiento (Fig. 2) consisten en columnas empacadas con material
estructurado que permite el desarrollo de una pelicula microbiana que favorece el aumento
de la densidad celular volumétrica. Por lo general el area especifica del empaque (area de
contacto por unidad de volumen de columna) es relativamente baja (100 a 300 m%/m?®), si se
compara con valores de area superficial de soportes organicos de uso comun en biofiltros
(ver Tabla 5), y se prefieren voliumenes vacios altos (90 a 95 %) para minimizar la caida de
presion en la columna y evitar que el crecimiento de los microorganismos obstruya el
sistema. Este tipo de tratamiento es efectivo y de bajo costo para bajas concentraciones de
contaminantes en altos flujos de aire. Los contaminantes gaseosos son absorbidos en una
fase liquida y transferidos a una biopelicula donde los microorganismos mediante sus
reacciones metabdlicas degradan al contaminante. Los contaminantes gaseosos pueden ser
organicos o inorgénicos estos son usados como fuente de carbono, nitrégeno y energia para
los microorganismos. Con este tipo de tecnologias se degradan facilmente compuestos
como sulfuro de hidrogeno, amoniaco, ademas de compuestos organicos como alcoholes,
aldehidos, cetonas y algunos aromaticos simples. En algunos casos como fenoles,
compuestos clorados, hidrocarburos, poliaroméaticos y compuestos altamente halogenados

presentan una degradacion moderada de los compuestos contaminantes.
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Fig. 2. Esquema de biofiltro de lecho escurrido.

Otro aspecto que es necesario analizar es la capacidad de tratamiento de contaminantes de
ambos tipos de tecnologias, en la Fig. 3, se condensa informacion sobre las capacidades de
eliminacién de equipos tanto biol6gicos como fisico-quimicos. Aun cuando los
tratamientos bioldgicos son una alternativa viable, ecoldgica, de bajo costo y sustentable,
tiene limitaciones de operacion como son las concentraciones de tratamiento, capacidad de
eliminacion y eficiencia en la remocion de contaminantes que hacen deseable trabajar con
este tipo de equipos en las mejores condiciones, hidrodinamicas y de crecimiento de

biomasa, posibles.
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Fig. 3. Rangos de tratamiento para distintos dispositivos (Ortiz y col., 2004)

1.3. Modelado matematico del proceso de biofiltracion.

Unificar los conocimientos bioldgicos, fisicos y quimicos para el tratamiento de efluentes
contaminantes se hace a través de la formulacion de modelos matematicos que procuran
describir y predecir el comportamiento de este tipo de sistemas ademas también sirve como
una herramienta para el dimensionamiento y el disefio (Revah y Morgan-Sagastume, 2008).
En ingenieria, el modelado matematico esta dirigido preferentemente a la simulacion de

procesos cuya finalidad es la automatizacion y el control de procesos.

En la construccion de un modelo se consideran los siguientes aspectos de analisis:
o ldentificacion del sistema.
o Analisis de las caracteristicas intrinsecas del sistema:

Temperatura, pH, fuerza idnica, concentracion de quimicos, que modifican la actividad y

estabilidad del proceso.

o Determinacion de variables de estado, que hacen referencia al comportamiento que
el modelo matematico debera emular.
o Determinacion de parametros.
Las expresiones matematicas que relacionan las variables de estado y los parametros del

sistema constituyen las ecuaciones de estado, que describen la evolucion del sistema en el
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tiempo. Las ecuaciones de estado se establecen a partir de balances basicos de materia y
energia que matematicamente se representan a través de ecuaciones algebraicas y/o
ecuaciones diferenciales ordinarias o parciales para sistemas homogéneos o heterogéneos

respectivamente.

La simulacién del proceso real depende de la reproduccién de las curvas de evolucion de
las ecuaciones de balance de masa y energia, junto con el conjunto de ecuaciones
algebraicas que describen las cinéticas de transporte y transformacion de materiales.
Entonces la reproduccion de las curvas de comportamiento de las ecuaciones de balance de
materia y energia junto con las expresiones matematicas implicaran la simulacion del
proceso.

Un aspecto importante de la simulacion de procesos es la validacion de los resultados
obtenidos con el comportamiento de las variables de estado en los experimentos. Las
diferencias entre estos permiten evaluar la necesidad de correcciones al modelo o al

planteamiento de los mecanismos basicos que lo describen (Gonzalez Sanchez, 2002).

Desde 1983 (Ottengraf y van Den Oever, 1983) la mayoria de los modelos de biofiltracion
se basan en el esquema de una biopelicula formada por microorganismos en medio acuoso
que se inmoviliza sobre algln soporte estructurado y el lado opuesto ésta en contacto con la
fase gas (Fig. 4). Los contaminantes pasan de la fase gas a la biopelicula y se transportan
difusivamente a través de ésta Ultima. La fuerza motriz de la transferencia de masa en la
biopelicula es el gradiente de concentraciones ocasionado por la actividad metabdlica de los

microorganismaos.
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Fig. 4. Esquema de biopelicula de un biofiltro. Cg es la concentracion del contaminante en la fase gas, kqa; es el
coeficiente de transferencia de masa en la pelicula de gas, kja es el coeficiente de transferencia de masa en la
pelicula del liquido y CI es la concentracion del contaminante en la fase liquida y Cb es la concentracion del
contaminante en la biopelicula.

Este esquema de transferencia del contaminante para una biopelicula se ha utilizado en
biofiltracion para describir los fendmenos que se llevan a cabo durante la degradacion
bioldgica en un biofiltro. Originalmente los modelos de biopelicula fueron desarrollados
para el tratamiento de agua contaminada y posteriormente adaptados a otras tecnologias
como la biofiltracion de gases (Devinny et al, 1999).

1.3.1. Principales consideraciones de algunos modelos usados en biofiltracion.

A continuacion se resumen y detallan las principales consideraciones para algunos modelos

matematicos reportados para biofiltracion.

> Reacciones bioldgicas

El crecimiento celular implica la transformacion de sustratos (contaminantes) hacia la
célula, seguido por la conversion de los sustratos intracelulares a biomasa y productos
metabolicos, estos Ultimos son excretados al medio que rodea la célula. Entonces los

procesos celulares se pueden dividir en tres categorias (ver Fig. 5):

1. Transporte de sustratos (s) a la célula
2. Reacciones intracelulares, donde los sustratos se transforman en componentes

celulares (S, sustratos, X, biomasa) y productos metabolicos (P).
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3. Excrecidn de los productos metabdlicos (p) al medio que rodea la célula.

S > S > P+ X

Medio externo Interior de la célula

Fig. 5. Reacciones implicadas en el crecimiento celular.

Los microorganismos usados para la biofiltracion aprovechan los contaminantes como
fuente de energia quimica para crecer y para actividades metabdlicas de mantenimiento,
esta actividad microbiana se puede llevar a cabo en condiciones aerdbicas o anaerdbicas
pero como una buena parte de los contaminantes se encuentran expuestos a la atmosfera, el
oxigeno tiene un papel importante en la biotransformacion. Por ejemplo, en el caso de la

degradacidn del tiosulfato, Velasco y col. (2004) proponen la siguiente reaccion:
$,0572+1/,0, - °+ 50, 1)
S,037 2+ 20, + Hy,0 - 250;% + 2H* (2)

La transformacion del sustrato depende sobre todo de la disponibilidad de oxigeno para

llevar a cabo la reaccion.

> Cinética de bioreaccion.

Modelos matematicos reportados para biofiltros que usan el esquema de biopelicula (Fig. 4)
realizan ciertas consideraciones respecto al orden de la bioreaccidn, suponiendo reacciones
de orden cero y uno, bajo ciertas concentraciones de sustrato, lo que restringe su rango de

validez (Ottengraf y van Den Oever, 1983).

Las velocidades de biodegradacion son un factor fundamental para la efectividad del
biofiltro. La cinética mas comun es del tipo Monod como funcion de las concentraciones de

biomasa y de los contaminantes

11
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dXpp . UmaxCpp
at pb Ks+Cpp (3)

Donde X,, es la densidad de biomasa, p,, €l valor maximo de la constante de
crecimiento, Ks la constante de Monod de saturacion media. Para valores altos de la
concentracion del contaminante (Cy,), la tasa de crecimiento es constante y algunos
modeladores consideran que la cinética de crecimiento es de orden cero. Para valores bajos
de Cpyp, el crecimiento es lineal con concentracion del contaminante y los modeladores
consideran una cinética de crecimiento de primer orden. Sin embargo, cuando el modelo
incluye suficiente detalle para mostrar las tasas de biodegradacién como una funcion de la
profundidad dentro de la biopelicula, las concentraciones variaran del valor de la constante
de equilibrio de Henry en la superficie de la biopelicula a cero a la maxima profundidad de
penetracion, por lo que es probable que ambos regimenes seran encontrados y la forma
completa de la ecuacion de Monod sera necesaria. A menudo, los valores apropiados para
Ks y pmax Son inciertos. Ambos valores son fuertemente dependientes de las condiciones en
las que se determinan y la mayoria de los datos en la literatura son de experimentos
realizados en microorganismos en agitacion, aireados, y en suspension, mas que en

biopeliculas (y son muy variables).

> Flujo de aire

La mayoria de los modelos de biofiltros consideran que el flujo de aire contenido en el
reactor puede ser modelado adecuadamente como un flujo piston. Bajo estas condiciones,
los efectos convectivos, en una dimension, de un punto a otro dentro del reactor pueden ser

modelados por:

dCqire — V acaire

w = Vo (4)

Donde t es el tiempo, Cgire €S la concentracion del contaminante en el aire, V es la

velocidad intersticial en el lecho empacado y z es la dimension axial del biofiltro.

Para velocidades intersticiales altas la velocidad se puede aproximar por:

V=14 ©)

12
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Donde V, es la velocidad promedio en el lecho empacado y 6 es la porosidad del medio. El
flujo en la direccion radial y tangencial son generalmente consideradas como

insignificantes y entonces los modelos son tipicamente unidimensionales.

Solo algunos modelos han tratado de describir los campos de flujo en forma detallada,
incluyendo niveles de porosidad, variaciones en la velocidad de flujo y direccion.
Nunkunya y col. (2003) propusieron un modelo de redes de poros para un biofiltro en el
que los poros fueron modelados como una malla cubica de tubos, con varios diametros de

tubos escogidos de acuerdo a una aproximacion realista del tamafio de poro.

> Dispersion axial.

Debido a que generalmente no hay gradientes de concentracién radial, se considera que la
dispersion radial no tiene efecto y es despreciada. Aunque tal vez los gradientes axiales son
sustanciales, s6lo algunos modelos consideran la posibilidad de la dispersién axial. Hodge
y Devinny (1995) propusieron un modelo en el que consideran la dispersion axial y lo

describen de la siguiente forma:

dcaire) _ D 62Caire 6
(%522),., = Driwio 55 ©)

Donde Dy, €s el coeficiente de dispersion. Ambos, calculos y experimentos indican que
la dispersion axial puede ser despreciada excepto en los casos donde el biofiltro opera a
flujos altos con tiempos de residencia de 5 segundos, velocidades lineales de 131 a 207
m/h.

> Fase de transferencia

Una revision de los modelos matematicos cominmente usados para los biofiltros muestra
que se consideran tres fases presentes en un sistema de biofiltro, de estas tres fases, la fase
acuosa en el lecho empacado es generalmente omitida suponiendo que existe poca
resistencia a la transferencia de masa (Barton y col., 1998). En el caso del sulfuro de

hidrogeno que compite con el oxigeno, esta regla no se cumple por lo tanto es necesario

13
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incluir dentro de las contribuciones al modelo matematico el aporte de la resistencia a la
transferencia de la fase acuosa.

> Difusion dentro de la biopelicula

La difusion del contaminante en la biopelicula se asume que sigue la ley de Fick:
dCbp) 02 Cbp
( dt dif Dbp dx2 (7)

Donde Dy, es la constante de difusion molecular del contaminante en el agua. Mientras que

hay un acuerdo general acerca de la forma de la ecuacion, hay menos certeza acerca de los
valores de la constante de difusion. Constantes de difusion molecular han sido medidas en
agua pura para la mayoria de los compuestos, pero la difusién al interior de la biopelicula
puede ser diferente. La abundancia celular y los exopolisacaridos reducen la seccion
transversal de agua disponible restringiendo la difusion de los contaminantes a lo largo de
las biopelicula. Cuando la biopelicula es gruesa se encuentran problemas como la
limitacion por oxigeno y por nutrientes que no sélo se incluyen en pocos modelos de

biofiltracion

> Adsorcioén en la fase solida

Cuando los contaminantes se difunden al fondo de la biopelicula, particularmente en etapas
tempranas cuando la biopelicula es delgada, puede ocurrir adsorcion en el material de
empaque. Es importante remarcar que las capacidades de adsorcion varian dependiendo del
material de empaque que se emplee, en casos como el carbon activado el contaminante
pude ser adsorbido en el soporte y en todos los casos los exopolisacaridos y otros
compuestos de la biopelicula compiten por sitios, reduciendo la adsorcion del
contaminante. Por Gltimo, la adsorcion no tiene efecto en condiciones de estado
estacionario: el soporte es simplemente un depdsito inactivo que no tiene ninguna

influencia sobre la eficiencia del tratamiento.
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1.3.2. Estimacion de parametros en la biopelicula

La composicion y actividad de la biopelicula son dos pardmetros importantes para una
operacion exitosa y control de biopeliculas inmovilizadas en procesos de tratamiento de
aguas residuales y biofiltracién. Pardmetros ampliamente utilizados para la caracterizacion
de biopeliculas son el espesor de la biopelicula, peso seco total y el recuento celular total.
Sin embargo estos parametros no son suficientes para describir la actividad de la

biopelicula (Lazarova y Manem, 1995).

Distintos métodos han sido propuestos para la determinacion de pardmetros cinéticos en
biopelicula. EI méas simple y méas cominmente utilizado consiste en determinar los
parametros biocinéticos, a partir de experimentos por lotes en sistemas suspendidos y
después aplicar estos valores a sistemas inmovilizados. Debido a que la composicién
fisiologia y especies que conforman a las biopeliculas son diferentes de los sistemas de
crecimiento suspendido, es poco probable que los parametros de los sistemas de en
suspension sean exactos predictores de los sistemas inmovilizados. Otros han utilizado
cultivos de biopeliculas, pero después de medir los parametros biocinéticos, la alteracién de
la estructura de la biopelicula, es inevitable, entonces esta forma de determinar los
pardmetros biocinéticos se debe considerar como un pseudo sistema suspendido con alguna
incorporacion de la cinética de transporte de sustrato. Varios investigadores han
demostrado que los las bacterias desarrollan una estructura de células y polimérico
extracelular sustancias con canales y poros de agua (Riefler y col. 1997). Para cultivos
aerobios, la técnica mas usada para modelar matematicamente y estimar los parametros
cinéticos de los microorganismos encargados de la degradacion de los compuestos
contaminantes es la respirometria. A partir de mediados de los afios ochenta, el uso de la
respirometria ha expandido su campo de aplicacion para monitorear, modelar y controlar
diversos procesos biologicos. Durante las Gltimas dos decadas la respirometria ha
demostrado ser una herramienta eficaz para la estimacion de parametros cinéticos de
microorganismos relacionados con el biotratamiento de corrientes de desecho (Guisasola y
col. 2005).
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1.4. Técnicas de respirometria.

La respirometria es la medicién e interpretacion del consumo del oxigeno por una fuente
biolégica bajo condiciones experimentales bien definidas, el consumo de oxigeno se
encuentra directamente ligado tanto con el crecimiento de la biomasa como a la eliminacion
del contaminante (Vanrolleghem, 2002). Las reacciones metabdlicas de interés pueden ser
aerobias, andxicas 0 metanogénicas dependiendo de ambiente en los que los
microorganismo se desarrollen y de las reacciones en que prevalecen los microorganismos
y el sustrato (Young y col., 2004). Originalmente la aplicacion de la respirometria se centro
exclusivamente en la determinacién de la demanda bioguimica de oxigeno (DBO) en aguas
residuales. La correlacion de datos experimentales a las expresiones cinéticas propuestas, se

puede usar para caracterizar el fendmeno biol6dgico que ocurre en el biofiltro.

1.4.1. Descripcién bioguimica de las respirometrias.

Las técnicas respirométricas estdn basadas en la medida e interpretacion del consumo
biol6gico de oxigeno, debido a la respiracion aerobia, donde el aceptor final es el oxigeno,
se habla de respiracion aerobia, de una poblacién microbiana bajo unas condiciones
determinadas. Se entiende por respiracion, la generacion metabdlica de Adenosin-
Trifosfato (ATP) mediante una reaccion de transferencia de electrones, donde un
compuesto (inorgéanico u organico) actia como donador de electrones y unos compuestos
inorgénicos concretos (02, NO,", NO3', SO4%) son los aceptores finales de electrones. Parte
de la energia contenida en los enlaces del sustrato se almacena en los enlaces mucho mas
energéticos de ATP. Esta energia se usara para la sintesis de nuevos compuestos necesarios

para el crecimiento y reproduccion de la biomasa (Guisasola y col. 2002).

1.4.2. Respirometria de microorganismos en suspension.

Para desarrollar esta técnica existen muchos tipos de respirometros, desde reactores
herméticos sin entradas ni salidas de materia con sensores de oxigeno disuelto hasta
complejos sistemas automatizados (Guisasola, 2004). Intuitivamente un respirometro es un

aparato para medir la respiracion de organismos vivos. El primer uso que se les dio a estos
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dispositivos fue en el campo de la microbiologia, donde los cientificos se interesaban en las
reacciones metabolicas. En el campo de la ingenieria ambiental los respirometros se han
usado para monitorear las reacciones metabdlicas de microorganismos en suspension,

muestras de solidos, asi como de plantas y animales.

Formalmente un respirométro es un instrumento para medir la tasa de respiracion, que es la
cantidad de oxigeno consumido por unidad de volumen por unidad de tiempo. Algunas
veces a los instrumentos especificamente disefiados para medir la demanda bioldgica de
oxigeno son Ilamados respirdmetros también, pero si a estos instrumentos no se les hacen
modificaciones, en operacion y procedimientos de célculo, no proveen tasas de consumo

(medidas expresadas por unidad de tiempo).

La International Water Association (IWA) propone una clasificacién de los respirdbmetros
con tres letras en funcion de tres parametros de funcionamiento basicos. La primera letra
indica si la medida de oxigeno se realiza en la fase gas (G) o en la fase liquida (L). La
segunda, si la fase gas trabaja en condiciones estaticas (S) o dindmicas (F) y, analogamente,
la tercera letra indica en qué condiciones trabaja la fase liquida (S o F) (Spanjers y col.,
1997).

Acorde con esta clasificacion existen ocho tipos basicos de respirometros:

1. Medida de oxigeno en el liquido, Liquido estatico, gas estatico (LSS)
2. Medida de oxigeno en el liquido, Flujo de gas, liquido estatico (LFS)
3. Medida de oxigeno en el liquido, Gas estatico, flujo de liquido (LSF)
4. Medida de oxigeno en el liquido, Flujo de gas, flujo de liquido (LFF)
5. Medida de oxigeno en el gas, Flujo de gas, Flujo de liquido (GFF)

6. Medida de oxigeno en el gas, Liquido estatico, gas estatico (GSS)

7. Medida de oxigeno en el gas, Flujo de gas, liquido estatico (GFS)

8. Medida de oxigeno en el gas, Gas estatico, flujo de liquido (GSF)
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Lote Continuo

Respirémetros de espacio vacio

LSS

Respirémetros de agotamiento de OD

Fig. 6. Diagrama de los distintos tipos de respirémetros.

Una respirometria en suspension, implica que los microorganismos se encuentran en medio
liquido, esta técnica ha sido usada en tratamiento de aguas residuales y lodos activados
ademas existen variantes para cuando las reacciones metabolicas del microorganismo son
aerobias, anoxicas 0 metanogeénicas Yy todas ellas comparten la misma caracteristicas, la tasa
de consumo se mide a partir de un medio liquido. Para microorganismo en suspension el

procedimiento de respirometria es resume a continuacion:

El principio de la respirometria para cultivos en suspension es dosificar una cantidad
conocida del sustrato afin al microorganismos seguido de monitorear las reacciones a través
de medir el consumo de oxigeno o las producciones de metano o andxicas. Para sistemas
por lotes las pruebas son en estado transitorio, es decir la concentracion de la biomasa y del

sustrato cambian a través de la reaccion de biodegradacion (Young y col., 2004). La
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dificultad maxima con las respirometrias consiste en aislar la muestra del biofiltro. Los
resultados dependen del protocolo experimental, que incluye la cantidad de agua contenida,

el suministro de nutrientes entre otros.

1.4.3. Respirometria de microorganismos inmovilizados

En la seccién anterior se ha detallado los tipos de respirometros que se pueden encontrar,
que incluyen, numero de fases presentes, fases de medida del oxigeno, fases moviles, estas
distinciones facilitan la clasificacion de estos dispositivos. Sin embargo para este caso de
estudio es necesario hacer una distincion de acuerdo a la fase en la que se encuentran los

microorganismos para medir su tasa de consumo de oxigeno.

Durante el curso de esta investigacion se encontraron distintas fuentes que advierten sobre
extrapolar los resultados de la estimacion de parametros calculados mediante cultivos en
suspension, poniendo a juicio que las estructuras extracelulares de las biopeliculas no
influyan en el rendimiento de la biomasa para degradar compuestos contaminantes
(Lobo,1999; Riefler y col., 1998; Avalos-Ramirez y col. 2009) Actualmente existen
distintos grupos de investigacion que procuran encontrar nuevos métodos para calcular
pardmetros cinéticos verdaderos sin tener que recurrir a la manipulacion para llevar a la

muestras de los cultivos a condiciones de suspension.

Los sistemas de biofiltracibn se han visto beneficiados por los avances en la
microelectronica en el desarrollo de formas novedosas para medir el consumo de oxigeno
en la biopelicula sin tener que desprender la biomasa, existen intentos por desarrollar
sensores que sean lo suficientemente pequefios, confiables y exactos para medir oxigeno
dentro de la biopelicula (Xiao-Hong y col. 2008). Sin embargo el desarrollo de estos
sistemas es escaso y también recurre a cultivar biopeliculas sobre el micro electrodo o a
hacer una inmersion de la sonda de medida en biopelicula que cuenta con solo unas micras

de espesor.

Los casos explicitos de pruebas de respirometria sobre material biolégico inmovilizado en
un soporte estructurado son pocos, un antecedente directo de esta técnica se tiene en el

trabajo realizado por Gonzélez-Sanchez y col. (2009), de este trabajo se ha heredado el
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concepto de respirométro gas-liquido, la técnica consiste en la medicion del consumo de
oxigeno por parte de microorganismos que colonizan un empaque estructurado y que
consumen un compuesto contaminante presente en emisiones gaseosas, el cual es
degradado. Con estos métodos respirométricos se proporciona una medida directa del
consumo de oxigeno por los microorganismos en un medio enriquecido de oxigeno bajo
condiciones de temperatura, flujo de gas y de liquido controladas. Pero puesto que el
biofiltro es por su naturaleza un medio heterogéneo (existen mas de dos fases),

respirometria del empaque que conforma el biofiltro debe ser ejecutada en etapas, con la
finalidad de aislar los efectos de transporte y de bioreaccion. Primero en ausencia de
actividad bioldgica, se evalla la parte abidtica de la prueba mediante la determinacion de
los coeficientes de transferencia masa, oxigeno en este caso, posteriormente con el mismo
tipo de empaque pero ahora colonizado por microorganismos se evalGan los parametros
biocinéticos, restando el efecto abidtico (transferencia de masa) del afecto global abi6tico-

bidtico (empaque colonizado).

1.5.  Técnica de respirometria y los modelos matematicos

Per se la biofiltracion es un proceso complejo que involucra fenédmenos presentes los
reactores quimicos tradicionales, es decir procesos fisico y quimicos, pero ademas se tiene
el proceso asociado a la biomasa haciendo al proceso aun mas complicado. Hacer una
abstraccién matematica de este proceso es una labor delicada que puede considerar tantos
factores como el modelador esté dispuesto a afrontar y es esta flexibilidad lo que hace que
un modelo matematico sea una herramienta fundamental para entender y predecir el
comportamiento real del proceso de biofiltracion. Distintos modelos matematicos se han
propuesto para tratar de predecir las concentraciones de oxigeno y sustrato en sistemas de
biopelicula pero de las partes mas complejas al desarrollar un modelo adecuado para este
tipo de sistemas es adaptar los parametros biocinéticos al fendmeno que ocurre dentro del
biofiltro.

Dentro de las consideraciones usuales para los términos biocinéticos se tiene;
consideraciones por inhibicion, cantidad de biomasa, densidad de biomasa, grosor de la
biopelicula, difusividad de los compuestos contaminantes dentro de la biopelicula, entre
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otros factores. Una herramienta que ha demostrado ser til en el desarrollo de modelos
matematicos es la técnica de respirometria. Aungue este método es el mas usado, quitar del
soporte la biopelicula no garantiza que la actividad bioldgica cuantificada sea la real
después de la manipulacion mecénica. Es por ello que la técnica de respirometria
heterogénea que se propone tiene como objetivo principal manipular o menos posible el
soporte y la biomasa llevandolos a un respirométro tal cual es tomado del biofiltro de
mayor escala para de esta manera poder cuantificar la mayor parte de los efectos asociados
al soporte y a la biomasa adherida a este para posteriormente construir un modelo
matematico que describa adecuadamente la actividad biol6gica para un biofiltro.

2. JUSTIFICACION Y OBJETIVOS
Justificacion

La estimacion de parametros biocinéticos para sistemas de biofiltracion aerobios esta ligado
al uso de técnicas respirométricas que generalmente implica llevar a suspension a la
biopelicula formada, usando manipulaciébn mecanica, lo cual altera los procesos de
transferencia de masa asociados a la biomasa inmovilizada y seguramente su estado
fisioldgico, por este motivo se cuestiona la extrapolacion de las tasas de consumo de
sustrato a sistemas de biofiltracion. En este trabajo se propuso implementar una técnica de
respirometria heterogénea capaz de elucidar la importancia real de la transferencia de masa
ligada a procesos de biofiltracion conservando la matriz heterogénea intacta, y asi poder
determinar si el proceso de transferencia de masa interfacial influye y su relacion con los

parametros biocinéticos de la biopelicula.

Objetivo general
Determinar pardmetros de transferencia de masa y biocinéticos de un biofiltro usando

técnicas de respirometria heterogénea.
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Objetivos particulares:
1) Construir un equipo experimental (respirométro heterogéneo) capaz de analizar un

elemento de empaque colonizado, controlando las condiciones hidraulicas.

2) Caracterizar los coeficientes globales de transferencia de masa en la interfase gas-
liquido para distintos soportes empleados en biofiltros de lecho escurrido.

3) Evaluar experimentalmente la cinética de consumo de oxigeno y contaminante para
cultivos inmovilizados.

4) Construir un modelo matematico para estimar la cinética de consumo de oxigeno y
contaminante para diferentes cultivos inmovilizados.

5) Validar el modelo matematico propuesto con los datos cinéticos y los coeficientes
globales de transferencia de masa obtenidos por técnicas de respirometria heterogénea para
diferentes cultivos inmovilizados.

6) Simular el efecto de la variacion de algunas variables de operacion de un
biofiltracion a partir de las condiciones determinadas de transferencia de masa y las tasas de

consumo de oxigeno y contaminante ajustados con el modelo matematico.

3. MATERIALES Y METODOS
3.1.  Microorganismos y medios, consorcios bacterianos sulfuro oxidantes.

Un consorcio bacteriano de sulfuro oxidante neutr6filo que se obtuvo de lodo activado de
una planta de tratamiento de aguas residuales, se inoculd en una biofiltro de lecho escurrido
a escala piloto y se alimenté continuamente con una solucion de tiosulfato de sodio y de
dimetil disulfuro (Arellano y col. 2012). ElI material de empaque era PUF (EDT,
Eckenhaid-Eckental, Alemania) con un é4rea especifica de 600 m*m™, con una densidad de
35 kg m™, y una porosidad de 0.97. El biorreactor habfa operado durante 6 meses, cuando
el material de empaque se tomé para las pruebas respirométricas. La composicion del

medio recirculado fue:
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Tabla 1 Composicion del medio de cultivo del consorcio bacteriano neutroéfilo usado para las pruebas de
degradacion de tiosulfato y DMDS (Ruokojérvi y col., 2000).

Formula Concentracion g/L ® Férmula Concentracion g/L
K,HPO, 1.0 EDTA triplex 3 1.292
KH4PO, 1.0 FeCls3-4H,0 1.988
NH,CI 0.4 MnCl,-4H,0 0.099
MgCl,-6H,0 0.2 NiCl-6H,0 0.024
Elementos traza " 1 mL/L CoCl;,-6H,0 0.024
pH 6.5-7.5 CuCl,-2H,0 0.017
ZnCl, 0.068
Na,Mo00,4-2H20 0.024
H3BO3 0.062

Adicionalmente se realizaron pruebas con un consorcio bacteriano sulfurooxidante en
condiciones alcalinas alimentado con solucion de tiosulfato de sodio y alternativamente con
dimetil disulfuro. El material de empaque fue PUF (EDT, Eckenhaid-Eckental, Alemania).
Para esta serie de experimentos el soporte se tomo6 de un biofiltro de lecho escurrido que

habia operado durante 3 afios. La composicion del medio de cultivo fue:

Tabla 2. Composicion del medio de cultivo para el consorcio bacteriano alcalino usado para las pruebas
de degradacion de tiosulfato y DMDS (Sorokin y col., 2001).

Formula Concentracion (g/L) °Férmula Concentracion (g/L)

Na,COs3 25 EDTA 0.005

NaHCO3 0.854 FeSO,-7H,0 0.002

NaCl 4.0 ZnS04-7TH,0 0.100

K;HPO, 1.0 MnCl;-4H,0 0.030

KNO; 1.01 CoCl,-6H,0 0.200

MgCl,-6H,0 0.2 NiCl,-6H,0 0.020

Elementos traza ” 2mL/L Na;MoO, -2H,0 0.030

pH 8-10 CuCl,-2H,0 0.010
H3BO; 0.300
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3.2.  Sistemas Experimentales.

Se construyeron dos sistemas experimentales, la finalidad es poder realizar pruebas para
validar la técnica de respirometria en sistemas inmovilizados. El primer sistema
experimental se encuentra en la Universidad Autonoma Metropolitana-Iztapalapa, México
D.F., México, el segundo se encuentra en la Universitat Autonoma de Barcelona, campus
Bellaterra, Barcelona, Espafia. A continuacion se describen ambos respirometros.

3.2.1. Respirométro UAM-I

El sistema experimental consiste en una columna de escala laboratorio, construido de PVC
transparente con un didmetro interno de 0.0508 m, una longitud total de 0.5 m y una altura
de lecho empacado de 0.26 m, operado a contracorriente. Ambas fases, liquida y gaseosa,
fueron recirculadas continuamente (ver Fig. 7 y Fig. 8.) a través de bombas independientes
(Pump pack 11, California Analitycal Instruments, USA y micro-bomba Pump-drive 75225,
Barnant, USA). El sistema esta equipado con un detector de oxigeno en fase gas (modelo
1000 de California Analitycal Instruments, USA), un sistema detector de oxigeno disuelto
en liquido (OD 205.2, B&C electronics, Italia) y un detector de pH (alpha-pH800, B&C
electronics, Italy). Todos los detectores fueron monitoreados usando un sistema de
adquisicién de datos (LabJack U3-LV, Colorado, USA), el sistema adquirio sefiales cada 5

segundos y se almacenaban en un ordenador.

24



Wenceslao Cuauhtémoc Bonilla Blancas

Detector de
CO2

Detector de
oxigeno
disuelto en gas

Biofiltro

Rotametro
«entrada»

Bomba de
liquido

Compresor
de fase gas

1

e

e e e e

Detector de
oxigeno
disuelto en
liquido

Medidor de
pH

Sensor
de OD

Bomba de
recirculacion

£

>N—>Purga

Interface de
adquisicion
de datos y
control
Fig. 7. Sistema experimental de la UAM-I
___________________________________________________ -
""""""""""""""""""""""""""" T
Gas qpoTTETEEEEEEEEEEES | -]
Fodica i i i !
A 1 Sensor de ! i
1 H 1 1
> oxigenoy N
v x co2 o
JAY b
RO 1
1 : 1
i
QL 7 Q ! i !
/ Lecho ¢ i i
/empacado i
L. -
———————— = Tarjeta de
i / FGas adquisicion
! / Entrada de datos
| Z v :
i [~ _Compresor de !
1 recirculacion !
Sensor ° Puerto [
de pH de pulso

Fig. 8. Diagrama de RH, biofiltro de lecho escurrido

25



Use de respinometrian bettrogimeas pana extimin cotliciuntes de hangftrencia de mara intinfpciales y pardmetros
biocinéticor un biofilires de licko cacvmride.

3.2.2. Respirométro UAB

El sistema experimental consiste en una columna de escala laboratorio, construido de PVC
transparente con un diametro interno de 0.06 m, una longitud total de 0.5 m y una altura de
lecho empacado de 0.26 m, operado a contracorriente. Ambas fases, liquida y gaseosa,
fueron recirculadas continuamente (ver Fig. 9. y Fig. 10) a través de bombas independientes
(bomba peristaltica 77200-12, Cole-Parmer, USA y compresor de gas Boxer 3112,
Inglaterra). El sistema esta equipado con un detector de oxigeno y CO, en fase gas (SIDOR
modelo OXOR-P sick, Alemania), un sistema detector de oxigeno disuelto en liquido y pH
(inolab, Terminal level 3, WTW, Alemania), ademé&s cuenta con un sistema de control de
pH (Multi bureta 2S, crison, USA) y un detector de H,S en fase gas (Sure-cell; Euro-Gas
Management Services Ltd, Plymouth, Inglaterra). Todos los detectores fueron
monitoreados usando un sistema de adquisicion de datos, el sistema adquiri6 sefiales cada

10 segundos y se almacenaban en un ordenador de escritorio.
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Fig. 9. Sistema experimental de la UAB
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3.3.  Pruebas abioticas.
3.3.1. Prueba de hermeticidad.

La primera prueba abiotica realizada al sistema se refiere a la capacidad de hermetismo del
mismo que se probd manteniendo una atmosfera gaseosa de N, El gas contenido dentro del
RH se intercambi6 por nitrégeno carente de oxigeno, se cerraron las valvulas de admision
de gas del sistema con recirculacion continua de las fases gas y liquida para cuantificar la

admision no deseada de oxigeno al sistema.

Tabla 3. Condiciones de operacion para pruebas de hermeticidad del RH

Parametro Valor

Flujo de recirculacion de gas 0.072 m°h
Flujo de recirculacion de liquido 0.033 m%h
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3.3.2. Determinacion de K a para distintos soportes.

Se realizaron experimentos abidticos (es decir sin empaque y usando el empaque limpio) se
determind K a como una funcién de diferentes tipos de empaque usando las condiciones
descritas en la Tabla 4. Empacar el sistema con diferentes tipos de relleno se hace con la
finalidad de aumentar el &rea de contacto entre el liquido y el gas para de esta manera hacer
mas eficiente el proceso de descontaminacion de las corrientes gaseosas que entran al
sistema. Los empaques utilizados fueron: anillos pall 1cm de diametro, bagazo de cafia de
azlcar, tamizado a traveés de mallas de 0.4-0.8 cm y espuma de poliuretano y anillos
kaldness de 1 cm de didmetro, algunas caracteristicas de los materiales se dan en la Tabla 5.
Para las pruebas, se eligieron estos rangos velocidades que como reportan Kim y
Deshusses, (2008) se encuentran entre las condiciones tipicas de operacion para sistemas de

biofiltracion.

Tabla 4. Parametros estandarizados para obtener K a experimentalmente.

Valor
Parametro
UAM-I UAB
Volumen del reactor 1.3L 1.0L
Volumen de empaque 0.527L 0.620L
Area de la seccion transversal 0.002 m? 0.002 m?

Intervalo de velocidad de liquido 0-15m/h  0-11 m/h
Intervalo de velocidad de gas 0-190 m/h 0-101 m/h

Se realizaron experimentos abiéticos para determinar el Kia como una funcién de
diferentes tipos de empaque usando las condiciones descritas en la Tabla 4. Los empaques
utilizados fueron: anillos pall 1 cm de didmetro, anillos kaldness y espuma de poliuretano,

en la Tabla 5 se presentan algunas propiedades de los materiales.
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Fig. 11. Material de empaque usado en el RH para pruebas de K_a.A, anillos pall de 1 cm de diametro;
B, PUF; C, anillos Kaldness de 1 cm de didmetro.

Tabla 5. Materiales de empaque usado para pruebas abiéticas.

Area especifica Densidad

Material Forma Fraccion vacia (m-m) (kg-m?)
Anillos pall Cilindros 0.82 515 571
Anillos Kaldness Cilindros 0.83 800* 170
Bagazo de cafa de azUcar Filamentos 0.64 >10,000° 45
Espuma de poliuretano  Cubos/Cilindros 0.92 600* 35

IDatos de fabricante.
’Ramirez-Lépez y col., 2003.

3.3.3. Procedimiento experimental para pruebas abidticas de K a

Para la determinacién experimental del K,a de empaques limpios (sin biomasa) se
realizaron pruebas abiéticas aplicando variaciones de la velocidad de flujo del aire y del

liquido. A continuacidn se describe el protocolo experimental seguido:

o Se coloca el material de empague en cuestion dentro del cartucho del RH
o Se procede a recircular las fases liquida y gaseosa dentro del RH
o Se inicia la admisién controlada de una corriente de gas N, hasta desplazar por

completo el oxigeno dentro del RH

o Se inicia la adquisicibn automatica de los datos correspondientes a las

concentraciones de oxigeno en ambas fases
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o Se intercambia la admision de N, por una corriente aire con un flujo controlado
o Se detiene la adquisicion de datos cuando el detector de oxigeno disuelto registra la
saturacion (6.44 mg/L)
o Se procesan los datos adquiridos para obtener valores de K, a

3.3.4. Calculode K,a

El célculo del K a que se describe a continuacion, fue implementado para las pruebas con
ambos respirometros. Usando la ecuacion (8) se hizo una linealizacion, donde las
concentraciones de oxigeno en fase gas y liquida que se obtienen directamente de los datos

obtenidos por el respirométro

doD,
T = KLa(ODg* - ODI) (8)

Donde Ka es el coeficiente global de transferencia de masa, 0Dy es la cantidad de oxigeno

en la fase gas, a este término se llega dividiendo el %O, de la fase gas entre H; que es el

coeficiente de particion gas/liquido.

doD,

L __—Kad 9
(op; - oD,) wadt (9)

Integrando la ecuacion (9) se tiene que

Ln(0D; — OD;) = K,a (t, —t) + Cte ~ (10)

3.3.5. Determinacion de Hold up dinamico

El hold up dindmico para cada empaque fue determinado por reposicion del liquido
retenido. Al inicio de cada prueba se llend el depdsito inferior de liquido (reservorio de
liquido) de la columna del RH, se encendié la bomba de recirculacion, parte del liquido se
quedo retenido en el soporte por el efecto de la recirculacion, la cantidad repuesta de
liquido se cuantifico y se considero como el hold up dindmico del soporte.
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3.4. Pruebas bioticas

Para las pruebas bioticas, el RH-UAM-I se re empac6 con un material de empaque
colonizado de microorganismos tomado de cepas previamente cultivadas provenientes de
biofiltros, alimentadas con compuestos contaminantes continuamente, esto se hace con la
finalidad de obtener los pardmetros cinéticos de biofiltros con una capacidad de eliminacion

alta.

Tabla 6. Condiciones de operacion estandarizadas para obtener pruebas biéticas.

) Valor
Parametro “CAS/CNS
Volumen del reactor 1.3L
Volumen de empaque 0.527L

Area de la seccion transversal ~ 0.002 m?
Flujo liquido 0.6 m*/h

Flujo de recirculaciéon de gas ~ 0.072 m’/h

3.4.1. Procedimiento experimental para pruebas bidticas

Para la determinacidén experimental de pardmetros cinéticos de empaqgues colonizados
realizaron pruebas bidticas aplicando pulsos de compuestos contaminantes recirculando
continuamente gas y liquido (ver Fig. 8 y Fig. 10). A continuacion se describe el protocolo

experimental seguido, una descripcion detallada del protocolo seguido se da en el anexo C:

o Se coloca el material de empaque colonizado en el RH
o Se procede a recircular las fases liquida y gaseosa dentro del RH
o Se inicia la adquisiciébn automética de los datos correspondientes a las

concentraciones de oxigeno en ambas fases, pH y CO;
o Se hizo un pulso de compuesto contaminante.

o Dependiendo del compuesto contaminante se usaron técnicas de iodometria o
cromatografia de gases para detectar los cambios de concentracion del sustrato dentro del
RH
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o Se detiene la adquisicion de datos cuando el sistema de adquisicion de datos registra

perfiles estacionarios en el consumo de oxigeno.

o Se procesan los datos adquiridos para obtener valores de la cinética de consumo

3.5. Pruebas analiticas
3.5.1. Cuantificacion de tiosulfato

La cuantificacion de tiosulfato se realizo por pruebas de iodometria (Rodier, 1998). Antes
de la prueba de respirometria y al final de cada prueba se tomd una muestra del liquido en

el reservorio de 0.5ml y se analiz6 por iodometria (ver anexo A).

3.5.2. Determinacion de g, y cuantificacion de biomasa.

Para determinar la cantidad de biomasa retenida en el soporte se hicieron pruebas por
diferencia peso de los soportes en los que se inmovilizo la biomasa, a muestras similares a
las probadas en el sistema. Inmediatamente después de detener flujo de liquido del sistema
se retird el material de empaque y a este material empacado se midio el peso (W), después
de escurrir el liquido del soporte por un lapso de 30 minutos se volvio a pesar el soporte
(W>). La diferencia en peso entre W,y W; fue usado para determinar el holp up estatico del
soporte. Del soporte escurrido se desprendid la biomasa conteniendo la biomasa en una
cantidad minima de agua, el cubo de PUF limpio se puso a secar durante 12 horas en una
estufa a 50°C para determinar el peso del soporte (W3). La biomasa suspendida se
centrifugo a 5000 rpm durante 10 minutos para determinar el peso de la biomasa humeda
(W,), de W, al dividirlo por el volumen del soporte da la fraccion volumétrica ocupada por
la biopelicula. Finalmente la biomasa himeda se seco durante 12 horas a 50°C para
determinar el peso seco de la biomasa (Ws). Para ambos casos, CAS y CNS se usé la
misma metodologia. La concentracion de biomasa se determiné como proteina por el
método de Lowry (BIORAD DC protein assay, California, USA).
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3.5.3. Cuantificacion de DMDS

El DMDS se cuantifico de una manera indirecta, tomando muestras de 1.5 ml del liquido a
intervalos fijos de tiempo. Estas muestras se colocaron en viales de 3 ml (agilent
technologies) cerrados con vélvulas de teflon Mininert (VICI; Precision Sampling Inc.,
USA.) y llevados a una estufa a 40 °C por 30 min para después tomar 100 pL del head
space para medir el DMDS en un cromatografo de gases FPD (HP 5890, USA. Equipado
con una columna Variant CP-PORABOND Q 25m x 0.32mm x 5um, USA).

3.6. Modelo matematico

3.6.1. Construccion del modelo matematico

Para este trabajo el modelo matematico se construyé considerando los procesos mas
relevantes comunmente usados en los procesos de biofiltracion como son conveccion, y
bioreaccion. A continuacién se detallan las consideraciones hechas para la construccion del

modelo matematico, la construccién del modelo matematico se detalla en el anexo A.
Consideraciones para el modelo:

Fase gas libre

1. Sistema transitorio

2. Operacion isotérmica para la fase gas

3. Sistema con recirculacion continua

4. Flujo por conveccion forzada

5. Caida de presion se considera despreciable
6. No hay reaccion quimica

Fase gas en el empaque

1. Sistema transitorio
2. Sistema con recirculacién continua
3. Flujo por conveccion forzada
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4. Equilibrio gas-liquido determinado por la ley de Henry

5. Caida de presion se considera despreciable
6. Operacion isotérmica para la fase gas.

7. No hay reaccion quimica

8. Transferencia gas-liquido

Fase liquida libre (reservorio)

1. Sistema transitorio

2. Flujo por conveccion forzada

3. Sistema con recirculacién continua
4. Sin transferencia gas-liquido

5. No hay reaccion quimica

Fase liquida en el lecho empacado

1. Sistema transitorio

2. Flujo por conveccion forzada

3. Sistema con recirculacién continua

4. Transferencia gas-liquido y liquido-biopelicula
5. Hay reaccion quimica

Fase gas

Partiendo de los balances de masa para oxigeno y el contaminante en el biofiltro,

considerando que el sistema esta perfectamente mezclado, también se consideran dentro del

modelo los espacios vacios del gas asi como el tanque de recirculacion y que la biopelicula

estd completamente humeda.

Emp Emp Emp Emp
Wi _ % __ (clibre _ Emp) Koa-Sei__ cEmp ) Y
dat V;"mp g,i L He; Li V;mp

(11)
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E B
Condicion inicial: t = 0, C, mP = clibre

Para el gas libre

dcllbre

dt Vllbre (C Cglibre) (12)

Condicion inicial: t = 0,C/P™ = C})
Fase liquida

Balance de masa para la fase liquida.

dt VlE mp

dCEmp Em CEmp
Li =Qz (CReS Emp)+KLa gl _ClEmP -1 (13)
i i
e
Condicion inicial: t = 0, ¢/™? = C?

El liquido retenido en el fondo de la columna se denomind “reservorio” y también se
incluye en los balances de masa.El balance para el liquido en el reservorio esta dado por:

dcRes
Cit _VRes (ClEmp Clres) (14)

e, e e E
Condicién inicial: t = 0,C; "7 = C}

Cinética microbiana. EI consumo de oxigeno, OUR ( gozh ) en toda la biopelicula fue
MEmp T

descrito por una expresion cinética doble de tipo Monod en funcion de las concentraciones

de oxigeno y del contaminante.

ni = OUR - (22—} (o) (15)

Cp,0,*tKs0,/ \Cpp*+Ksp
Donde:

.umax

%o,

OUR = -X
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Para el caso de la oxidacion de sulfuro con el consorcio bacteriano, el consumo de
tiosulfato se supone que es de acuerdo con la ecuacion estequiometria (1 y 2) en base a la
estequiometria de la oxidacién aerdbica de sulfuro por Thiobacillus (Stefess, 1993).

El modelo desarrollado, fue resuelto numéricamente mediante el método de Rosenbrock
(Stiff) utilizando el software MADONNA 8.3.16. (Berkeley CA, USA).

3.6.2. Validacion de modelo matematico y simulacion del proceso de

biofiltracion.

La validacion del modelo matematico propuesto en este trabajo se hizo por la aplicacion del
mismo a dos diferentes consorcios bacterianos bajo diferentes condiciones de pH, cantidad
de biomasa presente y alimentar a la biomasa activa con diferentes compuestos
contaminantes (sustratos). Las principales propiedades fisicas alimentadas al modelo

matematico se detallan en la Tabla 9.

4. RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se presentan, detallan y discuten los resultados que se obtuvieron en las
pruebas abidticas y bidticas que fueron realizadas siguiendo los procedimientos
presentados en el capitulo 3.

4.1. Pruebas abiéticas
4.1.1. Hermeticidad

Durante el proceso de operacion del RH, el sistema tenia admisiones no deseadas. Si estas
tasas de admision eran altas podria no notarse el efecto del consumo del oxigeno por la
actividad bioldgica, estas admisiones se procuraron minimizar o eliminar presurizando el
respirometro y haciendo una busqueda de los puntos por los que se perdia presion de la fase
gas o fuga de liquido. Debido a la cantidad de partes moviles y conexiones que se tienen en
el sistema no fue posible eliminar las admisiones de oxigeno al sistema, pero si fue posible
minimizarlas, entonces la primera prueba abiotica fue la de hermeticidad de la columna del
RH, previo a cada respirometria, para cuantificar admisiones no deseadas de O,. En la Fig.

12 se presenta la ganancia total de oxigeno por el respirométro en un lapso de cinco horas y
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media conteniendo en su interior nitrégeno. En caso de que la admision de oxigeno externo
fuera mayor a un 3% por hora, el sistema tenia que ser revisado para buscar posibles fugas
especialmente en los puntos donde existen ensambles de tuberias. Una vez comprobado que
el sistema tiene una ganancia baja de oxigeno, comparado con el maximo posible (21 %).
Una ganancia de oxigeno del 0.1 % por hora o menor, fue considerado como una tasa de
admision de oxigeno no deseado despreciable, especialmente cuando las pruebas eran

mayores a 5 horas, determinado este valor era posible continuar con las pruebas.
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45 . =02 gas

40  —OD liquido - 0.2 o
o 35 v
£ 30 - - 015 &
225 =
S 20 - o1 o
O 15 3

1.0 - 005
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0.0 ‘ ‘ ‘ 0

0 1 2 3 4
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Fig. 12. Prueba de hermeticidad del sistema.

4.1.2. .Determinacion abiotica del Hold up dinamico.

En los biofiltros, el agua retenida por el soporte como un efecto directo del liquido
circulando en su interior se le conoce como hold-up dindmico y al liquido restante dentro

del lecho empacado se lo conoce como hold up estatico.

Los incrementos de velocidad para las pruebas demuestran que cuanto mayor fue la
velocidad de recirculacion del liquido mayor fue la cantidad de liquido retenido por el
soporte, Trejo-Aguilar y col. (2005) sefialan que existe una estrecha relacion entre la
fraccion vacia del soporte y la cantidad de agua retenida, uno de los efectos de tener una

mayor cantidad de liquido, es originar zonas estancadas que perjudican a la transferencia de
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masa. El resultado de las pruebas hechas para determinar el hold up dindmico para los
distintos soportes evaluados se muestra en la Tabla 7. En los distintos materiales de
empaque analizados, los anillos Kaldness presentaron un hold up dinamico mayor, que de
acuerdo con lo propuesto con Aguilar-Trejo y col., implica zonas estancadas de liquido que
aumenta las resistencias a la transferencia de masa interfacial, haciendo menos eficiente el
proceso. El extremo opuesto en este analisis se encontré en la espuma de poliuretano
cortada como cubos distribuidos de manera aleatoria en el interior de la columna, esta
configuracién retuvo poca cantidad de agua, aproximadamente un 50% menos que los

anillos Kaldness.

Tabla 7. Variacién de la cantidad de liquido retenido por los materiales de empaque en funcion de la
velocidad

Velocidad
de liquido 6.94(m/h) 8.34(m/h) 10.84(m/h)
gemp ( mljiquido )
Material Ldin Mlempaque
Anillos pall 0.032 0.034 0.065
Anillos Kaldness 0.061 0.065 0.085
PUF cubos 0.016 0.032 0.040
PUF cilindros 0.032 0.035 0.056

4.1.3. Determinacion de K, a

Derivado de las pruebas abidticas efectuabas en el sistema experimental se obtuvieron
curvas de saturacion de oxigeno, partiendo de contenido de 0 % del mismo. Partiendo de
una atmosfera carente de oxigeno se busca cuantificar la velocidad con que se transfiere, a
tasas de admisidn controladas, de la fase gas a la fase liquida hasta llegar a la saturacion de
ambas. Con esta informacién se puede hacer un calculo de K, a para el sistema vacio y con

distintos tipos de empaque. Un ejemplo tipico se muestra en la Fig. 13. Estas curvas
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experimentales permiten calcular el K.a, de acuerdo al procedimiento descrito en el

capitulo 3.
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Fig. 13. Respuesta tipica durante la determinacion experimental del K_a dentro del RH. Condiciones:PUF a 3.2
m/h de flujo liquido y 41 m/h de flujo de gas
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Fig. 14. Linealizacion de los datos obtenidos con el respirométro para PUF.

La Tabla 8 se presenta los valores de K a que se obtuvieron experimentalmente para los
diferentes empaques bajo condiciones estandarizadas de velocidad de liquido y gas. Bajo
estas condiciones el mayor valor de K_a se obtuvo con bagazo de cafia de azUcar. Las
condiciones estandarizadas de las pruebas se fueron, 34.54 m/h para el gasy 17.76 m/h para

el flujo de liquido.

39



Use de respirnemetrian betrogineas pana estiman cotliciontes de hansfrencia de wasa intinfpciales o pardimetren
biocinéticor un biofilires de licko cacvmride.

Tabla 8. Valores de K_a estimados para diferentes materiales de empaque a partir de pruebas abidticas,
a velocidades de 34.54 m/hy 17.76 m/h para gas y liquido respectivamente.

Empaque Valor de K. a (1/h)
Vacio 3.5+0.4
Anillos pall 8.3+0.4
PUF 10.4+0.6
Bagazo de cana de azticar 13.3+0.7

Este estudio de K| a para distintos soportes a velocidades de gas y liquido iguales muestra la
dependencia de los fendmenos de transferencia de masa con propiedades del soporte como,
tortuosidad, fraccion vacia, densidad del soporte, area especifica, entre otro. Ademas Kim y
Deshusses (2007), sefialan que existe una relacion directa de la velocidad superficial de los
fluidos, para el caso de los biofiltros de lecho escurrido, si se tiene un flujo de liquido a
velocidades bajas de entre 0.1 m/h a 6.3 m/h se tiene un mojado parcial del soporte, pero si
el liquido al descender por el soporte cubre una mayor cantidad de area del mismo, tendra
una superficie mayor para intercambiar oxigeno con la fase gas estas condiciones se
encuentran a partir de una velocidad superficial del liquido de 6.3 m/h. Si basados en estas
pruebas se tuviera que elegir una matriz estructurada, la eleccion seria el bagazo de cafa de
azucar por ofrecer mejores condiciones para la transferencia del oxigeno, estd mejor
transferencia del gas al liquido implica que los microorganismo inmovilizados tendrian una
mejor disponibilidad de oxigeno para sus funciones metabdlicas relacionadas con la

degradacion de compuestos contaminantes.

Kim y Deshusses, (2007) reportan diversos valores de K a para un mismo empaque, en
funcién de las condiciones experimentales estudiadas (i.e. flujos de aire y liquido en el
biofiltro). De manera similar, en este estudio se realizaron pruebas usando 3 velocidades de
gas (41, 89 y 104 m/h), y 3 velocidades de liquido (3.02, 7.12 y 11.34 m/h), tanto para la
PUF como para el bagazo de cafia de azucar (ver Fig. 15) para poder analizar el efecto en

los soportes estudiados al variar las condiciones de operacion.
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Fig. 15. Valores de K a para distintas velocidades de liquido y gas obtenidos experimentalmente. A)
PUF, B) bagazo de cafia de azlcar.

En la Fig. 16 Se presentan los resultados obtenidos por Kim y Desshusses (2007) usando
PUF usando variaciones de velocidad de liquido de 0-14 m/h y de 0-4700 m/h en la
velocidad del gas, dentro del intervalo que fue posible alcanzar con el RH se obtienen
valores similares de K a esto demuestra que el sistema tiene una correcta operacion para
caracterizar los procesos de transferencia de masa.

Para ambos soportes usados las variaciones iniciales presentan un incremento de K.,a a
medida que se aumenta la velocidad de liquido (para una misma velocidad de gas e incluso
se observan que K_a se duplica. Sin embargo, cuando las velocidades de liquido rebasan los
10 m/h para PUF y bagazo, contrario a lo que se esperaria hay un decremento del K a. Este
mismo comportamiento se presenta en las pruebas hechas por Kim y Deshusses (2007) sin
embargo, no explican la causa de este efecto. Para las pruebas hechas en el RH este
descenso del K a se da por alcanzar los limites de inundacion de la columna, en estos
puntos los esfuerzos de corte son mayores y las resistencia a la transferencia de masa
aumentan, estas condiciones se alcanzaron a velocidades de gas de 104 m/h y superiores a

11 m/h en el liquido.
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Fig. 16. Datos reportados por Kimy Desshusses (2007) para el K, a con PUF

Es importante resaltar que con las limitaciones de operacion del RH no fue posible emular
totalmente las condiciones de operacién que Kim y Desshusses reportan, ademas por el
didmetro de la columna se presentaron fenémenos de inundacion y a velocidades altas de
operacion, tanto para gas como de liquido, puede ser factible considerar fendmenos de
arrastre de agua en la corriente gaseosa visible en la condensacién de gotas de agua en las
tuberias del RH.

En un estudio de biofiltros de lecho escurrido inoculados con microorganismos
sulfurooxidantes, Filho y col., (2010) compararon las tasas de remocion de H,S, empacaron
tres diferentes columnas con tres distintos soportes, fibra de coco, PUF y bagazo de cafia de
azUcar. Su estudio muestra que a tiempos de operacion mayores de 60 dias la eficiencia del
reactor empacado con bagazo de cafia de azlcar disminuye, observaron que el lecho
empacado se compactaba en los soportes organicos, asi como mayor grado de
compactacion en el biofiltro empacado con bagazo de cafia de azUcar.

Ademas de la reduccion de la fraccion vacia del soporte, también se debe considerar
aumentos de caida de presion a lo largo del lecho empacado y el aumento de las resistencias
a la transferencia de masa interfacial asociado a los esfuerzos de corte Considerando este

resultado se opto por usa PUF como soporte para las pruebas bidticas.
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Para el sistema experimental que se construy6 en la UAB las pruebas de validacion del
sistema fueron pruebas de transferencia de masa para distintos soportes haciendo
variaciones de velocidad de gas y liquido. Arellano y col. 2012 reportan que los biofiltros a
largos periodos de operacion su eficiencia de remocion disminuye este descenso en la
eficiencia esta relacionado con un decremento en las tasas de transferencia interfaciales.
Para tener una cuantificacion aproximada de las tasas de transferencia en cada montaje se
probd el efecto de hacer variaciones de las velocidades lineales de gas y de liquido, estas
pruebas ayudan a encontrar las condiciones, dentro de los rangos de operacion de los
respirbmetros, en los que los efectos de transferencia de masa tienen una influencia
minima. Los soportes elegidos para hacer las pruebas de transferencia de masa fueron
anillos pall de 1 cm de diametro, Montebello y col. (2012) reportan este soporte
estructurado como relleno de una columna para eliminacion de H,S en el que se elimino
cargas de hasta 2000 ppm,, anillos Kaldness de 1 cm de diametro, Lebrero y col., (2012)
reportan este soporte como material de empaque para un biofiltro que degrada COV’s, PUF
reportada como soporte estructurado de uso comun en biofiltros (Kim y Dessshusses, 2007,
Gonzéales-Sanchez y col, 2008, Arellano-Garcia y col, 2012) para este ultimo empaque se
utilizaron dos variantes en la forma de empacar el lecho. Se empacé como cubos de 1.2 cm
de lado empacados aleatoriamente y se rellen6 la columna con cilindros de PUF de 4 cm de

altura y 6 cm de diametro, para determinar la forma mas eficiente para usarla.
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Fig. 17. Valores de K_a para distintas velocidades de liquido y gas obtenidos experimentalmente. A)
Anillos pall, B) Anillos Kaldness, C) PUF cubos, D) PUF cilindros.

En los materiales que se probaron existe una variacion de las areas especificas entre los 500
y los 900 m?-m™, en cuanto a la fraccion vacia, para los tres tipos de empaques probados la
variacion no es alta pero ambos pardmetros estan relacionados con la transferencia de masa.
El anillo pall ofrece una estructura rigida poco propensa a deformarse en columnas
empacadas ademas tiene una relacion area de transferencia por unidad de volumen de 515
m?-m, los anillos kaldness son 50 % més ligeros que el empaque metélico con una area
especifica de 800 m?-m>. La espuma de poliuretano por otra parte es un soporte
ampliamente utilizado por su excelente relacion de area especifica y baja densidad que

tiene por metro cubico de material, pero tiene tendencias a colmatarse en periodos largos de
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operacion y en biofiltros de uso industrial se ha reportado compactacion en el lecho

empacado.

De los materiales analizados los anillos pall presentaron, valores de K, a mas altos y poca
retencion de liquido. En comparacion con los anillos Kaldness a velocidades altas y bajas
de gas los anillos pall presentaron una mejor eficiencia para transferir el oxigeno alrededor
de un 25%. Los anillos Kaldness a pesar de tener una alta relacion area/volumen y una
fraccion vacia similar al del anillo pall, presento un hold up dinamico mayor a este ultimo.
Trejo-Aguilar y col. (2005) postulan que cuando se tienen altos valores de liquido retenido
pueden existir zonas estancadas en el soporte que perjudican las propiedades de transporte

del material.

La comparacion entre las dos formas de empacar la columna del respirométro con PUF
(cubos aleatorios y cilindros) muestra que a bajas velocidades de gas, empacar como cubos
aleatorios el K a es mayor un 35 % mientras que a velocidades altas de gas la diferencia es

de un 15 % mayor para la forma aleatoria.

A partir de este analisis de coeficientes globales de transferencia se encontraron las mejores
condiciones para operar el RH y debido a sus propiedades mecénicas puede optarse por
elegir el soporte para hacer pruebas de respirometria y eventualmente para empacar

biofiltros.

4.2.  Pruebas bioticas

4.2.1. Respiracion endégena

La biomasa, durante su proceso de muerte, se divide en materia organica inerte y materia
organica lentamente biodegradable que después de hidrolizarse puede ser utilizada para
mantenimiento e incluso para el crecimiento de nueva biomasa. Asi se explica que, aun
cuando todo el sustrato extracelular ha sido consumido, siga existiendo un consumo de
oxigeno, llamado respiracion enddgena (Guisasola, 2002). Previo a cada prueba de
respirometria se hicieron pruebas para corregir las tasas de consumo de oxigeno por

respiracion endogena con el fin de considerar este efecto en las respirometrias. En la Fig.
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18 y Fig. 19 se muestran las respirometrias enddgenas para los consorcios bacterianos
alcalinos y neutrdfilos
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Fig. 18. Prueba de respirometria enddégena para CAS en PUF, velocidades lineales de gas y liquido fueron de
89m-h*y72m-h™
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Fig. 19. Prueba de respirometria endégena para CNS en PUF, velocidades lineales de gas y liquido fueron de
89m-h'y72m-h™
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En todas las pruebas realizadas a las condiciones de pH fijadas se observd un decremento
de 0.3 mg/L en la concentracion de oxigeno de la fase liquido en un periodo aproximado de
cuatro horas por lo tanto es posible considerar que para las pruebas bidticas la respiracion
enddgena tiene poca actividad y su tasa de consumo de oxigeno es baja. Con estos
resultados se considera que es correcto asumirla como no necesaria en los balances para

construccién del modelo matematico.

4.2.2. Respirometrias con bacterias sulfurooxidantes.

El monitoreo durante una prueba de respirometria de una muestra de PUF colonizada con el
CAS y alimentada con tiosulfato, se muestra en la Fig. 20. Las velocidades lineales de gas y
liquido fueron de 89 m-h™ y 7,2 m-h™, respectivamente, que estan incluidos en el intervalo

aplicado durante las pruebas abidticos.
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Fig. 20. Prueba de respirometria usando PUF y el CAS

El sistema implementado adquirié datos cada 5 segundos, en el tiempo cero se adiciond un
pulso de tiosulfato para llegar a una concentracion final de 107 mmol/L y al final de la
prueba se midid la concentracion del sustrato por iodometria, para el caso del DMDS la
concentracion después del pulso de sustrato fue de 0.75 mmol/L. En la Fig. 20 se muestra la
respuesta del sistema despues de la adicion del pulso de sustrato, es decir un proceso de
respirometria, para el CAS.
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4.3.  Estimacion de parametros.

4.3.1. Pruebas biéticas con bacterias sulfurooxidantes

Los perfiles de oxigeno disuelto y gaseosos generados a partir de los experimentos bioticos
como los que se muestran en la Fig. 20 y los datos determinados en las pruebas abidticas, se
utilizaron para calibrar el modelo descrito anteriormente, los pardmetros biocinéticos
estimados fueron OUR y Ys, y se realizé mediante la minimizacion del error cuadratico

medio entre las predicciones del modelo y las variables medidas.
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Fig. 21. Comparacion de datos experimentales contra datos generados por el modelo matematico para CAS
alimentado con tiosulfato. a) Perfiles de oxigeno en fase liquida, b) Oxigeno en fase gas, c) Concentracion de

sustrato (tiosulfato).

Los parametros de operacion necesarios para resolver el modelo matematico se presentan

en la Tabla 9, para el caso de las fracciones volumétricas en el lecho empacado se uso la

metodologia descrita en el capitulo 3, las constantes de semisaturacion se determinaron

mediante la metodologia descrita por Arellano y col. 2010.
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Tabla 9. Propiedades fisicas incluidas en el modelo matematico para el RH.

Valor numérico

Método para

Simbolo Parametro determinarlo/
CAS CNS referencia
fraccion volumen Deter_minacién
oL de liquido por 0.37 037 experimental
volumen de lecho
fraccion volumen
de biopelicula por 0.37 0.22 Determinacion
8b VO|Umen de |eChO experimenta|
fraccion volumen de
soporte cubierta por
&s volumen de lecho 0.03 0.03 g%tr?(szadnile
fraccion volumen
&g de gas por volumen 0.23 0.38 Determinacion
de lecho experimental
Constante de
K, ~ saturacion parael 3 147 3 Determinacié
. . . m3. inacion
* oxigeno 147 (go,/Mpiop) 9o,/ Mhiop) experimental
Constante de
K_,- saturacion para el 3 3 i
0 . _ 106.4 - /m Determinacion
7 tiosulfato 9-61(gs,03-/m") ego3-/m) experimental
Constante de
KDMDS saturacion para el 72_8(gDMDS/m3) 72-8(gDMD5/m3) Determinacion
DMDS experimental
a area especifica del 600 (m? - m™?) Datos de
soporte fabricante
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Fig. 22. Comparacion de datos experimentales contra datos generados por el modelo matematico para CAS
alimentado con DMDS. a) Perfiles de oxigeno en fase liquida, b) Oxigeno en fase gas, ¢) Concentracion de sustrato
(DMDS).
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El descenso de oxigeno en fases gaseosa y liquida fue inducido por el consumo de oxigeno
bioldgico en la biopelicula. La linea continua representa los predicciones del modelo y
ajustados a partir de la estimacion de los pardametros adecuados. Los mejores valores de
ajuste usando los coeficientes de transferencia de masa (a partir de experimentos abioticos)
se muestran en la Tabla 10. Los ajustes de datos hechos por el modelo matematico tienen
buena concordancia con los resultados experimentales lo que indica que los procesos de

transporte y bioldgicos se incluyeron de manera correcta en el modelo del RH.

El RH demostré ser capaz de caracterizar las propiedades basicas de biofiltracion (es decir,
el transporte y los fendmenos bioldgicos) con una pequefia y representativa cantidad de
material de empaque de un biofiltro de lecho escurrido y un biofiltro, en la Tabla 10 se

presenta los datos de la estimacion de parametros.

Tabla 10. Pardmetros biocinéticos determinados para PUF colonizado con consorcios bacterianos
neutrdfilos y alcaléfilos determinados en el RH.

Parametro OUR OUR, Yo/s CE
(9o,/mi - h) (go,/Gprot * 1) (gs/Mzmp * 1)

Microorganismo

Consorcio bacteriano alcaléfilo y 3451 1150x 10° 0.1 465.40
S,0%"
Consorcio bacteriano neutréfilo y 4.83 2.43x10°  0.06 92.43
S,03%"
Consorcio bacteriano alcalofilo y 14.16 472x10°  0.13 113.33
DMDS
Consorcio bacteriano neutréfilo y 126.39 63.18x 10°  1.65 81.49
DMDS

Comparando las tasas de consumo de oxigeno para ambos consorcios alimentados con los
dos diferentes sustratos se observa que cuando se alimentan con tiosulfato como sustrato la

mayor tasa de consumo lo tiene el CAS aproximadamente cinco veces mayor que el CNS.
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Para el caso del CAS y CNS con DMDS como sustrato Arellano y col. (2012) encontraron
que la tasa de consumo de oxigeno era aproximadamente diez veces mayor en condiciones
neutrofilas que en condiciones alcalinas, las pruebas hechas en el RH estiman una relacion
similar a la reportada, por la estimacion de parametros la relacion es trece veces mayor la

tasa de consumo de oxigeno del CNS que el del CAS.
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Tabla 11. Datos reportados para tiosulfato y DMDS con diferentes consorcios bacterianos con distintas
condiciones de pH.

Tasa de Conversion Yois
alimentacion (%)
de sustrato

Autor Microorganismo pH Sustrato  Concentracion
de sustrato

Donald y . .
col., 1998 Mixto 7.4 tiosulfato 0.6 g/L - 97 0.076
Pethkar y Thiobacillus 6.5-6.8 tiosulfato 18.59g/L - 99 -
col. 2003 .

thioparus
Velasco y . .
col, 2004 Mixto 5.0-5.5 tiosulfato 12 g/L - 98-90 0.4
Ramirez y . . .
col. 2011 Thiobacillus 6.5-6.8 DMDS - 33.56 g/m°-h 95

thioparus
5 re"anccc’)l Mixto 10 DMDS i 17 g/mh 100 )
2012
Arellano . 3
y col. Mixto 7 DMDS - 24 g/m®-h 100 2
2012

Para las pruebas de eliminacién de tiosulfato se calcularon valores menores que los
reportados, en la Tabla 11 se muestran valores de referencia para distintos consorcios
bacterianos alimentados con el mismo contaminante. De estos valores, sdlo el reportado por
Donald y col. (1998) es cercano al valor calculado por la técnica de respirometria
heterogénea con el consorcio alcalino. La capacidad de eliminacion esta relacionada con el
coeficiente de rendimiento oxigeno sustrato, en los demas casos consultados reportan
coeficientes de rendimiento mayores a los estimados por la técnica respirométrica y la
diferencia en la capacidad de eliminacion esta relacionado con este pardmetro.

Lobo (1999) menciona que al extrapolar los coeficientes cinéticos estimados por
respirometrias para microorganismos en suspension, se hace la consideracion de que se
pueden aplicar a sistemas en los que la biomasa se encuentra suspendida, sin embargo
existen trabajos en los que se han encontrado que los consumos especificos de oxigeno por
gramo de biomasa en medios homogéneos llegan a ser hasta ocho veces mas altos que en

medios heterogéneos (Dicks y Ottengraf, 1991b). Tomando en consideracion esto se
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efectu6 una comparacion entre la tasa de consumo obtenida por Arellano y col. (2012) para
el mismo consorcio bacteriano (CNS) sujeto a las mismas consideraciones pH y alimentado
con el mismo sustrato y se obtuvieron tasas especificas de consumo de oxigeno menores a

los que ellos reportan, siendo las obtenidas en el RH 3 veces menores.

Este resultado implica que como menciona Lobo (1999) extrapolar los resultados de
respirometrias de células suspendidas mantiene implicito el hecho de que todos los
microorganismo que forman a la biopelicula tienen la misma cantidad de sustrato para
alimentarse, pero debido al resultado antes expuesto esta conjetura es por demas inexacta se
puede explicar por la aglomeracion de células, las estructuras extracelulares que forman la

biopelicula y a que no todos los microorganismo en la biopelicula estan activos.

4.4.  Simulacion de procesos de biofiltracion.

Con los parametros estimados para los consorcios bacterianos, se planted la posibilidad de
hacer simulaciones para poder predecir el comportamiento en un proceso de biofiltracion,
para estas simulaciones se eligio el CAS alimentado con tiosulfato por tener una tasa de
consumo de oxigeno mayor y presentar una secuencia numérica mas adaptable al modelo

matematico.

4.4.1. Simulacion de OUR
La primera prueba simulada fue un incremento en la tasa de consumo de oxigeno, este
aumento implicaria que existe una mayor cantidad de biomasa activa inmovilizada. Se
simularon condiciones de OUR aumentada 5, 10 y 20 veces la estimada por el modelo
matematico. Los pardmetros fijados al modelo matematico se encuentran en las Tabla 9 y
Tabla 10.
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Fig. 23. Simulacion del proceso de biofiltracion con CAS alimentado con tiosulfato, variando OUR.
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Los resultados de simular un incremento en OUR se muestran en las Fig. 23, A, By C para
oxigeno en fase gas, liquido y la cantidad de sustrato respectivamente. Desde la
construccion del modelo matematico se consideré que las bacterias se encuentran en
contacto directo con la fase liquida, por esta razén el perfil de consumo de oxigeno tiene
una consecuencia mayor en el mismo. Con las tasas de consumo simuladas se observa que
cuanta mas alta sea la actividad biologica dentro del sistema mayor sera la velocidad de
consumo de oxigeno y en este caso en particular el paso que limitante sera la transferencia

del oxigeno de la fase gas al liquido.

4.4.2. Simulacién de K LA
El segundo caso estudiado con las simulaciones del proceso fue hacer variaciones del
parametro de transferencia de masa (K a). Estas variaciones se conseguirian en un sistema
experimental aumentando la fraccion de gas en el soporte, aumentando la relacion de area
mojada y aumentando el area de transferencia. Las variaciones hechas se hicieron en un
rango que comprendia a los datos maximos determinados en las pruebas abioticas el
méximo valor de K a que se determind con estas pruebas fue de 63 h™ y la simulacién
maxima corresponde a este valor. Las Fig. 24, A, B y C muestran graficamente el efecto de

la variacién del parametro.
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Fig. 24. Simulaciones del efecto de variar K| A, A perfil de O,, B perfil de OD, C perfil de sustrato.

Partiendo de las condiciones iniciales para el CAS es decir que se considero6 por un lado los
parametros alimentados al modelo matematico que se dan en la Tabla 10. Y ademas el valor
tanto de OUR como el de Y ;s como los encontrados por la estimacién de parametros con el
modelo matematico. Se observa que el aumentar el coeficiente de transferencia no tiene
influencia en el proceso global, esto indica la tasa de consumo de oxigeno esta determinado
por la velocidad de la bioreaccion y al fijar el OUR la cantidad de biomasa presente en el
proceso no cambia y al no haber un incremento en la biomasa tampoco aumenta el

consumo de oxigeno.
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4.4.3. Simulacion de concentracion de biomasa
El tercer caso simulado corresponde a una simulacion de la concentracion de biomasa
presente en el biofiltro, se partié de la concentracion determinada de 3 g prot/L para el
CAS. Se hizo una simulacion de control considerando que no existia biomasa dentro del
sistema, una tercera parte de la concentracion de biomasa presente y duplicando la cantidad

de la cantidad de biomasa.
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Fig. 25. Simulaciones del efecto de variar la concentracion de la biomasa. A perfil de O2, B perfil de OD, C perfil
de sustrato.

En la Fig. 25 se muestra el resultado de simular diferentes valores de concentracion de
biomasa en el biofiltro llegando a tener una concentracion de 6 g prot/L. El efecto
observado es una tasa de consumo de oxigeno y sustrato mas rapido, que concuerda con el

aumento de la biomasa presente en el soporte.
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CONCLUSIONES

Acorde al primer objetivo particular propuesto se logrd construir un dispositivo que se
denominG Respirométro Heterogéneo para caracterizar los procesos de transferencia de
masa interfaciales y biocinéticos caracteristicos de un biofiltro que contienen un sistema
bioldgico inmovilizado, ademés fue posible instrumentar y automatizar el dispositivo

correctamente.

De las pruebas hechas el sistema experimental con el soporte inorganico limpio (sin
microorganismos) puede extraerse informacion util para la operacion del sistema cuando se
tienen soportes inoculados con microorganismos; se pueden deducir las mejores
condiciones bajo las cuales se debe operar un biofiltro con el mismo soporte, y asi obtener
una mejor tasa de transferencia de oxigeno entre la fase gaseosa y la fase liquida,

minimizando las resistencias a la transferencia de masa.

Los cambios observados en las tendencias para los coeficientes de transferencia de masa, a
partir de 11 m/h en el flujo de liquido y 104 m/h en el flujo de gas el K a decae
notablemente este efecto se puede explicar considerando que existen limites en las
velocidades de flujo que si se sobrepasan, los efectos de arrastre de agua en la fase gas, el
incremento en la acumulacion de agua que generan un efecto de inundacién en el lecho
empacado se hacen evidentes. Entonces como una recomendacion para un biofiltro de
escala mayor se recomendaria operar dentro de los limites en los cuales el K a incrementa

para garantizar una 6ptima y eficiente eliminacién de compuestos contaminantes

A las condiciones que se oper0 el sistema se evidencia que no es posible trabajar con un
soportes organicos como el bagazo a altas velocidades de flujo sin disminuir el K _a ademas
este tipo de soportes son susceptibles a la degradacion y a la reduccion del area de
transferencia a tiempos largos de operacion por lo que resulta una opcién poco préactica, en
cambio la espuma poliuretano presenta valores de K a cercanos a los del soporte organico
con la ventaja de conservar sus propiedades mecanicas por tiempos de operacion

prolongados.
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La metodologia implementada ha dado reproducibilidad y confiabilidad a las
determinaciones de K. a y deja abierta la posibilidad de explorar ain més la herramienta
para diagnosticar ahora empaques colonizados, donde la tasa de biorreaccion es una

incognita.

Del paso de modelamiento matematico realizado para el sistema experimental se puede
concluir que las suposiciones hechas, los pardmetros estimados y los términos incluidos en
el modelo representan con bastante fiabilidad los fendmenos que ocurren durante un

proceso de respirometria.

Finalmente, hablando de manera global, la técnica respirométrica implementada en un
proceso de biofiltracion de lecho escurrido aerobia puede proporcionar una importante
herramienta para la caracterizacion de los biofiltros en funcionamiento. Aportando una
evaluacion puntual del transporte de masa interfacial, una identificacion de las mejores
condiciones hidraulicas en las que se minimizan los efectos de la resistencia a la
transferencia de masa y la determinacién de los pardmetros biocinéticos para cultivos

inmovilizados con una manipulacion minima de la biomasa.
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PERSPECTIVAS

Para una mejor comprension de las necesidades futuras para el mejoramiento de la técnica
se proponen una serie de mejoras, esta seccion se dividid en tres secciones, la primera hace
referencia a la operacion del sistema, la segunda al estado de las pruebas bioldgicas y la
ultima parte se refiere al proceso de modelamiento del procesos que considero son etapas

cruciales para una buena implementacion de la técnica.

La técnica de respirometria heterogénea se propone como una técnica de analisis y/o
diagnostico para biofiltros en cuya matriz heterogénea se encuentren cultivos inmovilizados
que degraden compuestos en corrientes gaseosas. Esta técnica implica una gran atencion en
detalles de operacion y funcionamiento de los procesos en general, puesto que lo que se
busca es tener condiciones controladas dentro y fuera del sistema es imprescindible que
condiciones como la temperatura donde se encuentre el sistema estén controladas y

estandarizadas para tener resultados comparables.

Durante este proceso de desarrollo de la técnica una de las principales limitaciones que se
encontraron para una operacion fiable del sistema fueron los instrumentos de medida en
especial los electrodos de oxigeno disuelto, suelen ser dificiles de operar, susceptibles a
variaciones de temperatura, manipulacion mecanica y cuando el liquido dentro del
reservorio contenia poco liquido pequefias burbujas de aire eran retenidas en la membrana
de medicion del electrodo lo que ocasiond una desviacion de la lectura de oxigeno disuelto.
Desde mi perspectiva es importante probar el sistema con aparatos de deteccién de

diferentes a las celdas tipo Clark.

Los sistemas de deteccion en fase gas se encuentran limitados a los flujos especificos,
aproximadamente de 1 a 1.5 L/min pasando estos limites los fabricantes advierten
problemas con la sefial que se detecta. Una propuesta para solucionar este problema de
limitacion seria hacer un bypass del circuito de la fase gas con un segundo compresor para

elevar el flujo del gas y de esta manera aumentar los limites de operacion del sistema.
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Otro de los puntos relevantes observados durante la operacion del equipo fue la admision
de oxigeno externo. Aun cuando las limitaciones tecnoldgicas impidieron anularlas, es

importante que se busque suprimirlas por completo.

Para las pruebas bidticas, en este trabajo s6lo se probaron consorcios sulfurooxidantes, pero
como la técnica no rigida en este aspecto podria usarse para caracterizar consorcios
bacterianos desnitrificantes, metanogénicos e incluso hacer pruebas en condiciones

anoxicas, adaptando siempre el sistema a las condiciones necesarias para las pruebas.

Finalmente para la etapa del modelamiento matemético que esté ligado a la estimacion de
los pardmetros cinéticos es necesaria hacer una construccion fiable del modelo matematico
para representar el proceso. Es imprescindible hacer un modelamiento del proceso exacto y
hacer que la rutina de calculo ajuste una cantidad minima de pardmetros para garantizar que

la etapa de célculo proporcione informacion util, reproducible y comparable.
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ANEXO A
Prueba de valoracién por iodometria

El yodato en medio &cido y en presencia de yoduro produce yodo:
105 + 51~ + 3H* & 31, + 3H,0
Y el yodo reacciona estequiometricamente con el tiosulfato de acuerdo a:
31, + 65,02~ & 61 + 35,03~
Las soluciones necesarias son:
-Acido sulfurico al 10 % v/v.

-Solucion de yodo 0.0001M: Para preparar esta se afiaden 20 ml de dilucion de yodato y 20

ml de la dilucion de yoduro de potasico y después se afora a un litro:

- Dilucién de yodato: Disolver en 250 ml de agua destilada 0.2675 g de yodato (secado a
110°C.

-Dilucién de Yoduro potasico: En 250 ml de agua destilada disolver 2.1 g de yoduro

potasico.

-Solucién de almidon: Se disuelven 2 g de almidon soluble en 100 ml de agua destilada y se
le afiaden 2 g de acido salicilico como conservador.

EL procedimiento consiste en tomar muestras de un volumen conocido para su valoracion,
afiadir 1 ml de &cido sulfarico y 5 gotas de almidon. Se afiade la solucion de yodato hasta

que la muestra vire a azul.

La concentracion de tiosulfato sera:
C(g-1"t-5,05"")=M-6-112-1/V,

Donde:

mol

M, es la molaridad de la solucion de yodato (0.0001 —) I el volumen gastado en la

valoracion en ml y V;,, el volumen de la muestra valorado.
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ANEXO B

En esta seccion se detallan los balances usados para construir el modelo matematico del
RH.

Para modelar la columna del RH se dividio el sistema en las siguientes secciones que a
continuacion se indican, esto se hizo con el propdsito de modelar adecuadamente todos los
procesos presentes durante las pruebas de respirometria.

> Gas libre
Detector ¢
de % O,
Detector
de % CO,
Gas
v
Consideraciones
o Sistema transitorio
o Flujo por conveccion forzada
o Sistema con recirculacion => no hay gradientes de concentracion en la direccion
axial
o Sin transferencia entre fases
o No hay reaccion quimica
i dclibre A
libre , =9 — . _ . rlibre
Vg aw — Qg Cg—0Qy Gy
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g hr hr m3 :}ibre

g.
[ 3lilbre] glibre
[m3libre] . lm g [m g ] . [ i ]

libre

. dCy )
Vgllbre . I — Qg (C Célbre)

hr

g.
) [m3lilbre] m3libre gi
SR ]

= libre
hr J m3,

libre
dciibre (@,
dt Vllbre

Cglibre)

Condici6n inicial: t = 0,C/P™ = C)

> Gas en el empaque

Consideraciones

. Sistema transitorio
o Flujo por conveccién forzada
. Sistema con recirculacién

74



Wenceslao Cuauhtémoc Bonilla Blancas

o Transferencia gas-liquido
o No hay reaccion quimica
Cg

T

Seno del gas

Cg*

kga
/}He (o}
N
ka J/
Seno del
(%))
| S liquido
3| =
£l s
Ele
ol E
m —
(®) ©
o
©
@)
Interface

dc; P c;rP
Emp ~7gi _ ~Emp libre Emp Emp gt Emp |  y/Emp
Vg —dt = Qg Cgl Qg Cgl KLa( Hei Cll ) Vz
3Emp m3Emp Y gi | _ 1219 ] [, 3Emw
hr m3Emp hr m3Emp l
Emp Emp Emp Emp
dCy, _ (Cllbre _ Emp) K. a Cgi —_ckmp ). Vi
dt Emp La He: Li VEmp
! g
gi 3Emp
3Emp] 9
[m g hr
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E .
Condicion inicial: t = 0, C, mP = clibre

> Liquido en el reservorio
C lResl Q;
Emp
Cl l Ql Detector
| 4 Oxigeno

Disuelto ( %

Consideraciones

o Sistema transitorio
o Flujo por conveccion forzada
o Sistema con recirculaciéon => no hay gradientes de concentracion en la direccion
axial
o Sin transferencia entre fases
. No hay reaccién quimica
chES
vfes . =Q-C "™ —Q, -
S dt
dCRes
Res Emp res
Vi ——= Q- (¢ - %)
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RES 3R€S
3Res m3
m 3R€S
m

CRes

l
dt _VlRes (ClEmp Cres)

Condicién inicial: t = 0, % = C}

> Liquido en el lecho empacado

Consideraciones

o Sistema transitorio

o Flujo por conveccion forzada

o Sistema con recirculaciéon => no hay gradientes de concentracion en la direccion
axial

o Transferencia gas-liquido y liquido-biopelicula

o Hay reaccion quimica

77



Use de rerpinometrian betrogineas para estiman cotfpciontes de hamftrencia de masa imtorfpciales y parimetron

biocinéticor un biofilires de licko cacvmride.
kga
@* |
].He
cl
/‘\ ka J/
Seno del Biopelicula
Seno del gas liquido
gl o
ol 2
E|=
- Q
(&) =
S
S
Interface
dCEmp Emp
Emp Li Emp Emp Emp Emp Emp
e =@ O+ Kﬂ( e Cui ) —Q Gy
i
. VlEmp
.gEi
m3;"P
] [
hr
3
-] Gl ] ] - [ e
- E E E l
3 mp hr 3 mp hr - m3lmp
dCEmp Emp Emp
Li Res Emp g,i Emp
dt Emp (C - Cl,i ) + KLa( He. Cl,l > — T,
i
m3Emp] 3Emp hT' ngmp hr - m3{5mp
Donde:
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Cp,0 ) < Cp,p )
;= OUR - 2 .
b (Cb,o2 + Ks0,) \Cvp + Ksp

Donde:

.umax

OUR = X

YX /02

e, e E
Condicién inicial: t = 0, ;""" = ¢}
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ANEXO C

Descripcion del respirométro heterogéneo

Con la finalidad de monitorear la eficiencia en el funcionamiento en sistemas de
biofiltracion se construyd un equipo denominado respirdbmetro heterogeneo, esta
constituido en su parte medular por una columna de PVC cristal que se puede empacar con
distintos materiales y funcionar como biofiltro o biofiltro de lecho escurrido. El sistema
estd equipado con cuatro detectores; pH, OD oxigeno en fase gaseosa y CO, los aparatos
de medicién centralizan la informacion en una tarjeta de adquisicion de datos y esta a su
vez se gobierna y almacena datos en un ordenador portéatil, ademas se encuentra equipado
con dos bombas para mover la fase liquida y la fase gas. La fig. 1 da un esquema de los

detectores y la distribucion espacial de cada uno de los componentes que conforman el

equipo.
Detector de
ggtgctor de oxigeno
disuelto en
Detector de liquido
oxigeno
disuelto en gas
Biofiltro Medidor de
pH
Rotametro
«entrada»
Interface de
Bomba de adquisicion
liquido de datos y
control
Compresor
de fase gas

Fig. 1. Respirométro gas-liquido, vista frontal.
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Detector de
CO2

Detector de
oxigeno
disuelto en gas

Biofiltro
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Fig. 2. Respirométro gas-liquido, vista lateral.
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biocinitices un WM Ae leche vscunnide,
Detector de Detector de
oxigeno Cco2
disuelto en
liquido
Rotametro
Trampas de «salida»
humedad
Detector de
Biofiltro oxigeno
disuelto en gas

Medidor de
pH

Fig. 3. Respirométro gas-liquido, vista posterior.
Calibracion de equipos de medicion.

Para poder operar el equipo se deben calibrar todas las sondas, en otros términos, para
poder darle a la interfase de adquisicion de datos parametros para comparacion entre las
sefiales de voltaje que se obtienen de los canales de los diferentes equipos de medicion, se
requiere que la interfase traduzca las sefiales que adquiere de valores de voltaje a valores
puntuales de pH, OD, CO, y O..

Por ejemplo el medidor de pH; calibrar el aparato de acuerdo al procedimiento sefialado en
el manual proporcionado por el fabricante. Una vez calibrado se coloca un multimetro en la
salida de sefial, generalmente se identifica como “recorder” del aparato. La tarjeta de
adquisicion de datos tiene un limite maximo de voltaje de corriente directa que debe
corresponder con la salida del y se sumerge la punta del electrodo en soluciones de pH 4.0,
7.0 y 10.0 para obtener las sefiales de voltaje que emite el aparato y los puntos que asigno
internamente para cada uno de los valores de pH. Con la ayuda de una hoja de caculo se
hace una curva de calibracion para obtener una los cambios de voltaje que corresponden a

los distintos puntos de pH.
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Esta ecuacion se programa en la interface de adquisicion de datos para que pueda
interpretar las sefiales de voltaje como datos puntuales de pH sin necesidad de cambio

alguno.
Un proceso similar se sigue para cada uno de los aparatos

Labjack U3 Guia de inicio (Windows)
1. Instale los controladores y software para Windows.

2. Conecte el U3 a la computadora o un concentrador de puertos de ethernet. EI LED de
estado debe parpadear en el encendido, y luego se queda solido. Si Windows le pregunta

sobre la instalacion de nuevo hardware, acepte los valores predeterminados.
3. Ejecutar LJControlPanel:

Desde el mend Inicio de Windows, vaya al grupo LABJACK y ejecutar LJControlPanel.
Haga clic en "Buscar dispositivos” y una entrada debe aparecer para el U3 conectado
mostrando el numero de serie. Haga clic en "USB - 1" que esta por debajo del nimero serie
para que aparezca el panel de configuracion de U3 como en la Fig. 1, del lado derecho de la

pantalla mostrara informacion basica sobre el dispositivo.

BY1 3 Control Panel 7,10 E| C g

Devices

S
~ 272260953
use -1
TCP 121631 162
< U3
SEER L] rE

A vt isvwe vestiom @ avadabin onkne 18 Lpgiade, pleare
cloze LI antr ol arml and run LIS il pgiade

[hae
EAETN T

Foued 205D, 1 LOF. 0 speciind

Fig. 4. LJControlPanel. Ventana Principal

Los diferentes botones del panel derecho son:
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Refresh: Actualiza la ventana con los valores leidos desde el dispositivo
Write Values: Escribe el ID local de la ventana en el dispositivo.
Reset: Haga clic para reiniciar el dispositivo seleccionado.

Test: Abre la ventana que se muestra en la Fig. 7.

Si LJControlPanel no encuentra el U3, compruebe en el Administrador de dispositivos de
Windows para ver si el U3 instalado correctamente. Una forma de llegar a la Administrador

de dispositivos es la siguiente:
Inicio => Panel de control => Sistema => Hardware => Administrador de dispositivos

La entrada para el U3 debe aparecer como en la siguiente figura. Si tiene un simbolo
amarillo de advertencia o un simbolo de exclamacion, botén derecho del raton y seleccione
"Desinstalar” o "Eliminar". A continuacion, desconecte y vuelva a conectar el U3y repetir

el Asistente para agregar nuevo hardware, como se ha descrito anteriormente.

!'.!; Nevice Manager

Ele  fction  Yew  Help
e e A
=¥

+ _d Compubas
+ e Disk,drives
% Display adapiers
(i DD CO-ROM crees
= Floppy disk cortrollsrs
\i Floppey sk drives
@ [CE ATAIATART controlls
2= Eevboards
B2 Lablack LISB Devices
o Laba 13
") Mice end other pointing devices
e Wik
& Morkors
B8 tistvaork sdapbers
5 Poms (oM LPT)
& Processoes
-] Sound, widen and game cortrollsrs
Syckam cerices
Universal Serisl Bus cortrallers

[NIRE A = ol a Bk A = ol =

¥ HEHEHBEHT

Fig. 5. Panel de Control de aplicaciones (LJControlPanel)
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Al entrar en el meni “Write values”, muestra la ventana de configuracion por defecto.
Estos son los valores que se cargaran por el U3 en el arranque o reinicio. En los valores
predeterminados de fabrica, todas las lineas estan configuradas como entrada digital.

Para esta aplicacion especifica debera marcar con el cursor las casillas en el primer cuadro
(ver Fig. 6) para configurarlas como entradas analogas.

m Set Defosit Digital 10 and DAC Viadoes

Dig# al Deecton

FI0 3(1]

| | 3 I SIalGE I
00 01 02 0% 04 0% 08 OF 00 01 02 03 04 05 06 OF

00 01 02 05 04 08 0% 0F
EID El0
I I

03 04 0S 06 07 an 01 07 03 04 0OS 08 O7

00 01 D2 03 04 0S5 D8 07 oo m o2

(x 3] oo
(hecked = Anakg |

r
Uncheckad = Digtal A 00 01 02 03

Chacked = Duput Chackad = High

Fig.6. LIControlPanel U3 ventana de configuracion de entras/salidas.

Una vez seleccionadas las casillas, presione “write values” para configurar el tipo de

entrada o salida de las salidas del U3. Presione “exit” para salir del menu, si lo considera

necesario haga clic en "Test" en el panel de configuracion para que aparezca el panel de
prueba donde se puede ver los diferentes E/S en la linea del U3.
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Fleatle |10

oD . AN Dl D0 VR Channd
AND s oo [
o & om [E =
AN2 & O o® 3 -
AIND & € oW [se -
04 F
oS [
Foe @ 7 F
noy F
Tows & w
e Scded Raset
T 0 )
Towet .
s [ r
) — r

(2[4]

Charmels AIN DI DD

E00 r ¢
(10}

E02

E3 (
EI04

EI08

EICE

£

Voltage
Vieg (Stoed) 3427

Vieg Massued) 3267
Al 0ugts
DACD

00

REF M:-a]
__1 r

Degrees €
Teno 26470

0 Line
Disction
ESE
00 0o
Orecked « Duput
Staw
FRERFRE
w0 ¢ R .
Cheched =Hig

Fig. 8. Ventana de prueba de U3

4. Salve su configuracion y cierre la aplicacién LJControlPanel

5. Inicie DAQ Factory express.

Desde el menu Inicio de Windows, vaya al grupo LABJACK vy ejecute DAQ Factory.

Aparecera una pantalla de inicio, seguida de por la aplicacién

File Edit View OQuick Debug Layout Real-timeWeb.. Window Help

0w i) S 2 2 @k

Command / Alet | Fgl Watch  [[F Notes

Workspace v 3 x
£ #2 CONNECTIONS:
EI f Local
H <8 CHANNELS:
"M CONVERSIONS:
a EXPORT:
£ LOGGING:
i w SEQUENCES:
R A
<8 CHANNELS:
=1 PAGES:

[ Page 1

apINg HIBrqe

digH @

For Help, press F1

ALERT | SAFE

Fig. 9. Pantalla de inicio de DAQ Factory

6. Iniciar rutina de respirométro

Desde la ventana de la aplicacion abra la rutina del respirométro.
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"
A% Abrir

MNomlbre °

@ | Rutina respirormetro.ctl
@ | Sefiales de termopar.ctl
@ | Thermaostat.ctl

@ | TimerDuty.ctl

@ | TimerFirmCount.ctl

Buscaren: I | DAQFactory Application Guide Exaj = £ B

Fecha de moedifica...

07/03/201217:41
15/03/2011 17:57
18/07/2008 1:13

28/12/2007 13:24
28/12/2007 13:27

<

_ S,

s

Tipo
Archi
Archi
Archi|:|
Archi

Archi -

MNombre: I

Tipo: IDA.QFactor:.' Files (*.ctl)

Fig. 10. Ruta para abrir rutina de respirométro

Después de seleccionar la rutina y ejecutar abrir parecera la siguiente pantalla

fle Edt Yiew Quick Debug Layout Resh-timeWeh.. Window Help
D&H B eDyd 82 RéGOT .
Workspace v x
& 27 CONNECTIONS:
=47 L
@ €8 CHANNELS:
— ) CONVERSIONS:
*{ EXPORT:
& £ LOGGING:
................................................. W SEQUENCES:
S8 v
<@ CHANNELS:
- = [ PAGES:
pH:-0:00_ D Page 0
& 2 D Pagel
C02:-0-000%
R S| YU . U O, SO
G SR AERESER [ BRSNS | SRR, SR SN “ODliguido:-0:00-ma/L_
0.0
B Command/ Alert |B3 Watch |F Notes
For Help, press F1 Screen Pos X: 883, ¥: 24

Fig. 11. Pantalla principal de rutina respirométro.

En este punto el sistema se encuentra listo para iniciar la adquisicion de datos, la ultima

parte del proceso sera seleccionar donde desea que el sistema guarde el archivo que ira

generando para ello debera desplegar en el panel del lado derecho de la pantalla el apartado

marcado como LOGGING para acceder a fichero pHy dar sobre el doble click.
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Fle Edit View Quick Debug Lsyout Resl-timeWeb.. Window Help
b @ 2?2 2 AR
Logging Set pH dutoStart [ Apply Disgard Workspace - X
—
Man | Detas | -4 CONNECTIONS:
=47 Local
Logging Method:  [ASCII Delimted ~| ¢ @98 CHANNELS:
i ..”T% CONVERSIONS:
File Name: C:\Documents and Settings\Bioproceses\Escrit  Browse| H .
l S [E==| %] EXPORT:
Table Hame | Bff LOGGING:
Channels Avaisble Channels to Log Figs:| = R
+|salida entaie]? g |- SEQUENCES:
co 5 = ::; CHANNELS:
qu ido 5 | orer :
-1 PAGES:
Y -0 Page0
Command / Alert | Watch | F Notes
For Help, press F1 Screen Pos X: 1069, Y: 142

Fig. 12. Panel de destino de archivo de adquisicion de sefial

En el lado izquierdo de la pantalla apareceran tres secciones, el codigo de almacenamiento
del (Logging method), “File name” y dos recuadros donde aparecen las sefales digitales
que LabJack puede almacenar. Para seleccionar el destino y nombre de almacenaje del
fichero debera dar click en “browse”, seleccionado el destino y asignado el nombre so6lo
resta dar click en “Apply” para que el sistema valide los cambios hechos y asigne el nuevo

nombre al archivo.

Para iniciar la adquisicion de datos debera regresar el apartado de gréficas y dar click en el

recuadro de adquisicidn de datos, para detenerlo bastara con presionar otra vez el recuadro.

Fig. 13. Conexion de los distintos canales de adquisicion de datos
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Para abrir el archivo generado por el sistema de adquisicién de datos debera seguir el
siguiente proceso. Previamente ha definido la ubicacion y el nombre del archivo que debe
tener los datos para las sefiales de los detectores, el sistema genera un archivo con la

extension .csv , este archivo se puede importar desde Excel para manipularlo.

Desde la hoja de célculo deberd abrir la carpeta donde esta contenido el archivo,
indicandole en la hoja de célculo que muestre todos los tipos de archivos que contenga la

carpeta. Este paso es importante, sin esta instruccion el archivo no se visualizara.

r Abrir

. ¢ Pruebas bioticas Tio 2012 » mayo 2012

Organizar « Nueva carpeta =~ O '@'

o Membre Fecha de modifica.. Tipo

4 Bibliotecas
3 Docurmnentos
= Imdgenes
J‘- Musica
B videos

& 01-05-2012 resp tio 02/05/2012 21:43 Documer,
& 01-05-2012-kla 01/05/2012 23:25 Docurner| 2
@ 01-05-2012-kla 08/05/2012 17:58 Hoja de ¢
@ | 01-05-2012-kla-1 01/05/2012 23:25 Decumer|
[ 01-05-2012-kla-1 26/05/2012 9:20 Hojadec
@& | 01-05-2012-kla-2 01/05/2012 23:25 Decumer
[ 01-05-2012-kla-2 04/05/2012 15:45 Hoja de ¢
|u_. 03-05-2012 resp tio 11/05/2012 9:30 Archivo

(2] 03-05-2012 resp tio 06/06,/2012 22:58 Hoja de ¢
& | 08-05-2012 resp tio 11/05/2012 9:29 Archivo

[ZF] 08-05-2012 resp tio 06/06,/2012 23:23 Hoja de ¢
i [ 14-05-2012 resp tio 06,/06/2012 22:19 Hojadec
-~ 4 i | +

1% Equipo
5_3 Disco local (C:)

a Disco local (D:)

€l Red
18 EQ-WENCES

MNombre de archive: 03-05-2012 resp tio - [Todos los archivos v]

Herramientas ’ Abrir |v] ’ Cancelar I

Fig. 14. Ruta para abrir archivo de destino de datos

Después de seleccionar el archivo Excel le mostrara dos ventanas la primera es una ventana
de alarma para indicarle que la extension del archivo es diferente a la .xIsx o xls para
continuar deberd dar que si quiere abrir el archivo. La segunda ventana dividira por
columnas el archivo, esta instruccién a la hoja de calcula tiene tres pasos, el primero le

pregunta si los archivos son delimitados o de ancho fijo, debera marcar “delimitados”
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Asistente para importar texto - paso 1 de 3

El asistente estima que sus datos son Delimitados.

Si esto es correcto, elija Siguiente, o bien elija el tipo de datos que mejor los describa.
Tipe de los datos originales

Elija el i iva que describa los datos con mayer predisidn:

elimitados - Caracteres como comas o tabulaciones separan campos.

() De ancho fijo - Los campos estan alineados en columnas con espacdios entre uno y otro.

Comenzar & importar en la fila: |1 +| Crigen del archivo: MS-DOS (PC-8)

Vista previa del archivo C:\Userswenceslao\Dropbox\Respirometro'Pruebas bioticas Tio 2012Ymayo 2012403-05-2012 resp tio.

TheTime, porcentajedZ, COZ, 0Dliquido, pH

1032 .62700232,17.89553,0.052788598, 6. 327573, 7. 826052
B1032.62706019,17.91050,0.04533466, 6. 322358, 7. 862703
1032 .62711806,17.29552,0.04847551,6.227572, 7826052
B1032.62717553,17.82067,0.03509081, 6. 338004, 7.826052

a fon T Joo Jra e

Cancelar

Fig. 15. Ventana de asistente de importacion de datos de Excel, paso 1

La segunda venta le dice pide que indique el tipo de separador de los datos para insertar la
columna, los datos estan separados por comas Yy esa la opcion que debera marcar y marcar
finalizar para ir a la hoja de Excel.

Asistente para importar texto - pase 2 de 3

Esta pantalla e permite establecer los separadores contenidos en los datos. Se puede ver cémo cambia el texto en la vista previa.

Separadores
Tabulacién

[ Punto y coma [7] Considerar separadores consecutivos como uno solo

Calificador de texto: | " |Z|

Vista previa de los datos

heTime orcentajelZ Z Dliquido pH

1032 62700232 [17.89553 -05278898 [§.327573 -B2e052
1032 .8270801% 017.31050 04333488 [£.322358 -BBZ703
102Z_.8271180& [17.89553 04847551 [§.227573 -BZE052
103262717553 [L7.82087 -03309081 |5.338004 -B2e052
4

[ Cancelar ][ < Alrés ][5iguienbe>][ Einalizar I

Fig. 15. Ventana de asistente de importacién de datos de Excel, paso 2
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Protocolo de operacidn del respirométro para la caracterizacion del lecho de un biofiltro

Para la determinacion experimental de pardmetros cinéticos de empaqgues colonizados
realizaron pruebas bidticas aplicando pulsos de compuestos contaminantes recirculando

continuamente gas y liquido. A continuacion se describe el protocolo experimental:

1. Previo a cada set de pruebas se deben cuantificar las admisiones no deseadas de
oxigeno dentro del sistema esto se logra cambiando la fase gas por nitrégeno, se cierran las
valvulas de admision y se monitorea los perfiles de gas y liquido. Si el perfil de gas muestra
una ganancia de oxigeno superior al 1% de oxigeno por hora se deberd hacer una revision
exhaustiva de las piezas mdviles y conexiones relacionadas con la fase gas para descartar
fugas o el dafio a algin componente del equipo. Si el perfil muestra una ganancia igual o

menor al 1% por hora se puede proceder a hacer la prueba de respirometria.

2. Cargar el cartucho del respirométro con soporte biolégicamente activo (inoculado
previamente con la biomasa).

3. Recircular las fases liquida y gas contenidas dentro del RH

4. Colocado el cartucho en el respirométro se procederd a darle un tratamiento de
estabilizacion del lecho, con el objetivo de: (a) eliminar los contaminantes residuales
presentes retenidos en la biopelicula y (b) adaptacion a la biomasa a las condiciones de
operacion, se sugiere cambiar minimo dos veces el medio y hacerlo recircular por una hora
cada vez que se haga.

5. Previo a la respirometria se hace una prueba de respiracion enddgena, partiendo de
las condiciones estables maximas de oxigeno en las fases gas y liquido, sin inyectar el pulso
del sustrato se hace un seguimiento del decaimiento de los perfiles por efecto de la
respiracion endogena de los microorganismos hasta alcanzar condiciones estacionarias de
los perfiles oxigeno gas y liquido

Una vez estabilizado el sistema (respirométro), se procedera a realizar la caracterizacion del
lecho, procediendo como sigue:

6 Se inicia la adquisicion automética de los datos correspondientes a las
concentraciones de oxigeno en liquida y gas, pH y CO..
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7 Se cierra el sistema y se recircula la fase gas presente en el respirométro con una
velocidad lineal de gas (31.4 m/h). De esta manera se degradara el compuesto
contaminante del medio.

8 Para el seguimiento de la concentracion del contaminante deben tomar muestras del
interior del biofiltro a través de la valvula mininert en el caso del liquido y para el gas se
hace a través de los puertos para gas que estan antes y después del lecho empacado. La
cuantificacion del contaminante por cromatografia de gases, implica que se debe tomar una
muestra de la fase gaseosa contenida dentro del sistema al inicio del proceso después se
debe seguir a intervalos regulares hasta finalizar la respirometria que se identifica como el
intervalo de tiempo donde los perfiles de las concentraciones s de CO; y de O, alcanzan una
pendiente minima.

9 Después de terminada la respirometria se debe hacer un proceso de limpieza del
sistema el cual consiste en cerrar las entradas de aire himedo y contaminantes. Es
importante cerrar la valvula que se encuentra en la parte superior de la columna (ver Fig.
14) y girarla de la posicion “A” a la “B” como se muestra en la Fig. 15. Se debe hacer
circular una corriente de aire fresco por 2 horas a través de los detectores de CO; y de O,
para remover el posible exceso de humedad dentro de los equipos de medicion vy
adicionalmente limpiar las trampas de humedad. Se apagan las bombas de los detectores y

se desconectan del cartucho.

Fig. 14. Valvula de tres vias situada en el domo de la columna
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Entrada

N

externa
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Domo de
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Trampas
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humedad
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Entrada
externa

(1

>

N

Domo de
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columna

>

Trampas
de
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Fig. 15. Posicion Ay B de la valvula de tres vias. La posiciéon A se selecciona para hacer pruebas en

el RH, la posicién B se necesita para remover humedad de las trampas y de los instrumentos de

medicidn de la fase gas.

10 Se mantiene estabilizado el lecho repitiendo el procedimiento del punto nimero 3,

para una posible posterior caracterizacion.

11 Se guardara una pequefia parte del lecho empacado para posterior medicion de

biomasa.
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