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|. RESUMEN

La generacion de biogéas es realizada por las bacterias metanogénicas, presentes en
el estiércol animal, mediante el proceso de fermentacién o biodegradacion anaerdbica.

Estas se caracterizan por tener un metabolismo estrictamente anaerébico.

El empleo de mezclas de agua de lavado de café y glicerina residual de biodiesel
para la produccion de biogas, consiste en un aprovechamiento de desechos industriales,

teniendo en cuenta que con su degradacion se tiene una reduccion en su impacto ambiental.

Se realizo el andlisis del biogés generado en la fermentacion anaerébica de varias
mezclas de agua de lavado de café y glicerina residual del proceso de produccion de
biodiesel y estiércol bovino, empleando para ello cromatografia de gases con detector de

captura de electrones, resultando el metano, como el componente mayoritario en el biogas.

Los sistemas de biodigestion, tanto de las mezclas como de cada uno de los sustratos,
se mantuvieron entre 40-50 °C, empleando un bafio de Maria. Dentro de varios
microbiodigestores hubo produccién de gas; no en todos se obtuvo la produccion de
metano, ya que si la biodegradacion de la materia organica es incompleta solamente se

tiene la produccidon de dioxido de carbono.

Inicialmente se analizo el gas patron de metano. El tiempo de deteccion del gas
metano obtenido a partir de éste y del biogas generado en los microbiodigestores Bd 11, Bd
12, Bd 14, Bd 15, Bd 16, Bd 17, Bd 18, Bd 19 es aproximadamente 9.7 minutos. Ya que el
gas patrén de metano era de concentracion desconocida, solamente se realiz6 una
determinacion cualitativa. De estos microbiodigestores se tomd una muestra de de 200 pL
para su analisis por un Cromatografo de Gases Agilent 6890N GC con detector de captura

de electrones, equipado con una columna capilar apolar AT-PETRO, de 100 metros de



longitud, 0.25 mm de diametro interno de la columna y 0.50 pm de espesor de la fase

estacionaria, utilizando gas nitrégeno como gas de arrastre.

Mediante dichos analisis, se determind que con cualquier cantidad de agua de
lavado de pulpa de café que se utilice dentro del biodigestor, se tiene una produccion de
biogas con una alta concentracion de metano. En cambio, la utilizacion de la glicerina
residual del proceso de biodiesel no completa el proceso de biodigestion, ya que se tiene
produccion solamente de didxido de carbono. En cuanto a los microbiodigestores, en los

que se utilizé mezclas de ambos sustratos, no se logré la produccién de metano.



II. INTRODUCCION

Tomando en cuenta que la produccion de energia y el tratamiento de desechos, son
parte de las prioridades actuales, esta investigacion es un impulso para la propuesta de
soluciones tanto de fuentes energéticas alternas como de metodologias de tratamientos de
los desechos ya sean industriales y/o domésticos, fomentando la investigacion en estos

campos.

Un biodigestor es un sistema economico Yy accesible disefiado para el
aprovechamiento funcional del proceso de la digestion anaerobia, realizado por bacterias,
procedentes principalmente del estiércol, que transforman la materia organica en biogas y

fertilizante organico.

Con la utilizacion de un biodigestor, es posible tratar principalmente desechos
orgénicos por medio de fermentacion anaerdbica, dando como resultado biogés, el que en
su composicion presenta un gran porcentaje de metano, gas combustible con propiedades

muy similares al propano.

Dentro de un proceso de biodigestion, las bacterias metanogénicas son estrictamente
anaerobicas, los gases provenientes de la fermentacion de materia organica son productos
reducidos, como resultado del medio carente de oxigeno, siendo estos gases altamente

inflamables y con potencial para ser empleados como carburantes.

En esta investigacion se utilizaron biodigestores de flujo discontinuo, dentro éstos se
tuvieron distintas cantidades de glicerina residual de la produccion de biodiesel, agua de
lavado de pulpa de café y mezclas. Estas sustancias son desechos industriales, que no tienen
una metodologia especifica para su tratamiento, siendo un foco de contaminacién
principalmente para cuerpos acuaticos cercanos a las industrias que los generan. Como

fuente bacteriana se utilizé estiércol bovino, tomando en cuenta la facilidad de su manejo y



acceso. Ademas la generacion de biogas a partir de este tipo de estiércol se da desde que es

excretado por el animal, por lo cual es conveniente su empleo fresco.

Dentro de los biodigestores se tuvo control sobre el pH inicial, la agitacion y la
temperatura, por ser variables que afectan inicialmente la reproduccién bacteriana, y por
ende el proceso de biodigestion. Al igual, se monitored la presion interna generada y el

volumen del gas producido, para cada uno de los biodigestores utilizados.

El biogas producido se analiz6 por cromatografia de gases con detector de captura
de electrones, optimizando las condiciones de analisis del componente principal con que
consta el biogas; teniendo el andlisis cualitativo del gas metano presente en el biogas
generado principalmente de los biodigestores en los cuales se utiliz6 agua de lavado de

pulpa de café.

El proceso de fermentacion anaerdbica, mediante el cual se obtiene la produccion de
biogas, es recurrente en ambitos agricolas, debido a la facilidad de acceso principalmente
del estiércol animal. Por lo que las comunidades rurales tienden a tener un mayor uso de
estos sistemas, siendo importante determinar si los materiales y las condiciones que se
emplean para la generacidn de biogas, son las mejores; partiendo de lo anterior, el presente
estudio puede ser un punto de partida para el analisis, monitoreo y optimizacion en la

produccion de biogas que se tenga dentro de una comunidad rural.



[1l. ANTECEDENTES

A. Estudios previos sobre generacién de biogas

Existe un estudio previo en la generacion del biogas proveniente de la fermentacion de
la mezcla de agua de lavado de café y glicerina residual de biodiesel, desarrollado por
Estrada (2008) en el cual se obtuvo como resultado la produccion de biogas, observando las
condiciones y procesos generales para la produccion de éste empleando como sustratos el

agua de lavado de café y glicerina residual de biodiesel (16).

También existen estudios acerca empleo del agua de lavado de pulpa de café como

sustrato para la produccion de biogas, estos fueron realizados por:

- Yurrita Flores (1982) realiz6 un estudio sobre la Generacion de Biogas a partir de
jugo de pulpa de café, en el que se obtuvo que el jugo de pulpa de café resulta ser un
substrato adecuado para la fermentacion anaerébica (1).

- De Leon De Paz (1980) realizo un estudio sobre la Evaluacion de la Produccion de
Biogéas a partir de desechos derivados del beneficiado del café, en el que se obtuvo
que el sustrato mas efectivo es la pulpa fresca de café, exhibiendo una biogas de

mayor concentracion en metano a tiempos de residencia mayores (3).

B. Fermentacion anaerdbica

La fermentacion anaerdbica es la habilidad de ciertos microorganismos para crecer en
un medio ausente de oxigeno. La fermentacion metanogénica es el proceso en el cual
bacterias anaerobias producen metano (CH,;) y dioxido de carbono (CO;) a partir de
material organico complejo; esta mezcla de gases se conoce como biogés. Las bacterias
productoras del biogas son estrictamente anaerdbicas. Se caracterizan por su sensibilidad a
los cambios ambientales. Las etapas que intervienen en la fermentacion metanogeénica son:

- La fase de hidrdlisis: se da la degradacién de la materia organica hasta obtener acidos

organicos de cadena corta, siendo una fase realizada por microorganismos anaerébicos;



- La fase de acidificacion: se da la degradacién de los acidos organicos llevandolos a
acido acético y sus derivados, es realizado por microorganismos anaerobicos
facultativos. Se remueven las trazas de oxigeno disuelto, y se produce principalmente

acido acético, y son liberados didxido de carbono y gas hidrégeno;

- La fase metanogénica: los microorganismos anaerobicos estrictos, o bacterias
metanogénicas, tienen como principal substrato al acido acético, que es convertido a
metano y a dioxido de carbono. Al mismo tiempo se pueden tener microorganismos que

reduzcan el diéxido de carbono a metano, empleando el gas hidrogeno (1).

C. Biogas
El Biogas es originado por la descomposicién de materia organica por bacterias
anaerébicas de la especie metanobacterias, de los géneros Methanosarcina sp.
Methanobacterium sp. Methanobhrix sp. (2), estas bacterias estan presentes principalmente
en el estiércol animal, en la Tabla No 1, se observa la relacion entre cada tipo de estiércol

animal y su correspondiente produccion de biogas.

Tabla Nol.

Relacion ente la produccion de metano y el origen del estiércol utilizado en un biodigestor

Especie Kg estiércol/dia % CH, producido
Cerdos 45-6 65-70

Vacunos 25 -40 65

Equinos 12 -16 65

Ovinos 2,5 63

Aves 0,06 60

Caprinos 1,5 -

Fuente CHYNOWETH, D. y ISAACSON, R. 1987. “Anaerobic digestion of biomass”. Editorial London Elsevier Applied

Science. Inglaterra. Pp. 10



El biogas esta compuesto principalmente por aproximadamente 60%-70% de
metano (CH,4) y 30%-40% de didxido de carbono (CO,), con trazas de hidrogeno (H) y
acido sulfhidrico (H,S). Su valor energético se encuentra entre 20-25 Mega joules/m3 (3).
El biogas puede ser empleado como combustible en las cocinas o iluminacién, y en grandes
instalaciones se puede utilizar para alimentar un motor que genere electricidad. La
conveniencia del empleo de biogas consiste en que es un gas econémico y constituye una

fuente de energia renovable.

Las fuentes renovables de energia se basan en los flujos y ciclos naturales del
planeta. Estas son aquellas que se regeneran y que usadas con responsabilidad no destruyen
el medio ambiente. Incrementar la participacion de las energias renovables, asegura una
generacion de electricidad sostenible a largo plazo, reduciendo la emisién de CO,, y demas
gases de efecto invernadero (como lo son el metano y los 6xidos de nitrogeno).

D. Biodigestor

Un biodigestor es un sistema disefiado para el aprovechamiento del proceso de la
digestion anaerobia realizado por bacterias especificas de los géneros Methanosarcina sp.
Methanobacterium sp. Methanobhrix sp., procedentes principalmente del estiércol, para

transformar la materia orgéanica en biogas y fertilizante organico (2).

1. Tipos de biodigestor

- Sistema discontinuo: Este tipo de digestor se carga una sola vez en forma total y la
descarga se efectla una vez que ha dejado de producir biogas. La produccion de biogas en

este tipo de digestores es de 0,5 a 1,0 m® biogas/m? digestor (4,5).

- Sistemas semi-continuos: Se cargan por gravedad una vez al dia, con un volumen de
mezcla que depende del tiempo de fermentacidon o residencia y producen una cantidad
diaria mas o menos constante de biogas si se mantienen las condiciones de operacion. La
produccion de biogas en este tipo de digestores es de 0,1 a 0,4 m® biogas/m® de digestor
(4,5).



- Sistemas continuos: Este tipo de digestores se desarrollan principalmente para
tratamiento de aguas residuales. En general son plantas muy grandes. La produccién de

biogas en este tipo de digestores es de 0.8 a 1,0 m* biogas/m® de digestor (4,5).

E. Factores de control para la produccién de biogas

La actividad metabdlica involucrada en el proceso metanogénico se ve afectada por
diversos factores. Debido a que cada grupo de bacterias que intervienen en las distintas
etapas del proceso responde en forma diferente a esos cambios, no es posible dar valores
cualitativos sobre el grado que afecta cada uno de ellos a la produccion de gas en forma
precisa. Entre los factores mas importantes estan (1,5,6,7):
- Tipo de materia prima
- Temperatura del sustrato
- Velocidad de carga volumétrica
- Tiempos de residencia
- Valor de acidez (pH)
- Contenido de solidos
- Agitacion - mezclado

- Inhibidores

1. Tipo de materia prima

Las materias primas fermentables se incluyen dentro de un amplio espectro a los
excrementos animales y humanos, aguas residuales organicas de las industrias, restos de
cosechas y basuras de diferentes tipos, como los efluentes de determinadas industrias
quimicas. El proceso microbiolégico no solo requiere de fuentes de carbono y nitrogeno
sino que también deben estar presentes en un cierto equilibrio sales minerales (azufre,
fésforo, potasio, calcio, magnesio, hierro, manganeso, molibdeno, zinc, cobalto, selenio,

tungsteno, niquel y otros menores) (1,6).



2. Temperatura del sustrato

Se tiene actividad bioldgica dentro del biodigestor, y por lo tanto la produccion de gas,
aumenta con la temperatura, esto debido a que se incrementa la reproduccién bacteriana
dentro de un rango de temperatura entre 20 °C a 75 °C. Al mismo tiempo al no ser un
proceso exotérmico, la temperatura deseada debe mantenerse mediante la aplicacion de

energia externa para que el sistema llegue a la temperatura de 45 °C (1,6).

3. Velocidad de carga volumétrica

Se designa un volumen adecuado de sustrato organico cargado diariamente al digestor
para que la produccion de biogas sea Optima, y no exista un exceso de materia ya
descompuesta. Este valor tiene una relacion inversa con el tiempo de residencia, dado que a
medida que se incrementa la carga volumétrica disminuye el tiempo de residencia necesario
(1,5).

4. Tiempo de Residencia

Es el tiempo de permanencia del sustrato dentro del digestor. Este parametro sélo puede
ser claramente definido en los sistemas discontinuos. De acuerdo al disefio del reactor, el
mezclado y la forma de extraccion de los efluentes pueden existir diferencias entre los
tiempos de residencia de liquidos y sélidos. El tiempo de residencia esta intimamente
ligado con dos factores: el tipo de sustrato y la temperatura del mismo. Generalmente los
materiales con mayor proporcién de carbono retenido en moléculas resistentes como lo es
la celulosa, demandan mayores tiempos de residencia para ser totalmente digeridos. La
selecciéon de una mayor temperatura implicara una disminucion en los tiempos de

residencia y por lo tanto seran menores los volimenes de carga de material organico (5,7).

5. Valor de acidez (pH)
Una vez estabilizado el proceso de digestion, el pH se mantiene en valores que oscilan
entre 7.0 y 8.5; siendo valores entre 7.0 y 7.2, los 6ptimos para la generacion de biogas.

Debido a los buffer que producen los equilibrios dioxido de carbono — bicarbonato



2 — 3) Y €l equiliorio Amoniaco — Amonio 4 — 3), €l Proceso en SI miIsmo
(CO, — H,CO3) y el equilibrio Amoniaco — Amonio (NH,* — NH3), el i mi

tiene capacidad de regular diferencias en el pH del material de entrada (1).

6. Contenido de solidos

La movilidad de las bacterias metanogénicas dentro del sustrato se ve crecientemente
limitada a medida que se aumenta el contenido de sélidos por lo que puede verse afectada
la eficiencia en la produccién de biogas. La eliminacién y reduccién de la cantidad de
material solido, es necesario para que el proceso no se afecte, al final se obtiene abono

organico (5).

7. Agitacion - mezclado

Mediante la agitacion se espera: la remocion y liberacion de los compuestos producidos
por las bacterias metanogénicas. Se de la mezcla del sustrato con la poblacion bacteriana
presente. Tener una uniformidad en la densidad bacteriana; evitar la formacion de espacios

sin actividad biologica (1,5).

8. Inhibidores

La presencia de metales, antibioticos y detergentes en determinadas concentraciones
pueden inhibir e incluso interrumpir el proceso de biodigestion (7). En la Tabla No. 2 se
presentan las concentraciones a las cuales diferentes compuestos presentan efectos

inhibidores sobre las bacterias metanogénicas.



Tabla No.2 Valores de concentraciones de ciertos inhibidores comunes.

Inhibidores Concentracion Inhibidora
S04? 5.0 ppm

NaCl 40.0 ppm

Nitrato 5.0 ppm

Cu* 100.0 ppm

cr* 200.0 ppm

Ni* 200.0-500.0 ppm
Detergente sintético 20.0-40.0 ppm
Na® 3.5-5.5 ppm

K* 2.5-4.5 ppm
Ca* 2.5-4.5 ppm

Fuente: Sanchez, E.; et.al. 2001. Effect of substrate concentration and temperature on the anaerobic digestion of piggery

waste in a tropical climate. Process Biochemistry. Pp.239

F. Materiales o Sustratos para la produccion de biogéas

Los desechos industriales son desperdicios organicos e inorganicos descargados por
empresas industriales o comerciales. En la produccion de biodiesel se genera glicerina, que
constituye el 20% del total de la reaccion, siendo este un subproducto, que actualmente no
tiene ninguna aplicacién; al igual que se da, con el agua del lavado de la pulpa de café, la
que proviene del proceso de tratamiento del café con el que se eliminan la mayoria de sus
impurezas. Estos dos desechos industriales son descartados, generalmente, en cuerpos
acuaticos, como rios o lagos, en los cuales se da un aumento de la presencia de material
organica, y disminucion de los niveles de oxigeno disuelto, lo que provoca un desequilibrio

en el ecosistema.

1. Agua de lavado de la pulpa de cafe
El café es un cultivo con més de 150 afios de historia dentro de Guatemala. Debido a los
afios en que el café ha sido parte de la actividad econdmica nacional, es considerado el

producto agronémico mas importante de Guatemala hasta al afio 1990 (8).



El periodo de la cosecha de café se situa entre los meses de septiembre y abril,
dependiendo de la altitud. Durante la cosecha, los productores realizan al menos cuatro
cortes, en el primero y el ultimo se concentran los granos con mayores problemas de

calidad, mientras que en los cortes intermedios, cosechan solo grano maduro (8).

Mediante el procesamiento via/método hdimedo del café, se obtiene este con una alta
calidad. Este proceso es fundamental para que el grano presente una buena apariencia y la
calidad adecuada para su exportacion. Este método requiere grandes cantidades de agua.
Las principales etapas (3,8):

- Recoleccion: el café es cortado a mano y luego transportado en sacos hasta los
beneficios hiumedos.

- Clasificacioén previa: con esta labor se asegura que s6lo sean procesados los frutos que
tienen el punto éptimo de maduracion.

- Recepcion: en el cual se separan los frutos de mejor calidad, para garantizar la calidad
del producto.

- Despulpe: en esta etapa los frutos de café son despojados de la pulpa o epicarpio por
medio del empleo de un aparato llamado Pulpero.

- Lavado-Clasificacion: el grano se lava con agua, para su total separacion de la pulpa.

- Secado: Esta operacion se lleva a cabo en extensos patios.

- Descascabillado: separacion del cascabillo del grano ya seco.

El agua es utilizada en casi todas las operaciones del beneficiado via humeda del café.
Se tiene reportado consumos de aproximadamente 30 litros de agua por kilogramo de café
procesado. Las aguas de despulpado son generalmente ricas en carbohidratos, y las aguas
de clasificacion son ricas en pectinas y derivados (3).

2. Glicerina residual del proceso de biodiesel

Se denomina biocombustible a cualquier tipo de combustible que derive de la biomasa.

Estos combustibles sustituyen parte del consumo de los combustibles fésiles tradicionales,



como lo son el petréleo o el carbdn. Los biocombustibles mas usados son el bioetanol y el
biodiesel (9).

El biodiesel, se fabrica a partir de aceites vegetales, el proceso comprende una reaccion
de transesterificacion, la reaccién quimica se muestra en la grafica No 1, donde un aceite o
grasa reacciona en presencia de alcoholes ligeros, utilizandose un acido mineral como

catalizador, para dar ésteres de acidos grasos (9,10).

Grafica No. 1
Ecuacion quimica de la transesterificacion de un triglicérido de acido graso para la

obtencion de biodiesel.
RCOOH,C CH,OH

CHOOCR + 3 CH30H % 3 RCOOCH3+ HOHC

RCOOH,C CH,OH

Triglicérido Metanol Metilester Glicerina

Fuente: Larosa, R. 2001. Proceso para la produccion de biodiesel (metiléster o ésteres metilicos de acidos grasos).

Consultado el 16 de septiembre de 2009. Disponible en: http://www.inia.org.uy. Pp. 4

El alcohol que generalmente se utiliza es metanol, aunque pueden usarse otros alcoholes
ligeros como etanol, propanol o butanol. La glicerina es un subproducto de la produccion
de biodiesel a partir de grasa vegetal, esta es relativamente limpia cuando se emplea aceite
vegetal virgen, por lo que este tipo de subproducto no ocasiona un problema ambiental;
mientras que la utilizacion de aceite proveniente de procesos de coccion y es usado para la
produccion de biodiesel genera glicerina con una alta contaminacion, y su purificacion
tiene un alto costo. Este tipo de glicerina si es un contaminante ambiental, en la actualidad

no se ha encontrado una manera viable para tratar dicho desecho (9,10).



G. Andlisis de Biogas
Debido al estado gaseoso que presenta el metano, al analisis del biogas se realiza
principalmente por medio de la cromatografia de gases.

La cromatografia de gases es una técnica de separacién en la que la elusion se
produce por el flujo de una fase movil, la que es un gas inerte (no interacciona con las
moléculas del analito), y la separacion de los analitos se desarrolla dentro de una columna

cerrada en la que se encuentra retenida la fase estacionaria (11).

La evaluacion de la proporcion del metano en el biogés sirve de soporte para el
monitoreo de la efectividad del proceso de digestion anaerdbica. El analisis se realiza
utilizando un cromatégrafo de gases, provisto de un detector de conductividad térmica
(TCD) y una columna empacada con DVB (divinilbenceno), el cual es un componente
apolar que ayudara a la mayor retencion del metano dentro de la columna (12). La
temperatura a utilizar es de aproximadamente 200 °C dentro del horno, debido a que a
mayor temperatura el metano puede no ser retenido por la columna, perdiendo el analito y
total o parcialmente el cromatograma. Esta metodologia ha sido modificada a partir de la
reportada por Marin (2007) en el estudio sobre la Optimizacion de un método para la
determinaciéon simultanea de H, y CH4 por cromatografia gas-sélido en biorreactores

anaerdbicos (12).



V. JUSTIFICACION

Debido a la problematica energética mundial, es necesario encontrar fuentes
alternativas con las cuales solventar dicha situacion, lo que se ha reflejado en el empleo de
las energias renovables, las que provienen de fuentes energéticas naturales y virtualmente
inagotables. En la actualidad aproximadamente el 80% de la energia mundialmente
utilizada proviene del uso de combustibles fosiles o del empleo de derivados de éstos; esto
equivale a un consumo anual aproximadamente de 28.50 billones de barriles de petréleo,

1.5 billones de toneladas de carbon, 10 millones de metros cubicos de gas metano (13).

La generacion de biogas es realizado por las bacterias metanogénicas, las que se
caracterizan por el hecho de que su metabolismo es estrictamente anaerdébico y que estan
presentes principalmente dentro del estiércol animal. La produccion de metano se da
aproximadamente a 45 °C y un pH de 7.0, teniendo en cuenta que las bacterias
metanogénicas son muy susceptibles a los cambios fisicos y quimicos que se den en el
medio, por lo que las condiciones dentro de los biodigestores deben ser lo mas proximas a
éstas. Los usos del biogas son variados, pero principalmente es utilizado como combustible

de bajo poder calorifico.

La fermentacion anaerdébica de la mezcla de agua de lavado de café y glicerina
residual de biodiesel, para la produccion de biogas, implica el uso de sustancias de origen
organico que pueden ser consideradas como sustratos para la fermentacion anaerobica y es
una manera de aprovechar los desechos industriales, que no tienen un uso determinado y
que constituyen un foco de contaminacion, y al mismo tiempo darle un valor agregado a los

mismos.

Se tiene reportado consumos entre 6.7 — 28.1 litros de agua por kilogramo de café
procesado, los que regularmente terminan en los cuerpos de agua adyacentes al beneficio de
café que los utilice, dando lugar a que se pueda dar un proceso de eutrofizacién en dicho



cuerpo acuatico (3). También es de notar que actualmente se cuenta con una capacidad de
produccion aproximada de 4000 galones de agua residual al dia en el pais. La produccién
de biodiesel tiene una generacion aproximadamente de 800 galones de glicerina residual
(15, 9).

El proceso de produccion de biogas se da dentro de biodigestores, los que son
recurrentes en ambientes agricolas. Debido a que las comunidades rurales tienden a tener
mayor uso de estos sistemas, es importante determinar si las sustancias y las condiciones
que emplean para la generacion de biogas, son las mejores; partiendo de éste punto, el
presente estudio puede ser un punto de partida para el analisis, monitoreo y optimizacion en
la produccién de biogas. La identificacidn y caracterizacién del gas producido, se realizara
a través de cromatografia de gases, con la que se espera se pueda comprobar la presencia de
metano; la importancia del analisis del biogas radica en concretar o fundamentar de manera

consistente las condiciones de analisis para este tipo de analito en cromatografia de gases.



V. OBJETIVOS

General

Determinar cualitativamente la presencia de metano, componente mayoritario en el biogas,
proveniente de la fermentacion anaerdbica de varias mezclas de agua de lavado de café,
glicerina residual del proceso de produccion de biodiesel y estiércol bovino empleando

cromatografia de gases con detector de captura de electrones.

Especificos

1. Determinar la proporcién de la mezcla de agua de lavado de pulpa de café y glicerina
residual del proceso de produccion de biodiesel, en el que se de la mayor produccion de
biogaés.

2. Disefiar y fabricar microbiodigestores para la produccion de biogas a pequefia escala.

3. Monitorear los cambios que se den en los parametros, tales como: volumen de gas
producido, pH, presion interna dentro de los biodigestores durante la fermentacion
anaerobica.

4. Caracterizar el biogas resultante de la fermentacion anaerdbica de los sustratos por

medio de la técnica de Cromatografia de Gases.



VI. HIPOTESIS

Al analizar el biogas proveniente de la fermentacion de la mezcla de agua de lavado de café
y glicerina residual de biodiesel por cromatografia de gases con detector de captura de
electrones, se obtiene la deteccion efectiva del metano, como componente mayoritario de
éste.



VII. MATERIALES Y METODOS

A. Universo de trabajo

Universo de trabajo: mezcla de glicerina residual del proceso de Biodiesel y agua de lavado

de la pulpa de café, consistente en 5 galones de glicerina residual del proceso Biodiesel

proporcionada por Guatebiodiesel y 5 galones de agua de lavado de la pulpa de café

proporcionada por Beneficio San Antonio, Nueva Santa Rosa, Santa Rosa.

B. Material y Equipo

Equipo:

Cromatdgrafo de Gases Agilent 6890N GC con detector de captura de electrones
Jeringa cromatografica para gases

Columna capilar apolar AT-PETRO

Estufa eléctrica

Bafo de maria

Conductimetro

Potenciometro

Mechero Bunsen

Material y Cristaleria:

Frascos plasticos de 1 Lt
Corchos de hule

Bolsas plésticas

Vasos de precipitados
Erlenmeyer
Termometro

Probeta

Mortero y pistilo de porcelana



Reactivos:

Gas patrén de metano
Gas Nitrogeno
Acetato de sodio
Oxido de calcio
Hidroxido de sodio
Acido acético

Carbonato de sodio

C. Procedimiento

- Fabricar microbiodigestores

1.

Fabricacion de microbiodigestores discontinuos utilizando envases plasticos de un
litro de capacidad.
Adaptacién de bolsas de otro polimero plastico a cada microbiodigestor para la

captura del gas, como se observa en la Gréafica No. 2. (Anexo 1).

- Produccion de Biogas:

1.

Realizacion de las diferentes mezclas de agua de lavado de pulpa de café y de
glicerina residual de biodiesel dentro de los envases plasticos a forma de tener un
volumen aproximado de 300 ml., como se presenta en la Tabla No. 3 (Resultados).
Inoculacion de las bacterias, mediante la inclusién de 250 gr. de estiércol bovino
fresco a cada uno de los microbiodigestores.

Medicién del pH inicial. En el caso necesario, corregir el pH utilizando solucion
saturada de bicarbonato de sodio o0 acido acético para que se encuentre alrededor de
7.0.

Colocacién de los microbiodigestores dentro de un bafio de maria, manteniendo la
fermentacion aproximadamente a los 45 °C.

Monitoreo durante tres semanas del volumen y la presion del gas generado y la

temperatura externa.



6.

Realizacion de pruebas de presencia de productos de la fermentacion anaerdbica.

- Preparacion de gas patron de metano:

1.

Pesar 16 g. de acetato de sodio, 20 g. de hidroxido de sodio y 20 g. de 6xido de calcio
(Ca0).

Colocar los compuestos, previamente mezclados con un mortero, dentro del
Erlenmeyer. Armar el sistema para la generacion del gas patron, como se observa en
la Gréfica No. 3. (Anexo 2).

Calentar, con flama directa, el Erlenmeyer, a medida que el material sélido se funda.
Cuando se dé la generacion del gas metano, capturarlo en bolsa de polimero plastico

(la misma que es utilizada para la captura de biogas.

Realizacion del analisis del biogds generado, utilizar un cromatografo de Gases

Agilent 6890N GC, provisto con un detector de captura de electrones y una columna capilar

apolar AT-PETRO, con una longitud de 100 metros, 0.25 mm de diametro interno y

0.50 um de capa interna de fase estacionaria. Las condiciones instrumentales son las

siguientes:

— Temperatura del inyector: 230 °C.
— Temperatura del detector: 230 °C.
— Temperatura del horno: 200 °C.

— Volumen de inyeccion: 200 pL.

— Gas de arrastre: nitrogeno.

— Flujo de gas inerte: 30 mL/min.

— Tiempo aproximado de corrida: 15 min.

D. Disefio de la investigacion

Se realiz6 una investigacion experimental del tipo exploratoria transversal en la que

se evalud el biogas generado por la fermentacion anaerdbica de distintas mezclas de agua

de lavado de pulpa de café y glicerina residual de biodiesel.



El muestreo fue de tipo no probabilistico constituido por: muestras de estiércol
proporcionadas por la Granja Experimental de la Facultad de Veterinaria dentro del
Campus Central de la Universidad San Carlos de Guatemala; glicerina residual del proceso
Biodiesel, proporcionada por Guatebiodiesel, y agua de lavado de la pulpa de café,
proporcionada por el Beneficio San Antonio, Nueva Santa Rosa, Santa Rosa.

Se emplearon microbiodigestores discontinuos, fabricados a partir de envases
plasticos, a los que se les adaptd un sistema de captura de gas, constituido por bolsas
plasticas.

Treinta microbiodigestores fueron fabricados, manteniendo un volumen constante
tanto cuando se tiene las mezclas de sustratos, como cuando se utiliza solamente uno de
ellos. A todos estos se les agregd una cantidad constante de estiércol. Con el sistema
sellado, se procedié a mantener los sistemas en bafio de maria, a temperatura constante, a

fin de promover el proceso de fermentacion anaerdbico.

Conforme la digestion se llevo a cabo, se aplicé la estadistica descriptiva con la que
se tuvo una clasificacion de resultados de Negativo/Positivo, mediante el empleo de la
prueba de combustion. Los biodigestores que demostraron resultados positivos, fueron
analizados por cromatografia de gases, empleando una columna apolar y un detector de
conductividad térmica, habiéndose modificado las condiciones de andlisis segin la

metodologia con que se cuenta.



VIIl. RESULTADOS

Tabla No 3. Datos de las cantidades de ambos sustratos utilizados en el proceso de

fermentacion anaerdbica.

Microbiodigestor Agua de Iav:dd(_) de Qlicerir_la Estiércol animal Proqlucs:i()n
Pulpa de Café (litros) | Residual (litros) | (gramos aprox.) Biogas
Bd 1 0 0.300 250 Negativo
Bd 2 0 0.250 250 Negativo
Bd 3 0 0.200 250 Negativo
Bd 4 0 0.150 250 Negativo
Bd5 0 0.100 250 Negativo
Bd 6 0 0.075 250 Negativo
Bd 7 0 0.050 250 Negativo
Bd 8 0 0.025 250 Negativo
Bd 9 0 0.005 250 Negativo
Bd 10 0 0 250 Negativo
Bd 11 0.300 0 250 Positivo
Bd 12 0.250 0 250 Positivo
Bd 13 0.200 0 250 Negativo
Bd 14 0.150 0 250 Positivo
Bd 15 0.100 0 250 Positivo
Bd 16 0.075 0 250 Positivo
Bd 17 0.050 0 250 Positivo
Bd 18 0.025 0 250 Positivo
Bd 19 0.005 0 250 Positivo
Bd 20 0 0 250 Negativo
Bd 21 0.050 0.250 250 Negativo
Bd 22 0.075 0.225 250 Negativo
Bd 23 0.100 0.200 250 Negativo
Bd 24 0.125 0.175 250 Negativo
Bd 25 0.150 0.150 250 Negativo
Bd 26 0.200 0.100 250 Negativo
Bd 27 0.225 0.075 250 Negativo
Bd 28 0.250 0.050 250 Negativo
Bd 29 0.275 0.025 250 Negativo
Bd 30 0.295 0.005 250 Negativo

Fuente: Datos Experimentales.




Tabla No. 4 Parametro monitoreados en los microbiodigestores utilizados

Microbiodigestor pH Inicial pH Final Volumen generado (cm®)
Bd 1 6.89 4.78 200
Bd 2 6.97 5.23 180
Bd 3 7.02 5.59 100
Bd 4 6.99 4.89 400
Bd5 7.05 5.62 230
Bd 6 7.01 5.87 350
Bd 7 6.90 5.03 150
Bd 8 6.95 4.99 100
Bd9 7.02 5.47 100
Bd 10 7.01 5.53 100
Bd 11 6.97 7.25 1050
Bd 12 7.07 7.32 750
Bd 13 7.21 7.28 150
Bd 14 7.08 7.29 620
Bd 15 7.05 7.31 550
Bd 16 7.03 7.30 400
Bd 17 7.04 6.18 675
Bd 18 7.01 7.24 480
Bd 19 7.04 7.28 450
Bd 20 6.98 5.69 200
Bd 21 7.01 5.19 100
Bd 22 6.96 5.36 120
Bd 23 6.98 4.88 100
Bd 24 7.06 5.02 190
Bd 25 7.05 4.07 250
Bd 26 7.07 4.53 150
Bd 27 7.04 4.68 100
Bd 28 6.99 3.25 160
Bd 29 7.02 3.76 230
Bd 30 7.01 2.18 200

Fuente: Datos Experimentales.




Tabla No. 5 Datos cromatograficos empleados en el analisis de biogas

Cromatografo de Gases Agilent 6890N GC

Detector de captura de electrones

Columna capilar apolar AT-PETRO

(100 metros de longitud)

Diametro interno de la columna: 0.25 mm.

Capa interna de fase estacionaria: 0.50 pm.

Temperatura del detector: 230 °C

Temperatura del inyector: 230 °C

Temperatura del horno: 200 °C

Gas de arrastre: nitrogeno

Volumen de inyeccion: 200 pL

Flujo de gas inerte: 30 mL/min

Tiempo de analisis: 17 min

Tiempo de retencion aproximado: 9.7 min

Fuente: Datos Experimentales.

Tabla No.6 Resultados cromatograficos de analisis de biogas

Microbiodigestor Tr:;g]%?é?]e Altgg‘%;e la Ars:ﬁi? la
Std 9.711 6,171,411 31350214
Bd 11 9.650 15,787,771 64210253
Bd 12 9.654 4,370,727 47037128
Bd 14 9.658 17,119,338 74506770
Bd 15 9.687 18,163,743 75960112
Bd 16 9.670 15,154,994 61879379
Bd 17 Biogés perdido, falla en bolsa recolectora
Bd 18 9.678 14,056,883 56176867
Bd 19 9.608 6,860,855 102894743

Fuente: Datos Experimentales.




IX. DISCUSION

El estudio consisti6 en el disefio y fabricacién de microbiodigestores para la
produccion de biogas a pequefa escala, empleando envases plasticos con capacidad de un
litro, en los cuales se mezclaron diferentes proporciones entre glicerina, agua de lavado de
café y estiércol de vaca. Los microbiodigestores fueron adaptados a un sistema de captura
de gas por medio de bolsas de otro polimero plastico. A cada mezcla se le agregaron
aproximadamente 250 g de estiércol de vaca semifresco.

Un bafio de Maria, constituido por una caja metalica, fue utilizado para mantener una
temperatura entre 40-50 °C, para el desarrollo de las bacterias, ya que es el intervalo de

temperatura 6ptimo para la obtencion de biogas (1,6).

Para comprobar la presencia de metano en el biogas generado, se realizaron pruebas
de combustion al gas obtenido en los diferentes biodigestores; ya que como se esperaba que
en su mayor proporcién fuera metano, el cual es un gas inflamable, se observaria una
combustion al paso del biogds generado a través de un mechero de baja combustion,
considerando este resultado como una prueba positiva para la presencia de metano; en el
caso contrario, se obtendria la sofocacion de la Ilama, por la presencia de didxido de

carbono (CO,) en el biogas, ya que este gas no es inflamable.

Dentro de varios microbiodigestores hubo produccion de gas; a los cuales se realizo la
prueba de combustion, dando un resultado positivo para la presencia de metano en el biogas
generado en los microbiodigestores Bd 11, Bd 12, Bd 14, Bd 15, Bd 16, Bd 17, Bd 18,
Bd 19. En el caso del microbiodigestor Bd 13, el resultado fue negativo, y teniendo en
cuenta que los demas digestores que contaban solamente con agua de lavado de pulpa de
café dieron positivo, posiblemente la causa de este resultado sea debido al estiércol

utilizado o a que el sistema de biodigestion no se encontraba totalmente sellado.



Se observé que en los microbiodigestores en los cuales se utiliza glicerina residual, no
produce biogas y en el caso que se produzca algin gas, es principalmente didxido de
carbono, lo que se comprueba con la prueba de combustion. Esto se observo tanto en los
microbiodigestores en los que se utilizd solamente glicerina residual como en los
microbiodigestores de mezclas de ambos sustratos. Se observa en los resultados obtenidos,
que la presencia de glicerina residual inhibe la produccion de metano, como producto final
de la biodegradacion. La utilizacién de glicerina residual en el proceso de produccién de
biogas, se podra llevar a cabo si se elimina o reduce la concentracion de inhibidores
presentes en ella; al igual si se tiene un mayor control sobre las condiciones de acidez que

varian durante el proceso microbioldgico.

De los sistemas de microbiodigestion que dieron positivo a la prueba de ignicion,
que es un indicador inicial de la presencia de metano en el biogas generado, se inyectd una
muestra de 200 pL en un Cromatografo de Gases Agilent 6890N GC con detector de
captura de electrones, con las condiciones:

- Columna capilar apolar AT-PETRO, con 100 metros de longitud
- Didmetro interno de la columna: 0.25 mm.

- Capa interna de fase estacionaria: 0.50 um.

- Temperatura del detector: 230 °C

- Temperatura del inyector: 230 °C

- Temperatura del horno: 200 °C

- Gas de arrastre: nitrogeno

- Temperatura maxima: 350 grados Celsius.

A pesar que se conoce que para la deteccién efectiva de hidrocarburos es preferible
el uso de un detector de ionizacion de flama (12), se empled el detector de captura de
electrones debido que este es el detector con que se contaba, perdiendo asi sensibilidad en

el andlisis.



Inicialmente se inyectd una muestra de Gas Patron de Metano, para observar el
tiempo al cual se obtenia la deteccion del gas metano. El tiempo de deteccion se obtuvo
mediante la manipulacion principalmente del flujo del gas inerte. Inicialmente no se
observo un tiempo de retencion constante, ya que el flujo del gas inerte era demasiado bajo,
ocasionando que el tiempo de deteccion fuera elevado y que al comparar este tiempo con el
de cualquier muestra que se analizara, no diera el mismo tiempo de deteccion. El flujo del
gas inerte se modific6, a manera que este fuera menor, logrando la deteccién del gas

metano en un tiempo de 9.711 minutos.

Como se puede observar en la tabla de los resultados cromatogréaficos de analisis de
biogads (Tabla 6, Resultados), se observa que la deteccion del gas metano, como
componente mayoritario del biogas generado, se logra en un tiempo menor a 9.7 minutos.
Se tiene una alta resolucion en la sefial cromatogréafica del biogés generado, lo cual se
respalda en una altura de la sefial mucho mayor que la del gas patrén, principalmente en el

analisis en los microbiodigestores Bd 15y Bd 16.

En la biodegradacion y consecuente generacion de biogas, principalmente en los
microbiodigestores que cuentan Unicamente con agua de lavado de pulpa de café, existe una
alta concentracion de gas metano, lo que se respalda con los cromatogramas obtenidos. Se

determina que el mayor porcentaje de la composicién del biogas generado es gas metano.

Debido a que se desconoce la concentracion a la cual se encuentra el gas patron de
metano, no se puede hacer una determinacién cuantitativa del metano presente en el biogas

generado, solamente se hace una relacién cualitativa.

Mediante los anteriores andlisis, se determina que, a cualquier concentracion o
cantidad de agua de lavado de pulpa de café que se utilice dentro del biodigestor se tiene
una produccion de biogés con una alta concentracion de metano. Ya que el agua de lavado

de pulpa de café es un producto de desecho de la industria cafetalera, tiende a ser una buena



fuente de materia organica, la cual es utilizada por las bacterias metanogenicas para la

produccion de metano.

La produccién de biogas dentro de un biodigestor mediante la fermentacién
anaerobica de materia organica esta determinada, por la presencia de inhibidores,
principalmente por la presencia de iones metélicos que en concentraciones muy altas
pueden impedir todo el proceso de la biodegracién y por lo tanto limitan la formacién de
biogas. Estos parametros no fueron analizados, pero es de tomar en cuenta, ya que debido a
que los sustratos son de origen industrial, existe una gran posibilidad de su presencia,

independientemente de la concentracion a la que se encuentren.

La utilizacién de la glicerina residual del proceso de biodiesel no completa el
proceso de biodigestion, ya que dentro de los microbiodigestores solamente se llega a la
fase de acidificacion. A pesar de tener una fuente de materia organica, la posible presencia
de inhibidores, tales como los detergentes y los iones SO4, Ca™, K*, Na*, NOs’, impiden
que la formacion de metano se lleve a cabo, llegando solamente a la fase de acidificacion,
que se observa con la produccion de didxido de carbono. Algunas posibles causas de que en
la glicerina no se logre la total biodigestion estan en que la posible presencia de algun metal
0 i6n que sea perjudicial para las bacterias, que los cambios en el valor de pH que se dan
durante el proceso de digestion, afecten el desarrollo de las bacterias, y su consecuente
degradacién de la materia organica presente, o posibles remanentes de sustratos o
subproductos quimicos del proceso de produccién de biodiesel, tales como iones sulfato

(provenientes del empleo de acido sulfurico).

Se tiene que tomar en cuenta, que a pesar que el agua de lavado de pulpa de café
tiene un alto potencial de ser utilizado como fuente de materia organica para el proceso de
biodigestion, la presencia de la glicerina residual de biodiesel inhibe que este proceso se
lleve a cabo en su totalidad, ya que solamente se tiene la produccién de CO, y no de
metano. Esto se observa en los biodigestores, en los que se propuso emplear una mezcla de

ambos sustratos.



X. CONCLUSIONES

La biodegradacion, utilizando como sustrato el agua de lavado de pulpa de café,
presenta una alta concentracion de metano en el biogas producido.

Ya que el gas patron de metano era de concentracion desconocida, no se pudo hacer una

determinacidn cuantitativa, solamente una determinacién cualitativa.

El agua de lavado de pulpa de café se puede utilizar en diferentes cantidades dentro de
un biodigestor ya que es una buena fuente de nutrientes, que son utilizados por las

bacterias metanogénicas para la produccion de metano.

La utilizacion de la glicerina residual del proceso biodiesel no logra completar el
proceso de biodigestién dentro de los microbiodigestores, solamente se llega a la fase

de acidificacion.

Aunque la glicerina sea un compuesto de naturaleza organica, el empleo de la glicerina
residual, impide que la formacion de metano se lleve a cabo, posiblemente por la
presencia de inhibidores (como detergentes Y/, iones Ca*?, K*, Na*, NOs), o posibles
remanentes de sustancias quimicas del proceso de produccion de biodiesel (como iones
sulfato, provenientes del empleo de acido sulfurico).

A pesar de que el agua de lavado de pulpa de café presenta un potencia para su uso
como fuente de materia organica para el proceso de biodigestion, la presencia de la
glicerina residual de biodiesel inhibe que éste proceso se lleve a cabo en su totalidad,

independientemente de la cantidad en que ambos se encuentren



XI. RECOMENDACIONES

Es importante el empleo de estiércol fresco, ya que las bacterias que llevan a cabo el
proceso de biodigestion son anaerobias, y una larga exposicion al ambiente limita el

numero de bacterias presentes.

Utilizar un estandar de gas metano, para que con los analisis por cromatografia de gases
se obtengan resultados cuantitativos. Y de esta manera poder comparar porcentajes de

rendimiento.

Realizar un proceso de purificacién a la glicerina residual para la eliminacion de los

posibles inhibidores presentes.

Realizar la biodigestién empleando glicerina pura (no residual) para la evaluacion de su

posible potencial de uso es este tipo de sistemas.

Evaluar los procesos de fermentacion con otros tipos de bacterias pero utilizando los

mismos sustratos.

Realizar pruebas de fermentacién con glicerina residual de biodiesel y agua de pulpa de
café, pero en proporciones con relacion menor, o sea con diferencias de volumen més

pequenas.

Se sugiere el uso de otros sustratos, que sean considerados desechos o subproductos de
reaccion de diferentes industrias, para darle un valor agregado a los mismos y disminuir

la descarga de los mismos.

Se podra utilizar de glicerina residual en el proceso de produccion de biogas, si se

determinan las condiciones ideales de acidez en ella.



9. Analizar los iones presentes en la glicerina residual que puedan ser inhibidores de la

formacion de metano.
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XI. ANEXOS

Anexo 1

Gréfica 2. Diagrama general del sistema de biodigestion
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Anexo 2

Gréfica 3. Diagrama general del sistema para la generacion del gas patron de metano.
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Anexo 3

Gréfica 4. Cromatograma de Gas Patron de Metano.
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Anexo 4

Gréafica 5. Cromatograma del gas producido en el Microbiodigestor Al
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Anexo 5

Gréfica 6. Cromatograma del gas producido en el Microbiodigestor A2
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ANexo 6

Gréfica 7. Cromatograma del gas producido en el Microbiodigestor A4
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Anexo 7

Gréfica 8. Cromatograma del gas producido en el Microbiodigestor A5
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Anexo 8

Gréafica 9. Cromatograma del gas producido en el Microbiodigestor A6
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Anexo 9

Gréafica 10. Cromatograma del gas producido en el Microbiodigestor A8
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Anexo 10

Gréfica 11. Cromatograma del gas producido en el Microbiodigestor A9
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