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Anaerdbico

Beneficiado

Biodegradable

Buffer

Compost

DQO

GLOSARIO

Término utilizado en procesos que se realizan bajo la

ausencia de oxigeno.

Lugar destinado a la transformacion del fruto de café

maduro a café pergamino seco de punto comercial.

Producto o sustancia que puede descomponerse en
los elementos quimicos que lo conforman, debido a
la accion de agentes biologicos bajo condiciones

ambientales naturales.

Es un sistema constituido por un acido débil y su
base conjugada o por una base y su acido conjugado
gue tienen capacidad de oponerse a grandes

cambios de pH.

Es el producto que se obtiene de compuestos que
forman o formaron parte de seres vivos en un
conjunto de productos de origen animal y vegetal,

gue es utilizado como abono organico para la tierra.

(Demanda Quimica de Oxigeno). Es un parametro
que mide la cantidad de sustancias perceptibles a ser
oxidadas por medios quimicos que hay disueltas o en

suspension en una muestra liquida.
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DBO

Efluente

Metanogénesis

Oxidacion

pH

REDOX

Respirémetro

(Demanda Bioquimica de Oxigeno). Es un pardmetro
gue mide la cantidad de sustancias perceptibles a ser
oxidadas por medios biolégicos que contiene una

muestra liquida.

Término empleado para nombrar a las aguas como
productos de desecho emitidos por una vivienda y/o

industria.

Es la formacibn de metano por medios

microbiolégicos.

Reaccion quimica en la cual un &tomo, ién o
molécula cede electrones, por lo tanto aumenta su

estado de oxidacion.

Es una medida de la acidez o alcalinidad de una

disolucion, indica la concentracién de iones hidronio.

Reaccion quimica en la que uno o mas electrones se
transfieren entre los reactivos, provocando un cambio

en sus estados de oxidacion.
Dispositivo que tiene como objetivo realizar medidas

directas y continuas de las tasas de consumo de

oxigeno de distintas reacciones bioldgicas.
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RESUMEN

El presente disefio de investigacion trata acerca del estudio de factibilidad
de sustitucion de un método de laboratorio. ElI parametro estudiado es la
demanda bioquimica de oxigeno, especificamente en efluentes de la industria
del café. Actualmente, en el laboratorio en donde se realizaran dichas pruebas
se utiliza el Método Respirométrico, el cual es un método que requiere una gran
inversion. Se interesd en la sustitucion del mismo por otro método llamado

Winkler, el cual requiere de menor capital para su adquisicion.

Las muestras fueron tomadas de un beneficiado humedo de café especifico
ubicado en Santa Rosa en lapsos de 15 dias durante un tiempo de 5 meses. En

total se tomaron 100 muestras, particionadas en grupos de 10 por cada visita.

En el estudio se comprob6 si ambos métodos presentaron o no diferencias
significativas en sus mediciones respecto de las mismas muestras; realizando
para ello un andlisis de varianza a los resultados. Se concluye que el Método
Winkler no es aplicable para sustituir al Método Respirométrico en su aplicacion
en aguas residuales de efluentes del beneficiado himedo de café.






OBJETIVOS

General

Determinar la equivalencia del Método Winkler como sustituto del Método
Respirométrico en la determinacion de la demanda bioquimica de oxigeno en

efluentes de los beneficiados hiumedos de café.

Especificos

1. Determinar la demanda bioquimica de oxigeno en efluentes del proceso
de beneficiado humedo de café por medio del Método Respirométrico

como método de referencia.

2. Determinar la demanda bioquimica de oxigeno del proceso de
beneficiado humedo de café por medio del Método Winkler como método

sustituto.
3. Establecer la existencia de diferencias significativas entre las mediciones

de la demanda de oxigeno realizadas por medio de los Métodos de

Respirometria y Winkler.

Xl



Hipotesis

Por medio de un andlisis de varianza, se puede terminar la posibilidad de
sustitucion del método Respirométrico por el método Winkler para la
determinacién de la demanda bioquimica de oxigeno en los efluentes del

proceso de beneficiado hiumedo de café.

Hipotesis nula:

Ho: Existen diferencias significativas en la determinacién del oxigeno
disuelto por medio del método Respirométrico en comparaciéon con el método
Winkler.

Ul # p2

Hipotesis alternativa:
H;: No existen diferencias significativas en la determinacion del oxigeno
disuelto por medio del método Respirométrico en comparaciéon con el método

Winkler.
M1l = p2

Xl



INTRODUCCION

En la actualidad se ha vuelto un tema muy comun y necesario el tratamiento
de las aguas residuales, sean de tipo doméstica o de tipo industrial. Uno de los
parametros que debe ser medido segun en el Acuerdo Gubernativo 236-2006
de Guatemala es la demanda bioquimica de oxigeno (DBO). La DBO es la
cantidad de oxigeno requerida para que toda la materia organica presente en
un cuerpo de agua pueda ser degradada por medio biolégico
(microorganismos). Dicho parametro mide indirectamente la contaminacion de
un efluente industrial o doméstico. La eficiencia con la que se reduce la DBO es
uno de los requisitos importantes para los permisos de descarga de las plantas

de tratamiento de aguas.

Este andlisis es realizado a nivel laboratorio en condiciones controladas.
Existen diferentes métodos para su realizacion, siendo los dos mas comunes el
Método Respirométrico y el Winkler. EI Método Respirémetrico requiere de una
inversion inicial mas alta en comparaciéon con el otro. Asimismo, presenta
gastos de mantenimiento y operacion mas altos, lo cual repercute
econémicamente y dificulta su obtencién por parte de algunas entidades o

laboratorios.

El objetivo del proyecto tiene por fin demostrar la viabilidad de reemplazar el
Método Respirométrico por el Winkler, especificamente aplicado a muestras de
beneficios de café. Esto debido a que el Método Respirométrico es el que ha
sido aplicado durante muchos afios y desea buscarse una opcion mas

econdmica y practica al mismo.

Xl
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1. ANTECEDENTES

Cerrato Espinal, Claudia. Julio 2013, tesis en el grado de maestria
titulado: Neutralizacion del potencial de hidrégeno del agua miel de un
beneficiado humedo tecnificado de café. El objetivo principal de la investigacion
era obtener un alcalinizante capaz de neutralizar y mantener estable el
potencial de hidrégeno del agua miel utilizando bicarbonato de sodio o una
mezcla entre bicarbonato de sodio e hidroxido de calcio para luego ser
dispuesta. Se concluyé que el bicarbonato de sodio adiciona una capacidad

buffer al agua miel, permitiendo valores de pH cercanos a 7 unidades.

Alas Fajardo, lleana. Julio 2013, tesis en grado de maestria titulado:
Evaluacion de la eficiencia de modelos experimentales de lecho de roca caliza 'y
laguna facultativa para el ajuste del potencial de hidrégeno y la remocién de la
carga contaminante de las aguas mieles de un beneficiado himedo tecnificado
de café. Se concluyd que los modelos experimentales permiten el ajuste

instantaneo del potencial de hidrogeno hasta un valor igual a 6,14.

En 1960 fue creada la Asociacion Nacional del Café (ANACAFE),
encargada de promover la producciéon de café a nivel nacional. Desde entonces
ha realizado esfuerzos para implementar buenas practicas de produccion de
café con el fin de minimizar el volumen y concentracion de carga organica de

las aguas mieles; y con ello el impacto ambiental.



Dicha asociacion ha lanzado los siguientes titulos:

o Los desechos del beneficiado y contaminacién de las fuentes de agua,
publicado en julio de 1988 por César A. Rodas.

o Avances en el tratamiento fisico-quimico de aguas residuales del
beneficiado humedo de café por medio de plantas depuradoras en

Guatemala, publicado en el 2004.

Dr. Bressani, Ricardo, década de 1980. Realiz6 una investigacién en el
Instituto de nutricion de Centroamérica y Panaméa (INCAP) titulado: Pulpa de
Café: composicion, tecnologia y utilizacion. El propdsito de su investigacion fue
revisar los avances logrados en cuanto a la produccion del café, realizar una
caracterizacion de los compuestos que conforman el café, sefialar los
problemas que pueden enfrentarse en su utilizacion y delinear las areas de

investigacién en que se necesite trabajo adicional.

Puerta Quintero, Gloria Inés, agosto de 2012. Publicé un estudio titulado
Factores, procesos y controles en la fermentacion del café. El objetivo del
documento era ilustrar varios aspectos de los procesos microbiolégicos vy
quimicos de la fermentacion del café, en relacién con factores de temperatura
ambiente, higiene, tiempo y sistema de fermentacién y dar recomendaciones y
buenas préacticas para el control de este proceso. Se desarrollo cada uno de los
factores de la fermentacion, tales como el sustrato, su comportamiento
microbioldgico, temperatura, la quimica de la fermentacion y la cinética de la

acidificacion del mucilago durante la fermentacion.

Vasquez, Rolando, 1997. Estudio titulado: El manejo de efluentes en el
beneficiado de Café en Costa Rica. Dicho estudio implica la reduccion del uso
del agua en el beneficio, la recuperacion de solidos pequefios de las aguas

residuales, la disminucion del 50 por ciento de los soélidos suspendidos, realizar

2



un tratamiento anaerobio de las aguas. Recomienda el uso de tanques
sedimentadores asi como la aplicacién del despulpado en forma seca. Asi
también propone la utilizacién de la pulpa como un abono organico por medio

de la elaboracion de un compost.

Field, Jim, 1987. Realizé un estudio sobre aguas residuales de café en la
Universidad Agricola de Wageningen de Holanda. Dicha investigacion presenta
varios apartados, entre ellos, caracterizacion de las aguas residuales de café,
tratamientos en reactores anaerobios de flujo ascendente asi como curvas del
comportamiento de la acidez y de la demanda quimica de oxigeno respecto del

tiempo.






2. MARCO TEORICO

2.1. Descripcion del fruto de café

Los frutos de café se cosechan en América Central desde finales de
agosto hasta el mes de marzo, dependiendo de la altitud sobre el nivel del mar
de la plantacion de café. El café de tierra calida madura mas temprano que el
de tierra fria. Los frutos se cosechan al llegar a su madurez, lo que no se
advierte por el color marrén intenso que adquiere el grano, aunque existen

también variedades que presentan un color amarillo cuando estdn maduras.

En la figura 1 se muestra un corte longitudinal de un fruto de café, con las
fracciones anatomicas del fruto: el grano de café propiamente dicho o
endospermo, la cascara o endocarpio, una capa mucilaginosa o0 mesocarpio y la
pulpa o esocarpio. La semilla de café presenta una superficie plana que se
encuentra con otra parte igual dentro del fruto. Cada mitad esta recubierta por
un delicado tejido conocido como pelicula. Estas dos fracciones se sostienen
dentro del endocarpio, membrana conocida también como el nombre de
pergamino o cascarilla de café, que es duro y quebradizo cuando se seca, y el
cual rodea individualmente a cada una de las dos fracciones que constituyen un

grano.

La cascarilla, en cambio, esta cubierta por una gruesa capa de células
esponjosas que forman la pulpa. Esta capa tiene un espesor aproximado de 5
milimetros. Debido a la consistencia viscosa del mucilago, una leve presion
sobre el fruto es suficiente para expulsar fuera de él las dos mitades que

constituyen el grano. Esta caracteristica ha sido aprovechada en el proceso que
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desde hace largo tiempo se utiliza para separar los granos del resto de los
componentes estructurales del fruto. Detalles adicionales sobre la anatomia de
estas fracciones pueden encontrarse en algunos libros relacionados con las

practicas agricolas y las técnicas de procesamiento del café.

Figural. Cortelongitudinal de una cereza de café

1. Epicarpio 4. Endocarpio (pergamino)

5. Esparmoderma o pelicula
plateada

6. Embrion

2. Disco u ombligo

3. Mesocarpio

Fuente: Bressani, Ricardo. Pulpa de café, composicion, tecnologia y utilizacién. p. 10.

2.2. Procesamiento del fruto de café

Después de cosechados, los granos de café son llevados a los beneficios
y alli se sumergen, primero que todo, en un tanque de agua, con un doble
propdsito: remover granos dafados, frutos verdes u otros materiales extrafios
gue en estas condiciones flotan, y servir como mecanismo de trasporte de los
granos. Las principales operaciones a que se someten los granos aparecen en
el diagrama de la figura 2. El procesamiento del fruto del café para obtener los
granos comerciales consiste basicamente en dos operaciones. La primera es el

remojo o procesamiento humedo que deja como producto pulpa de cafe,



mucilago y aguas de desecho, por una parte, y por la otra, los granos de café y

la cascarilla, como unidad.

Figura 2. Procesamiento del grano de café y sus subproductos

Plantacién de café

l

Granos de café Despulpado —> Pulpa de café
Proceso hiumedo —— Fermentacion R Mucilago
Granos de café + Lavado —>» Agua de desecho
cascarilla (himeda)

Proceso seco —— » Descascarillado ——» Cascarilla

Granos de café tipo
comercial

Fuente: Bressani, Ricardo. Pulpa de café, composicion, tecnologia y utilizacion. p. 11.

La segunda operacién es un proceso seco que separa la cascarilla del
grano de café. Los frutos se sumergen en un tanque de agua la que se la da la
forma de piramide invertida. En el fondo del tanque un tubo que hace las veces
de sifon trasporta la fruta a los pulperos, los cuales por medio de un mecanismo

de friccién separan los granos de la pulpa.

La pulpa es luego trasportada por agua hacia un sistema de recoleccion
de desperdicios, que puede ser un carreton, o simplemente los desperdicios se

apilan para ser removidos mas tarde.



Una vez separados de la pulpa, los granos de café se transportan por
agua, ya sea hacia tanques de fermentacion para remover el mucilago, o hacia
maquinas que sirven para el mismo propésito. El proceso de fermentacion casi
es anaerobico en su naturaleza, y se lleva a cabo durante 48 horas a 72 horas,
lo que causa el desprendimiento del mucilago del grano. Los productos de la
hidrélisis quedan en el agua que va a ser descartada. El mucilago también
puede separarse mecanicamente por medio de friccion de los granos, los
cuales después del despulpado, pasan con agua a un cilindro perforado que
gira sobre su eje y que contiene un tubo interior, también perforado, con un flujo

de agua constante.

El mucilago, ya sea completo o hidrolizado, constituye un segundo
subproducto del fruto del café. Este proceso es comunmente utilizado en los
beneficios de café que cuentan con abundante agua disponible. En aquellos
donde el agua es un factor limitante, se tiende a reciclarla, asi como también a
la posibilidad de de utilizarla para propositos industriales. El resultado de dicho
reciclamiento es la disponibilidad de una solucibn que, segun algunos
investigadores, contiene solutos con una demanda quimica de oxigeno (DQO)
de 20 a 50 gramos por litro, y consecuentemente podria ser utilizada para el

crecimiento de microorganismos y la posible produccion de proteina microbiana.

Por otra parte, al tratar dichas aguas con hidréxido de calcio, disminuye
la concentracién de DQO vy, por lo tanto, los carbohidratos del mucilago pueden
ser recuperados.

Luego de la remocion del mucilago, mecanica o quimicamente, o por
fermentacion, los granos de café son lavados antes de pasar al proceso de
deshidratacion. Este se lleva a cabo mediante un periodo inicial de secado al
sol, en el cual los granos de café se revuelven constantemente y luego

mediante el secado con el aire caliente en un tambor de cilindro perforado de



disefio especial. Una vez secos, se someten a un proceso de beneficiado,
consistente principalmente en la separacion de la cascarilla, la cual representa

un tercer subproducto.

Figura 3. Utilizacion de agua en algunos beneficios de café de

Centroamérica

> Almacenamientd 3 Lavado.
de agua
>

Café en
cereza > Pulperos .5 Granos —» Ferment. —» Granos
de café ferment.

Agua Pulpa
wilizada de café

Productos Granos
fermentados de café
en el agua
de lavado

—

»

Proceso
microblano

Agua Producto rico
en proteina

Fuente: Bressani, Ricardo. Pulpa de café, composicion, tecnologia y utilizacion. p. 13.



2.3. Aguas residuales del café

La tabla | muestra la cantidad y contaminacion del agua residual producida
durante el procesado del café. Aproximadamente la mitad de la contaminacién
(expresada en DQO) proviene del agua de percolado de la pulpa de café y la
otra mitad del agua de fermentacion del mucilago.

Tabla I. Contaminacién generada en un cafetal de Nicaragua
Agua Caudal DQO
residual | (m3/tcop) | kg/tcop g/l
Agua  de 9 57 6.3
pulpa
Agua  del ), 72 3.3
lavado
Agua miel 31 129 4.2

Tcop=toneladas de café oro producidas

Fuente: Baez, Jorge. Ingenieria Ambiental. p. 416.

2.3.1. Composicién del agua residual del café

Los integrantes fundamentales de la DQO del agua de pulpa son azlucares
y proteinas, asi como pequefias cantidades de cafeina, taninos y &cido cloro
génico (tabla Il). Los taninos y el acido cloro génico son los responsables del
color del agua residual (cuando el pH es elevado). EI aguamiel contiene
basicamente acidos organicos simples de pectina y azlcares, provenientes del
mucilago.
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Tabla Il. Composicién quimica de la fraccion hidrosoluble de un
extracto de pulpa de café (1 parte de pulpa de café: 660 partes

de agua)
Fraccion Porcentaje
identificada de DQO
Grasas 4.2
Proteinas 24.4
Azlcares 44.2
Cafeina 7.9
Taninos 8.7
Acido clorogénico 10.8

Fuente: Baez, Jorge. Ingenieria Ambiental. p. 418.

Generalmente, este tipo de agua residual esta parcialmente acidificada de
forma natural. Una muestra fresca de jugo de pulpa se acidifica rapidamente
convirtiéndose en &cidos grasos volatiles durante el almacenaje a 25 grados

Celcius, a causa de las bacterias fermentativas presentes en la pulpa.

lispeet, (1984) observé que aproximadamente el 40 por ciento de la DQO
del aguamiel correspondia a acidos grasos volatiles.

Cuando se produce la acidificacion del aguamiel, la proporcion entre los
acidos grasos volatiles producidos depende del pH de operacion. La tabla Il
muestra que, a pH bajo, la mayor parte de los acidos grasos volatiles son de
tres carbonos (C3) y cuatro carbonos (C4), mientras que en condiciones de pH

neutro predomina el de dos carbonos (C2).
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Tabla lll. Relacion C2: C4 (calculado como DQO) del agua
residual de pulpa de café acidificada en condiciones

de pH acido y neutro

c2 (o}
pH durante la
Acidificacion %AGV
DQO meq/AGV
4.0 9 35
7.4 81 17

Fuente: Bressani, Ricardo. Pulpa de café, composicion, tecnologia y utilizacion. p. 20.

2.3.2. Toxicidad del agua residual del café

El agua de pulpa de café contiene algunos compuestos téxicos. Tres
componentes naturales de la pulpa son toxinas potenciales: la cafeina, el &cido
clorogénico y los taninos. Estudios previos descritos en la tabla 4 muestran que
la cafeina no es toxica en las condiciones adecuadas. La biodegradacion parcial
en condiciones anaerobias del &cido cloro génico por parte de lodo no adaptado
indica que existe una adaptacién a este producto. La toxicidad de los taninos ya
fue discutida en el capitulo dedicado a la toxicidad. La concentracién de taninos
gue inhibe el 50 por ciento de la metanogénesis ronda los 600-800 miligramos
de DQO por litro. Por ello, el agua residual de pulpa debe diluirse a una
concentracion de DQO inferior a 7gramos de DQO por litro (suponiendo que los
taninos contribuyan con un 10 por ciento de la DQO).

En la mayoria de los casos, la concentraciéon en DQO del agua de pulpa

es inferior a éste valor limite.
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Tabla IV. Toxicidad metano génica de la cafeina

Conc. Probada Porce.nfa_j ? de
(mg/l) Inh|b|C|’or!
metanogénica
83 0
1000 0

Fuente: Bressani, Ricardo. Pulpa de café, composicion, tecnologia y utilizacion. p. 24.

2.4. Oxigeno Disuelto (OD) y Demanda Bioguimica de Oxigeno (DBO)

El oxigeno disuelto se requiere para mantener una comunidad balanceada
de organismos en lagos, rios y el océano. Cuando el desperdicio demandante
de oxigeno (medido como DBO) se afiade al agua, la velocidad a la que el
oxigeno es consumido al oxidar dicho desperdicio (desoxigenacion) puede
exceder a la velocidad a la que el oxigeno se vuelve a suplir desde la atmosfera
(reaereacion). Esto puede llevar al agotamiento de los recursos de oxigeno, con
concentraciones muy por debajo de los niveles de saturacion. Cuando los
niveles de oxigeno caen por debajo de de los 4 a 5 miligramos por litro de

oxigeno.
2.5. Demanda Bioquimica de Oxigeno (DBO)
La DBO es un analisis muy amplio, con funciones en distintas areas. En la

tabla V se muestran los tipos de DBO que son utilizados en distintas

investigaciones, dependiendo de la finalidad de los estudios.
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Tabla V. Tipos de DBO

Demanda Bioquimica de Oxigeno. La cantidad de oxigeno que
DBO utilizan los microorganismos para oxidar la materia organica de tipo
carbdnica y nitrogenada

Demanda Biogquimica de Oxigeno carbdnica. La materia organica

CDBO . .

carbonica dona el electron.

Demanda Bioquimica de Oxigeno nitrogenada. La materia
NDBO - . ,

orgénica nitrogenada dona el electron.
DB Demanda Bioquimica de Oxigeno del dia 5. Cantidad de oxigeno

Os consumida en un periodo de incubacién de 5 dias.

Demanda Bioquimica de Oxigeno final. Cantidad de oxigeno

DBOy consumida cuando se ha oxidado toda la materia organica

biodegradable.

Fuente: Mihelcic, James. Ingenieria ambiental: fundamentos, sustentabilidad, disefio.
p. 316.

Los organismos obtienen la energia que necesitan para mantener sus
funciones metabdlicas, crecimiento y reproducciébn de los proceso de
fermentacién y respiracion. Tanto la materia organica como la inorganica
pueden servir como fuentes de dicha energia. Los organismos
quimioheterotrofos son los que utilizan la materia organica C(H,0) como fuente
de carbono y energia y, bajo condiciones aerobias, para obtener tal energia

consumen oxigeno:

C(H,0) + 0, —» CO, + H,0 + A (Ecuacion 1)

Los quimiautotrofos son los organismos que utilizan dioxido de carbono
como fuente de carbono y de energia, y por lo general consumen oxigeno al
obtener esa energia. Un ejemplo de quimiautotrofismo es la nitrificacion, la

conversidon microbiana de amoniaco en nitrato.
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NH; + 2HCO3 + 20, —» NO3 + 2C0, + 3H,0+ A  (Ecuacion 2)

Estas son reacciones REDOX con participacibn microbiana, los que
donan los electrones son C(H,0) y NH} y el que acepta el electron es el

oxigeno.

Se consume oxigeno en ambas reacciones. Por lo tanto, se puede definir
la demanda bioquimica de oxigeno (DBO) como la cantidad de oxigeno que
usan los microorganismos para realizar la oxidacion. La DBO mide la fuerza
del agua o del agua residual: mientras mayor sea la concentracion de

amoniaco-nitrégeno o de carbono organico degradable, mayor la DBO.

Las reacciones que se describen con anterioridad se distinguen con base
en el compuesto que ha sido la fuente del electron donado: carbonifera y
nitrogenada. La fuerza quimica (miligramos de C(H,0) por litro o miligramos

de NHj por litro) se expresa en términos de su impacto al medio ambiente.

El oxigeno disuelto es un requisito clave para la integraciéon de los
organismos que se encuentran asociados en un ecosistema diverso y en
equilibrio. A menudo, los desechos domésticos e industriales contienen altos
niveles de DBO, que si se descargan sin haber sido tratados, agotarian las
reservas de oxigeno y reducirian la diversidad de la vida acuética de forma

grave.

Para prevenir la degradacién de las aguas que recibiran tales descargas,
se han construido sistemas en los que se controlan cuidadosamente la DBO
y el oxigeno disuelto y la tasa a la que se efectuan las oxidaciones. La
eficiencia con la que se retira la DBO es uno de los requisitos importantes

para los permisos de descarga de las plantas de tratamiento de aguas.
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25.1. Fuentes de DBO

Plantas y animales utilizan los carbohidratos simples que se producen
mediante fotosintesis para sintetizar quimicos mas complejos cuya base es el
carbono como azlcares y grasas. Los organismos utilizan estos compuestos
como fuente de energia y liberan demanda de oxigeno carbdnica (CDBO).
Ademas, las plantas usan el amoniaco para producir proteinas, es decir,
guimicos complejos de cuya base es el carbono y cuya estructura incluye
grupos de aminoacidos. Al final las proteinas se degradaran en péptidos y luego

en aminodacidos.

Este proceso de degradacion de aminos continla descomponiendo los
aminoécidos y da lugar al esqueleto del carbono (CDBO) y de un grupo amino.
El proceso de degradacion se completa con la conversion del grupo amino en
amoniaco (amonificacion). Entonces el amoniaco se encuentra disponible para
emplear demanda de oxigeno nitrogenado (NDBO) en el caso de que sea

utilizado por los microorganismos.

Las aguas residuales domésticas y muchos desechos industriales son
sumamente ricos en materia organica comparados con el agua natural. En las
aguas negras, las proteinas y los carbohidratos constituyen 90 por ciento de la
materia organica. La fuente la constituyen las heces y la orina de los seres
humanos; los desechos alimenticios de los fregaderos; tierra y suciedad de
duchas, bafieras y lavadoras; ademas de varios tipos de jabon, detergente y
otros productos de limpieza. Los desechos de ciertas industrias, como las
destilerias, las embotelladoras de latas y los productores de pulpa y papel

también tienen altos niveles de materia organica.
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La tabla VI presenta valores de DBO para algunos desechos
representativos. Incluso las aguas no contaminadas contienen alguna DBO
vinculada con la materia organica carbonica y nitrogenada derivada de los
litorales y de las aguas en si mismas. Los niveles de oxigeno disuelto en las
aguas superficiales a menudo estan por debajo del nivel de saturacion debido a

su DBO natural.

Tabla VI. Demanda Bioquimica de Oxigeno de una seleccién de arroyos
Origen DBO del dia 5

(mg/L)

Rio 2

Agua residual doméstica 200

Manufactura de papel y 400

pulpa

Lavanderias comerciales 2,000

Fabrica de azucar de 10,000

remolacha

Peleteria 15,000

Destileria 25,000

Embotelladora de latas de 55,000

soda de cerveza

Fuente: Mihelcic, James. Ingenieria ambiental: fundamentos, sustentabilidad, disefio. p. 318.

2.6. Método Respirométrico

Este es ampliamente utilizado para la determinacion de la Demanda
Bioquimica de Oxigeno en efluentes, cuando se desea cuantificar el grado de
contaminacion que presentan los mismos. A continuacion se dara informacion

acerca del mismo con mas detalle.
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2.6.1. Fundamentos

El Método Respirométrico para la determinacion de la DBOs se basa en
medir el consumo de oxigeno, o la producciéon de CO,, en una botella
respirométrica. Este objetivo se logra entre otras formas (método manométrico)
midiendo la variacion de la presion en la botella, mediante un mandémetro lo
suficientemente sensible. Otros métodos respirométricos propiamente dichos
miden la produccion dentro de la botella de CO, u otros gases como metano,

anhidrido sulfhidrico, entre otros.

El Método Respirométrico se puede usar también para medir la DBOU
(DBO carbonacea ultima o total, en miligramos por litro). Con la respirometria se
puede evaluar la actividad biologica del lodo activo en su relacién con la
biomasa, el nivel de contaminacién del agua residual, nitrificacién y toxicidad.

El consumo de oxigeno se mide principalmente bajo dos variantes:

o La velocidad de consumo de oxigeno es igual a la tasa de respiracion o

captura de oxigeno.

o La cantidad total de oxigeno consumido para degradar una muestra
durante un determinado periodo de tiempo es igual a la Demanda
Bioquimica de Oxigeno de periodo corto (DBO).

2.6.2. Absorcién de CO,

En el Método Manométrico, se mide el vacio creado por el consumo de
oxigeno causado por la muestra. Para esto, se requiere absorber el CO;

formado de alguna manera. De lo contrario no habria cambio de presion en las
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botellas ya que el volumen de CO, producido podria ser igual o casi igual al

volumen de oxigeno consumido.
La absorcion del CO, puede hacerse de varias maneras:

o Adecuando el poder buffer de la solucibn en ensayo para absorber la
totalidad del CO,, en forma de bicarbonato disuelto en el liquido.
o Absorbiendo el CO,; mediante alguna base fuerte en un recipiente

apropiado en contacto con la fase gaseosa de la botella.

La nitrificacion se refiere al proceso en el cual las bacterias nitrificantes
(microorganismos autotrofos: Nitrosomas y Nitrobacter) pasan a oxidar el
nitrdgeno amoniacal (NH;") en dos etapas consecutivas (oxidacion a nitrito NO,’

y finalmente a nitrato NO3?).
Puede ocurrir una demanda adicional de oxigeno como consecuencia de
la oxidacion biolégica del amonio. Las reacciones simplificadas que definen este

proceso de nitrificacién son:

o Conversion de amonio a nitrito (por nitrosomas): convierte el NH3 en ion

nitrito, siendo el O, el agente oxidante.
NH; +20, - NO, + H,0 + H* (Ecuacion 3)

o Conversion de nitrito a nitrato (por Nitrobacter): oxida el nitrito en nitrato

NO; + %02 - NO3;2+ H* (Ecuacion 4)
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Ambas reacciones son exergonicas; la primera consiste en la oxidacion
del nitrégeno de -3 a +3; la segunda es una oxidacion de dos electrones de +3 a
+5.

Ambos grupos de organismos son autétrofos; es decir, sintetizan todos
sus componentes celulares de carbono (proteinas, lipidos, carbohidratos) a
partir de CO, en carbohidratos requiere energia. En la fotosintesis, dicha
energia es proporcionada por la luz; en los casos de Nitrosomonas y
Nitrobacter, la energia para la reduccion del CO2 en carbohidratos y otros
compuestos de carbono es proporcionada, respectivamente, por la oxidacion
del NH3 y el ion NO,". Puesto que los organismos obtienen la energia que
requieren para crecer de la oxidacion de compuestos inorganicos simples, se

denominan quimioautotrofos.
o Conversion total de amonio a nitrito
NH; + 20, - NO3 + H,0 + H* (Ecuacion 5)
El oxigeno necesario para la conversion de amonio a nitrato se conoce
como Demanda Nitrogenada de Oxigeno (DNO). En general, la demanda de
oxigeno debida a la nitrificacién ocurre de 5 a 8 dias después de iniciada la

prueba de DBOs convencional. Sin embargo, si inicialmente existen suficientes

organismos nitrificantes, la nitrificacién puede ocurrir al principio de la prueba.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables

Las variables que fueron seleccionadas como objeto de estudio y que
sustentan a la presente investigaciébn se muestran en la tabla VII, las cuales se

clasifican como independiente y dependiente.

Tabla VII. Variables de estudio en el analisis de la Demanda
Bioquimica de Oxigeno
Variables de estudio Factor potencial de disefio
Variable Dimensional Independiente | Dependiente
No
1 Oxigeno disuelto mg/L X
2 Temperatura °C X
3 pH Adimensional X
4 Cantlc_jad de mi X
muestra inoculada
Concentracién de
5 titulante Mol/L X
6 DBO mg/L X
7 Factor de diluciébn | Adimensional X

Fuente: elaboracién propia.
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3.2. Delimitacion de campo de estudio

El andlisis fue realizado en un laboratorio especifico para el control de
aguas residuales de la industria del café. Asimismo el presente estudio solo se
limita al andlisis de la Demanda Bioquimica de Oxigeno (DBO), no asi de otros

parametros de calidad asociados.

En cuanto a la temporalidad del estudio, las evaluaciones y analisis se
realiz6 durante la época de poscosecha, lo cual tuvo una duracion de 4 meses,

iniciando en diciembre y finalizando en marzo del presente afio.
3.3. Recursos humanos disponibles
La elaboracion de esta investigacion fue gracias al apoyo de los

profesionales que se mencionan a continuaciéon. Ellos fueron de mucha ayuda

tanto en la parte de campo, como en la parte experimental a nivel laboratorio.

Tabla VIII. Recursos humanos disponibles
Tesista Br. José Fernando Garcia
Chinchilla
Asesor Ing. Jorge Mario Estrada Asturias

Coordinador de laboratorio en donde | Ing. Oscar Humberto Jiménez
se llevo a cabo la investigacion Garcia

Asesor de campo Ing. Luis Roberto Soto

Fuente: elaboracion propia.
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3.4. Recursos materiales disponibles

Se contd con distintos insumos, reactivos y equipos, los cuales fueron
indispensables para la elaboracion de la investigacion a nivel laboratorio. A

continuacion se enlistan todos y cada uno de ellos.

o Cristaleria, insumos y reactivos

o Erlenmeyer 250 mL

o Probeta 25 mL

o Probeta 100 mL

o Beacker 150 mL

o  Cubeta para analisis de DQO Merck

o Frasco ambar especial para DBO

o  Agitador magnético

o  Vaso de caucho

o Piseta

o Pipeta automética

o Hidroxido de sodio en lentejas grado analitico
o  Cloruro de calcio grado analitico

o  Sulfato de magnesio grado analitico

o  Cloruro de hierro hepta hidratado grado analitico
o Fosfato diacido de potasio grado analitico

o Fosfato acido de dipotasio grado analitico

o Fosfato acido de disodio grado analitico

o Sulfato de manganeso grado analitico

o Frasco Winkler.
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o Equipos

o Fotometro Spectroquant NOVA 60

o  Respirometros WTW

o Incubadora VWR 2020

o Plancha de agitacion magnética OXITOP WTW 1S12
o Potenciometro ORION 3 STAR B 33667

o  Electrodo de medicion de oxigeno disuelto HACH

3.5. Técnica cuantitativa

Para la ejecucion de la presente investigacion se llevo a cabo la medicidon
de la Demanda Bioquimica de Oxigeno (DBO) realizada por dos métodos
distintos, uno bajo el principio de un diferencial de presién, creado por la
formacion de didxido de carbono, el cual reaccion6 con hidroxido de sodio,
provocando que el gas fuera consumido y con ello disminuir la presion del

sistema, esto es cuantificado por un respirémetro.

El otro método se basa en la presencia de oxigeno disuelto en el agua y
se cuantifica la diferencia de oxigeno presente al inicio y al final de un periodo
de incubacion. El propésito de la investigacion fue evaluar la existencia o
ausencia de una diferencia significativa entre ambos método para determinar la

viabilidad de sustituir uno por el otro.
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Figura 4. Procedimiento experimental de la investigacion
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Continuacion de la figura 4.
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v
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Fuente: elaboracion propia.

3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion

La informacidn a recolectar en la investigacion, para el caso del Método
Respirométrico, sera el pH, temperatura (T), y el Factor Oxitop (FO), el Factor

de Dilucion (FD), las lecturas de los 5 dias (L1 a L5), la Demanda Bioquimica de
Oxigeno (DBO).
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Tabla IX. Recoleccién de datos para Método Respirométrico

Datos para método Respirométrico

No. | pH | T(°)C)|FO| FD | L1 | L2 | L3 | L4 | L5 | DBO
(mg/L)

Fuente: elaboracién propia

Para el Método Winkler la informacién a recolectar es el pH, temperatura
(T), Factor de Dilucion (FD), Oxigeno Disuelto (OD) y la Demanda Bioquimica
de Oxigeno (DBO).

Tabla X. Recoleccién de datos para Método Winkler

Datos para Método Winkler

No. pH T (°C) FD ODi ODf DBO
(mg/L) (mg/L) (mg/L)

Fuente: elaboracion propia.
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3.7. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion

Para llevar a cabo un andlisis de la informacién obtenida con la
investigacion, se utilizd una serie de formatos para su tabulacion, ordenamiento

y procesamiento, los cuales se presentan en las siguientes tablas.

Tabla XI. Procesamiento de informacion Método Respirométrico
NO. DBO (mg/l)
MEDIA
DESV. EST.

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XII. Procesamiento de informacién Método Winkler
NO. DBO (mg/l)
MEDIA
DESV. EST.

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIII. Anélisis ANOVA

Fuente: elaboracién propia.
3.8. Analisis estadistico
Para concluir si el estudio dio buenos resultados o no, se lleva a cabo un
analisis estadistico, el cual permite visualizar el comportamiento entre ambos
métodos. Para tal efecto se utilizd el analisis ANOVA.

o Método y modelos de los datos segun tipo de variables

Para comprobar las hipétesis planteadas en el presente trabajo de
investigacion por medio del Método ANOVA, se utilizaron las siguientes

ecuaciones:
Calculo F de Fisher:
ST MST
F — k-1 _ i6n 16
nin2 SSE — MSE (Ecuacion 16)
n—-k
Donde:

Fh1n2: €s el valor de la F de Fisher obtenido de ambos tratamientos
SSE: es la suma de cuadrados del error

SST: esla suma de cuadrados de los tratamientos
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MST: es la media cuadratica de los tratamientos

MSE: es la media cuadratica del error

Donde:
SSTotal:
X:

N:

Donde:
SST:

Donde:
SSE
SSTotal
SST

Suma de cuadrados:

SSTotal = Y X% — @ (Ecuacion 17)

es la suma de cuadrados total
es la media poblacional

es el nimero de datos que se tienen

Suma de cuadrados debido al tratamiento:

SST =), (Tg) 0L (Ecuacion 18)

ne n

es la suma de cuadrados debido al tratamiento
es la suma de los valores obtenidos

es la media poblacional

es el nimero total de datos que se tienen

es el nUmero de datos de cada tratamiento

Suma del cuadrado del error:

SSE = SSTotal — SST (Ecuacion 19)

es la suma del cuadrado del error
es la suma de cuadrados total

es la suma de cuadrados debido a los tratamientos
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Tabla XIV. Andlisis de varianza ANOVA

Fuente de Grados | Sumade Media de F
variacion de cuadrados | cuadrados | calculado
libertad
Tratamientos | k-1 SST SST MST
(k—1) MSE
= MST
Error n-K SSE _SSE
(n—k)
= MSE
Total n-1 SSTotal

F

tedrico

Tabla de
Fisher

NOTA: El Ferico S€ Obtiene de las tablas de ANOVA con un nivel de significancia de 1 —

0.95 = 0.05% y con los siguientes grados de libertad.

Fuente: Devore, Jay. Probabilidad y estadistica para ingenieria y ciencias. p. 417.

Conclusion:

Si F caiculado >

Si F caiculado <

F wesrico S€ rechaza Hg al nivel de significancia especificado.

F wesrico S€ rechaza Hj al nivel de significancia especificado.
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4. RESULTADOS

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos de la investigacion
realizada. Para este fin se dividid en dos secciones principales: la primera parte
consiste en la presentacion de datos obtenidos por ambos métodos, la segunda
parte consiste en el andlisis de varianza que da la pauta del cumplimiento de la

hipotesis.
4.1. Tablas de datos obtenidos
A continuacion se presenta una serie de tablas en las cuales se condensa

todo el trabajo realizado durante la investigacion. Se muestra un total de 50

muestras para cada uno de los métodos aplicados.

Tabla XV. Datos obtenidos por Método Respirométrico
(:1:";:) No. |Fecha analisis| pH T(°C) FO FD L1 L2 L3 L4 L5 (:1Bgc;:;)
1 01/02/2014] 4,1 21,2 10 68 13 31 40 45 47 29 658
2 01/02/2014] 4,1 21,2 10 68 13 31 39 44 47 29 658
3 01/02/2014] 4,1 21,2 10 68 9 32 43 47 48 30 289
4 01/02/2014] 4,1 21,2 10 68 10 24 34 41 45 28 396
DQO 5 01/02/2014] 4,1 21,2 10 68 10 25 34 39 43 27 134
53950| 6 01/02/2014] 4,1 21,2 10 68 8 20 23 33 43 27 134
7 01/02/2014] 4,1 21,2 10 68 9 29 39 45 48 30 289
8 01/02/2014] 4,1 21,2 10 68 14 37 46 48 48 30 289
9 01/02/2014] 4,1 21,2 10 68 10 34 44 47 48 30 289
10 01/02/2014] 4,1 21,2 10 68 4 16 25 33 39 24 610
11 15/02/2014 4,2 22,6 10 50 17 34 42 46 48 22272
12 15/02/2014{ 4,2 22,6 10 50 24 40 46 438 47 22272
13 15/02/2014 4,2 22,6 10 50 21 36 40 40 39 18 560
14 15/02/2014| 4,2 22,6 10 50 15 31 41 45 48 22272
DQO | 15 15/02/2014 4,2 22,6 10 50 25 41 46 438 48 22272
40120] 16 15/02/2014 4,2 22,6 10 50 23 40 45 48 47 22272
17 15/02/2014f 4,2 22,6 10 50 5 21 31 38 42 19 488|
18 15/02/2014 4,2 22,6 10 50 14 29 39 43 46 21344
19 15/02/2014 4,2 22,6 10 50 23 39 45 47 47 21 808
20 15/02/2014{ 4,2 22,6 10 50 15 30 40 44 47 21808
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Continuacion de la tabla XV.

Fuente: datos obtenidos del proceso experimental.

(qu) No. IFed\aanélisis pH T(°C) FO FD L L2 L3 Ls (DBOS)
21 | 22/02/2014] 41 | 192 10 47 25 41 46 48 48] 20935
22 | 22/02/2014] a1 19,2 10 a7 5 21 31 38 42| 1831s|
23 | 22/02/2018] 41 | 192 10 47 23] a0 as 48 47| 2093s|
24 | 22/02/2014] 41 | 192 10 a7 15 30 40 a4 47| 20499
pao | 25 | 22/02/2014] 421 | 192 10 47 17 34 a2 a6 48] 20935
372s0| 26 | 22/02/2014] 41 | 192 10 a7 15 31 41 45 48] 20935
27 | 22/02/2014] a1 | 192 10 47 24| 30 46 48 47,  2093s|
22/02/2014] 19,2 10 39 as 47
10 36 40 40
10 29 39 43

Media aritmética

21,592

Desviacion estandar

3,896
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Tabla XVI. Datos obtenidos con Método Winkler
Blanco
No. Fecha ODi odf
1 01/02/2014 7,43 6,84
2 15/02/2014 7,43 6,84
3 22/02/2014 6,84 5,36
4 01/03/2014 6,98 5,36
DQO (mg/L)| No. No. Fechaanalisis | pH | T(°C) FD Odi | Odf | DBOs
frasco (mg/L) | (mg/L) | (mg/1)
1 1 01/02/2014] 4,1 | 21,2 |10,79*1,67%| 7,62 | 3,11 | 25333
2 2 01/02/2014] 4,1 | 21,2 |10,79*1,67%| 7,63 | 3,47 | 23072
3 3 01/02/2014 4,1 | 21,2 |10,79*1,67%| 7,67 | 3,43 | 23589
4 4 01/02/2014] 4,1 | 21,2 |10,79*1,67%| 7,64 | 3,31 | 24170
5 5 01/02/2014 4,1 | 21,2 |10,79*1,67%| 7,6 | 3,31 | 23912
DQO 53 950
6 6 01/02/2014] 4,1 | 21,2 |10,79*1,67%| 7,61 | 3,42 | 23266
7 7 01/02/2014] 4,1 | 21,2 |10,79%*1,67%| 7,67 | 3,28 | 24558
8 8 01/02/2014] 4,1 | 21,2 |10,79*1,67%| 7,64 | 3,06 | 25786
9 9 01/02/2014] 4,1 | 21,2 |10,79*1,67%| 7,65 | 2,81 | 27465
10 10 01/02/2014] 4,1 | 21,2 |10,79*1,67%| 7,68 | 3,26 | 24752
11 1 15/02/2014] 4,2 | 22,6 | 8,00%1,67% | 7,05 | 3,12 | 16101
12 2 15/02/2014] 4,2 | 22,6 | 8,00%1,67% | 6,97 | 2,89 | 16823
13 3 15/02/2014] 4,2 | 22,6 | 8,00%1,67% | 6,68 | 3,16 | 14125
14 4 15/02/2014] 4,2 | 22,6 | 8,00%1,67% | 6,69 | 2,85 | 15667
15 5 15/02/2014| 4,2 | 22,6 | 8,00%1,67% | 6,66 | 2,95 | 15040
DQO 40 120
16 6 15/02/2014] 4,2 | 22,6 | 8,00%1,67% | 6,65 | 2,99 | 14799
17 7 15/02/2014] 4,2 | 22,6 | 8,00%1,67% | 6,64 | 2,92 | 15089
18 8 15/02/2014| 4,2 | 22,6 | 8,00*1,67% | 6,67 | 3,09 | 14414
19 9 15/02/2014] 4,2 | 22,6 | 8,00%1,67% | 6,77 | 2,85 | 16052
20 10 15/02/2014| 4,2 | 22,6 | 8,00%1,67% | 6,68 | 2,99 | 14944
21 1 22/02/2014] 4,1 | 19,2 | 7,45%1,67% | 6,88 | 2,28 | 13929
22 2 22/02/2014] 4,1 | 19,2 | 7,45*1,67% | 6,74 | 2,16 | 13840
DQO 37250 23 3 22/02/2014] 4,1 | 19,2 | 7,45%1,67% | 6,75 | 2,45 | 12591
24 4 22/02/2014] 4,1 | 19,2 | 7,45*1,67% | 6,76 | 1,95 | 14866
25 5 22/02/2014] 4,1 | 19,2 | 7,45*1,67% | 6,67 | 2,12 | 13706
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Continuacion de la tabla XVI.

No. e o Odi odf DBO5
DQO (mg/L) | No. frasco Fechaandlisis| pH | T(°C) FD (me/) | (me/1) | (me/

Media aritmética 16,853
Desviacion estandar 4,130

Fuente: datos obtenidos del proceso experimental.
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Figura 5. Resultados de DBO obtenidos con ambos métodos
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Fuente: elaboracion propia.
Tabla XVII. Analisis de varianza ANOVA
Fuente Suma de Grados de Cuadrado F F
cuadrados libertad medio calculado | teérico
Tratamiento 561 503 837,16 1 561 503 837,16
Error 1579 608 340,49 98 16 118 452,45 34,84 3,94
Total 2141112 177,65 99 577 622 289,62

Fuente: elaboracioén propia.

Dado que F cacuiado > F tecrico S€ rechaza Hy, con un nivel de significancia

del 95 por ciento.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

La elaboracion de esta investigacion se realizé con el objetivo de buscar
una alternativa al método que se aplica actualmente para la determinacion de la

Demanda Bioquimica de Oxigeno en efluentes del beneficiado humedo de café.

En las tablas XV, XVI y en la figura 5 se puede observar que ambos
meétodos presentan una misma tendencia. A medida que avanzaron los dias, los
valores de DQO mostraron una disminucion. Esto se debe a que todos los
compuestos organicos se estan estabilizando por accién del oxigeno del
ambiente, el cual los oxida, provocando que cada vez sea necesaria una menor

cantidad de oxigeno para degradar la materia organica.

Asi también, puede observarse en dichas tablas que los valores de DBO
para el Método Winkler son relativamente mas bajos que para el Método
Respirométrico. Esto se atribuye a que, en el caso del Método Winkler, fue
necesario realizar diluciones demasiado altas ya que en éste método no puede
consumirse todo el oxigeno disponible, sino ya no podria cuantificarse una
diferencia de concentracion del mismo. Por lo tanto se atribuye un error

considerable a dicho factor.

En el caso del Método Respirométrico, las diluciones no llegan a ser tan
altas debido a que el método esta disefiado para tomar lectura de muestras con
una mayor concentracion de carga organica, por lo que se atribuye a la gran

diferencia en los valores presentados en ambos casos.
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Conjuntamente con los valores de DQO, puede observarse en la figura 5
que los valores de DBO se encuentran en disminucion con respecto del tiempo,
sin embargo, éstos no llegan a ser mayores al valor de DQO. Esto se debe a
que la DQO estéa definida como la cantidad de oxigeno necesaria para degradar
la materia organica e inorganica; en cambio, la DBO es la cantidad de oxigeno
necesaria para degradar solamente la materia organica por medios bioldgicos.
El oxigeno presente en el ambiente también influye en los valores de la DBO,
ya que al degradar la materia constantemente, cada vez se necesita menos

oxigeno para llevarla al equilibrio quimico.

Ambos métodos son efectivos para mostrar la naturaleza degradatoria de
la muestra, evidenciandose en la tendencia de las dos curvas. Sin embargo, a
simple vista puede notarse que los valores solamente coinciden en un punto de

los cincuenta, por lo que no pueden considerarse métodos exactos entre si.

En la tabla XVII se evidencia el trabajo estadistico realizado para
comparar las medias de ambas poblaciones. Se hizo el andlisis ANOVA y se
puede observar que el valor calculado de la F de Fisher, siendo de 34,84, es
mucho mayor (casi 10 veces) que el valor téorico, el cual es de 3,94. Esto indica
qgue la diferencia entre ambas medias poblacionales es significativa. Por lo
tanto, no puede tomarse el Método Winkler como sustituto del Método
Respirométrico.

Sin embargo, una de las posibles causas que hayan permitido que el
estudio no fuera exitoso es que los métodos se apliquen para un tipo distinto de
muestras. Entiéndase, por ejemplo, que el Método Winkler sea aplicado a
muestras con un valor de DBO mas bajo en comparacion con el Método

Respirométrico.
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Por lo tanto se recomienda hacer pruebas de linealidad para cada método
(las cuales estan fuera de los objetivos de ésta investigacion) para verificar el

tipo de muestras a los cuales se aplican los métodos.
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CONCLUSIONES

Dado que el valor calculado de la F de Fisher es aproximadamente 10
veces mayor que el tedrico, si existen diferencias significativas entre los

dos métodos estudiados.

Por lo anterior, no puede tomarse el Método Winkler como método

sustituto del Respirométrico.

La tendencia en el comportamiento de la DBO en ambos métodos es la

misma, la especificidad de las pruebas puede considerarse igual.

El desarrollo y la deteccion de la DBO se ve afectada en

proporcionalidad directa a la dilucion de la muestra en el Método Winkler.
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RECOMENDACIONES

Estudiar la linealidad de cada método para comprobar la efectividad de

los mismos segun el tipo de muestra que se analice.

Realizar una intercomparacion para una misma muestra, en la cual, se
haga el estudio en un laboratorio que utilice el Método Winkler como

referencia.
Realizar la investigacion manejando distintas variables que podrian

tener incidencia sobre la muestra a analizar, tales como el clima y la

variedad de café. Y con ello analizar el efecto en los resultados.
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APENDICE

Fotografias de la investigacion realizada

Apéndice 1. Ejemplo de muestra utilizada

Fuente: elaboracion propia, laboratorio de Anacafé.

Apéndice 2. Frasco Winkler

Fuente: elaboracion propia, laboratorio de Anacafé.
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Apéndice 3. Botella con respirémetro

Fuente: elaboracion propia, laboratorio de Anacafé.

Apéndice 4. Preparacion de las muestras

Fuente: elaboracién propia, laboratorio de Anacafé.
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Apéndice 5. Realizacion del Método Respirométrico

Fuente: elaboracion propia, laboratorio de Anacafé.

Apéndice 6. Realizacion de método Winkler

Fuente: elaboracion propia, laboratorio de Anacafé.
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Apéndice 7. Incubacion de las muestras

Fuente: elaboracion propia, laboratorio de Anacafé.

Apéndice 8. Lecturas dadas por el respirometro

Fuente: elaboracion propia, laboratorio de Anacafé.
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Apéndice 9. Lecturas dadas por la sonda de medicion de oxigeno
disuelto (Método Winkler)

Fuente: elaboracion propia, laboratorio de Anacafé.
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ANEXOS

Anexo 1. Procedimiento de andlisis de demanda bioquimica de oxigeno
(DBOs) por medio del método Respirométrico

. Reactivos

o Hidroxido de sodio 1N

o  Acido sulfarico 0,25N

o  Agua desmineralizada

o  Perlas de hidréxido de sodio

o Inhibidor de nitrificacion N-Allythiourea
o  Sulfato de magnesio hepta hidratado
o  Cloruro de calcio

o  Cloruro férrico hexa hidratado

o Fosfato diacido de potasio

o Fosfato acido de dipotasio

o  Cloruro de amonio

o Fosfato &cido de disodio di hidratado
o  Acido glutamico para analisis

o  Glucosa para andlisis

o Preparacion de soluciones

o Solucién hidroxido de sodio 1N:

Pesar 40 gramos de NaOH y enrasar a 1 litro.

o  Solucion acido sulfurico 0.25 N:
Medir 28,38 mililitros de H,SO, y aforar a 1 litro.
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o  Solucién patrén:
Pesar 0,150 gramos de acido glutdmico. Pesar 0,150 gramos de

glucosa. Aforar a 1 litro.

o  Soluciéon tampon de fosfato:
Pesar 8,5 gramos de KH,PO, 21,75 gramos de K;HPO, 22,30
gramos de Na;HPO4*2H,0. 1,7 gramos de NH,Cl. Aforar a 1 litro.

o  Solucion de sulfato de magnesio
Pesar 22,5 gramos de MgSQO, * 7H,0 y aforar a 1 litro.

o Solucién de cloruro de calcio

Pesar 27,5 gramos de CaCl, y aforar a 1 litro.

o Soluciéon de cloruro férrico
0,25 gramos de FeCl3*6H20.

Equipo

o  Botellade 500 mL color ambar

o  Sensor Oxitop DBO

o  Vaso de caucho

o Bandeja de agitacibn magnética

o Barras magnéticas

o Potenciometro ORION 3STAR Thermo Scientific
o Incubadora VWR 2020
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o Materiales y cristaleria

o Beacker de 150 mL

o JarraplasticadelLyde5L

o  Vaso plastico

o  Varilla de agitaciéon

o  Balon aforado de 250 mL y 500 mL

o Probeta de 25 mL clase A

o Frasco de volumen fijo (Uberlaufkolben)

o Embudo

. Procedimiento analitico

o  Verter aproximadamente 60 mL de muestra en un Beacker de 100

mL

o Neutralizar con NaOH 1N y 5N o H,SO,4 0.25N hasta alcanzar un pH
entre 6,8 a 7,2
o Determinar el factor de dilucién de la muestra utilizando la siguiente

ecuacion:

_ DQO*%
" DBO*

(Ecuacion 20)

Donde:
DBO" es el valor maximo del rango esperado de DBO

DBO: es el valor obtenido en el analisis de DQO
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%: es el porcentaje por el cual se multiplica la ecuacion. Para muestras

con valores de DQO de 1 000 a 10 000 se utiliza 0,8. Para muestras

con valores de DQO mayor a 10 000 se utiliza 0,5

o Redondear el valor a un nimero entero facilmente medible

o Determinar el volumen de muestra por medio de la siguiente

ecuacion:

Donde:

v=22 (Ecuacidn 21)
FD

FD: es el factor de diluciéon

o Diluir el volumen de muestra en 500 mililitros.

o  Trasvasar con un embudo la muestra diluida al frasco de volumen fijo
(Uberlaufkolben).

o Verter la solucién en la botella color ambar con un embudo.

o En caso de ser una muestra clara, agregar 250 mililitros de la misma

al frasco &mbar sin diluir.

o  Agregar:

1 ml de solucién tampén de fostato

1 ml de solucién de sulfato de magnesio
1 ml de solucién cloruro de calcio

1 ml de cloruro férrico

1 ml de in6culo

4 gotas de inhibidor de nitrificacion

o Introducir el agitador magnético en la botella.

o) Colocar el vaso de caucho en la boca de la botella.
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o  Agregar 5 perlas de NaOH y cerrar inmediatamente con el sensor
Oxitop.

o Reiniciar el sensor Oxitop presionando los botones S y M
simultdneamente durante dos segundos, hasta que aparezca 00 en
la pantalla.

o Incubar a 20 grados Celcius durante 5 dias con agitacion constante.

o Para obtener la DBO actual, presionar el boton M durante 1 segundo,
hasta que aparezca el valor en la pantalla.

o Para recuperar los valores guardados después de 5 dias, se presiona
el botdn S durante 1 segundo hasta que aparezcan los valores en la

pantalla.

o Reacciones quimicas

Mat.Org.+ 20, - (€O, + 2H,0 (Ecuacion 22)
2NaOH + CO, — Na,CO; + H,0 (Ecuacion 23)

. Célculos

o Factor de dilucion

DQO*%
DBOpax

Factor de dilucion = (Ecuacion 24)

Donde:

DQO: Es el valor de la demanda quimica de oxigeno en mg/L

%: Es un porcentaje estandar. Se utiliza 0,5 para valores de
DQO entre 1000 y 10,000 y 0,8 para valores mayor a 10 000

DBO max: Es el valor de DBO mas grande del rango en mg/L
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o  Valor de DBO para muestras directas:
DBOg = Valor mas alto medido * Factor oxitop (Ecuacion 25)

o  Valor de DBO para muestras diluidas:
DBOg = Valor mas alto medido * Factor oxitop * Factor de dilucion

(Ecuacion 26)

Anexo 2. Procedimiento de andlisis de demanda bioquimica de
oxigeno (DBOs) por medio del Método Winkler

Reactivos

o  Agua desmineralizada

o  Sulfato de magnesio hepta hidratado
o  Cloruro de calcio

o  Cloruro férrico hexa hidratado

o Fosfato diacido de potasio

o Fosfato acido de dipotasio

o  Cloruro de amonio

o Fosfato acido de disodio dihidratado
Preparacién de soluciones
o  Solucion tampon de fosfato:
Pesar 8,5 gramos de KH,PO, 21,75 gramos de K;HPO, 22,30

gramos de Na;HPO,*2H,0. 1,7 gramos de NH,Cl. Aforar a 1 litro.

o Solucion de sulfato de magnesio:
Pesar 22,5 gramos de MgS0O4 * 7H20 y aforar a 1 litro.
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o Solucion de cloruro de calcio:

Pesar 27,5 gramos de CaCl, y aforar a 1 litro.

o Soluciéon de cloruro férrico:

Pesar 0,25 gramos de FeCI3 * 6H20 y aforar a 1 litro.

Equipo

o Potenciometro ORION 3STAR Thermo Scientific
o Electrodo para medicion de oxigeno disuelto
o Incubadora VWR 2020

Materiales y cristaleria

o Frasco Winkler

o Beacker de 150 mL

o JarraplasticadelLyde5L

o  Vaso plastico

o  Balon aforado de 250 mL y 500 mL

o Probeta de 25 mL clase A

o Frasco de volumen fijo (Uberlaufkolben)

o Embudo
Procedimiento analitico
o  Verter aproximadamente 60 mililitros de muestra en un Beacker de

100 mililitros

o Neutralizar con NaOH 1N y 5N o H,SO4 0.25N hasta alcanzar un pH
entre 6,8 a 7,2
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O

Determinar el factor de dilucion de la muestra utilizando la siguiente
ecuacion:
D *0, .,
FD = 230% (Ecuacion 20)
DBO*
Donde:

DBO: es el valor maximo del rango esperado de DBO en mg/L

DBO: es el valor obtenido en el andlisis de DQO en mg/L

%:

es el porcentaje por el cual se multiplica la ecuacion. Para
muestras con valores de DQO de 1 000 a 10 000 se utiliza 0,8.
Para muestras con valores de DQO mayor a 10 000 se utiliza
0,5

Redondear el valor a un nimero entero facilmente medible
Determinar el volumen de muestra por medio de la siguiente

ecuacion:

500
V=—
FD

(Ecuacion 21)
Diluir el volumen de muestra en 500 ml.

Trasvasar con un embudo la muestra diluida al frasco de volumen fijo
(Uberlaufkolben

Verter la solucién en un frasco Winkler.

En caso de ser una muestra clara, agregar 250 mililitros de la misma
al frasco Winkler sin diluir.

Agregar :

. 1 ml de solucién tampén de fostato

. 1 ml de solucién de sulfato de magnesio

. 1 ml de solucién cloruro de calcio
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. 1 ml de cloruro férrico
. 1 ml de in6culo
. 4 gotas de inhibidor de nitrificacion
o Una vez preparada la muestra realizar la medicion del oxigeno
disuelto inicial y anotar dato.
o Incubar la muestra durante 5 dias a 20 grados Celcius

o Realizar la medicién del oxigeno disuelto final y anotar dato

Reacciones quimicas

Mat.Org. + 20, - (€O, + 2H,0 (Ecuacion 22)

Célculos

o Factor de dilucion

DQO*%
DBOmax

Factor de dilucion = (Ecuacion 23)

Donde:
DQO: eselvalor de la demanda quimica de oxigeno en mg/L
% es un porcentaje estandar. Se utiliza 0,5 para valores de
DQO entre 1 000y 10 000 y 0,8 para valores mayor a 10 000
DBO max: €s el valor de DBO mas grande del rango en mg/L

o  Valor de DBO para muestras directas:

DBOg = (0D inicial - 0D final) — (0D inicial - OD final)gianco
(Ecuacion 24)
Donde:

DBOs: es el valor de la demanda bioquimica de oxigeno en mg/L

65



0D iniciai- €S €l valor del oxigeno disuelto al inicio del analisis en mg/L

OD final: es el valor del oxigeno disuelto al final de los 5 dias en mg/L

@)

Valor de DBO para muestras diluidas:

(OD inicial -OD final)—(OD inicial -OD final), . +(1-%/100)

DBO; = (%,100)

(Ecuacion 25)
Donde:
DBO:: es el valor de la demanda bioquimica de oxigeno en mg/L

OD inicial: es el valor del oxigeno disuelto al inicio del andlisis en

mg/L

ODfinal:  es el valor del oxigeno disuelto al final de los 5 dias en
mg/L

%: es el porcentaje de dilucion de la muestra

66



