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Resumen

El tratamiento de aguas residuales es uno de los mayores desafios ambientales a nivel
mundial. La Digestion Anaerobia (DA) se presenta como una alternativa eficiente para tratar
aguas residuales con alta carga orgénica, ya que no solo estabiliza los contaminantes, sino que
produce biogés, una fuente renovable de energia. Sin embargo, el proceso de DA presenta
diversas limitaciones como la baja eficiencia en la produccion de metano, la acumulacion de
compuestos inhibidores y la inestabilidad del proceso. En este contexto, la incorporacion de
materiales a base de carbono, como el biochar, ha demostrado ser una estrategia prometedora
para mejorar la eficiencia del proceso de DA al promover la Transferencia Directa de Electrones
entre Especies (DIET, por sus siglas en inglés), favoreciendo las interacciones sintroficas entre

las bacterias oxidantes y las archaeas metanogénicas.

La presente investigacion tuvo como objetivo evaluar el efecto del biochar sintetizado a
partir de tres tipos de biomasa residual (cascara de nuez, bagazo de agave y semilla de guayaba)
sobre la produccion de biogas en sistemas de DA aplicados al tratamiento de aguas residuales
municipales. Los residuos agricolas se modificaron con compuestos como FeCl3, KMnOs y
Co0304, con el fin de mejorar sus propiedades electroquimicas y facilitar la DIET. El biochar se
sintetiz6 mediante calentamiento convencional y se le dio un postratamiento con radiacion por

microondas.

La investigacion empled un disefio experimental basado en el método de Taguchi para
identificar las mejores condiciones para la sintesis del biochar. Los biochars obtenidos fueron

caracterizados mediante diversas para determinar su superficie especifica y porosidad.

Los resultados mostraron que la incorporacion de biochar en los sistemas de DA
incremento significativamente la produccién de metano. En particular, el biochar sintetizado a
partir del bagazo de agave, modificado con KMnOs e irradiado con microondas (700MW-AMn)
demostrd ser de los mas eficaces con un incremento de mas del 50 % en la velocidad de

produccion de metano en comparacion al control.

Los resultados obtenidos tanto en los experimentos en lote como en continuo ponen de

manifiesto la eficacia de la incorporacién de biochar como acelerante metanogénico. Ademas



de aumentar la produccion de biogas, contribuye a la estabilizacion de variables criticas (pH), a
la disminucion de compuestos inhibidores como el amoniaco y al mantenimiento de la eficiencia

global del proceso de DA.

Desde la perspectiva energética, el analisis mediante el frente de Pareto permitio
identificar los biochars mas eficientes, al combinar una mayor velocidad de produccion de CHa
con un menor consumo energético. Esto demuestra el valor de este enfoque multi-objetivo para
orientar la toma de decisiones que mejoren la sostenibilidad econdomica y ambiental de los

sistemas de DA en el tratamiento de aguas residuales municipales.

En definitiva, la incorporacion de biochar durante el tratamiento anaerdbico de aguas
residuales municipales demuestra ser una estrategia prometedora para potenciar
significativamente la produccion de biogés. Asimismo, respalda la viabilidad econdémica y

fortalece la economia circular al aprovechar residuos agricolas para su sintesis.
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ORGANIZACION DE LA TESIS

La presente Tesis se estructura en 5 capitulos, los cuales se describen a continuacion:
Capitulo 1. Introduccion
Se presenta el contexto del problema abordado en esta investigacion, asi como los

objetivos, la hipotesis y la justificacion del estudio.

Capitulo 2. Marco Teorico
Se analizan los conceptos fundamentales y procesos relacionados con la digestion
anaerobia, ademas de revisar investigaciones previas que sustentan el enfoque adaptado en este

trabajo.

Capitulo 3. Metodologia

Se describe detalladamente la metodologia empleada en la fase experimental del
proyecto. Incluye la sintesis de los materiales, su aplicacion en sistemas batch y reactores
biologicos en flujo continuo, asi como las técnicas utilizadas para el analisis del agua residual y

la caracterizacion de los materiales.

Capitulo 4. Resultados
Se presentan los resultados obtenidos durante el desarrollo del estudio, acompanados de
tablas y figuras. Asimismo, se discute la caracterizacion de los materiales y se realiza un andlisis

detallado de los datos experimentales.
Capitulo 5. Conclusion

Se exponen las principales conclusiones del trabajo, junto con posibles lineas de

investigacion futura relacionadas con el desarrollo y aplicacion de los materiales evaluados.
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CAPITULO

1

INTRODUCCION

1.1 Introduccion

El agua es un recurso natural esencial e invaluable cuya disponibilidad es crucial para
garantizar la sostenibilidad de la vida en la Tierra. La calidad y disponibilidad de este recurso
determinan el bienestar tanto de los ecosistemas como de la humanidad. El acceso a agua potable
y limpia constituye un derecho humano fundamental; no obstante, la actual crisis global del agua
impacta profundamente la vida de millones de personas (Kumar, J. et al., 2024).

La creciente demanda de agua dulce se atribuye al aumento de la poblacion, la
industrializacion, la urbanizaciéon y la contaminacion ambiental, factores que han deteriorado
significativamente su calidad. Actualmente, el mundo genera aproximadamente 380 billones de
litros de aguas residuales al afio, y se estima que esta cifra aumentara en un 24 % para 2030 y
enun 51 % para 2050 (Kumar, J. et al., 2024).

Una de las soluciones mas viables para esta problematica es el uso de Plantas de
Tratamiento de Aguas Residuales (PTAR), las cuales procesan las aguas residuales provenientes
de fuentes domésticas, industriales y comerciales, antes de su descarga en cuerpos de agua.
Dentro del tren de tratamiento, los procesos bioldgicos destacan, dividiéndose en dos tipos
principales: aerobios y anaerobios. Particularmente, los procesos anaerobios han ganado
atencion debido a sus multiples beneficios (Johnravindar et al., 2021; Liu, M. et al., 2023).

La Digestion Anaerobia (DA) es un método ampliamente utilizado para el tratamiento

de efluentes con altas cargas de materia organica y compuestos toxicos. Este proceso estabiliza
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los contaminantes organicos presentes en el agua residual sin requerir oxigeno. Sin embargo,
presenta limitaciones como la baja produccion de metano, alta generacion de didxido de carbono
e inestabilidad operativa (He et al., 2020; Johnravindar et al., 2021; Laiq Ur Rehman et al., 2019;
Zhao, W. et al., 2021).

En este contexto, investigaciones recientes han demostrado que la adicion de materiales
a base de carbono mejora la actividad metanogénica al promover interacciones sintroficas entre
las bacterias, lo que incrementa la produccién de metano (He et al., 2020; Khalid et al., 2021;
van Lier Jules B. et al., 2020). El biochar un material so6lido obtenido a partir de la
descomposicion térmica de biomasa lignoceluldsica, destaca por su alta porosidad, presencia de
grupos funcionales y capacidad para facilitar la formacion de biopeliculas, caracteristicas que
lo convierten en un material ideal para estabilizar el pH y optimizar el crecimiento microbiano,
facilitando la degradacion de materia organica en aguas residuales (He et al., 2020; Khalid et
al., 2021).

El biochar puede sintetizarse a partir de residuos de biomasa mediante diversos métodos.
Uno de ellos es el calentamiento convencional, basado en la transferencia de calor por
conveccion o conduccion. Otra alternativa es el calentamiento por microondas, un proceso de
calentamiento volumétrico donde cada molécula interactia directamente con el campo
electromagnético (Duran-Jiménez et al., 2015).

Por lo tanto, este proyecto tuvo como objetivo mejorar el proceso de digestion anaerobia
mediante la incorporaciéon de materiales carbonosos, como el biochar, con el propdsito de
favorecer la Transferencia Directa de Electrones entre Especies (DIET, por sus siglas en inglés).
Se busco incrementar la produccion de metano durante el tratamiento de aguas residuales
municipales con alta carga organica (Gahlot et al., 2020; Khalid et al., 2021; Qi et al., 2021;
Romero et al., 2020). Asimismo, se estudid el método de sintesis de biochar mediante
calentamiento convencional y el postratamiento por radiacion con microondas, con el fin de
evaluar su efecto en las propiedades del biochar y su desempefio en sistemas de digestion

anaerobia.
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1.2 Objetivos
1.2.1 Objetivo general

Evaluar el efecto del hiochar sintetizado a partir de residuos de biomasa sobre la
produccion de biogds en sistemas de digestion anaerobia aplicados al tratamiento de

aguas residuales municipales.

1.2.2 Objetivos especificos

e Determinar las condiciones Optimas para la sintesis de biochar utilizando el método
de Taguchi, teniendo como variable de respuesta la produccion de metano.

e Evaluar el efecto de incorporar el biochar sintetizado en sistemas anaerobios sobre
la produccion de metano en sistemas en lote.

e Seleccionar el biochar con mejor desempefio en lote e implementarlo en reactores
bioldgicos para el tratamiento continuo de aguas residuales reales.

e Dilucidar las propiedades fisicoquimicas del biochar con mayor efecto sobre la
produccion de metano, asi como los actores principales en la digestion anaerobia de

aguas residuales municipales.

1.3 Hipétesis

e La incorporacion de biochar en sistemas de digestion anaerobia durante el
tratamiento de aguas residuales mejora significativamente la eficiencia de la
digestion, aumentando la produccién de biogas.

e El biochar favorece la DIET y promueve la actividad sintrofica entre
microorganismos involucrados en la digestion anaerobia.

e El biochar sometido a radiacion por microondas mejora la produccién de metano

durante el proceso de digestion anaerobia.



CAPITULO 1. INTRODUCCION

1.4 Justificacion

La DA es una tecnologia ampliamente utilizada para el tratamiento de aguas residuales
con alta carga organica; sin embargo, presenta ciertas limitaciones operativas. Entre ellas
destaca la sensibilidad del proceso ante la presencia de compuestos inhibidores como el
amoniaco y el nitrogeno, que pueden afectar negativamente la estabilidad del sistema y reducir

la produccion de metano (He et al., 2020).

En este contexto, el presente proyecto plantea la incorporacion de materiales carbonosos,
como el biochar, con el objetivo de mejorar la eficiencia de la digestion anaerobia a través del
fortalecimiento de la DIET. Se espera que esta estrategia incremente la produccion de metano
durante el tratamiento de aguas residuales municipales con elevada carga orgédnica (Gahlot et

al., 2020; Khalid et al., 2021; Q1 et al., 2021; Romero et al., 2020).

La adicion del biochar al sistema anaerobio contribuye a estabilizar el proceso al actuar
como material amortiguador. Ademds, mejora la actividad metanogénica gracias a sus
propiedades fisicoquimicas, como alta porosidad, capacidad de adsorcidon, conductividad
eléctrica y actividad redox (He et al., 2020; Khalid et al., 2021). En comparacion con el carbon
activado, el biochar presenta ventajas significativas: es de bajo costo, posee una estructura
quimica estable, evita fendémenos de inhibicion y contiene grupos funcionales que facilitan la
transferencia de electrones, incrementando el porcentaje de produccion de metano, asi como la

calidad final del mismo (Lii et al., 2019; Yang et al., 2021; Zhao, W. et al., 2021).
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CAPITULO

2

MARCO TEORICO

2.1 Tratamiento de agua residual

Las PTAR recolectan aguas superficiales y subterraneas, sometiéndolas a diversos
procesos de depuracion con el objetivo de hacerlas aptas para su reutilizacion o descarga segura
en el medio ambiente (Kumar, J. et al., 2024). El tren de tratamiento convencional consta de
diferentes etapas (Figura 1). En primer lugar, el pretratamiento incluye operaciones de cribado
para la remocion de solidos gruesos, arenas y grasas, mediante equipos como rejillas,
desarenadores y trampas de grasa. Posteriormente, en el tratamiento primario, se emplean
sedimentadores primarios para separar los solidos suspendidos a través de mecanismos de
decantacion por gravedad.

A continuacidn, el tratamiento secundario comprende procesos biologicos destinados a
la degradacion de la materia organica disuelta, los cuales pueden ser de tipo aerobio o anaerobio.
En esta etapa se utilizan tanques de aireacion o reactores anaerobios, ademas de sedimentadores
secundarios que permiten la separacion del lodo biologico generado.

Finalmente, el tratamiento terciario, se encarga de afinar la calidad del efluente,
mediante procesos de desinfeccion o técnicas avanzadas (como filtracion, adsorcion o
tecnologia de membranas), dependiendo del uso final previsto para el agua tratada y los

estandares normativos aplicables (Kumar, J. et al., 2024).



CAPITULO 2. MARCO TEORICO

-1
Influente | == '._' :)’ =5 w

Cribado Desengrasado,
desarenado,
neutralizacion

Sedimentador primario

Pretratamiento Tratamiento primario
Efluente | dm om— —
Deésinfeccisi Sedimentador Tratamiento
secundario biolégico
Tratamiento terciario Tratamiento secundario

Figura 1. Proceso convencional de tratamiento de agua residual
2.2 Digestion anaerobia

Dentro de los procesos bioldgicos llevados a cabo en las PTAR (ver Figura 2) se
encuentra la digestion aerobia, la cual requiere un suministro constante de oxigeno y un alto
consumo energético para operar de manera eficiente. Se estima que mas del 50 % de la materia
organica presente en el influente se transforma en lodos, lo que representa una problematica
adicional asociada al manejo, tratamiento y disposicion de estos residuos (van Lier Jules B. et
al., 2020).

En contraste, la DA ha generado interés debido a su doble beneficio: no solo reduce la
carga organica del agua residual, sino que también produce biogas, una fuente de energia
renovable que puede contribuir a cubrir los requerimientos energéticos de la propia planta. Se
ha reportado que el consumo energético de una PTAR oscila entre 0.3 y 2.1 kWh por metro
cubico de agua tratada, por lo que la integracion de tecnologias generadoras de biogas puede

aportar significativamente a la autosuficiencia energética (Guven et al., 2019).
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Figura 2. Diagrama de los procesos de digestion aerobia y anaerobia

La DA es un proceso biologico que se lleva a cabo en ausencia de oxigeno, adecuado
para el tratamiento de efluentes con alta carga orgénica. Este proceso produce un biogas rico en
metano (CH4), cuyo contenido puede variar entre el 55y 75 %, lo cual lo hace apto para su
aprovechamiento en la generacion de calor y electricidad (Johnravindar et al., 2021; Liu, M. et

al., 2023; Liu, Y. et al., 2021).

No obstante, la DA también presenta ciertas limitaciones, tales como periodos
prolongados de aclimatacién microbiana, Tiempos de Retencion Hidraulica (TRH) extensos y
una baja eficiencia en la conversion de materia organica en biogas. Estas limitaciones se
atribuyen al lento crecimiento de los microorganismos anaerobios, a la baja eficiencia en las
etapas de hidrdlisis y acidogénesis, y a la limitada actividad fermentativa (Liu, Y. et al., 2021).

El proceso de digestion anaerobia se desarrolla en cuatro etapas principales (Figura 3):
hidrolisis, acidogénesis, acetogénesis y metanogénesis. Estas etapas son llevadas a cabo por un
consorcio de bacterias y arqueas metanogénicas que actan en condiciones anaerobias,
facilitando la conversion de la materia orgénica en biogés con alto contenido de metano (Laiq
Ur Rehman et al., 2019; Zhang, L. et al., 2020). Las etapas se describen con mayor detalle en la

Seccidn 2.3.
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Figura 3. Diagrama del proceso de digestion anaerobia

2.3 Etapas de la digestion anaerobia
2.3.1 Hidrdlisis

La hidrdlisis constituye a primera etapa del proceso de digestion anaerobia y
consiste en la descomposicion de sustratos organicos complejos en compuestos solubles,
mediante la accion de bacterias hidroliticas(Laiq Ur Rehman et al., 2019; Romero et al.,
2020). Estas bacterias excretan enzimas extracelulares que transforman la materia
organica particulada (como proteinas, polisacéaridos y lipidos) en unidades mas simples
y solubles, tales como aminoacidos, azlicares simples y acidos grasos de cadena larga
(van Lier Jules B. et al., 2020). Estos compuestos solubles son capaces de atravesar la

pared celular de las bacterias fermentadoras, permitiendo su posterior metabolizacion.

Desde un enfoque mds detallado, la hidrélisis inicia con la formacion del
celulosoma, un complejo multienzimatico producido por bacterias hidroliticas el cual
facilita la descomposicion de biopolimeros organicos. Este complejo integra diversas

enzimas, tales como glucanasas, hemicelulasas, quitinasas y ligninasas, que participan

10
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activamente en la ruptura de enlaces covalentes presentes en los polimeros. Durante este
proceso, se establecen interacciones clave entre bacterias, enzimas y sustratos,

promovidas por reacciones hidroliticas en presencia de agua.

Paralelamente, las bacterias anaerobias facultativas presentes en el medio
consumen el oxigeno disuelto, generando un ambiente con bajo potencial redox,
condicion indispensable para el desarrollo de bacterias hidroliticas estrictamente
anaerobias (Laiq Ur Rehman et al., 2019).

La eficiencia de degradacion varia en funcion del tipo, composicion y
complejidad de los polimeros. Mientras que los carbohidratos pueden ser hidrolizados
en cuestion de horas, las proteinas y los lipidos requieren varios dias. En cambio, la
degradacion de compuestos lignoceluldsicos o lignina es considerablemente mas lenta e
incompleta. Se ha demostrado que la formacion del celulosoma es indispensable para la
produccion eficiente de enzimas hidroliticas.

Diversas investigaciones han clasificado a las bacterias hidroliticas en cinco
filos principales: Firmicutes, Bacteroidetes, Fibrobacter, Spirochaetes y Thermotogae,
de los cuales los dos primeros son los mas abundantes en sistemas de digestion anaerobia
(Laiq Ur Rehman et al., 2019).

Cabe destacar que la hidrolisis es considerada la etapa limitante del proceso, ya
que determina la velocidad global de la digestion anaerobia. Por esta razon, resulta
fundamental para el disefio y optimizacion de reactores anaerobios (van Lier Jules B. et

al., 2020).
2.3.2 Acidogénesis

La acidogénesis es considerada la mas rapida durante el proceso de digestion
anaerobia, debido al elevado indice de crecimiento de las bacterias acidogénicas en
comparacion con los microorganismos metanogénicos (van Lier Jules B. et al., 2020).
No obstante, su eficiencia puede verse influida por factores como la temperatura del
sistema y la naturaleza del sustrato disponible.

Durante esta fase, los compuestos solubles generados en la hidrolisis (azucares,

aminodcidos y 4acidos grasos de cadena corta), son transformados, por accion de

11
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bacterias fermentativas, en Acidos Grasos Volatiles (AGVs), tales como acido lactico,
acido pirtvico, acido férmico, asi como en otros subproductos como el CO2, H2, NH3 y
H>S (Laiq Ur Rehman et al., 2019; Romero et al., 2020; van Lier Jules B. et al., 2020).

En el caso especifico de los aminoacidos, la conversion acidogénica sigue la
denominada reaccion de Stickland, que consiste en una desaminacion por oxidacion
anaerobia que produce AGVs e H». Paralelamente, algunos aminoécidos participan en
reacciones de desaminacion reductora, consumiendo el H2 generado. Ambas vias dan
lugar a la formacion de NHs, el cual actia como aceptor de protones, incrementando el
pH del medio (van Lier Jules B. et al., 2020).

Las bacterias responsables de esta etapa se agrupan en dos comunidades
bacterianas: los acidogénicos anaerobios facultativos y los acidogénicos anaerobios
estrictos. Estas bacterias pertenecen a diversos filos microbianos, entre los que destacan:
Firmicutes, Bacteroidetes, Proteobacteria y Actinobacteria. A nivel de género, se han
identificado como predominantes: Clostridium (Firmicutes), Peptococcus (Firmicutes),
Bifidobacterium (Actinobacteria), Desulfovibrio (Proteobacteria), Corynebacterium
(Actinobacteria), Bacillus (Firmicutes), Pseudomonas (Proteobacteria) y Desulfobacter

(Proteobacteria) (Laiq Ur Rehman et al., 2019).
2.3.3 Acetogénesis

Durante la acetogénesis, los AGVs generados en la etapa de acidogénesis
(principalmente propionato y butirato) son transformados en acetato, hidrégeno y
diéxido de carbono, por accion de bacterias acetogénicas (Laiq Ur Rehman et al., 2019;
Romero et al., 2020). Esta etapa es fundamental, ya que el acetato representa el principal

precursor para la produccion de metano en la etapa final del proceso.

Adicionalmente, en esta fase tiene lugar la homoacetogénesis, un proceso en el
que ciertas bacterias utilizan H2 y CO2 como sustratos para sintetizar acetato. También
otros compuestos como etanol, lactato y metanol se convierten en acetato mediante la

homoacetogénesis (Feng et al., 2023).
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Entre los géneros bacterianos mads representativos de esta etapa destacan
Syntrophobacter y Syntrophomonas incluyendo especies como Syntrophobacter wolinii
y Syntrophomonas wolfei. Estas bacterias participan en asociaciones sintréficas estrechas
con arqueas metanogénicas, facilitando la oxidacion de 4cidos grasos de cadena media
y larga hacia acetato e H2 (Laiq Ur Rehman et al., 2019).

No obstante, la acetogénesis puede verse afectada por desequilibrios en el
sistema, especialmente por descensos en el pH. Una acumulacién excesiva de AGVs
puede provocar inhibicidon en la actividad de las arqueas metanogénicas, interfiriendo
con la etapa de metanogénesis y comprometiendo la estabilidad del proceso anaerobio

en su conjunto (van Lier Jules B. et al., 2020; Yang et al., 2021).
2.3.4 Metanogénesis

La etapa de metanogénesis representa la fase final de la digestion anaerobia, en
la cual los productos generados en etapas previas, principalmente acidos grasos volatiles
(AGVs), alcoholes, hidrogeno y diéxido de carbono, son convertidos en metano (CH4)
por archaeas metanogénicas, un grupo especializado de microorganismos capaces de
aceptar electrones.

Dependiendo del tipo de sustrato que utilizan, las archaeas metanogénicas se
clasifican en tres grupos principales: hidrogenotrdficas, acetoclasticas y metilotroficas
(Kumar, V. et al., 2021). Las archaeas metanogénicas hidrogenotréficas utilizan al Ha,
formiato y otros compuestos como donantes de electrones para reducir el CO2 en CHs
(van Lier Jules B. et al.,, 2020). Las metanogénicas acetoclasticas metabolizan
exclusivamente el acetato, liberando CH4 y CO2 como productos (Kumar, V. et al.,
2021). Las archaeas metanogénicas metilotroficas emplean compuestos metilados, tales
como metanol, metilaminas (mono, di y trimetilamina) y derivados de metilsulfuro
(metanotiol, dimetilsulfuro) para la produccion de CHa.

En condiciones tipicas de digestion anaerobia, predominan las rutas
hidrogenotroéfica y acetoclastica. Se ha reportado que aproximadamente el 70 % del CH4
generado proviene de la via acetoclastica, mientras que el 30 % restante se produce a

través de la via hidrogenotrofica (van Lier Jules B. et al., 2020).
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Los géneros mas representativos de archaeas metanogénicas presentes en
reactores anaerobios son Methanosarcina y Methanosaeta (actualmente Methanothrix),
ambos altamente eficientes en la conversion de acetato en metano.

Esta etapa es critica para el rendimiento del sistema, ya que la eficiencia de la

metanogénesis determina el potencial energético del biogas producido.
2.4 Transferencia Directa de Electrones entre Especies (DIET)

La DIET es un metabolismo sintrofico que ocurre de forma natural entre procariotas,
especialmente en archaeas metanogénicas. En este proceso, los electrones fluyen directamente
de una célula donadora a una aceptora sin necesidad de intermediarios como H2 o formiato, lo
que representa una via metabolica alternativa en la digestion anaerobia (Gahlot et al., 2020;

Rasapoor et al., 2020).

La DIET mejora la eficiencia del proceso anaerobio, incrementa la produccion de
metano y contribuye a evitar la acidificacion del sistema causada por sobrecarga de materia
organica (Gahlot et al., 2020). Diversas investigaciones han demostrado que este mecanismo
puede potenciarse mediante la incorporacion de materiales carbonosos conductores, como el

biochar.

En cuanto al mecanismo de accion, la DIET se puede clasificar en dos grandes grupos:
DIET bidtica, que involucra estructuras biologicas como pili conductores y proteinas
(citocromos) y DIET abidtica, mediada por materiales conductores externos al metabolismo

microbiano (Feng et al., 2023).
A continuacidn, se describen los principales mecanismos conocidos:

a) Pili conductores.
Los pili conductores, también conocidos como nanocables conductores, son
estructuras proteicas extracelulares que permiten la conexion fisica entre bacterias
donadoras de electrones, como Geobacter, y archaeas metanogénicas, como
Methanosaeta o Methanosarcina (Rasapoor et al., 2020; Feng et al., 2023). Estos
pili estan formados principalmente por proteinas de pilina, las cuales actian como

canales de conduccion electronica. Se ha propuesto que la transferencia de
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electrones se facilita mediante interacciones m—m entre aminoacidos aromaticos o
por deslocalizacion electronica en la estructura del pilus (Wang, W. & Lee, 2021).
b) Transporte de electrones a través de proteinas.
Otro mecanismo de DIET ocurre a través del contacto directo entre proteinas
presentes en la membrana externa de los microorganismos y los aceptores de
electrones. Se ha demostrado que estructuras como nanorods de polianilina (PANI)
pueden estimular esta via, gracias a su alta conductividad eléctrica, estabilidad
quimica y capacidad de dopado redox (Huang, W. et al., 2022).
Ademas, los citocromos tipo ¢, considerados metaloproteinas por contener hierro en
su estructura, han sido identificados en la membrana de especies como Geobacter.
Estas proteinas permiten la transferencia secuencial de electrones, actuando como
puentes electronicos hacia aceptores externos como 6xidos de hierro o sulfatos
(Feng et al., 2023).
c¢) Transferencia de electrones a través de materiales conductores.
Los materiales conductores como el biochar, funcionan como puentes eléctricos
extracelulares que conectan con microorganismos sin requerir contacto celular
directo (Figura 4) (Rasapoor et al., 2020). En particular, el biochar favorece la DIET
gracias a sus propiedades estructurales, como: alta conductividad eléctrica,
presencia de grupos funcionales en su superficie (donadores de electrones),
capacidad de adsorber microorganismos y formar biopeliculas sintroficas (Wang, W.
& Lee, 2021).
Estos materiales permiten que bacterias donadoras (como Geobacter) y archaeas
receptoras (como Methanosaeta) interactien de forma eficiente sin necesidad de
estructuras bidticas como pili o citocromos. Por tanto, la DIET mediada por
materiales conductores representa un mecanismo abidtico que puede ser

estratégicamente promovido para mejorar la digestion anaerobia (Feng et al., 2023).
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AGVs Acetato, CO, y H,

Acetato, CO, y H, CH,

Bacterias oxidantes Archaeas metanogénicas
Donador de electrones Aceptor de electrones

Figura 4. Mecanismo DIET mediante biochar
2.5 Parametros de operacion de la digestion anaerobia

Como se analizé en la Seccion 2.3, diversos parametros inciden directamente en el
rendimiento de biogés durante el proceso de la DA. A continuacion, se describen los factores
mas relevantes que deben controlarse para asegurar la eficiencia del sistema. Es importante
destacar que las etapas de la hidrélisis y metanogénesis son especialmente criticas, ya que
definen tanto la velocidad global del proceso como el contenido final de metano en el biogas

(Ometto et al., 2019).
2.5.1 Temperatura

La temperatura de operacion es un pardmetro critico en la DA, ya que influye
directamente en la velocidad de las reacciones metabdlicas. Un control adecuado de este
factor permite reducir los tiempos de retencion y procesar una mayor cantidad de sustrato

por unidad de tiempo.

La DA puede llevarse a cabo principalmente en dos rangos térmicos: mesofilico
(30-40 °C) y termofilico (50-60 °C). Las condiciones mesofilicas son las mas
comunmente empleadas en PTAR a escala real, debido a su mayor estabilidad
operacional, menor sensibilidad a perturbaciones externas y presentan un consorcio
microbiano mas diverso y resiliente. Aunque, en condiciones termofilicas, la hidrélisis
se ve favorecida, mejorando la degradacion de la materia orgénica y reduciendo la

formacion de amoniaco. Sin embargo, la comunidad microbiana es menos diversa y mas

16



CAPITULO 2. MARCO TEORICO

sensible a cargas organicas elevadas (Laiq Ur Rehman et al., 2019; Ometto et al., 2019

Peng et al., 2024).

Por otro lado, las condiciones termofilicas proporcionan un entorno mas estable
para la comunidad microbiana, favoreciendo la metanogénesis y promoviendo una
mayor produccion de metano. No obstante, la actividad metabolica general puede ser
mas lenta que en condiciones mesofilicas, especialmente si hay inestabilidad

operacional.

Se recomienda evitar el funcionamiento en temperaturas intermedias (40—50 °C),
ya que en este rango se inhibe la actividad de las archaeas metanogénicas, lo que
disminuye de forma significativa la producciéon de metano (Laiq Ur Rehman et al.,

2019).
2.5.2 Tiempo de retencion hidraulico (TRH)

El TRH es un parametro clave en la digestion anaerobia, ya que influye
directamente en la eficiencia del proceso y en la estabilidad de la comunidad microbiana.
Debido a que el crecimiento y metabolismo de los microorganismos anaerobios,
especialmente las archaeas metanogénicas, es relativamente lento, se recomienda que el
TRH sea al menos el doble del tiempo de duplicacion de estas archaeas. Esto asegura

una adecuada sinergia microbiana y un funcionamiento estable del reactor (Laiq Ur

Rehman et al., 2019).

Un TRH mas prolongado favorece la remocion de la demanda quimica de
oxigeno (DQO) y mejora la capacidad del sistema para amortiguar los efectos de
compuestos toxicos presentes en el influente. Sin embargo, tiempos excesivamente
largos pueden reducir la capacidad de tratamiento volumétrica del reactor, lo que implica
un compromiso entre eficiencia de depuracion y capacidad operativa (Draa et al., 2019;

Laiq Ur Rehman et al., 2019).
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2.5.3 pH

El pH es un parametro determinante para el crecimiento y la actividad metabdlica
de los microorganismos involucrados en la DA. Cada grupo microbiano presenta un
rango Optimo de tolerancia, y variaciones fuera de este intervalo pueden afectar la

estabilidad del proceso.

Por ejemplo, las archaeas metanogénicas del género Methanosarcina muestran
mayor tolerancia a fluctuaciones de pH y pueden mantener su actividad incluso a valores
cercanos a 6.5. Sin embargo, muchas otras especies microbianas reducen
significativamente su actividad cuando el pH desciende por debajo de 6.7, lo que puede

ralentizar la produccion de metano y favorecer la acumulacion de acidos grasos volatiles.

Para garantizar un rendimiento Optimo, se recomienda operar el sistema en
condiciones cercanas a la neutralidad (pH 6.8—7.4), ya que este intervalo favorece tanto
la hidrdlisis como la metanogénesis (Laiq Ur Rehman et al., 2019). El control del pH
puede lograrse mediante la alcalinizacién con carbonatos, hidréxidos o el uso de

materiales con capacidad amortiguadora.
2.5.4 Composicion del sustrato y carga organica

La naturaleza del sustrato es un factor determinante en el rendimiento de la DA.
Sustratos con un contenido equilibrado y adecuado de carbohidratos, proteinas y lipidos
tienden a generar una mayor cantidad de biogas, debido a la mayor disponibilidad de
compuestos biodegradables (Laiq Ur Rehman et al.,, 2019). Un valor elevado de
demanda quimica de oxigeno (DQO) indica una alta concentracion de materia orgénica

susceptible de degradacion, lo que potencialmente incrementa la produccion de metano.

Sin embargo, el proceso requiere un equilibrio en la carga organica aplicada al
reactor. Una sobrecarga organica puede provocar acumulaciéon de AGVs, generando
descensos en el pH que afectan negativamente el metabolismo microbiano,
especialmente de las archaeas metanogénicas. Por el contrario, una carga demasiado baja

puede reducir la produccion de biogds y desaprovechar la capacidad del reactor.
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En la practica, la carga organica optima depende del tipo de reactor, las
caracteristicas del sustrato y las condiciones de operacion, pero su ajuste es clave para
mantener la estabilidad del sistema y maximizar la conversion de materia organica en

metano (Laiq Ur Rehman et al., 2019).
2.5.5 Relacion carbono/nitrogeno (C/N)

La relacion carbono/nitrogeno (C/N) es un parametro esencial para el
crecimiento y equilibrio de la comunidad microbiana en la digestion anaerobia. El
carbono actua como fuente primaria de energia para los microorganismos, mientras que
el nitrogeno es fundamental para la sintesis de proteinas, enzimas y otros componentes

celulares.

Un valor de C/N demasiado alto implica una deficiencia de nitrégeno, lo que
limita la sintesis de biomasa y ralentiza la produccion de biogéas debido al exceso de
carbono no metabolizado. Por el contrario, una C/N demasiado baja provoca un exceso
de nitrogeno, que se transforma en amonio (NH4") y amoniaco libre, elevando el pH a
niveles que pueden inhibir la actividad de las archaeas metanogénicas y desestabilizar el

proceso (Laiq Ur Rehman et al., 2019).
2.6 Tipos de procesos durante la digestion anaerobia

La DA puede desarrollarse mediante distintos sistemas, cuya seleccion depende de
factores como las necesidades especificas del tratamiento, la normativa vigente, el espacio
disponible en la PTAR y las caracteristicas del sustrato. Los principales tipos de procesos son:

continuo, semicontinuo y batch (en lote) (ver Figura 5).

e Sistema continuo: disefiado para el tratamiento de grandes volimenes de agua
residual con alta carga de materia orgénica disuelta. Cominmente se utilizan
Reactores Anaerobios de Flujo Ascendente (UASB, por sus siglas en inglés), en los
cuales el influente se introduce a través de un lecho de lodo granular anaerobio,

logrando una degradacion eficiente de la materia organica (Ometto et al., 2019).
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e Sistema semicontinuo: emplea Reactores de Tanque Agitado Continuo (CSTR, por
sus siglas en inglés), adecuados para sustratos con un contenido de solidos entre 2 y
15 % en peso himedo (Ometto et al., 2019). Este sistema combina caracteristicas
de los procesos en continuo y batch, permitiendo la carga y descarga del sustrato en
intervalos definidos, lo que otorga flexibilidad para adaptarse a diferentes tipos de
residuos.

e Sistema batch (en lote): se implementa en Reactores Biologicos Secuenciales (SBR,
por sus siglas en inglés). El proceso consiste en llenar el reactor con el sustrato,
mantenerlo en digestion durante un periodo determinado en funcion de la carga
organica y, posteriormente, retirar el efluente tratado. Este método resulta
especialmente util para volimenes pequefios o para el tratamiento de sustratos con

condiciones especificas (Singh, A. et al., 2022).

Cada sistema presenta ventajas y limitaciones que deben evaluarse en funcion de la

naturaleza del sustrato, los objetivos del tratamiento y la infraestructura disponible.

»
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Figura 5. Tipos de reactores empleados en los diferentes procesos de DA: a) reactor UASB, b) reactor CSTR, c)
reactor SBR

2.7 Biochar

El biochar es un material solido obtenido a partir de la descomposicion térmica de
biomasa lignoceluldsica, procedente de residuos como desechos agricolas, restos de alimentos,

residuos forestales, entre otros. Su produccion a partir de residuos renovables y abundantes se

20



CAPITULO 2. MARCO TEORICO

alinea con los principios de la economia circular, ya que transforma residuos en productos de
valor agregado, disminuyendo el impacto ambiental y promoviendo aprovechamiento de los

residuos (Zheng, Y. et al., 2023).

Este material presenta propiedades fisicoquimicas de gran interés, entre ellas alta
superficie especifica, elevada porosidad, y caracteristicas conductoras y electroquimicas
favorables (Khalid et al., 2021; Zheng, Y. et al., 2023). Dichas propiedades lo convierten en un

aditivo prometedor para sistemas de digestion anaerobia (DA), debido a que:

e Promueve interacciones sintroficas entre bacterias y archaeas metanogénicas
(Khalid et al., 2021).

e Favorece el crecimiento del consorcio bacteriano, optimizando la actividad
metabolica (Johnravindar et al., 2020).

e Sirve como soporte para la formacion de biopeliculas, mejorando la adhesion y
estabilidad de los microorganismos (He et al., 2020).

e Potencia la DIET, incrementando la eficiencia del proceso (Barua & Dhar, 2017).

e Adsorbe inhibidores generados durante la DA, reduciendo su impacto negativo
sobre la microbiota.

e Amortigua el pH, proporcionando condiciones mas estables para la actividad

microbiana (Wang, W. & Lee, 2021).

Gracias a estas funciones, el biochar se ha consolidado como una herramienta versatil
para mejorar la estabilidad y el rendimiento de los sistemas anaerobios, con especial relevancia

en la produccion de biogas de alta calidad.
2.7.1 Sintesis del biochar

En los ultimos afios, los materiales con propiedades conductoras basados en
carbono como el biochar, el carbon activado en polvo, el carbén activado granular, el
grafeno, el grafito, las fibras y los Nanotubos de Carbono de Pared Multiple (MWCNT,
por sus siglas en inglés) o de Pared Simple (SWCNT, por sus siglas en inglés), han

despertado un gran interés debido a su capacidad para potenciar la transferencia directa
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de electrones entre especies durante la digestion anaerobia, lo que se traduce en un mayor

contenido de metano en el biogas.

El biochar, al igual que otros materiales de carbono, destaca por su alta
conductividad eléctrica, biocompatibilidad, estabilidad quimica, bajo peso y bajo costo
de produccion, caracteristicas que lo convierten en una opcion ampliamente utilizada

para potenciar el mecanismo de DIET (Gahlot et al., 2020).

Entre los materiales mencionados, el carbon activado granular es uno de los més
empleados. Se ha reportado que actia como un mediador redox y que, gracias a la
presencia de grupos funcionales en su superficie, favorece el crecimiento microbiano y

la retencidén de biomasa en los digestores anaerobios (Gahlot et al., 2020).

El biochar, en particular, estimula la conversion de alcoholes y AGVs en metano
a través de la DIET. Asimismo, diversos estudios han demostrado que las archaeas
metanogénicas de los géneros Methanosarcina y Methanosaeta muestran afinidad por
adherirse a la superficie del biochar, lo que incrementa la eficiencia del proceso de DA

(Gahlot et al., 2020).

Cabe resaltar que las propiedades del biochar dependen tanto de las condiciones
como el método de sintesis, los cuales se describen con mayor detalle en las Secciones

2.7.43y2.7.4.4.
2.7.2 Condiciones de sintesis

La sintesis del biochar esta influenciada por varios pardmetros operativos que
determinan tanto su rendimiento como sus propiedades fisicoquimicas y funcionales.

Entre los factores mas relevantes se encuentran:

e Temperatura de sintesis: este parametro es determinante para el porcentaje de
rendimiento del biochar, asi como para las caracteristicas de sus poros, el area
superficial especifica, el tamafio de particula, la conductividad eléctrica, la
capacidad de adsorcion, la presencia de grupos funcionales y el costo de produccion.

En general, temperaturas mas elevadas potencian la capacidad de transferencia de
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electrones, aunque el rendimiento en masa del biochar tiende a ser mayor cuando se
emplean temperaturas mas bajas (Bardi et al., 2023; Jellali et al., 2021; Sun et al.,
2022; Zhao, W. et al., 2021).

e Tiempo de residencia: el periodo que el material precursor permanece en el horno
incide directamente en el rendimiento del biochar. Estudios han sehalado que un
tiempo de residencia Optimo se encuentra entre 1 y 3 horas, lo que maximiza el
porcentaje de produccion sin comprometer sus propiedades estructurales (Zhao, W.
et al., 2021; Y. Zheng et al., 2023).

e Velocidad de calentamiento: este pardmetro afecta tanto el rendimiento como la
morfologia y estructura del biochar. Velocidades de calentamiento moderadas entre
0.5 y 5 °C/min, favorecen un mayor rendimiento, incrementa la alcalinidad y

mejoran el area superficial especifica del material (Zhao, W. et al., 2021).
2.7.3 Conductividad eléctrica

La conductividad eléctrica (CE) se define como la capacidad de un material para
transferir electrones y permitir el flujo de corriente eléctrica, expresandose en siemens
por metro (S/m) (Martins et al., 2018; Masebinu et al., 2019). Un mayor valor de
conductividad eléctrica implica una mayor transferencia de electrones por unidad de
tiempo, lo que se traduce en ventajas significativas para mejorar la produccion de CHs

en digestion anaerobia (Wang, W. & Lee, 2021).

En el contexto de la DIET, la CE adquiere un papel central. La adicion de biochar
en los sistemas de DA incrementa la conductividad del medio, favoreciendo la
estabilizacion y aceleracion de la degradacion de la materia orgénica para la generacion
de metano (Martins et al., 2018; Masebinu et al., 2019). De esta forma, el ajuste de la
CE del biochar, mediante condiciones de sintesis o modificaciones quimicas, impacta

directamente en la eficiencia del proceso (véase Seccion 2.4).

La temperatura de sintesis influye de manera decisiva en la CE del biochar. A
temperaturas inferiores a 400 °C, la conductividad disminuye considerablemente,

mientras que a 900 °C se han reportado valores desde 1.91 x 10~ hasta 62.96 S/cm. El
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intervalo Optimo para obtener biochar con alto contenido de carbono y elevada
conductividad se encuentra entre 600 y 1000 °C (Bartoli et al., 2022; Kane et al., 2021;
Zheng, Y. et al., 2023). Ademas, la modificacion quimica de la superficie y la presencia

de compuestos inorganicos pueden mejorar o alterar la CE (véase Seccion 2.7.4.2).

La CE esta estrechamente relacionada con las siguientes propiedades clave:
Capacidad de Aceptacion de Electrones (CAE) y la Capacidad de Donacion de
Electrones (CDE). Ambas describen la habilidad de un material para intercambiar
electrones con otros aceptores o donantes. Aunque la CE es importante, diversos estudios
han identificado que la CDE tiene una mayor correlacion con la mejora de la DIET. Por
ejemplo, Viggi et al. (2017) demostraron que el aumento en la produccion de biogas al
incorporar el biochar se debid principalmente a la capacidad de donacion de electrones,

mas que a su area superficial o la conductividad (Wang, W. & Lee, 2021).
2.7.4 Metodologia para obtencion de biochar
2.7.4.1 Biomasa de interés

Diversas investigaciones han evaluado multiples tipos de biomasa para la
sintesis del biochar, entre ellas serrin de pino, cdscara de coco, tallo de maiz,
residuos de madera, grafeno, cascara de arroz, cascara de trigo, abedul, sauce,
diversos tipos de estiércol (lacteo, porcino, bovino, aviar), composta de lombriz,
entre otros (He et al., 2020; Khalid et al., 2021; Lii et al., 2019; Masebinu et al.,
2019; Sunyoto et al., 2016; Tian et al., 2017; Yang et al., 2021; Zhang, C. et al.,
2022).

En general, la biomasa lignoceluldsica presenta 40 - 60 % de celulosa, 20
-40 % de hemicelulosay 10 - 25 % de lignina (Bardi et al., 2023). A continuacion,

se describen estos compuestos lignoceluldsicos:

e Celulosa: biopolimero lineal formado por unidades de glucosa unidas por
enlaces B-1,4-glicosidicos, responsable de la resistencia estructural. Su
degradacion térmica implica deshidratacion, despolimerizacién y

liberacion de COz y CO (Chen, D. et al., 2022; Wan et al., 2020).
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e Hemicelulosa: polisacarido heterogéneo compuesto de  varios
monosacaridos (glucosa, galactosa, manosa y xilosa) (Chen, D. et al.,
2022).

e Lignina: polimero amorfo de caracter fendlico, formado por estructuras
fenilpropano unidas por enlaces éter y C-C. Actlia como aglutinante de los
componentes fibrosos; requiere temperaturas entre 280 y 500 °C para su

ruptura (Bardi et al., 2023; Chen, D. et al., 2022).

Un mayor contenido de lignina favorece el rendimiento de biochar,
mientras que la celulosa aporta principalmente el contenido de carbono (Wan

et al., 2020).

A continuacion, se describen los precursores utilizados en la presente

investigacion:
a) Bagazo del agave mezcalero (agave tequilana weber azul).

Residuo de la industria tequilera y mezcalera de México con una
produccién anual aproximada de 350,000 toneladas (Velazquez-Jimenez et al.,
2013). Su composicion es: celulosa 46 %, hemicelulosa 23.10 %, lignina

15.24 % (Hernandez-Vézquez et al., 2020).
b) Semilla de guayaba (Psidium guajava).

En Aguascalientes, la produccion en 2021 fue de aproximadamente de
95,061 toneladas, y a nivel nacional el promedio anual es de 302 mil toneladas
(Secretaria de Agricultura y Desarrollo Rural, 2022). Las semillas,
subproducto de la elaboracion de dulces, bebidas y jaleas, representan el 5 %
del peso de la fruta (Anisuzzaman et al., 2016a) y contienen: celulosa 60.60
%, hemicelulosa 9.20 %, lignina 7.60 % (Elizalde-Gonzdlez & Hernandez-
Montoya, 2009).

25



CAPITULO 2. MARCO TEORICO

c¢) Cascara de nuez pecana (Carya illinoinensis W.).

Producida principalmente en Nuevo Ledn, Coahuila, Tamaulipas,
Chihuahua, Durango, San Luis Potosi, Querétaro e Hidalgo. México es el
segundo productor mundial, con proyecciones de 146 mil toneladas para 2024
y se estima un incremento del 10 % para 2025 (Servicio Nacional de
Inspeccion y Certificacion de Semillas, 2017; Nuez Pecanera Mexicana
Planeacion Agricola Nacional, 2017). Su composicion es: celulosa 20 %,

hemicelulosa 30 %, lignina >35 % (Morales et al., 2022).

Durante la descomposicion térmica, los componentes lignocelulosicos
atraviesan procesos como deshidratacion, entrecruzamiento,
despolimerizacion, fragmentacion, reorganizacidén, repolimerizacion,
condensacion y carbonizacion, cada uno a distintas temperaturas (Masebinu

etal., 2019).
2.7.4.2 Modificacion de la biomasa

La superficie del biochar puede modificarse tanto fisica como
quimicamente ya sea antes o después de la descomposicion térmica, con el
objetivo de incrementar sus propiedades y mejorar el rendimiento de la DA. La
modificacion fisica se realiza, por ejemplo, mediante el uso de gases como el
CO2, que oxidan parcialmente las moléculas de carbono y mejoran la red porosa
del material, incrementando asi el area superficial y la accesibilidad para los

microorganismos.

En cuanto a la modificacion quimica, esta puede llevarse a cabo mediante
el empleo de acidos, bases o una combinacion de ambos, lo que permite
incrementar la porosidad, la cantidad y naturaleza de los grupos funcionales
presentes en la superficie, el area superficial especifica y la capacitancia del
biochar. Entre los reactivos mas utilizados para este fin, se encuentran el acido

fosforico (H3POa4), acido sulfurico (H2SO4), hidroxido de potasio (KOH), cloruro
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de zinc (ZnCl), 4cido nitrico (HNO3) e hidréxido de sodio (NaOH) (Bardi et al.,
2023; Ngo et al., 2023; Zheng, Y. et al., 2023).

Otra estrategia utilizada es el dopaje con heteroatomos, que consiste en la
incorporacion de atomos de nitrégeno (N), fosforo (P) o azufre (S) a la superficie
del biochar, con el objetivo de mejorar sus propiedades redox y su capacidad de
transferencia de electrones (Zheng, Y. et al., 2023). Asimismo, la incorporacion
de compuestos que contienen metales de transicion como hierro (Fe), cobalto
(Co) y manganeso (Mn) ha demostrado mejorar las propiedades superficiales del
material, incrementar su actividad redox, hidrofobicidad, capacidad de adsorcion
y propiedades electroquimicas. Por ejemplo, el uso de permanganato de potasio
(KMnOs), oxido de cobalto (Cos04) y cloruro férrico (FeCls) favorece la
formacion de grupos oxigenados en la superficie, mientras que la adicion de Fe**
otorga propiedades magnéticas al biochar. Estas modificaciones, ademas,
mejoran la DIET, incrementan el area superficial y el volumen de poro, y pueden
aumentar significativamente la produccion de metano (Qin et al., 2017; Zheng,

Y. et al., 2023).

La incorporacion de compuestos con metales de transicion también esta
directamente relacionada con el aporte de micronutrientes o elementos traza que
favorecen el crecimiento y el metabolismo microbiano en el sistema de DA (Laiq
Ur Rehman et al., 2019). Diversos estudios han reportado que la adicion de estos
elementos puede incrementar hasta en un 84 % la produccion de biogas en
comparacion con sistemas control, ademas de disminuir la acumulaciéon de AGVs
y contribuir a la estabilidad operativa de los digestores anaerobios. En particular,
el hierro y el cobalto son elementos esenciales para la actividad enzimadtica de las
archaeas metanogénicas hidrogenotréficas, acetoclasticas y metilotroficas, ya
que participan como cofactores en reacciones metabolicas clave para la
produccion de metano (Ometto et al., 2019). Sin embargo, es fundamental
controlar su concentracion, ya que un exceso podria provocar toxicidad en los

microorganismos anaerobios (Laiq Ur Rehman et al., 2019; Ometto et al., 2019).
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En conjunto, las modificaciones fisicoquimicas, el ajuste de la
conductividad eléctrica y el suministro de micronutrientes establecen una
sinergia entre las propiedades del biochar y el metabolismo microbiano, lo que

se traduce en una mayor eficiencia de los sistemas de digestion anaerobia.
2.7.4.3 Tipos de sintesis de biochar
a) Calentamiento convencional

El calentamiento convencional para la sintesis de biochar se basa
principalmente en los fendmenos de conveccion y conduccion térmica. La
conduccion ocurre cuando atomos o moléculas interactian directamente,
transfiriendo energia térmica a través de colisiones, desde una superficie de
mayor temperatura hacia el interior del material, es decir, de afuera hacia adentro
(ver Figura 6) (Liu, G. et al., 2022). En este proceso, la conveccion se produce
por el movimiento de un fluido, como el gas, combinando la transferencia térmica

por conduccién con el transporte de calor hacia el fluido en movimiento.

Figura 6. Métodos de calentamiento a) radiacion por microondas, b) calentamiento

convencional

En particular, el calentamiento de un horno tubular, comunmente
utilizado para la sintesis del biochar, ocurre predominantemente por conduccioén
(Nehal et al.,, 2023; Zhang, J. et al., 2024). Sin embargo, este tipo de

calentamiento presenta algunas desventajas comparado con el calentamiento por
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microondas, tales como un mayor consumo de energia, tiempos de sintesis
prolongados y una distribucion no uniforme del calor dentro de las particulas de

biomasa (Nazari et al., 2024).

A diferencia del calentamiento convencional, que depende de la
transferencia de calor desde el exterior hacia el interior del material, el
calentamiento por microondas genera calor directamente en el interior de la
biomasa. Este principio reduce significativamente las limitaciones del método
convencional, ya que permite alcanzar una distribucion térmica uniforme en un
menor tiempo, disminuyendo el consumo energético y, en consecuencia, el

impacto ambiental del proceso.

Ademas, el uso de microondas puede mejorar las propiedades
fisicoquimicas del biochar, favoreciendo un incremento en su area superficial,
porosidad y contenido de carbono, factores determinantes para su aplicacion en

procesos avanzados como la optimizacion de la digestion anaerobia.
b) Calentamiento por microondas

El calentamiento por microondas (MW) se basa en la vibracion de
moléculas polares inducida por radiacion electromagnética. Al interactuar con el
campo de microondas, las moléculas presentes en el material colisionan y
generan friccion, lo que produce calor de manera interna como se muestra en la
Figura 6 (Elmahdy et al., 2016; Foong et al., 2024; Nazari et al., 2024). La
eficiencia de este proceso depende de la capacidad del material para transformar
la energia electromagnética en calor, la cual estd determinada por sus propiedades

dieléctricas y por su factor de pérdida (Elmahdy et al., 2016; Foong et al., 2024).

La constante dieléctrica indica la cantidad de energia de un campo
eléctrico externo que el material puede almacenar, mientras que el factor de
pérdida refleja su capacidad para convertir dicha energia en calor. Los materiales

con altos factores de pérdida dieléctrica convierten de manera mas eficiente la
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energia de microondas en calor, favoreciendo la sintesis de biochar (Foong et al.,

2024; Silos-Llamas et al., 2023).

Sin embargo, la biomasa por si sola presenta una baja capacidad de
absorcion de radiacion MW y un factor de pérdida dieléctrica reducido, lo que
dificulta su transformacion directa en biochar (Foong et al., 2024; Nazari et al.,
2024). Por esta razon, una estrategia recomendable consiste en carbonizar
previamente la biomasa y posteriormente someterla a tratamiento por microondas
(véase Seccion 2.7.4.4). En los casos en que se pretende sintetizar biochar
directamente mediante radiacion MW, es necesario incorporar materiales con

elevadas propiedades dieléctricas (Nazari et al., 2024).

Entre las ventajas que destacan de este método se encuentra su capacidad
para favorecer la descomposicion térmica de los componentes lignocelulosicos,
mejorando la calidad final del biochar (Nazari et al., 2024). El calentamiento por
microondas logra una distribucion térmica uniforme en un tiempo
considerablemente menor que el calentamiento convencional, reduciendo el
consumo energético (Elmahdy et al., 2016; Foong et al., 2024; Sherin et al.,
2024). Ademas, el biochar obtenido presenta mayor contenido de carbono, mejor
area superficial, mayor porosidad y mayor rendimiento (Foong et al., 2024; Mari

Selvam & Balasubramanian, 2023).

Este método de sistesis también ha demostrado ser econdmicamente
viable y con un impacto ambiental reducido. En un estudio de Analisis de Ciclo
de Vida (ACV), Foong et al. (2024) compararon las emisiones de gases de efecto
invernadero entre el calentamiento convencional y el calentamiento por
microondas para la conversion de 1000 kg de Panicum virgatum. Los resultados
mostraron que el calentamiento por microondas generd entre 159 y 223 kg CO:-
eq, mientras que el convencional produjo entre 737 y 1295 kg CO:z-eq para la
misma cantidad de biomasa procesada. Esta reduccion significativa se atribuye a
la mayor eficiencia energética del proceso por microondas, que permite un

calentamiento mas uniforme y directo, minimizando las pérdidas de energia y
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reduciendo el tiempo y la energia total necesarios para alcanzar las temperaturas
de conversion, con la consiguiente disminucion del consumo de combustibles

fosiles y las emisiones indirectas.
2.7.4.4 Tratamiento por microondas

Las microondas son una forma de radiacion electromagnética no
lonizante que se encuentra entre las frecuencias de radio y el infrarrojo, con
longitudes de onda de 1 mm a 1 m y frecuencias entre 300 MHz y 300 GHz
(Selvam, S. & Paramasivan, 2022). El tratamiento por microondas consiste en
someter el biochar obtenido por calentamiento convencional a radiacion por MW
para modificar su estructura. Usualmente se emplean frecuencias de 2.45 GHz y
potencias ajustadas segun el tipo de biomasa y las propiedades deseadas, con

tiempos de exposicion de 5 a 20 minutos (Foong et al., 2024; Satpati et al., 2024).

Este tratamiento mejora de forma significativa las propiedades del
biochar: incrementa el area superficial, la porosidad, la disponibilidad de sitios
activos y la presencia de grupos funcionales como -C-O-C, -C=C, -OH (Foong
et al., 2024; Satpati et al., 2024). Estas modificaciones facilitan la adhesion
microbiana y la formacion de biopeliculas, esenciales para la DIET, y aumentan
la capacidad de adsorcion de compuestos inhibidores como amoniaco y sulfuros,
lo que mejora la estabilidad y eficiencia del sistema de digestion anaerobia
(Foong et al., 2024; Satpati et al., 2024). Estudios recientes reportan que este
tratamiento puede aumentar la produccion de metano hasta en un 20 % respecto

al uso del biochar sin tratar.
2.8 Caracterizacion del biochar

La caracterizacion del biochar es un paso esencial para evaluar sus propiedades fisicas,
quimicas y estructurales, lo que permite comprender su comportamiento y potencial en diversas
aplicaciones. Entre los parametros mas relevantes que se analizan se encuentran el area
superficial, la porosidad, la presencia de grupos funcionales y el tamafio de los poros. Para ello,

se emplean distintas técnicas complementarias.
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La Microscopia Electronica de Barrido (SEM, por sus siglas en inglés) se utiliza para
estudiar la morfologia, la distribucion de elementos quimicos, la composicion y la porosidad de
las particulas del biochar (Hamissou et al., 2023; Kane et al., 2021). Esta técnica, que se basa
en un haz de electrones focalizado que interactua con los atomos del material, permite obtener
imagenes de alta resolucion (con resoluciones entre | nmy 1 um) y analizar la superficie a nivel
composicional. Sin embargo, requiere que las muestras sean conductoras o estén recubiertas

para evitar acumulacion de carga estatica (Singh, G. et al., 2024).

Por su parte, la Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR, por sus
siglas en inglés) permite identificar los grupos funcionales presentes en la superficie del biochar
y analizar las especies adsorbidas. Cada grupo funcional absorbe frecuencias especificas de
radiacion infrarroja en funcion de sus vibraciones moleculares. El espectro resultante se clasifica
en tres regiones: infrarrojo cercano (14,000 a 4000 cm™'), infrarrojo medio (4000 a 400 cm™') e

infrarrojo lejano (400 a 4 cm™) (Skoog et al., 2001; Hamissou et al., 2023).

La fisisorcion de gases es una técnica utilizada para la caracterizacion textural de
materiales como el biochar, se emplea para medir el rea superficial y el volumen total de poros.
Utilizando gases inertes, como nitrégeno (77 K), CO2 (273 K) o argén (87 K), se determina la
porosidad y la distribucion de tamafio de poros. Los resultados se ajustan al modelo Brunauer-
Emmett-Teller (BET) y, en algunos casos, para un analisis mas detallado de la porosidad, se
aplican modelos como t-plot y Barrett-Joyner-Halenda (BJH) para estudiar la micro y

mesoporosidad (Bartoli et al., 2022; Nasrollahzadeh et al., 2019).

Asimismo, para determinar el volumen de microporos de emplea el modelo Dubinin-
Radushkevich (DR), se basa en el potencial de adsorcion de Polanyi. Este modelo propone que
la adsorcion en microporos ocurre principalmente por el llenado del volumen poroso, en lugar
de una adsorcion superficial tipo capa por capa sobre las paredes de los poros. El modelo asume
que la densidad de la fase adsorbida es equivalente a la del liquido adsorbido, y el potencial de
adsorcion se expresa en términos del cambio en la energia libre de Gibbs por mol durante el
proceso. De esta manera, el modelo DR permite correlacionar la cantidad adsorbida con el

potencial adsorptivo, ofreciendo una descripcion termodinamicamente consistente del llenado
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microporoso, especialmente en materiales con alta microporosidad como el biochar (Hu &

Zhang, 2019; Pan et al., 2024).

Por otro lado, para conocer la distribucion del tamafio de poro se utiliza la Teoria de la
Funcion de Densidad (DFT, por sus siglas en inglés). Esta teoria se aplica tanto a la adsorcion
en monocapa como multicapa, lo que permite una simulacion precisa y confiable de procesos
de adsorcion complejos (Zheng, R. et al., 2025). También se ha reportado el uso de esta teoria
para describir la deformacion inducida por adsorcion de materiales porosos a nivel atomico

(Batys et al., 2024).

La espectroscopia de Energia Dispersiva de rayos-X (EDX, por sus siglas en inglés)
permite identificar y cuantificar los elementos quimicos presentes en la superficie del biochar,
utilizando rayos X para excitar los electrones y obtener un espectro caracteristico que también

puede revelar la estructura cristalina y las fases del material (Singh, G. et al., 2024).

La espectroscopia Raman, técnica no destructiva basada en la excitacion de modos
vibracionales mediante luz laser, se emplea para analizar la estructura, el contenido de grafito y
la presencia de grupos funcionales superficiales. Su complementariedad con FTIR proporciona

una caracterizacion vibracional mas completa (Bartoli et al., 2022; Singh, G. et al., 2024).

Finalmente, el Analisis Termogravimétrico (TGA, por sus siglas en inglés) evalia los
cambios fisicos y quimicos del material en funcion de la temperatura o el tiempo. Este método
registra variaciones de masa debidas a fendémenos como la deshidratacion, descomposicion
térmica o la quimisorcion, generando curvas donde el eje Y corresponde al porcentaje de pérdida

de masa y el eje X a la temperatura o el tiempo (Nasrollahzadeh et al., 2019).

En conjunto, estas técnicas ofrecen una vision integral de las propiedades del biochar,

permitiendo facilitar y mejorar su produccion, asi como su aplicacion en distintos campos.
2.9 Diseiio experimental

El diseno experimental es una herramienta util en la investigacion cientifica, ya que
permite evaluar de manera sistematica el efecto de distintos factores sobre una o varias variables

de respuesta. En esta investigacion se empled especificamente el método de Taguchi,
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desarrollado por el ingeniero japonés Genichi Taguchi. Este enfoque se basa en el uso de
arreglos ortogonales, lo que posibilita reducir el nimero de experimentos requeridos y, en
consecuencia, optimizar el tiempo y los recursos destinados a la experimentacion (Patra et al.,
2021). Ademas, el método proporciona informacion detallada de la influencia y la interaccion

de los factores en la variable de respuesta.

El disefio experimental de Taguchi facilita la determinacion del rendimiento del proceso,
ya que disminuye el efecto de los factores de ruido y, al mismo tiempo, incrementa la calidad y
la estabilidad del sistema. De este modo, permite identificar las condiciones Optimas para la
sintesis del biochar contribuyendo a una mayor eficiencia y confiabilidad en los resultados

(Patra et al., 2021).
2.10 Analisis energético

El analisis energético tiene como propdsito evaluar tanto la cantidad de energia requerida
para la sintesis del biochar como la energia generada durante el proceso de DA. Este tipo de
analisis resulta esencial para comprender la eficiencia del proceso, identificar dreas de mejora
y, en consecuencia, optimizar la produccion de biochar. Asimismo, contribuye a la reduccion

de costos operativos y del impacto ambiental asociado (Antonio da Silva et al., 2025).

En la presente investigacion se emple6 el andlisis de frente de Pareto, una técnica
utilizada en problemas de optimizaciéon multiobjetivo. Este enfoque permite mejorar
simultdneamente dos o mas variables de respuesta que suelen presentar conflictos entre si; por
ejemplo, maximizar el rendimiento del biochar y, al mismo tiempo minimizar el consumo
energético. Diversos estudios han reportado la aplicacion de este analisis en el &mbito ambiental,
particularmente en proyectos de generacion de energia renovable, uso eficiente del suelo y otros

procesos relacionados con la sostenibilidad (Ridha et al., 2021; White et al., 2025).
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CAPITULO

3

METODOLOGIA

3.1 Seleccion y Pretratamiento de la Biomasa

Para la sintesis de biochar se seleccionaron tres tipos de residuos de biomasa: semilla de
guayaba (Psidium guajava), cascara de nuez (Carya illinoinensis W.) y bagazo de agave (agave
tequilana weber azul). A cada uno se le asignd un cddigo de identificacion para su uso en los

estudios: G, N y A, respectivamente.

El pretratamiento tuvo como proposito eliminar impurezas y homogenizar el tamano de
particula. En el caso de la céscara de nuez, el material fue molido utilizando un molino de
navajas IKA WERKE MF 10. Posteriormente, tanto la cascara de nuez como la semilla de
guayaba fueron tamizadas utilizando un tamiz de malla 8/10 (USA Standard ASTM E 11-61),
obteniéndose particulas con un tamafio aproximado de 2.18 mm, correspondientes a las
fracciones retenidas en la malla 10. En el caso del bagazo de agave, las fibras se cortaron

manualmente hasta alcanzar una longitud aproximada a los 5 mm.

Una vez acondicionado el tamafo de particula, las biomasas fueron sometidas a un
lavado repetido con agua desionizada bajo agitacion contante (150 rpm), hasta lograr que el pH
del agua de lavado se mantuviera estable. Finalmente, las muestras se secaron a 70 °C durante
24 h en una estufa Lab. Companion OFO1E. El esquema del proceso de pretratamiento de la

biomasa se presenta en la Figura 7.
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Céascara de Nuez

Reduccion de tamarfio

Lavado hasta pH constante Secado a 70 °C

Semilla de guayaba

_/ Tamizado
Malla 8/10

Bagazo de agave

Figura 7. Esquema del proceso de pretratamiento de la biomasa
3.2 Caracterizacion de la Biomasa

La caracterizacion de la biomasa permite obtener informacién detallada sobre sus
propiedades fisicas, quimicas y estructurales, lo que es fundamental para comprender su
comportamiento durante el proceso de conversion a biochar. A continuacion, se describen los

parametros y técnicas empleadas para su analisis.
3.2.1 Densidad

La densidad de particula se determind siguiendo el método estandar ASTM
D792. Este procedimiento inicia midiendo el volumen de agua contenido en una probeta
graduada (V;). Posteriormente, se anade 1 g de biomasa y se registra el volumen final

(V¢) correspondiente al agua mas el desplazamiento generado por el solido.

El volumen del sélido se obtiene a partir de la diferencia entre el volumen final

y el volumen inicial, de acuerdo con la Ecuacion 3.1:

Volumen del sdlido = Vy -V, Ec.3.1

Finalmente, la densidad (p) se calcula aplicando la Ecuacion 3.2, que relaciona

la masa del s6lido con el volumen previamente deeterminado:
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Masa del solido (g)

Densidad (p) = Ec. 3.2

Volumen del sélido (mL)
3.2.2 Humedad

El contenido de humedad de la biomasa se determin6 empleando un
procedimiento gravimétrico. En primer lugar, cada crisol se llevo a peso contante (A).
Posteriormente, se colocaron 10 g de biomasa (B) en cada crisol y se introdujeron en

una estufa Lab. Companion OF01E a 110 °C durante 2 horas.

Finalizado el tiempo de secado, los crisoles se enfriaron en un desecador y se
registrd el nuevo peso (C). El porcentaje de humedad se calculdo mediante la Ecuacion

3.3:

(B-A)-(C-4)

* 100 Ec. 3.3
(B-4)

% Humedad =

donde:

A = peso del crisol

B = peso del crisol con biomasa himeda

C = peso del crisol con biomasa seca

El andlisis se realiz6 por triplicado con el fin de reducir la variabilidad entre las muestras.
3.2.3 Ceniza

El contenido de ceniza de la biomasa se determind por gravimetria. En primer
lugar, los crisoles se llevaron a peso constante. Posteriormente, se pesaron 2 g de cada

biomasa (peso inicial, Pi) y se colocaron en una mufla a 550 °C durante 2 horas.

Una vez transcurrido el tiempo, las muestras se enfriaron en un desecador y se
registro el peso final (7). El porcentaje de ceniza se calculd aplicando la Ecuacion 3.4

(Elizalde-Gonzalez & Hernandez-Montoya, 2007):

% Ceniza = ? «100 Ec. 3.4

4
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3.2.4 Materia Organica

El contenido de materia organica se determind por diferencia, aplicando la

Ecuacion 3.5 y siguiendo el método AOAC 2.176:
% Materia organica = 100 — (% Humedad + % Ceniza) Ec. 3.5
3.25FTIR

Para la identificacion de los grupos funcionales presentes en las biomasas, se
empled la espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR). El andlisis se
realizo utilizando un espectrofotdmetro Thermo Scientific modelo Nicolet IS10 (ver
Figura 8), equipado con un accesorio de reflectancia total atenuada (ATR) con cristal de
germanio (iTR Ge #869-129100). Este accesorio mejora la resolucion y calidad de los
espectros permitiendo una caracterizacion precisa de las vibraciones moleculares

asociadas a los grupos funcionales presentes en las muestras.

Figura 8. Espectrofotometro infrarrojo Thermo Scientific modelo Nicolet IS10

3.2.6 Punto de Carga Cero (pHpzc)

El punto de carga cero (pHpzc) se determino con el objetivo de establecer el valor
de pH en el que las cargas positivas y negativas en la superficie del material se
encuentran en equilibrio. Para este analisis, se prepard una solucién de NaCl a 0.01M,
ajustando su pH en un intervalo de 2 a 12 mediante la adicion de soluciones de NaOH

0.IM y HCI 0.1M. Posteriormente, se incorporaron 0.2 g de biomasa a 50 mL de las
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soluciones previamente ajustadas, manteniéndose en agitacion constante (130 rpm) a 25

°C durante 24 h.

El valor de pH,,. se obtuvo graficando la diferencia de pH (ApH = pH; — pHy)

en funcion del pH; de acuerdo con el procedimiento descrito por De Velasco-Maldonado

et al., 2019.
3.3 Diseiio de Experimentos

La sintesis y modificacion del biochar se llevo a cabo aplicando un disefio experimental
basado en el método Taguchi, empleando una matriz Lo. Este enfoque permitié evaluar
simultaneamente el efecto de tres factores principales: la temperatura de sintesis, la densidad de
la biomasa y la conductividad eléctrica de la solucidon modificante, tomando como variable

respuesta la velocidad de produccion de CHa4 durante la digestion anaerobia.
Para cada factor se definieron tres niveles:

e Temperatura: 300, 500 y 700 °C.
e Densidad de la biomasa: 0.6802 g mL-!' (semilla de guayaba), 0.6104 g mL"!
(cascara de nuez) y 0.5556 g mL™! (bagazo de agave).

e Conductividad eléctrica de la solucion modificante: 35100 uS cm™ (FeCls),

13170 uS em™ (KMnOa4) y 77 puS cm™ (C030a).

La Tabla 1 presenta los factores y niveles seleccionados, mientras que la Tabla 2 muestra
la distribucion experimental de las combinaciones de factores en la matriz Lo. Posteriormente,
cada material sintetizado fue identificado con un c6digo que integra la temperatura, el tipo de

biomasa y el agente modificante, como se detalla en la Tabla 3.

Este disefo experimental permitid identificar las mejores condiciones para la sintesis de
biochar con propiedades mejoradas para la digestion anaerobia, maximizando la eficiencia en

la produccion de metano.
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Tabla 1. Factores y niveles para el método de Taguchi (Matriz Lo)

Factor
Experimento Temperatura Densidad Conductividad eléctrica
°O (gmL™) (nSem™)
0.6802
35100
Nivel 1 300 (Semillas de
(FeCl3)
Guayaba)
0.6104 13170
Nivel 2 500
(Cascara de Nuez) (KMnOg)
0.5556 77
Nivel 3 700
(Bagazo Agave) (Co304)
Tabla 2. Combinacién de factores para la sintesis del biochar
Factor
Experimento Temperatura (°C)  Densidad (gmL™") Conductividad
eléctrica (uScm™)
1 1 1 1
2 1 2 2
3 1 3 3
4 2 1 2
5 2 2 3
6 2 3 1
7 3 1 3
8 3 2 1
9 3 3 2
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Tabla 3. Identificacion de los matriales sintetizados a partir de la matriz de Taguchi

Experimento  Codigo
1 300-GFe
300-NMn
300-ACo
500-GMn
500-NCo
500-AFe
700-GCo
700-NFe
700-AMn

O 0 3 N »n B~ W DN

3.4 Sintesis de biochar
3.4.1 Modificacion de la biomasa

Con el objetivo de mejorar las propiedades del biochar, se llevd a cabo una
modificacion quimica previa de la biomasa. Se emplearon como agentes modificantes
FeCl3, KMnO4 y Co304, ya que, de acuerdo con lo reportado en la literatura, estos
compuestos favorecen la incorporacion de grupos oxigenados en la superficie del
material, incrementando sus propiedades electroquimicas y promoviendo la DIET

(Zheng, Y. et al., 2023).

El procedimiento consisti6 en preparar soluciones de cada reactivo a una
concentracion de 20 g/L, manteniendo una relacion 1:5 entre la biomasa y la solucion.
La modificacion se llevo a cabo en agitacion constante durante 24 h a temperatura
ambiente, posteriormente la biomasa se dejo secar a temperatura ambiente durante 48 h.
Finalmente, las biomasas modificadas fueron almacenadas hasta su utilizacién en las
etapas posteriores de sintesis de biochar. En la Figura 9 se muestran las etapas

correspondientes a la modificacion quimica y el secado de la biomasa.
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Figura 9. Modificacion y proceso de secado de la biomasa

3.4.2 Sintesis por calentamiento convencional

La produccion de biochar se efectué mediante un proceso de calentamiento
convencional, utilizando un horno tubular Carbolite Eurotherm (modelo CTF 12/65/550,
Hope Valley, UK). Para ello, la biomasa previamente preparada fue empacada en un tubo
de cuarzo, ocupando aproximadamente 10 cm de longitud, con cargas de 42 g para

semilla de guayaba (G), 33 g para cascara de nuez (N) y 9 g para bagazo de agave (A).

Una vez empaquetada, la muestra fue introducida en la cavidad del horno para
su carbonizacidn, la cual se llevd a cabo a temperaturas de 300, 500 y 700 °C, con una

rampa de calentamiento de 5 °C/min y un tiempo de residencia de 2 h.

Al final de la carbonizacidn, el biochar obtenido se lavo repetidamente con agua
desionizada hasta alcanzar un pH contante en el agua de enjuague. Finalmente, se
procedio al secado de las muestras en una estufa a 110 °C durante 24 h, tras lo cual fueron

almacenadas para su posterior caracterizacion y uso experimental.
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En la Figura 10 se muestra el horno tubular utilizado y una representacion del

empaquetado de la biomasa en el tubo de cuarzo.

75 cm

Figura 10. Horno tubular Carbolite Eurotherm y representacion de la biomasa empacada en el tubo de

cuarzo

3.4.3 Tratamiento por microondas

Como etapa posterior a la carbonizacion, el biochar fue sometido a un
tratamiento adicional mediante radiacion por microondas, con el objetivo de modificar
y mejorar sus propiedades fisicoquimicas. Este proceso se llevo a cabo utilizando un
horno de microondas Carbolite MRF 16/22 (ver Figura 11), equipado con un controlador
Eurotherm PID 3508 y aplicador multimodo que permite una distribucion uniforme de

la energia.

Para el tratamiento, se pesaron 5 g del biochar de cada una de las combinaciones
sintetizadas y se expusieron al 100 % de la potencia del equipo, equivalente a 520 W,

con una frecuencia de 2.45 GHz durante un periodo de 1 h.
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Figura 11. Horno de microondas MRF 16/22
3.5 Caracterizacion del biochar

A continuacion, se describen las técnicas de caracterizacion aplicadas al biochar para

conocer sus caracteristicas, propiedades y morfologia.
3.5.1 FTIR

Con el objetivo de identificar los grupos funcionales presentes en el biochar, se
realizd FTIR. El andlisis se llevd a cabo en un espectrofotdmetro infrarrojo Thermo
Scientific, modelo Nicolet IS10 (ver Figura 8), equipado con un accesorio de reflectancia
total atenuada iTR y un cristal de germanio (ITR Ge #869-129100). El uso de este cristal
mejora la resolucion y calidad de los espectros obtenidos, permitiendo una deteccion
mas precisa de las bandas de absorcion caracteristicas. Esta técnica es fundamental para
determinar la presencia de grupos oxigenados, aromaticos y otros funcionales relevantes
que influyen en la reactividad superficial y las propiedades de interaccion del biochar

en aplicaciones de digestion anaerobia.
3.5.2 SEM-EDS

La morfologia, la estructura superficial y la distribucion de poros del biochar, se
evaluaron mediante SEM. El andlisis se llevo a cabo utilizando un microscopio Quanta

FEG 650 (FEI Company, USA), equipado con un detector secundario de electrones
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secundarios Everhart-Thorley (EDT, por sus siglas en inglés). Adicionalmente, se
empleod un sistema de EDX, lo que permiti6 determinar la composicion elemental de las

muestras analizadas (ver Figura 12).

Figura 12. Microscopio Quanta FEG 650

3.5.3 Microscopio optico digital

Con el objetivo de realizar una observacion superficial de las caracteristicas
morfologicas del biochar, se utiliz6 un microscopio Optico digital VXH-600
(KEYENCE) equipado con el objetivo modelo VH-ZST. Este dispositivo permite
trabajar en un intervalo de aumentos de 20x a 2000x, lo que facilita la visualizacion
detallada de la superficie y la identificacion de posibles irregularidades o estructuras

relevantes (ver Figura 13).
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Figura 13. Microscopio optico digital modelo VH-ZST
3.5.4 Conductividad eléctrica y pH

Se evaluaron la conductividad eléctrica y pH del biochar en funcion de la
temperatura de sintesis. La medicion de la conductividad eléctrica se realiz6 siguiendo
la metodologia propuesta por Adhikari et al. (2024), la cual consiste en colocar 1g de
biochar en 10 mL de agua desionizada y mantener en agitacion constante a 150 rpm
durante 1.5 h. Posteriormente, se determino la conductividad eléctrica, expresada en
pS/cm, utilizando un conductimetro. De manera analoga, el valor de pH se midi6 con un

potencidmetro.
3.5.5 Isotermas de adsorcion

Con el objetivo de determinar los parametros texturales del biochar, se empled
la técnica de adsorcion de N2 mediante isotermas. Las isotermas de adsorcion-desorcion
de N2 se realizaron a -196 °C en un sistema de adsorcion volumétrica Tristar 11

(Micromeritics).
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Previo al analisis, las muestras fueron desgasificadas bajo vacio durante toda la
noche, a fin de eliminar la humedad y los gases adsorbidos. A partir de los datos
obtenidos, la superficie especifica se calculo aplicando el modelo de Brunauer-Emmett-
Teller (BET), mientras que el volumen de microporos se determin6 empleando el modelo
de Dubinin-Radushkevich utilizando la Ecuacion 3.6 y 3.7 (Dubinin, 1989), ademas, se
empleod la DFT para conocer la distribucion del tamafio de poro usando como referencia
la Ecuacioén 3.8 (Landers et al., 2013) de acuerdo con lo descrito por Ramirez-Montoya

etal. (2017).

W = W, exp [— (é)z] Ec.3.6
A=—RTIn (%) Ec.3.7
donde:

W = adsorcion corriente de vapor por unidad de volumen (cm?/g) o masa (mmol/g)

Wo = adsorcion limite de vapor por unidad de volumen (cm?®/g) o masa (mmol/g),

volumen de microporos

A = trabajo molar diferencial con signo invertido a la variacion de la energia libre de

Gibbs
Eo = es la energia caracteristica de adsorcion para un vapor estandar

B = coeficiente de similitud que expresa la relacion entre las energias libres

caracteristicas de adsorcion del vapor de prueba y del vapor de referencia.

N (P%) = [ Nosorr (P%,D) F(D)dD Ec. 3.8
donde:

P . : . )
Nexp (P—) = isotermas experimentales de adsorcion representado como la convolucion
0
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del nucleo DFT

Dypin = tamano minimo de poro en el nucleo

Dipax = tamaflo méximo de poro en el nlicleo
P . . ;. .

Nosprr (—,D) = conjunto de isotermas tedricas en una serie de poros dentro de un
Po

rango determinado de tamafios de poros D

f(D) = la funcién desconocida de distribucion del tamafio de poro

3.6 Analisis Energético

Con el fin de comparar el requerimiento energético para la produccion de biochar y
evaluarlo frente a la energia potencialmente recuperable al implementarlo en sistemas de
digestion anaerobia, se analizd el consumo energético de dos equipos: el horno tubular y el

horno de microondas.

Para el calculo, se consider6 la potencia nominal (kW) de cada equipo, obtenida del
manual de operacion correspondiente, asi como el tiempo total de operacion requerido para la
sintesis de biochar a diferentes temperaturas. El proceso incluy6 una rampa de calentamiento
de 5 °C/min y un tiempo de residencia de 2 h. En el caso del tratamiento por microondas, se

evaluo una potencia de 520 W con un tiempo de exposicion de 1 h.

El consumo energético durante la produccion en lote del biochar se determind utilizando

la Ecuacion 3.9:

E=Pxt Ec.3.9
donde:

P = Potencia (kW)

t = Tiempo (h)

E = Consumo energético (kWh)
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El tiempo de produccion se calculd restando la temperatura ambiente (25 °C) a la
temperatura objetivo establecida en el disefio experimental, dividiendo el resultado entre la
rampa de calentamiento (5 °C /min) y convirtiendo posteriormente el tiempo a horas. A este
valor se le sumo el tiempo de residencia (2 h) y el total se multiplico por la potencia del horno

tubular (1.978 kW).

En el caso del tratamiento por microondas, se aplicé igualmente la Ecuacion 3.9,

considerando un tiempo de radiacion de 1 h y una potencia de 2 kW.

La huella de carbono generada por lote de biochar sintetizado se estimé mediante la

Ecuacion 3.10:

CO, emitido = E * factor de emision Ec. 3.10
donde:

E = Consumo energético (kWh)

Factor de emision para México = 0.438 Kg CO,e/kWh

Finalmente, el costo energético se determind multiplicando el consumo energético (E)
por el precio del kWh correspondiente a la tarifa aplicada por el proveedor de energia. Para el
Instituto Tecnoldgico de Aguascalientes, la tarifa es GDMTH (Grandes Demandas en Media

Tension Horaria), con un costo de $1.9399 MXN/kWh.

El anélisis de frente de Pareto se realizé una vez obtenidos los resultados experimentales
de la matriz Lo del método Taguchi presentados en Tabla 7. Para este analisis se seleccionaron
dos variables de respuesta: la velocidad de produccion de CH4 (en mL/h) y la energia de sintesis
consumida (en kWh/g), esta ultima considerada como un factor critico de eficiencia energética.
Los datos de cada experimento fueron representados en un plano bidimensional, en el cual se

visualizo la compensacion (trade-off) entre ambos objetivos.

Las soluciones no dominadas, es decir, aquellas en las que no es posible incrementar la
velocidad de produccidon sin aumentar simultineamente el consumo energético, fueron

identificadas manualmente y conectadas mediante una linea poligonal que conforma el frente
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de Pareto. Esta curva define el conjunto de soluciones Optimas, permitiendo establecer
decisiones equilibradas entre alto rendimiento y bajo consumo energético, y facilitando la

seleccion de la condicion mas adecuada segun los criterios de disefio del proceso.
3.6.1 Conversion del biogas en energia

La conversion de la produccion de biogds a términos energéticos se realizd

empleando la Ecuacion 3.11:

Energia (KWh) = Vpiogss * (2ost) + CPey, Ec.3.11

donde:

Vbiogas = Volumen del biogas (m>)

CPcy, = Capacidad calorifica del metano (knv;h)

La capacidad calorifica inferior (PCI) del metano considerada fue de 9.97 kWh/m?
(Ponce Ernesto, 2016).

Para determinar la energia util (kWh), el valor obtenido mediante la Ecuacion
3.11 se multiplicod por la eficiencia del generador. En esta investigacion, y con fines

practicos, se asumio una eficiencia del 50 %.
3.7 Experimentos de Digestion Anaerobia

En esta seccion se describen los experimentos realizados para evaluar el desempeno de
la biomasa y el biochar en procesos de digestion anaerobia, empleando tanto sistemas en lote

como en sistemas en continuo.
3.7.1 Experimentos en lote

Se llevaron a cabo experimentos en lote con el objetivo de cuantificar la
produccion de metano (CH4) generada durante la digestion anaerobia. La determinacion
del volumen de CHa4 se realiz6 mediante el sistema de ensayo automatico de potencial

de metano (AMPTS, por sus siglas en inglés).
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Los experimentos se realizaron en botellas Schott con un volumen de trabajo de
400 mL y un espacio de cabeza de 200 mL. En cada botella se adicionaron 10 g de
indculo, compuesto por lodo granular anaerobio proveniente de una planta de
tratamiento de aguas de una harinera localizada en San Juan del Rio, Querétaro. Ademas,
se incorporaron 1000 ppm de cada material sintetizado, segtn lo descrito en la Tabla 3
de la Seccion 3.3. Como sustrato, se empled agua residual municipal proveniente de la
Planta de Tratamiento de Agua Residual (PTAR) de Santa Rosa Jauregui, Juriquilla,

Querétaro.

Es importante mencionar que se incluyeron los siguientes controles: enddgeno
(lodo y agua destilada), control con glucosa (lodo, agua destilada y glucosa) y control

de agua residual sin biochar (lodo y agua residual municipal).

Las condiciones de operacion fueron de 37 °C y una agitacion a 120 rpm,
aplicando ciclos de 60 s de agitacion y 180 s de reposo. El proceso de digestion anaerobia
se mantuvo en operacion durante 24 h. Asimismo, el sistema AMPTS est4 conectado a
trampas de hidroxido de sodio para la absorcion selectiva de CO2 y a un sistema de
monitoreo automatico que permite la mediciéon y adquisicién continua de datos en
tiempo real. Al finalizar, los datos obtenidos del sistema fueron procesados para su

analisis, de acuerdo con lo establecido en la Seccién 3.8.
3.7.2 Experimentos en continuo

Para los experimentos en continuo se emplearon reactores anaerobios de flujo
ascendente (UASB, por sus siglas en inglés), con un volumen de trabajo de 1 L y un
espacio de cabeza de 200 mL. A cada reactor se le incorporaron 1000 ppm del material

seleccionado.
El experimento se realizd bajo las siguientes condiciones iniciales:

e Tiempo de retencion hidraulico (TRH): 8 horas
e Temperatura: ambiente

e Inoculo: 333 mL de lodo granular anaerobio
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e Sustrato: agua residual municipal proveniente de la planta de tratamiento de Santa

Rosa Jauregui, Juriquilla, Querétaro.

Los reactores se mantuvieron en operacion por un periodo de 32 dias, periodo en
el cual se realizaron analisis del agua residual para evaluar el desempefio microbiano

durante el proceso de la digestion anaerobia.

A partir del dia 33, se realizaron los siguientes ajustes: el TRH se increment6 a
12 horas y la concentracion de material se aument6 a 2000 ppm. La operacion continu6

bajo estas condiciones hasta el dia 49.

La metodologia especifica de los analisis realizados al agua residual se describe

en la Seccion 3.8.
3.8 Caracterizacion del agua residual

El agua residual fue analizada antes y después del periodo experimental con la finalidad
de evaluar las condiciones del proceso de digestion anaerobia. Se realizaron determinaciones de
Demanda Quimica de Oxigeno (DQO), amonio (NH4"), acidos grasos volatiles (AGVs) y
solidos, con el objetivo de comparar los resultados con los del influente. Asimismo, se analizo
el biogés producido para determinar pureza y el porcentaje de CH4 presente. A continuacion, se

describe la metodologia empleada para cada uno de los analisis.
3.8.1 Solidos totales, volatiles y fijos totales
Para la determinacion de solidos totales, se utilizé el siguiente procedimiento:
1. Preparacion de crisoles:

Los crisoles se llevaron a peso constante introduciéndolos en una mufla a 550
°C durante 1 h. Posteriormente, se colocaron en una estufa a 105 °C durante 20 minutos.
Finalmente, se dejaron enfriar en un desecador por aproximadamente 20 minutos y se
pesaron (peso inicial, P;). Este procedimiento de repitid hasta que no se observaran

cambios en el peso.

53



CAPITULO 3. METODOLOGIA

2. Determinacion de sélidos totales (ST):

Se tomaron 25 mL (V) de muestra de agua residual y se evaporaron sobre una
parrilla para evitar derrames. El crisol con la muestra evaporada se coloco en la estufa
a 105 °C por 2 h. Después del secado, se enfrié en el desecador y se pes6 (peso final,

Py). Los solidos totales se calcularon mediante la Ecuacion 3.12:

ST = w Ec.3.12

El resultado se expresa en g/L.
3. Determinacion de solidos volatiles totales (SVT):

Se utilizé el crisol con la muestra seca previamente obtenida, el cual se
introdujo en la mufla a 550 °C durante 1 h. Posteriormente, se colocé en la estufa a 105
°C durante 20 minutos, se enfrio en el desecador y se peso (peso volatilizado, Py). El

calculo se realizd con la Ecuacion 3.13.

SVT = w Ec. 3.13

El resultado se expresa en g/L.
4. Determinacion de Sélidos fijos totales (SFT):
Se obtuvieron por diferencia entre ST y SVT, empleando la Ecuacion 3.14:

SFT = ST —SVT Ec. 3.14

3.8.2 DQO total y soluble

La Demanda Quimica de Oxigeno (DQO) se determiné mediante el método
colorimétrico de reflujo cerrado, siguiendo la Norma Mexicana NMX-AA-030/2-SCFI-

2011, que establece el procedimiento para la preparacion y uso de tubos reactivos.

Para el andlisis, se prepararon las siguientes soluciones:

54



CAPITULO 3. METODOLOGIA

a) Solucion de dicromato de potasio 0.1 M (K2Cr207): se disolvieron 29.418 g de
K2Cr207 (previamente secado a 105 °C durante 2 h) en 600 mL de agua destilada en
agitacion constante. Posteriormente, se afiadieron 160 mL de H2SO4 concentrado y
se agito hasta enfriar. Finalmente, se aforé a 1 L con agua destilada.

b) Solucién de sulfato de mercurio (IT) 1.35 M (HgSO4): se disolvieron 80 g de HgSO4
en 200 mL de H2SO4 1.8 M. (ver preparacion en inciso d).

c¢) Solucién de sulfato de plata (Ag2SO4) en H2SO4 0.038 M: se disolvieron 24 g de
AgxSO4 en 2 L de H2SO4 concentrado (98 %). La solucion se almacend en una
botella de vidrio ambar, siendo estable hasta por 12 meses.

d) Solucion de acido sulfurico 1.8 M (H2SO4): se agregaron 20 mL de acido sulftrico
concentrado en 180 mL de agua destilada bajo agitacion constante. La disolucion se
almaceno en un frasco &mbar y fue estable por 12 meses.

e) Solucion de acido sulfurico 4 M (H2SO4): se mezclaron 220 mL de H2SO4
concentrado con 500 mL de agua destilada bajo agitacién constante. Tras enfriarse,
se aford a 1 L en un matraz volumétrico y se almacen6 en frasco de vidrio ambar,

manteniéndose estable por 12 meses.
En cada tubo se adicionaron, en el siguiente orden los reactivos:

1. 0.5 mL de K2Cr207 0.1 M
2. 0.2 mL de HgSO4 1.35M
3. 2.5 mL de Ag2SO4 en H2S04 0.038 M

Para la DQO total, se incorporaron ademés 0.2 mL de H2SO44 M y 2 mL de la
muestra. Para la DQO soluble, las muestras se filtraron previamente con membranas de

nylon de 0.45 um.

Los tubos se colocaron en una placa de digestion (Accublock ™ Digital Dry
Bath, Labnet International Inc.) a 150 °C durante 2 h. Posteriormente, se midio la

absorbancia a 600 nm utilizando un espectrofotometro UV-Vis (Hach DR 3900).

La curva de calibracion se prepard a partir de una solucién madre de ftalato de

potasio (CsHsKO4) a 10,000 ppm, preparada disolviendo 4.251 g de CsHsKOa4
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(previamente secado a 105 °C durante 2 h), en 350 mL de agua destilada y aforando a

500 mL. A partir de esta solucion se obtuvieron los puntos mostrados en la Tabla 4.

Tabla 4. Puntos para la curva de calibracion de DQO

Concentracion (mg/L) Volumen de CsHsKO4(mL) Volumen de aforo (mL)

0 0 25
200 0.5 25
400 1 25
600 1.5 25
800 2 25

1000 2.5 25

La ecuacion de la recta obtenida fue:

y = 0.0005x + 0.0145
con un coeficiente de correlacion R = 0.9986.
3.8.3 Amonio

La concentracion de ion amonio (NH4") se determind mediante el método del
fenol-hipoclorito, registrando la absorbancia a una longitud de onda 640 nm. Este
procedimiento se bas6é en la metodologia descrita en el Standard Methods for the

Examination of Water and Wastewater .
Las soluciones necesarias se prepararon de la siguiente manera:

a) Solucion de fenol: se mezclaron 11.1 g de fenol en alcohol etilico y se aforé a un
volumen final de 100 mL. Esta solucion debe prepararse semanalmente y
almacenarse en condiciones adecuadas.

b) Soluciéon de nitroprusiato de sodio: se disolvieron 0.5 g de nitroprusiato de sodio
(0.5 % w/v) en 100 mL de agua destilada. Se almaceno en botella de vidrio ambar y

se utilizo en un periodo no mayor a un mes.
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¢) Solucion de citrato alcalino: se disolvieron 200 g de citrato trisédico y 10 g de
hidroxido de sodio en 100 mL de agua destilada. Posteriormente, la solucion se aford
a 1000 mL con agua destilada.

d) Solucion oxidante: se mezclaron 100 mL de solucidn de citrato alcalino con 25 mL
de hipoclorito de sodio. Esta solucion debe prepararse el mismo dia de su uso, dado

que su vida util es de 24 h.

Para el analisis, las muestras de agua residual municipal se diluyeron
previamente en una proporcion 1:250. En cada ensayo se tomaron 0.02 mL de muestra
y se diluyeron con 4.98 mL de agua destilada para completar un volumen total de 5 mL.
Posteriormente, se afiadieron secuencialmente: 0.2 mL de la solucion de fenol, 0.2 mL

de la solucion de nitroprusiato y 0.5 mL de la solucién oxidante.

Las muestras se agitaron en vortex y se dejaron reaccionar en la oscuridad
durante 1 h a temperatura ambiente. Finalmente, se midi6 la absorbancia a 640 nm en

un espectrofotometro UV-Vis (Hach DR 3900).

Para la curva de calibracion, se prepar6 una solucion madre de 1000 mg de NH3
-N/L disolviendo 3.819 g de cloruro de amonio (NH4Cl) en 1 L de agua destilada. A
partir de esta, se obtuvo una solucion intermedia de 100 mg de NH3™ -N/L diluyendo 25
mL de la solucion madre a 250 mL con agua destilada. A partir de esta solucion
intermedia, se prepararon estdndares en un intervalo de 0 — 1 mg de NH3 -N/L. La curva

de calibracion mostrd buena linealidad en un intervalo de 0 a 6 mg de NH3s™ N/L.
La ecuacion de la recta obtenida fue:
y = 1.3413x — 0.0706

con un coeficiente correlacion de R = 0.9968.

3.8.4 Acidos Grasos Volatiles (AGYVys)
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El andlisis de acidos grasos volatiles (AGVs), se realiz6 mediante cromatografia
de gases, utilizando un equipo modelo 7890 B (Agilent Technologies, Santa Clara, CA,
EE. UU.) equipado con un detector de ionizacion de llama (FID) y una columna DB-
FFAP de 15 m de longitud (Agilent Tech 6890N, Varian 330C). Las temperaturas del
inyector y del detector se mantuvieron a 190 y 210 °C, respectivamente. Se utilizd

nitrégeno como gas portador, con un flujo de 25 mL/min.

Para la preparacion de la muestra, se tomaron 2 mL del liquido a analizar, los
cuales se acidificaron con una gota de HCI 10 M. Posteriormente, se centrifugaron a 14
rpm durante 10 minutos y se filtraron a través de membranas de nylon de 0.45 um antes

del analisis cromatografico.
3.8.5 Analisis de biogas

La composicion del biogas se determind mediante cromatografia de gases
(modelo 8610C, SRI Instruments, Torrance, CA, EE.UU.). Para ello se recolectaron 5
mL de biogas del espacio de cabeza de cada reactor, utilizando una jeringa conectada a

la salida de gas correspondiente.

El cromatégrafo estaba equipado con un detector de conductividad térmica y dos
columnas de acero inoxidable (2 m x 0.79 mm). Las temperaturas del inyector y del
detector se establecieron en 90 y 150 °C, respectivamente. Se empled nitrégeno como

gas portador, con un flujo de 20 mL/min.

La cuantificacion de los principales componentes del biogas (CH4 y CO2) se
realiz a partir del area de los picos obtenidos. Para la curva de calibracion, se utilizo
una mezcla estandar con un 60 % de CHa4 y 40 % de COz2, cuyas areas correspondientes

fueron 4083 y 478 unidades, respectivamente.

Los porcentajes obtenidos en las muestras reales se ajustaron mediante las

siguientes ecuaciones:
Ajuste para % CH, = (% CH, * 100) /(% CH, + % CO,) Ec. 3.15

Ajuste para % CO, = (% CO, * 100)/(% CH, + % CO,) Ec. 3.16
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Estas formulas permiten normalizar los valores de CH4 y COz a un total del 100

%, considerando Uinicamente estos dos gases.
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CAPITULO

4

RESULTADOS Y DISCUSIONES

En este capitulo se presentan y discuten los resultados més relevantes obtenidos durante

el desarrollo de la presente investigacion.
4.1 Caracterizacion de la biomasa
4.1.1 Propiedades fisicoquimicas de la biomasa

Con el objetivo de caracterizar las biomasas seleccionadas, se determinaron la
densidad, tamafio de particula, porcentaje de humedad, contenido de cenizas y materia
organica presente, asi como el punto de carga cero (pHpz), que indica el pH en el que la

superficie del material presenta un equilibrio entre cargas positivas y negativas.

La Tabla 5 muestra los resultados obtenidos para tres tipos de biomasa: semilla
de guayaba, cascara de nuez y bagazo de agave. Estos parametros influyen directamente

en el comportamiento térmico y adsorptivo del material.

La semilla de guayaba presento la mayor densidad (0.68 g/mL), mientras que el
bagazo de agave mostr6 la menor (0.56 g/mL). Una menor densidad puede favorecer la
carbonizacion debido a una estructura mas porosa, que facilita la difusion del calor. No
obstante, materiales mas densos, como la semilla de guayaba o la cascara de nuez,

pueden producir biochar con mayor estabilidad estructural.
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Tabla 5. Caracteristicas fisicoquimicas de la biomasa

Biomasa
Parametro
Semilla de guayaba Cascara de nuez Bagazo de agave
Densidad (g/mL) 0.68 (£ 0.01) 0.61 (£ 0.00) 0.56 (£ 0.10)
Tamafio de particula (mm) 2.18 2.18 NA
% Humedad 4.44 (£ 0.01) 1.55 (£ 0.01) 4.38 (£ 0.10)
% Ceniza 1.20 (£ 0.01) 2.48 (£ 0.01) 1.62 (£ 0.20)
% Materia Orgénica 94.35 (£ 0.01) 95.95 (£ 0.10) 93.99 (£ 0.30)
pHpze 3.00 4.10 4.90

En cuanto al tamafo de particula, la cascara de nuez y la semilla de guayaba

presentaron un tamafio promedio de 2.18 mm. El bagazo de agave, por su naturaleza

fibrosa, no posee un tamafio de particula definido; sin embargo, se trabajo con fibras de

aproximadamente 5 mm. Se ha reportado que particulas de mayor tamano tienden a

generar biochar con mayor area superficial y porosidad, caracteristicas favorables en

sistemas de digestion anaerobia (Khaledi et al., 2023).

El contenido de humedad fue menor en la cdscara de nuez (1.55 %), lo que

representa una ventaja energética durante la carbonizacion, ya que se requiere menor

energia para eliminar el agua.

Respecto al contenido de cenizas, indicador de la fraccidon inorganica, la cascara

de nuez mostrd el mayor valor (2.48 %), seguida del bagazo de agave (1.62 %) y la

semilla de guayaba (1.20 %). Un alto contenido de cenizas puede afectar negativamente

la estabilidad térmica del biochar y en su reactividad superficial (Mishra et al., 2025).

En cuanto a la materia organica, todas las biomasas superaron el 93%, destacando

la cascara de nuez (95.95 %) y la semilla de guayaba (94.35 %). Este pardmetro es

crucial, ya que un mayor contenido de materia organica implica mas precursores para la

formacion de grupos funcionales oxigenados durante la carbonizacion (Chen, J. et al.,

2024), lo que favorece la adsorcién de compuestos durante la digestion anaerobia.

62



CAPITULO 4. RESULTADOS Y DISCUSIONES

Finalmente, se observd que, a temperaturas superiores a 500 °C, la
descomposicion de estos compuestos organicos genera biochar con estructura mas
aromatica y mayor conductividad eléctrica, caracteristicas que mejoran la DIET en

procesos anaerobios (Bartoli et al., 2022; Kane et al., 2021; Zheng, Y. et al., 2023).
4.1.2 FTIR

Con el objetivo de identificar los grupos funcionales presentes en la biomasa, se
realizd un andlisis mediante espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier
(FTIR). La Figura 14 muestra los espectros obtenidos para las biomasas analizadas
donde se observan las principales bandas de absorcion caracteristicas de compuestos

orgédnicos presentes en las muestras.

Las bandas mas relevantes corresponden a los grupos funcionales caracteristicos
de los componentes mayoritarios de la biomasa lignoceluldsica, tales como celulosa
(3363 cm™), hemicelulosa (1743 y 1247 cm™) y lignina (1610 ¢cm™) (Chen, J. et al.,
2024; Syrine et al., 2020; Wadrzyk et al., 2021). En particular, la banda a 3363 cm™! se
atribuye a vibraciones de estiramiento O-H de grupos hidroxilo (Elizalde-Gonzélez &
Hernandez-Montoya, 2009), mientras que la sefial a 2981 cm! corresponde a vibraciones
de estiramiento asimétrico de enlaces C-H (Anisuzzaman et al., 2016b). Las bandas en
1743 y 1247 cm! representan vibraciones de estiramiento C=0O de grupos carbonilo,

caracteristicos de la hemicelulosa (Elizalde-Gonzéalez & Hernandez-Montoya, 2009).

Asimismo, la sefial a 1376 cm™! se asocia con vibraciones C-H de grupos alquilo
(Anisuzzaman et al., 2016b); la banda a 1610 cm™! corresponde a flexiones tipo tijera O-
H-O, asociada a la lignina (Lazaro-Romero et al., 2024), y la absorcion a 1041 cm™! se
asigna a vibraciones de estiramiento C-O de alcoholes y éteres (Anisuzzaman et al.,

2016b; Elizalde-Gonzalez & Hernandez-Montoya, 2009).

La presencia de estas bandas confirma la naturaleza lignoceluldsica de las
muestras, lo que resulta relevante debido a su influencia directa en las propiedades del

biochar generado tras la carbonizacion. En particular, los grupos funcionales oxigenados
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pueden incrementar la reactividad superficial del biochar, favoreciendo su potencial en

procesos como la digestion anaerobia.
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Figura 14. Espectros IR para los tres tipos de biomasa estudiados
4.1.3 Punto de Carga Cero (pHpzc)

El punto de carga cero (pHpz) de las biomasas utilizadas (bagazo de agave,
semilla de guayaba y céascara de nuez) se determind mediante el método de
desplazammiento de pH, que compara el pH inicial (pHi) y el pH final (pHr) de
soluciones en contacto con cada biomasa. En la Figura 15 se muestra la variacion de ApH
(pHi— pHr) en funcion del pHi. El valor de pHpzc se identifica en el cruce de la curva con

la linea de referencia (ApH = 0).
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Figura 15. Punto de carga cero (pHpzc) para las biomasas seleccionadas

Este parametro es fundamental para comprender el comportamiento superficial
en medio acuoso, ya que indica el pH al cual la superficie del material no presenta carga

neta. Cuando el pH del medio es menor al pHpz, la superficie tiende a cargarse

positivamente; en cambio, a pH mayores que el pHpz, predomina una carga negativa.

Esta caracteristica condiciona la afinidad por especies idnicas en solucion y resulta
especialmente relevante en aplicaciones de adsorcion y en procesos de digestion

anaerobia, donde la interacciones electrostaticas inciden en la retencion de iones

(Kosmulski, 2023).

Los valores obtenidos de pHpzc son coherentes con los reportados en estudios

previos para materiales lignocelulosicos similares, como se muestra en la Tabla 5. Por

ejemplo, valores de pHpzc entre 3.0 y 5.0 son tipicos en biomasas naturales debido a la

presencia de grupos funcionales acidos (como carboxilos y fendlicos) en su superficie,

provenientes principalmente de la lignina y la hemicelulosa (Amaringo Villa, 2013;

Pezoti et al., 2016a). En este sentido, la semilla de guayaba, con un pHpzc de 3.0, presenta

el valor mas bajo, lo que sugiere una mayor densidad de grupos funcionales 4cidos
ionizables, responsables de generar carga negativa incluso a valores bajos de pH. Por el

contrario, el bagazo de agave, con un pHpz de 4.9, exhibe una menor acidez superficial,
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lo que indica una menor concentraciéon de grupos protonables o una mayor neutralidad

de su superficie en un rango amplio de pH.

En cuanto a la carga superficial esperada en condiciones tipicas de digestion
anaerobia (pH entre 6.5 y 7.8), todos los materiales presentarian carga negativa neta, ya
que el pH del medio es superior a sus respectivos valores de pHpzc. Esta carga negativa
favorece la atraccion electrostatica de cationes (como NH4"), lo cual puede tener

implicaciones positivas en el proceso.
4.2 Diseiio de Experimentos

La sintesis del biochar se realizd conforme a la matriz Lo del método de Taguchi, cuyos
factores y niveles se presentaron previamente en el Capitulo 3 (ver Tabla 2). En la Figura 16 se
presentan los porcentajes de rendimiento obtenidos para las diferentes biomasas sin
modificacion previa, con el objetivo de evaluar el efecto de la temperatura de carbonizacion

sobre dicho rendimiento.

Se observa una tendencia general decreciente conforme la temperatura de carbonizacion
se incrementa de 300 °C a 700 °C. Este comportamiento se atribuye a la degradacion térmica
progresiva de los componentes lignoceluldsicos: primero la hemicelulosa (200 — 260 °C),

seguida de la celulosa (240 — 350 °C) y finalmente la lignina (280 — 500 °C) (Bardi et al., 2023).

Entre las tres biomasas evaluadas, la ciscara de nuez mostré el mayor rendimiento a
todas las temperaturas ensayadas (58 £ 0.0, 36.94 + 0.40, 31.53 £ 0.60 % respectivamente). Esto
se relaciona con su elevado contenido de lignina (>35 %), segtn lo discutido en el Capitulo 2,
Seccion 2.7.4.1. La lignina, al ser mas resistente a la degradacion térmica, favorece la retencion

de masa s6lida durante el proceso de carbonizacion.
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Figura 16. Porcentaje de rendimiento del biochar a partir de la biomasa seleccionada

La estructura rigida y densa de la cascara de nuez, con paredes celulares gruesas, puede
retardar la liberacion de compuestos volatiles y propiciar una mayor retencion de carbono en el
solido carbonizado. En contraste, el bagazo de agave, con mayor contenido de hemicelulosa y
celulosa, presenta una degradacién mas répida, lo que ocasiona una pérdida de masa acentuada
a bajas temperaturas. En general, se obtuvieron rendimientos superiores al 50 % a 300 °C, entre
27-35 % a 500 °C, y menores al 32 % a 700 °C para todas las biomasas, en concordancia con

lo reportado en la literatura (da Silva et al., 2025; Pezoti et al., 2016b; Zazycki et al., 2018).

Aunque la cascara de nuez conserve un mayor rendimiento, sus propiedades texturales
pueden diferir significativamente de las otras biomasas. La semilla de guayaba y el bagazo de
agave podrian presentar mayor porosidad o area superficial especifica, a pesar de sus menores

rendimientos, aspecto que se analiza con mayor detalle en la Seccion 4.3.4.

En la Tabla 6 se presentan los valores experimentales de rendimiento, pH y

conductividad eléctrica del biochar obtenido en cada condicion de la matriz de Taguchi.
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Tabla 6. Rendimiento, pH y conductividad eléctrica del biochar sintetizado a partir de la matriz de Taguchi

Experimento  Codigo Rendimiento  Conductividad eléctrica pH
(%) (uSem™)
1 300-GFe  61.63 (£ 0.00) 68.18 (£ 1.00) 3.82 (£ 0.00)
2 300-NMn  47.29 (£2.50) 655.30 (£ 9.00) 7.41 (£ 0.02)
3 300-ACo  53.87 (£2.36) 380.31 (£ 2.62) 7.37 (£ 0.04)
4 500-GMn  27.37 (£ 7.50) 455.18 (£ 5.50) 8.28 (£ 0.01)
5 500-NCo  30.56 (+4.40) 162.88 (+ 1.00) 7.74 (£ 0.02)
6 500-AFe  34.36 (£ 0.34) 631.13 (£ 20.31) 2.88 (£ 0.01)
7 700-GCo  27.35 (£ 0.80) 113.64 (£ 6.00) 7.78 (£ 0.02)
8 700-NFe  31.61 (£ 0.20) 149.62 (£ 3.50) 7.20 (£ 0.08)
9 700-AMn  29.28 (£2.93) 808.42 (£ 10.49) 9.73 (£ 0.03)

La temperatura de sintesis también influy6 en el pH del biochar. A temperaturas bajas
(300 °C), el material tendié a ser ligeramente acido o neutro, mientras que a temperaturas
elevadas (= 500 °C) se volvid progresivamente mas alcalino. Asimismo, el agente modificante

tuvo un efecto notable sobre este parametro (Potnuri et al., 2023).

De igual forma, se observé un incremento de la conductividad eléctrica con el aumento
de la temperatura de carbonizacion, lo que coincide con estudios previos que reportan valores
mas altos en biochar producidos a temperaturas superiores a 600 °C, en comparacion con los
obtenidos a 400 °C (Bartoli et al., 2022; Kane et al., 2021; Zheng, Y. et al., 2023). Este aumento
en la conductividad es relevante en procesos de DIET, ya que puede favorecer la estabilizacion
del proceso, acelerar la degradacion de la materia orgdnica y aumentar la produccion de CH4

(Martins et al., 2018; Masebinu et al., 2019).
4.2.1 Experimentos en lote

Los materiales sintetizados se evaluaron mediante experimentos en lote

utilizando sistemas AMPTS, con el objetivo de analizar el efecto de los factores
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establecidos en la Matriz de Taguchi (temperatura, densidad de la biomasa y
conductividad eléctrica de la solucion modificadora) sobre la velocidad y la produccion

total de metano.

Los resultados obtenidos en los experimentos AMPTS se presentan en la Tabla
7, donde se muestra la velocidad de produccion de metano, el incremento respecto al
control y la produccion maxima de metano para cada condicion, tanto en los biochar sin

radiacion de microondas como en los biochar irradiados.

Tabla 7. Pardmetros cinéticos y mejora en la produccion de metano durante la digestion anaerobia en

experimentos en lote, incorporando biochar, biochar irradiado y un control sin material

Biochar Velocidad Incremento Maxima Velocidad Incremento Maxima
de (%) produccion de (%) produccion
produccion (mL) produccion (mL)
(mL/h) (mL/h)
MW

Control 1.40 +0.00 - 30.75 £ 2.55
300-GFe 1.50+0.30 7.14 30.70+2.60 0.57+0.57 - 33.85+0.00
300-NMn 1.10+0.62 - 2825+5.05 0.93+0.02 - 33.58 £0.00
300-ACo 0.86 +0.06 - 28.20+£0.00 1.33+0.02 - 33.56 £2.81
500-GMn 1.24+0.24 - 33.30+0.00 1.33+0.29 - 28.05+2.70
500-NCo 1.00 +0.20 - 30.70+2.60 1.14+0.23 - 30.75 £ 0.00
500-AFe 1.73 £ 0.18 23.81 2847+239 1.24+0.00 - 30.75 £0.00
700-GCo 1.71 £ 0.20 22.22 2831+233 1.16+£0.29 - 36.36 £ 0.00
700-NFe 1.09 +£0.02 - 2842+2.54 1.72+0.18 22.64 30.87+£0.12
700-AMn  0.98 £0.00 - 2847+239  2.11+0.26 50.94 30.75 +£2.80
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Se observo un efecto positivo al someter el material al tratamiento con radiacion
por microondas, evidenciado porcentajes mas altos en la velocidad de produccion, asi
como incrementos en el volumen maximo de metano en comparacion con los materiales
no irradiados (color azul) de los cuales el que destaco fue el 500-AFe, alcanzando una
velocidad de produccion de 1.73 +0.18 mL/h, lo que representa un incremento del 23.81
% respecto al control. En particular, el biochar 700-AMn (irradiado, color naranja)
mostrdé los valores mas altos entre todas las muestras evaluadas, alcanzando una
velocidad de produccion de 2.11 £ 0.26 mL/h, lo que representa un incremento del 50.94
% respecto al control. Las celdas sin valor, representado con un guion indica que no

hubo incremento para ese material estudiado.

Este incremento se atribuyo a que la radiacién por microondas, al penetrar en el
material, induce un aumento en la porosidad y/o modificaciones estructurales del
biochar, favoreciendo asi la adhesion de los microorganismos a su superficie y
mejorando la transferencia de electrones durante el proceso de digestion anaerobia

(Foong et al., 2024; Satpati et al., 2024).

A partir de los resultados obtenidos para los materiales sin radiacion por
microondas, se realizo el andlisis con la matriz de Taguchi, cuyos efectos principales se
muestran en la Figura 17. En esta figura se aprecian las tendencias para las relaciones
sefial/ruido (S/N) y para las medias, lo que permite identificar los factores con mayor

influencia sobre la velocidad de produccion de metano.

El Factor A corresponde a la temperatura de sintesis, el Factor B a la densidad de
la biomasa y el Factor C a la conductividad eléctrica de la solucion modificante. El
pardmetro Delta refleja la diferencia entre el valor mas alto y el mas bajo registrado para
cada factor; un valor Delta mayor indica una influencia mas significativa sobre la

variable respuesta.
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Figura 17. a) Gréafica de efectos principales para relaciones sefial/ruido (S/N), b) Grafica de efectos principales

para medias, para los materiales sin radiacion por microondas

Los resultados numéricos de este andlisis se presentan en la Tabla 8, donde se
observa que, para las relaciones S/N, el Factor B presenta el mayor efecto (4.11), seguido
del Factor C (3.63) y finalmente el Factor A (2.52). Esta tendencia coincide con la
observada en las graficas de la Figura 17, confirmando que la densidad de la biomasa es

el factor mas determinante en la produccion de metano.

Con base en este analisis, la combinacion optima de factores para maximizar la
velocidad de produccion de CHa4 corresponde a una temperatura de 500 °C, el uso de
semilla de guayaba como biomasa (0.6802 g/cm?®) y la modificacién con FeCls (35 100

uS/cm), lo que se asocia al codigo experimental 500-GFe.

Tabla 8. Tablas de respuesta del analisis Taguchi (Relacion S/N y medias) para los materiales sin radiacion por

microondas
Factor
Nivel A B C A B C
Relaciones S/N Medias
1 -0.69 1.04 0.86 1.15 1.19 1.19
2 1.84 -1.16 -0.83 1.33 1.06 1.11
3 1.68 2.95 2.80 1.26 1.48 1.44
Delta 2.52 4.11 3.63 0.17 0.42 0.34
Clasificar 3 1 2 3 1 2

71



CAPITULO 4. RESULTADOS Y DISCUSIONES

De igual forma, se realizo el analisis estadistico para los materiales sometidos a

radiacion por microondas. Los resultados se muestran en la Figura 18 y la Tabla 9.
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Figura 18. a) Grafica de efectos principales para relaciones sefial/ruido (S/N), b) Grafica de efectos principales

para medias, para los materiales con radiacion por microondas
A diferencia de los materiales sin radiacion por microondas, los datos de la Tabla
9 indican que, en este caso, el Factor A (temperatura de sintesis) presenta el mayor efecto
sobre la variable respuesta (Delta = 2.75), seguido del Factor B (densidad de la biomasa)
con Delta =2.37 y del Factor C (conductividad eléctrica) Delta = 1.36, considerando las

relaciones S/N.

Tabla 9. Resumen del analisis Taguchi (Relacion S/N y medias) para los materiales con radiacion por microondas

Factor
Nivel A B C A B C
Relaciones S/N Medias
1 1.02 3.55 1.18 1.14 1.56 1.21
2 1.44 1.50 2.51 1.24 1.26 1.46
3 3.77 1.18 2.54 1.66 1.21 1.37
Delta 2.75 2.37 1.36 0.53 0.35 0.25
Clasificar 1 2 3 1 2 3
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Tomando como referencia las graficas presentadas en la Figura 18, la
combinacion 6ptima de factores para maximizar la velocidad de produccion de CH4 con
materiales irradiados es: temperatura de sintesis de 700 °C, uso de bagazo de agave
(0.5556) como biomasa y modificando con KMnOs4 (13170), correspondiente al codigo
700-AMn.

Al realizar un anélisis comparativo entre ambos casos (sin y con radiacion por
microondas), se observa que el orden de los factores cambia. Para los materiales sin
irradiar, el orden de importancia es: B > C > A, y su combinacién 6ptima con el codigo
experimental: 500-GFe; mientras que en los materiales irradiados, cambia a: A> B > C,

y su combinacion dptima con el codigo experimental: 700-AMn.

Este cambio indica que la radiacion por microondas modifica significativamente
el impacto del Factor A, convirtiéndolo en el mas influyente. Por lo tanto, cuando se
emplea radiacién por microondas, el control preciso de la temperatura de sintesis resulta

esencial para maximizar la velocidad de produccion de CHa.

Asimismo, se analizaron parametros fisicoquimicos del agua residual cruda y
posterior a los experimentos en lote, con el objetivo de verificar el funcionamiento
adecuado del sistema y la actividad metabdlica de los microorganismos. La Tabla 10
muestra la caracterizacion inicial del agua residual municipal recolectada de la Planta de

Tratamiento de Agua Residual de Santa Rosa Jauregui, Querétaro, México.
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Tabla 10. Caracterizacion inicial del agua residual municipal de la planta de tratamiento de Santa Rosa Jauregui,

Juriquilla, Querétaro

Parametros Unidad Valor medido
Solidos Totales (ST) mg/L 1034.67 (£9.40)
Solidos Volatiles Totales (SVT) mg/L 389.33 (£11.50)
Solidos Fijos Totales (SFT) mg/L 645.33 (£19.90)
pH - 7.62 (+0.00)
DQO total mg/L 759 (£2.01)
DQO soluble mg/L 459 (£37.01)
NH4* mg/L 114.83 (£3.80)

Iones

F- mg/L 5.48 (+0.20)
Cl- mg/L 76.54 (£1.90)
PO4* mg/L 35.37 (£0.10)
SO4* mg/L 79.98 (£2.20)

Los parametros analizados son fundamentales para interpretar el potencial de
produccion de biogés. En particular, el pH cercano a la neutralidad favorece la actividad
de los consorcios metanogénicos (Li, Y. et al., 2019), mientras que la DQO incial refleja
la cantidad de materia organica presente en el agua residual. A su vez, la concentracion
de solidos totales suspendidos permiten inferir la presencia de microorganismos y
particulas. Un valor elevado de DQO indica un mayor potencial para la produccion de
biogas, siempre que las condiciones operativas favorezcan la degradacion de la materia

organica por parte de los microorganismos.

La Tabla 11 presenta los resultados obtenidos al incorporar biochar sin radiacion
por microondas en sistemas en lote, evaluando la remocion total y soluble de DQO, la
concentracion de amonio y el pH. Por su parte, la Tabla 12 muestra los datos

correspondientes a los materiales irradiados.
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Tabla 11. Efecto del biochar sin radiacion por microondas en la remocion de DQO, concentracion de amonio y

pH durante los experimentos por lotes de digestion anaerobia

Biochar Remocion DQO Remocion DQO NH4" (mg/L) pH
total (%) soluble (%)
Control 4229+1.71 4738 +3.49 120.24 +0.09 7.63 £0.01
300-GFe 41.24 +1.98 37.12 £ 16.81 124.06 + 8.39 7.66 +0.00
300-NMn 37.81 £8.56 41.48 £1.09 114.18 £ 7.46 7.69 +0.02
300-ACo 43.87 £1.45 4825 +5.24 108.78 £ 11.18 7.65 +£0.03
500-GMn 46.25+1.45 52.84+1.53 129.00 + 3.26 7.75 £0.08
500-NCo 33.20+5.27 56.99 £ 1.75 120.98 +4.94 7.63 £0.03
500-AFe 39.30+2.11 51.14 £1.31 126.31 £5.22 7.52+£0.03
700-GCo 32.73+7.77 46.79 + 0.44 118.33 £0.75 7.66 = 0.06
700-NFe 42.64 £0.92 56.68 +0.87 109.14 +3.91 7.47 £0.02
700-AMn 4575+ 4.22 52.72 £ 0.00 105.85+£9.98 7.79 £ 0.04

Es crucial monitorear el pH durante la digestion anaerobia, ya que en esta etapa
se generan AGVs derivados de la degradacion de materia organica, lo que puede
ocasionar descensos de pH que afectan la actividad microbiana (L1, Y. et al., 2019). En
este estudio, los valores registrados de pH no difirieron significativamente del valor
inicial del agua residual cruda, lo que indica la capacidad amortiguadora del biochar

cuando se incorpora al sistema (Wang, W. & Lee, 2021).

En el caso de los materiales sin radiacion, el mayor porcentaje de remcion de
DQO total respecto al control se obtuvo con el material 500-GMn (46.25 + 1.45 %),
mientras que la mayor remocién de DQO soluble correspondié al material 500-NCo
(56.99 £ 1.75 %). Una elevada remocion de DQO total refleja una conversion eficiente
de compuestos solubles y particulados, mientras que la reduccion de la fraccion soluble

se asocia con la degradacién de compuestos de facil biodegradacion.
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Tabla 12. Efecto del biochar con radiacion por microondas en la remocion de DQO, concentraciéon de amonio y

pH durante experimentos por lotes de digestion anaerobia

Biochar Remocion DQO  Remocion DQO  NH4" (mg/L) pH
total (%) soluble (%)
Control 4229+1.71 4738 £3.49 120.24+£0.09  7.63+0.01
300MW-GFe 4293 £4.74 39.96 £5.02 124.07£8.11  7.53+£0.02
300MW-NMn 29.98 +£6.98 39.28 +£3.71 11893 +541  7.54+0.01
300MW-ACo 38.78 £ 0.79 4524 +£2.18 126.99+0.37  7.53+£0.02
500MW-GMn 35.45+0.00 43.91 £2.40 137.34+1.68 7.53+£0.03
500MW-NCo 43.96 + 5.53 44.44 + 6.77 138.71£4.94  7.54+0.05
500MW-AFe 31.93+1.30 54.59 +£4.59 144.83 £5.13 7.50 £ 0.0
700MW-GCo 38.78 £2.61 44.44 +2.84 125.41 £4.38 7.56 £ 0.0
700MW-NFe 50.10+0.13 4824 +2.84 113.54+1.03 7.46+0.04
700MW-AMn 46.88 +0.79 55.43 +£0.87 107.53+6.62  7.58 £0.04

El uso de un biochar con mayor area superficial favorece la adsorcién de
compuestos organicos, reduciendo la DQO soluble. Ademas, la superficie activa facilita
la formacion de microambientes adecuados para la actividad microbiana, acelerando la

degradacion de la materia orgédnica (Foong et al., 2024; Satpati et al., 2024).

El analisis conjunto de pH y DQO antes y después de los ensayos, confirma la
eficiencia de la digestion anaerobia y la estabilidad del sistema. La reduccion de DQO,
junto con un pH cercano a la neutralidad, refleja la actividad metabolica microbiana
(Kawai et al.,, 2016). La comparacion entre materiales con y sin radiacion por
microondas revela el potencial de este tratamiento para mejorar la degradacion de la

materia organica e incrementar la produccion de CHa.

En los materiales irradiados, algunos tratamientos superaron el 50 % de
remocion. Destacan el 700MW-NFe con la mayor remocion de DQO total (50.10 £0.13
%) y el 7T00MW-AMn con la mayor remocion de DQO soluble (55.43 + 0.87 %). La
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temperatura de sintesis influye significativamente en sus propiedades estructurales y
quimicas del biochar; temperaturas iguales o superiores a 700 °C promueven estructuras
mas carbonizadas y conductivas, favoreciendo el transporte directo de electrones (DIET)
entre microorganismos (Bardi et al., 2023; Jellali et al., 2021; Sun et al., 2022; Zhao, W.
etal., 2021).

Asimismo, la presencia de metales de transicion como Fe y Mn en el biochar
irradiado puede facilitar reacciones de oxidacion-reduccion que promuevan la
conversion de compuestos orgédnicos, incrementando la produccion de biogas (Qin et al.,
2017; Zheng, Y. et al., 2023). Estos metales actian como micronutrientes que estimulan
el crecimiento y metabolismo microbiano durante la digestion anaerobia (Laiq Ur

Rehman et al., 2019).

En cuanto a los AGVs, la Figura 19 muestra su produccion durante la digestion
anaerobia con biochar sin radiacion. Se observa mayor concentracion de acetato y
propionato en el agua residual municipal, donde el acetato, sustrato principal de archaeas
metanogénicas acetoclasticas, se mantiene en niveles moderados, lo que indica
equilibrio entre produccion y consumo (Chang, H. et al., 2024). El propionato, por su
parte, tiende a acumularse ante el desequilibrio en la oxidacion de acidos grasos de

cadena larga o inhibicion de bacterias acetogénicas.

Se registrd una reduccion en AGVs para los materiales 300-NMn y 500-NCo,
sugiriendo conversion mas eficiente a metano. Esto coincide con estudios que reportan
que Mn y Co en biochar disminuyen la acumulacion de AGVs y mejoran la produccion
de biogas(Laiq Ur Rehman et al., 2019; Mussoline et al., 2013). La presencia de
isdbmeros como isobutirato en bajas concentraciones indica rutas fermentativas
especificas de degradacion de aminoécidos y proteinas (Li, X. et al., 2024; Tong et al.,

2021).
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Figura 19. Consumo y produccion de AGVs para el biochar sin radiacion por microondas durante la

digestion anaerobia en experimentos en lote

La Figura 20 muestra el comportamiento con biochar irradiado, evidenciando un
mayor consumo de acetato y propionato en comparacion con materiales sin radiacion, lo
que sugiere una mejor digestion de la DQO. Esto respalda que la radiacion por
microondas aumenta la disponibilidad de poros para la formacion de biopeliculas
microbianas, potenciando la produccion de biogas (He et al., 2020). La deteccion de
etanol y acetona en bajas cantidades se asocia con rutas fermentativas alternas (Koul et

al., 2022).
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Figura 20. Consumo y produccion de AGVs para el biochar con radiacion por microondas durante la

digestion anaerobia en experimentos en lote

Finalmente, el material 6ptimo identificado en el analisis de Taguchi (700MW-
AMn) se evalud en sistemas en continuo mediante reactores UASB, cuyos resultados se

presentan en la siguiente Seccion (4.2.2).

4.2.2 Experimentos en continuo

Con base en el analisis estadistico de la matriz de Taguchi, se identifico que el
biochar con mejor desempefio en la variable respuesta (velocidad de produccion de
metano) fue el material 700MW-AMn. Este biochar se incorporé a reactores tipo UASB

(Upflow Anaerobic Sludge Blanket), y se evalud su desempefio en operacion continua.

La Figura 21 presenta la produccion acumulada de biogas y metano durante 49
dias de operacion para dos reactores con biochar y un reactor control (sin biochar). En

la etapa inicial (TRH de 8 h) se observo un incremento sostenido en la produccion de
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biogéas, particularmente en los reactores con biochar, lo cual indica una mejora en la

actividad microbioldgica.

Al aumentar el TRH a 12 h, la produccion de biogas disminuy6 en todos los
reactores. Esta reduccion podria deberse a la menor disponibilidad de sustrato, lo que
limita la tasa metabolica del consorcio microbiano. Asimismo, el cambio abrupto en las
condiciones operativas pudo haber provocado una desadaptacion temporal de la
comunidad microbiana. En términos operativos, un mayor TRH implica una menor carga
organica aplicada, reduciendo la cantidad de sustrato disponible por unidad de tiempo y

afectando la eficiencia de produccion de biogas (Xu et al., 2021).

En cuanto a la produccion de metano, durante el primer periodo (TRH = 8 h), el
reactor con biochar 700-AMn registr6 la mayor produccion de CHas, alcanzando un pico
superior a 5 mL/h entre los dias 10 y 20, con una produccion promedio de 4.03 + 0.15
mL/h. En comparacion, tanto el reactor control como el que contenia biochar irradiado
(700MW-AMn) también presentaron incrementos en la produccion de CHa, aunque de

menor magnitud y con mayor variabilidad.

Tras el incremento del TRH a 12 h, se observd una disminucion general en la
produccion de metano en los tres reactores. No obstante, el reactor con 700-AMn
mantuvo valores superiores respecto al control y al 700MW-AMn, lo que sugiere una
mayor adaptabilidad y estabilidad operacional en presencia de este biochar. Este
comportamiento podria estar asociado a una mejor retencion microbiana en la matriz
porosa del biochar y/o a su efecto buffer, que amortigua cambios en las condiciones del

reactor, como variaciones de pH o acumulacion de metabolitos intermedios.

A partir del dia 32, se registro una caida abrupta en la produccion de CH4 en los
tres sistemas. Aunque un TRH mas prolongado suele favorecer la digestion anaerobia al
aumentar el tiempo de contacto entre sustrato y microorganismos, la transicion
inmediata a las nuevas condiciones pudo haber afectado transitoriamente la eficiencia
del sistema. Adicionalmente, la duplicacion de la cantidad de biochar durante el cambio

de TRH podria haber generado un efecto negativo, tal como reportaron Shen et al (2020),
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quienes observaron que una sobredosificacion de biochar puede alterar el equilibrio

microbiano o modificar las propiedades fisicoquimicas del sistema de forma adversa.
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Figura 21. Produccion de biogas y metano de los tres reactores para un TRH de 8 y 12 h durante 49 dias

de operacion

En cuanto al rendimiento, el reactor que contenia el biochar 700-AMn (sin
radiacion por microondas) supero6 al que contenia el material irradiado 700MW-AMn.
Aunque la radiacién por microondas aumenta el area superficial del biochar, también
puede provocar el colapso de microporos disminuyendo la accesibilidad de los sitios
activos para los microorganismos. Ademads, el biochar sin irradiar podria haber
favorecido de manera mas eficiente los mecanismos de transferencia directa de

electrones (DIET), lo que explicaria la mayor produccion de biogés observada.

La Figura 22 presenta la concentracion de DQO total registrada durante los 49
dias de operacion para los tres reactores, asi como del agua residual utilizada como

alimentacion. En todos los casos se observa una disminucion significativa en la DQO de
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los efluentes, lo que evidencia una degradacion efectiva de la materia orgéanica. No
obstante, los reactores que contenian biochar, tanto con tratamiento por microondas
como sin él, mostraron una mayor eficiencia en la remocion de DQO respecto al reactor

control, con porcentajes promedio de remocion de 54.75 + 12.88 % y 55.09 £ 13.61 %,

respectivamente.
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Figura 22. Concentracion de DQO total durante los 49 dias de operacion, con TRH de 8 y 12 h, para

muestras tomadas de los 3 reactores y el agua residual de alimentacion

El mantenimiento de concentraciones bajas de DQO a lo largo del tiempo en los
sistemas con biochar confirma el efecto positivo de su incorporacion en el proceso de
digestion anaerobia, ya que este material favorece la biodegradacion de la materia
orgéanica. No obstante, la ausencia de diferencias significativas entre el biochar tratado
y no tratado con microondas sugiere que este procedimiento no mejora sustancialmente
la capacidad como soporte microbiano o para la adsorcion de compuestos organicos.
Este hallazgo coincide con lo observado en la Figura 21 en relacion con la produccion

de biogas.
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Figura 23. Concentracion de DQO soluble durante los 49 dias de operacion paraun TRH de 8 y 12 h,

considerando muestras tomadas de los 3 reactores y del agua residual de alimentacion

La Figura 23 muestra la evolucion de la concentracion de DQO soluble a lo largo
de 49 dias de operacion para los tres reactores estudiados. En todos los sistemas se
observa una disminucion significativa de esta fraccion, lo que evidencia una degradacion
eficaz de la materia organica soluble presente en el influente. Destaca el reactor que
contenia el biochar denominado 700MW-AMn, el cual muestra una reducciéon mas
rapida y estable de la DQO soluble, particularmente durante los primeros 20 dias de

operacion con un TRH de 8§ h.

Tras el incremento del TRH a 12 h (posterior al dia 25), las concentaciones de
DQO soluble se estabilizan en niveles muy bajos, lo que refleja un desempefio eficiente
de los reactores que contenian biochar. Este comportamiento sugiere que el incremento
del TRH favorece una mayor eliminacion de DQO, al permitir un contacto mas

prolongado del sustrato con los microorganismos con la superficie activa del biochar.
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Aunque el reactor control también muestra una tendencia decreciente, sus valores
no alcanzan los niveles minimos observados en los sistemas con biochar. Esto indica
que, la incorporacioén de biochar, en particular, el modificado por microondas, podria
aportar sitios activos adicionales y mejorar la transferencia de electrones, promoviendo

asi una degradacion mas eficiente de la materia orgéanica soluble.
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Figura 24. Porcentaje de remocion de DQO total y soluble para los tres reactores durante los 49 dias de

operacion

La Figura 24 resume el porcentaje de remocion de la DQO total y soluble durante
el periodo de operacidon. Se observa una remocidén mas eficiente en los reactores con
biochar, tanto en su forma modificada como sin modificar, en comparacion con el reactor
control. Estos resultados refuerzan la hipotesis de que la adicion de biochar mejora la

capacidad del sistema anaerobio para eliminar la carga organica del efluente.

La variacion en los valores de remocion de DQO lo largo del tiempo sugiere que
factores como el pH, la carga organica y la composicion del agua residual presentan

fluctuaciones inherentes al sistema. No obstante, en promedio, los reactores con biochar,
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particularmente el modificado mediante radiacion por microondas (700MW-AMn),
alcanzaron una mayor eficiencia en la eliminacion de la fraccion total de materia

orgénica que el reactor control.

El incremento del TRH de 8 a 12 h, se asoci6 con una una mayor estabilizacion
de los valores de remocion de DQO total, lo cual puede atribuirse al aumento del tiempo
de contacto entre los microorganismos y el sustrato, asi como a una adsorcion mas
efectiva de los compuestos orgédnicos sobre la superficie del hiochar. En la parte inferior
de la Figura 24, se aprecia que los reactores con 700MW-AMn y 700-AMn presentan de
forma consistente mayores porcentajes de remocion de DQO soluble en comparacion

con el control.

La elevada remocion de DQO soluble indica una adecuada asimilacion
microbioldgica y una adsorcion eficiente de compuestos mas facilmente biodegradables
(Zhao, D. etal., 2021). Durante los primeros 20 a 25 dias se detectan ligeros incrementos
en la concentracion de DQO soluble, probablemente asociados a la liberacion de
subproductos intermedios (como los AGVs) generados en la etapa de hidrélisis. Sin
embargo, después del dia 30, tras el cambio de TRH a 12 h, las fluctuaciones disminuyen

y se mantiene una alta eficiencia de remocion en los reactores con biochar.

El biochar T00MW-AMn, en particular, presenta una disminucion mas rapida y
sostenida de la DQO total y soluble, lo que sugiere que su estructura microporosa y los
grupos funcionales generados durante el tratamiento con microondas favorecen tanto la
adsorcion como la degradacion de la materia organica (Yan et al., 2020).
Adicionalmente, la presencia de Mn en su estructura puede inducir reacciones redox que
aceleran el metabolismo de ciertos grupos microbianos, especialmente durante las etapas
acidogénica y metanogénica, incrementando asi la eficiencia global del sistema (Qin et

al., 2017; Zheng, Y. et al., 2023).

Esta estabilizacion en la remociéon de DQO se ve reflejada también en otros
pardmetros de control, como el pH. La Figura 25 muestra el comportamiento del pH

durante los 49 dias de operacioén, mostrando que los valores registrados para los tres
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reactores y el agua residual de alimentacion se mantuvieron dentro del intervalo 6ptimo
para la digestion anaerobia (6.5 - 8.5). Esto refleja la estabilidad del sistema y la ausencia
de acidificacion, incluso después del ajuste en el TRH, lo que indica que no hubo
acumulacion significativa de AGVs y que el sistema se mantuvo favorble para la

actividad microbiana.

Los biochars 700-AMn y 700MW-AMn contribuyeron a una mejor estabilidad
del pH, especialmente entre los dias 10 y 30, gracias a su capacidad buffer para
amortiguar cambios de acidez y mantener un medio estable, promoviendo asi la
actividad del consorcio microbiano (He et al., 2020; Khalid et al., 2021). Incluso tras el
aumento del TRH, no se observd una desestabilizacion critica, lo que demuestra una
buena capacidad de adaptacion microbiana ante variaciones operativas. Estos resultados
respaldan que la incorporacion de biochar contribuye a mantener condiciones 6ptimas

para la produccion de metano, aun bajo condiciones variables.
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Figura 25. Comportamiento del pH durante los 49 dias de operacion para un TRH de 8 y 12 h para los 3

reactores y el agua residual de alimentacion
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La Figura 26 presenta la evolucion de la concentracion de NH4" a lo largo de los
49 dias de operacion, considerando ambos TRH (8 y 12 h). Este parametro es clave en
los sistemas de digestion anaerobia, ya que su acumulacioén en concentraciones elevadas
puede generar efectos toxicos sobre las poblaciones metanogénicas e inhibir la

produccion de metano (Chen, Y. et al., 2008; Laiq Ur Rehman et al., 2019).
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Figura 26. Concentracion de NH4" durante los 49 dias de operacion para un TRH de 8 y 12 h en los 3

reactores y el agua residual de alimentacion

En general, los reactores que incorporan biochar (700-AMn y 700MW-AMn)
presentaron concentraciones finales de NH4* ligeramente menores que el reactor control,
especialmente tras el incrmento del TRH a 12 h. Este comportamiento sugiere una
posible interaccion entre el biochar y los compuestos nitrogenados presentes en el
sistema, ya sea mediante adsorcion directa de amonio o por una influencia indirecta en

los procesos bioldgicos de transformacion del nitrégeno.

La capacidad del biochar para reducir la concentracion de NH4" puede atribuirse

a sus propiedades fisicoquimicas, como su elevada superficie especifica, la presencia de
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grupos funcionales oxigenados y su potencial para actuar como soporte microbiano,
favoreciendo la actividad biolégica y contribuyendo a estabilizar el pH del sistema (He
et al., 2020; Khalid et al., 2021). Sin embargo, el biochar modificado por microondas
(700MW-AMn) no mostro diferencias estadisticamente significativas respecto al
biochar sin radiacion (700-AMn) en cuanto a la reduccion de NH4", lo que podria indicar
que, bajo las condiciones experimentales evaluadas, las modificaciones estructurales
inducidas por la radiacidon no incrementarion sustancialmente la capacidad de adsorcion

de amonio.

Por otro lado, el agua residual (AR) de alimentacion presentd un aumento
progresivo de la concentracion NH4" particularmente durante la operacion con TRH de
12 h. En contraste, los reactores con biochar mantuvieron concentraciones relativamente
estables o con incrementos menos pronunciados, lo que sugiere que la incorporacion del
biochar contribuye a mitigar la acumulaciéon de NHa4* en condiciones de mayor tiempo
de residencia. Esta mitigacion podria deberse a una mayor eficiencia en la
transformacion bioldgica de compuestos nitrogenados o a su retencion fisica o quimica

en la matriz porosa del biochar.

Estos resultados respaldan el potencial del biochar como agente estabilizador en
procesos anaerobios, especialmente en lo que respecta al control de compuestos

inhibidores como el amonio, sin que se observe un efecto negativo al aumentar el TRH.

La Figura 27 muestra la composicion del biogés generado por los tres reactores
a lo largo de los 49 dias de operacion, considerando ambos TRH (8 y 12 h). La
produccion y composicion del biogas son parametros clave para evaluar el rendimiento
de la digestion anaerobia, ya que reflejan tanto le eficiencia metabdlica del consorcio

microbiano como la estabilidad del sistema.

Los resultados indican que el reactor con biochar 700-AMn alcanzd una mayor
proporcion de CHa, superando el 60 % de contenido volumétrico, mientras que el reactor
control y el que contenia biochar irradiado (700MW-AMn) se mantuvieron por debajo

de dicho valor en ambos TRH evaluados. Esto sugiere que la adicidon de biochar sin
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tratamiento por microondas genera condiciones mas favorables para la metanogénesis,
posiblemente mediante mecanismos como la DIET entre bacterias acetogénicas y
archaeas metanogénicas, favorecida por la conductividad del biochar (Barua & Dhar,

2017).
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Figura 27. Composicion del biogas durante los 49 dias de operacion para un TRH de 8 y 12 h en los 3

reactores

La estructura porosa y la superficie activa del biochar sin radiacion
probablemente proporcionaron un entorno mas estable para el desarrollo del consorcio
microbiano en comparacion con el biochar modificado. Aunque el tratamiento con
microondas puede incrementar el area superficial y modificar la red porosa, también
podria alterar propiedades fisicoquimicas relevantes como la conductividad, la
distribucion de grupos funcionales o la estabilidad térmica, que afectan la interaccion

con los microorganismos (Chen, S. et al., 2014).

En cuanto al CO-, se observo una disminucion mas notable en el reactor con 700-

AMn, especialmente tras el aumento del TRH a 12 h. Esto podria estar asociado a una
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mayor asimilacion del carbono inorgénico por las archaeas metanogénicas, asi como al
efecto buffer del biochar, que limita la produccion excesiva de AGVs y reduce la

acidogénesis, favoreciendo la conversion de carbono hacia metano (Shen et al., 2020).

Finalmente, los reactores control y con 700MW—-AMn presentaron una ligera
disminucion en el contenido de CHa tras el cambio de TRH, posiblemente debido a
inestabilidades operativas asociadas al aumento del volumen de alimentacion. En
contraste, el reactor con 700—AMn mantuvo altos niveles de CH4, demostrando un mejor

desempefio y mayor adaptabilidad ante cambios en las condiciones de operacion.

La Figura 28 muestra la evolucion de la concentracion de AGV's en funcion del
tiempo para los tres reactores y el agua residual de alimentacion. En el AR se registraron
concentraciones elevadas de AGVs, particularmente acetato y propionato, con valores

cercanos a 500 mg/L.

En el reactor control se observdé una acumulacion significativa de AGVs,
predominando el acetato, aunque en niveles ligeramente inferiores a los del AR, lo que
indica una actividad microbiana parcialmente estabilizada. En el reactor con 700MW-
AMn, la acumulacion de AGVs fue mas moderada y con menor diversidad de
metabolitos, predominando el acetato sin alcanzar concentraciones criticas, lo que refleja

una estabilizacion parcial del sistema.

Por su parte, el reactor con 700-AMn, presentd menores concentraciones de
AGVs durante todo el periodo de operacion, incluso después del cambio en el TRH, lo
que indica una conversion mas eficiente de intermediarios hacia CH4 y una acidogénesis
mas controlada. Esta menor acumulacion indica que el biochar 700-AMn no solo mitiga
la acidificacion del sistema, sino que también favorece condiciones mas estables para la

metanogénesis.

El cambio de TRH de 8 a 12 h provocé un aumento generalizado en las
concentraciones de AGVs en todos los reactores; sin embargo, este incremento fue
notablemente menos pronunciado en el reactor con 700-AMn, lo que pone de manifiesto

su mayor capacidad de adaptacion ante variaciones operacionales.
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Figura 28. Concentracion de AGVs en los 3 reactores y el agua residual de alimentaciéon con TRH de 8 y

12 h durante 49 dias de operacion

4.3 Caracterizacion del material seleccionado

4.3.1 FTIR

Con el objetivo de identificar los grupos funcionales presentes en el biochar

seleccionado como 6ptimo en la matriz de Taguchi y evaluado en los reactores UASB,

se realizo espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR).

En la Figura 29 se presentan los espectros obtenidos para el biochar 6ptimo

(700MW-AMn) y su material de referencia sin radiaciéon (700-AMn), en los que se

observan las principales bandas de absorcion caracteristicas de los compuestos

organicos. Entre las bandas destacan: una banda a 2640 cm’!, atribuida a vibraciones de

estiramiento simétrico y asimétrico de enlaces C-H (Anisuzzaman et al., 2016b; Isaacs-

Paez et al., 2022); a 1692 cm’!, vibraciones de estiramiento de enlaces C=0 de grupos
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carbonilo (Elizalde-Gonzélez & Herndndez-Montoya, 2009; Fan et al., 2025; Mahmoud
etal., 2024); a 1519 cm™!, vibraciones N-H de grupos alquilo (Li, N. et al., 2023); a 1413
cm!, vibraciones O-H asociadas a lignina o grupos fenolicos (Lazaro-Romero et al.,
2024; Matin & Aydin, 2022); a 1200 cm™!, vibraciones C-O (Mahmoud et al., 2024); a
1139 cm!, enlaces C-O-C (Cole et al., 2019; Wang, L. et al., 2025); a 870 cm™! flexion
fuera del plano de enlaces C-H (Cole et al., 2019); y, finalmente bandas a 591 y 566 cm-
1 correspondientes a vibraciones de estiramiento Mn-O y Mn-O-Mn (Chang, F. & Li,

2024a).

700-AMn

0O-H

700MW-AMn
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Figura 29. Espectros IR para el material como 6ptimo (700MW-AMn) y su referencia sin radiacion

(700-AMn)

La Error! Reference source not found. compara los espectros de los materiales
utilizados en los experimentos en continuo (700MW-AMn y 700-AMn) con dos
materiales sintetizados a distintas temperaturas y sin modificaciones quimicas (700-A 'y

300-A), con el fin de observar la variacion en los grupos funcionales.
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Figura 30. Comparacion de espectros IR del biochar con y sin radiacién (700-AMn) y de materiales de

referencia sintetizados a 300 y 700 °C

En el material 300-A se detecta una banda a 3344 cm’!, atribuida a vibraciones
de estiramiento O-H asociadas a celulosa (Chen, J. et al., 2024; Syrine et al., 2020) y
grupos hidroxilo (Elizalde-Gonzalez & Hernandez-Montoya, 2009). Al incrementar la
temperatura a 700 °C (700-A, 700-AMn, 700MW-AMn), este grupo desaparece debido
a la degradacion térmica de los componentes lignocelulésicos. En los cuatro espectros
se observan bandas a 2638, 2322 y 1691 cm! correspondientes a vibraciones de
estiramiento asimétrico y simétrico para enlaces C-H, vibraciones de flexion para
enlaces C-N asociados a la conversion de celulosa y hemicelulosa en grupos aromaticos
derivados de la deshidratacion y la reaccion de Maillard (Wang, H. et al., 2025) asi como
vibraciones de estiramiento para enlaces C=0 de cetonas conjugadas y quinonas,
respectivamente (Isaacs-Péaez et al., 2022; Janu et al., 2021; Li, N. et al., 2023; Mahmoud
et al., 2024; Smith, 1998).
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En el biochar 300-A también se observan: una banda a 1603 cm!
correspondiente a vibraciones de estiramiento C=C (Fan et al., 2025); una a 1509 cm™!
correspondiente al enlace N-H asociado a una vibracion de estiramiento de los anillos
aromaticos posiblemente derivado de una reaccion de Maillard (Smith, 1998; Wang, H.
etal., 2025), a 1319 cm™! una banda caracteristica de enlaces C-H3 correspondiente a una
deformacion alifatica (Matin & Aydin, 2022) y bandas a 1203, 1152 y 1027 c¢m™!
correspondientes a enlaces de estiramiento simétricos C-O y C-O-C respectivamente
asociados a grupos éster de celulosa y hemicelulosa (Cole et al., 2019; Janu et al., 2021;
Mahmoud et al., 2024; Wang, L. et al., 2025). En los biochar modificados con KMnO4
se confirma la incorporacion del Mn mediante la presencia de bandas a 558 cm!

corresponden a enlaces Mn-O-Mn (Chang, F. & Li, 2024a).

En general, las muestras 700-A, 700-AMn y 700MW-AMn muestran una
disminucion en las bandas O-H, C=0 y C-H debido al incremento en la temperatura de
sintesis. Este aumento térmico elimina progresivamente grupos oxigenados y cadenas
alifaticas por deshidratacion y descarboxilacion (Matin & Aydin, 2022), generando una
superficie mas hidrofobica y menos polar. Asimismo, la radiacion por microondas
induce la aparicion de nuevos grupos funcionales (N-H, C-O y C-O-C), en concordancia

con lo reportado en la literatura (Foong et al., 2024; Satpati et al., 2024).
4.3.2 SEM-EDS

La Figura 31 presenta micrografias obtenidas por SEM del biochar 700-AMn (a) y del
mismo material sometido a radiacién por microondas, 700MW-AMn (b). En el biochar
700-AMn (a), se observa una superficie relativamente densa y compacta, con estructuras
laminares y canales parcialmente definidos, caracteristicos de las fibras de agave. Estas
morfologias facilitan la difusion del oxigeno en las fibras durante la carbonizacion,
favoreciendo la liberacion de material volatil (Canales-Flores et al., 2022). Sin embargo,
no se evidencia una porosidad profunda o altamente desarrollada, lo que sugiere que el
KMnOs actué principalmente sobre la superficie sin inducir una reorganizacion

estructural significativa.
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Por otro lado, el biochar que fue irradiado por microondas (b), muestra un
cambio morfolégico notable: la superficie presenta fracturas, cavidades y poros
distribuidos heterogéneamente. Este comportamiento concuerda con reportes que
indican que la radiacion por microondas puede inducir cambios estructurales y quimicos,
incrementando la porosidad y alterando la morfologia (Foong et al., 2024; Satpati et al.,
2024). El rapido calentamiento volumétrico genera tensiones internas que favorecen el
desprendimiento de capas superficiales y la apertura de canales previamente colapsados.
Como resultado, el biochar 700MW-AMn muestra una superficie mas rugosa y porosa,
lo que podria mejorar considerablemente el area superficial y la accesibilidad a sitios

activos funcionales.

Estos resultados sugieren que la combinacion de una modificacion quimica con
KMnOs4, temperaturas de sintesis elevadas que favorecen la descomposicion térmica de

la lignina y la irradiacion por microondas constituye una estrategia eficaz para aumentar

la porosidad y la complejidad superficial del biochar, facilitando asi las condiciones para

la DIET durante la digestion anaerobia (Barua & Dhar, 2017; Thomas et al., 2024).

Figura 31. Micrografias SEM del biochar obtenido del bagazo de agave a 700 °C modificado con KMnOy: a) sin

radiacion, b) con radiacion por microondas
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La Figura 32 se muestra la ampliacion de una zona del biochar 700-AMn. En la
imagen de menor aumento (10 pm), se aprecia una superficie porosa con morfologia
irregular, caracteristica de materiales carbonosos, junto con zonas blancas asociadas a
grupos oxigenados derivados de la oxidacion con KMnOa4 (Zheng, Y. et al., 2023). En la
imagen de mayor aumento (2 pum), se observan estructuras cristalinas alargadas y
radiales, atribuidas a compuestos de manganeso precipitados sobre la superficie del
biochar como resultado de la impregnaciéon con KMnO4 tal como se muestran en
estudios previos (Chang, F. & Li, 2024b; Deng, 2023; Huang, Z. et al., 2023; Wen et al.,
2025). La distribucion localizada de estos cristales sugiere que el Mn no solo se
incorpord superficialmente, sino que también interactué con los grupos funcionales

oxigenados durante la activacion térmica (Arcibar-Orozco et al., 2019).

700-AMn

Figura 32. Ampliacion de micrografia SEM del biochar 700-AMn
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La Figura 33 muestra la micrografia y el analisis EDS del biochar T00MW-AMn.
Se observan estructuras fibrosas y rugosas; el andlisis elemental en la region indicada
(recuadro rojo) revela un alto contenido C (43.53 %) y Mn (44.87 %), confirmando la
naturaleza carbonosa del material y la incorporacion efectiva de Mn, atribuida a la
modificacion con KMnOa. La presencia de O se asocia a grupos oxigenados inducidos
durante la oxidacion, mientras que Cay K provienen de minerales inherentes al sustrato

de agave (Bardi et al., 2023; Warren-Vega et al., 2025).

Por su parte, la Figura 34 muestra el biochar 700-AMn y su analisis EDS. La
composicion elemental indica un mayor contenido de C (54.81 %) y O (17.66 %) que en
la muestra irradiada, junto con Mn (25.69 %), Ca y K. La comparacion directa entre
ambas muestras evidencia que el tratamiento con microondas genera una superficie mas
porosa y rugosa, ademas de un mayor contenido de Mn, posiblemente relacionado con

cambios estructurales inducidos por la radiacion (Foong et al., 2024; Satpati et al., 2024).
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Figura 33. Micrografia SEM y composicion elemental (EDS) del biochar 700MW-AMn
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Figura 34. Micrografia SEM y composicion elemental (EDS) del biochar 700-AMn

4.3.3 Microscopio optico digital

Para el analisis morfologico del biochar sintetizado, se empled un microscopio
optico digital modelo VXH-600 de la marca KEYENCE. Se obtuvieron imégenes de la
superficie de las muestras con el objetivo de identificar caracteristicas estructurales
como grietas, aglomeraciones y porosidad, factores que pueden influir
significativamente en la capacidad de adsorcion del biochar y en su interaccion con los

microorganismos durante la digestion anaerobia.

La Figura 35 presenta la morfologia de las tres biomasas empleadas como

precursoras, antes y después de la carbonizacion:

e a) Fibra de bagazo de agave: estructura fibrosa con apariencia translicida,
caracteristica de su composicion lignoceluldsica.

e b) Semillas de guayaba: forma ovalada o ligeramente angular, color claro y
superficie lisa. Su estructura interna es mas compacta que la del agave, con menor
porosidad visible.

e c) Cascara de nuez: material rigido con superficie irregular y tonalidades marron

claro; presenta paredes celulares gruesas que le confieren alta resistencia mecénica.
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Tras el proceso de carbonizacion, se observa un marcado oscurecimiento de los
materiales, asi como la formacion de cavidades porosas en la superficie, resultado de la
eliminacion de compuestos volatiles como lignina y hemicelulosa. Este tratamiento
térmico genera una estructura carbonosa mas estable, con mayor area superficial y
abundancia de sitios activos. La textura obtenida, de aspecto dspero y quebradizo, refleja
la presencia de una red de macro, meso y microporos, la cual mejora la capacidad de
retencion de compuestos. Estas caracteristicas hacen del biochar un material
potencialmente adecuado como soporte microbiano o adsorbente en sistemas de

digestion anaerobia.
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Figura 35. Morfologia estructural del biochar sitetizado a partir de los tres tipos de biomasa: a) bagazo

de agave, b) semilla de guayaba y c) cascara de nuez
4.3.4 Isotermas de adsorcion

Con el objetivo de determinar las caracteristicas texturales del biochar

sintetizado, se realizé el analisis de isotermas de adsorcion de N2 (ver Tabla 13).
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Tabla 13. Principales parametros texturales del biochar sintetizado antes y después del tratamiento con

microondas (MW)

Biochar SBET Vmicro ~ Vmeso Vi SBET Vmicro ~ Vmeso Vi
(m*g)  (em¥g) (cm/g) (em’/g) (m%g) (em’/g) (cm'/g) (cm’/g)
MW
300-GFe N.D. N.D. N.D. N.D. N.D. N.D. N.D. N.D.
300-NMn N.D. N.D. N.D. N.D. 1 0.001  0.001 0.002
300-ACo 1 0.001  0.002  0.003 2 0.001  0.004  0.005
500-GMn 3 0.002  0.002  0.004 N.D. N.D. N.D. N.D.
500-NCo 15 0.007  0.017  0.024 70 0.029  0.012  0.041
500-AFe 17 0.007  0.008  0.015 51 0.023  0.005  0.028

700-GCo 171 0.072  0.009  0.081 212 0.076  0.010 0.086
700-NFe 209 0.085  0.012  0.097 338 0.132  0.011 0.143

700-AMn 121 0.049  0.011 0.060 165 0.097  0.008  0.105

N.D. no detectable

Se observa un efecto marcado de la temperatura de sintesis sobre el desarrollo de
la superficie especifica (Sset). En general, el incremento de la temperatura favorecio el
aumento del area superficial, como se ha documentado en estudios previos (Kumar, M.

et al., 2021; Lima et al., 2009; Tomczyk et al., 2020).

En el biochar de cascara de nuez, el area superficial aumentd progresivamente
de 15 m?*/g a 500 °C hasta 209 m?/g a 700 °C, mientras que a 300 °C no se detectd valor
apreciable. En el caso del biochar derivado del bagazo de agave, Sser paso de 1 m?*/g a
300 °C a 121 m?*g a 700 °C. El biochar de semillas de guayaba mostrd un incremento
alcanzando 171 m*/g a 700 °C, valor menor que el de la céscara de nuez, pero con un
volumen microporoso relevante (0.072 cm?/g), lo que puede favorecer la adsorcion de

moléculas pequenas. Estos resultados indican que el precursor influye no solo en el area
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superficial, sino también en la distribucion de tamafios de poro, promoviendo la
formacion de microporos a altas temperaturas, particularmente en el caso de la cascara

de nuez.

La radiacion por microondas produjo incrementos significativos en casi todos los
materiales. El biochar 700-NFe present6 un aumento de 61.72 % respecto al biochar sin
radiacion; el 700-GCo, un incremento del 23.98 % y el 700-AMn, del 36.36 %. Este
ultimo alcanzo6 un volumen de poros de 0.105 cm?/g, lo que sugiere una superficie activa
favorable para la adhesion microbiana, y el favorecimiento de la DIET durante la
digestion anaerobia. El biochar senalado en azul en la Tabla 13 present6 el mejor
desempefio en las pruebas en lote y fue seleccionado para su evaluacion en reactores
UASB. Sin embargo, el material sefialado en color gris muestra una mayor &rea

superficial comparado con el material 700-AMn.

En la Figura 36 se observa que el tratamiento con microondas incremento la
superficie especifica del biochar en un 36.36 %. Ambas isotermas corresponden al tipo
I de la clasificacion de la IUPAC, caracteristico de materiales microporosos, identificado
por el aumento abrupto del volumen adsorbido a bajas presiones relativas (Balys et al.,

2024; Chakraborty & Sun, 2014; Saren et al., 2024).

La muestra 700MW-AMn presentd una capacidad de adsorcion aproximada de
60 cm?/g STP, en contraste con los ~30 cm?/g STP del 700-AMn sin microondas. Estos
resultados confirman lo discutido en el marco teorico: el tratamiento por microondas
potencia el desarrollo del area superficial, incrementa la porosidad y la cantidad de sitios
activos, asi como la formacion de nuevos grupos funcionales, mejorando la interaccion
con los microorganimos y favoreciendo la digestion anaerobia (Foong et al., 2024;

Satpati et al., 2024).
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Figura 36. Isotermas de adsorcion-desorcion de N para el biochar dptimo segun la matriz de

Taguchi

4.4 Analisis energético

Ademas de evaluar la calidad y el rendimiento del biochar, es fundamental analizar el
consumo energético asociado a su produccion. La cuantificacion de la energia requerida para
alcanzar y mantener las temperaturas de carbonizacion permite estimar la viabilidad econdmica
del proceso, asi como su impacto ambiental. En esta seccion se presenta el consumo energético,
el costo de produccion y la huella de carbono generada durante la sintesis, considerando
variables la temperatura de carbonizacion, el tiempo de residencia y el tipo de biomasa utilizada.
La Tabla 14 resume el consumo energético de los equipos utilizados para la produccion de

biochar.
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Tabla 14. Consumo energético de la sintesis de biochar

Consumo energético

Temperatura Tiempo de Consumo energético
Equipo

°O) sintesis (h) (kWh)

300 2.92 5.77
Horno tubular (Potencia

500 3.58 7.09
1.978 kW)

700 4.25 8.41
Hormo de  microondas

- 1.00 2.00

*(Potencia 2 kW)

*Potencia considerada inicamente para el tratamiento de radiacion por microondas

Se observa que, al aumentar la temperatura de carbonizacion, el tiempo total de sintesis
se incrementa debido tanto al tiempo de calentamiento como al de residencia. En consecuencia,
el consumo energético del horno tubular asciende de 5.77 kWh a 300 °C hasta 8.41 kWh a 700
°C. En el horno de microondas, el consumo permanece constante (2.00 kWh), ya que se utiliza

exclusivamente para la etapa de radiacion posterior a la sintesis térmica.

Adicionalmente, se calcularon el costo energético (MXN) y la huella de carbono

(KgCO2e) para los procesos a 300, 500 y 700 °C, con y sin radiacién por microondas (Tabla 15).

Tabla 15. Costo energético y huella de carbono estimados para la sintesis de biochar

300°C 500°C 700°C 300°C 500°C 700°C

Parametro
Sin radiacion Con radiacion
Consumo energético (kKWh) 5.77 7.09 8.41 7.77 9.09 10.41
Costo energético (MXN) 11.19 13.75 1631 15.07 17.63 20.19

Huella de carbono (KgCOze) 2.53 3.10 3.68 3.40 3.98 4.56

Los resultados muestran que la incorporacion del tratamiento con microondas
incrementa el consumo energético y el costo de produccion debido a la energia eléctrica
adicional requerida (Selvam S & Paramasivan, 2022). No obstante, este aumento se compensa

parcialmente por las mejoras estructurales obtenidas en el biochar, como se discutio
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previamente. El incremento en la huella de carbono, aunque presente, se mantiene dentro de

valores moderados, aspecto relevante para tecnologias ambientalmente sostenibles.

La Figura 37 muestra la relacion entre el consumo energético total asociado a la
produccion de los distintos tipos de biochar y la velocidad de produccién de CHa. En general,
se observa que los materiales tratados con radiacion por microondas presentan un mayor
consumo energético, sin que esto se traduzca necesariamente en un incremento proporcional en
la velocidad de produccion de CHa. Por ejemplo, el biochar 700-GCo alcanza una velocidad de
produccion de 1.71 mL/h con un consumo energético total de aproximadamente 8.50 kWh. En
contraste, el biochar 700MW-AMn, aunque alcanza una velocidad superior a 2.10 mL/h,
requiere un consumo energético cercano a 11 kWh. Esto representa un incremento del 25 % en
la velocidad de produccion acompafiado de un incremento energético del 23.78 %, sin que se
observe una mejora significativa en términos de rendimiento funcional que justifique

plenamente el consumo adicional.

La Figura 38 presenta la eficiencia energética de los distintos materiales, expresada
como la energia consumida por gramo de biochar producido en funcion de la velocidad de
produccion de CH4. De manera general, se observa que los materiales obtenidos a partir de la
matriz de Taguchi presentan un menor consumo energético por unidad de masa en comparacion
con aquellos irradiados con microondas, lo que indica una mayor eficiencia energética global
en los primeros. Un caso destacado es el biochar 300-GFe, que alcanz6 una velocidad de
produccion de metano superior a 1.40 mL/h con una energia de sintesis inferior a 0.50 kWh/g,
evidenciando un adecuado balance entre eficiencia energética y rendimiento funcional. En
contraste, el biochar 700MW-AMn requiri6 mas de 3.50 kWh/g para alcanzar velocidades
superiores a 2.10 mL/h, lo que pone de manifiesto una ineficiencia energética considerable al

aplicar radiacion por microondas en ciertas condiciones.
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El anélisis del frente de Pareto, mostrado en la Figura 39, presenta las compensaciones
mas eficientes entre la energia de sintesis y el rendimiento de metano para todos los biochar
evaluados. En el extremo inferior izquierdo, el material 300-GFe destaca por ser el més eficiente
energéticamente, consumiendo solo 0.23 kWh/g y manteniendo una velocidad de produccion de
CHa4 de 1.50 mL/h. Avanzando a lo largo del frente de Pareto, 700-GCo marca el punto de
inflexion de la curva: aqui, un aumento pequefio de energia (0.73 kWh/g) conlleva un
incremento sustancial en la produccion (1.71 mL/h), evidenciando que un ligero incremento de
energia ofrece grandes beneficios. Continuando hacia arriba, aparecen dos opciones de mayor
consumo energético: 700MW-NFe (1.15 kWh/g para 1.72 mL/h) y 500-AFe (1.95 kWh/g para
1.73 mL/h). Aunque ambas alcanzan tasas de metano similares, 700MW-NFe emplea
notablemente menos energia que 500-AFe, lo que indica que el biochar irradiado puede
competir o incluso superar a un biochar sin radiacidn con rendimientos comparables.
Finalmente, 700MW-AMn ocupa el extremo superior derecho, alcanzando la produccion mas

alta (2.11 mL/h) empleando una mayor demanda energética (4.02 kWh/g).

La Figura 40 presenta la energia 1util acumulada generada a lo largo de los 49 dias de
operacion de los tres reactores, considerando dos TRH distintos: 8 y 12 h. Durante la primera
etapa, con un TRH de 8 h, se observa una mejora significativa en la produccion de energia
respecto al reactor control, siendo el biochar sintetizado sin radiacién por microondas el que
presenta la mayor generacion de energia acumulada. Al aumentar el TRH a 12 h, se registra una
disminucion generalizada en la produccion de energia para todos los reactores. Esta reduccion
puede explicarse por una menor carga organica alimentada al sistema por unidad de tiempo, lo
que limita la produccion de biogas. No obstante, el biochar 700-AMn mantiene un rendimiento
superior al de su contraparte irradiada, lo que sugiere que su estructura es mas adecuada para

sostener la actividad metanogénica en condiciones operativas variables.
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CAPITULO

S

CONCLUSIONES

La presente investigacion evalud el efecto del biochar sintetizado a partir de tres tipos
de biomasa (cascara de nuez, semilla de guayaba y bagazo de agave) sobre la produccion de
biogas en sistemas de digestion anaerobia durante el tratamiento de agua residual municipal. A
través de una metodologia estructurada que incluyo el disefio experimental mediante el método
de Taguchi y la caracterizacion fisicoquimica de los materiales, se analizoé como los diferentes
biochar, modificados con y sin radiacion por microondas, influyen en la eficiencia del proceso

y en la produccion de metano.

Los resultados confirmaron que la incorporacion de biochar en los sistemas de digestion
anaerobia mejora significtivamente la produccion de CHa. En particular, los biochar obtenidos
a partir de semillas de guayaba y céascara de nuez, modificados con compuestos como FeCls y
Co0304, mostraron un excelente rendimiento en la generacion de biogas. Sin embargo, el bagazo
de agave modificado con KMnOs e irradiado con microondas alcanz6 la mayor velocidad de
produccion de CHa. Estos materiales favorecieron la DIET, fortaleciendo la interaccion

sintrofica entre las archaeas metanogénicas y las bacterias acetogénicas.

El tratamiento del biochar mediante radiacidon por microondas mejord ciertas
propiedades estructurales, favoreciendo la adhesion microbiana y la formacion de biopeliculas.

Sin embargo, el calentamiento convencional, aunque menos eficiente energéticamente, sigue
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siendo un método de sintesis viable desde el punto de vista econdémico y de desempenio del

material.

Tanto los ensayos en lote como en continuo evidenciaron que la incorporacion del
biochar, no solo incrementa la produccion de biogas, sino que también estabiliza parametros
operacionales como el pH, reduce inhibidores (como el amoniaco) y mantiene la eficiencia

global del proceso anaerobio.

Desde la perspectiva energética, el andlisis del frente de Pareto permitio identificar los
materiales mas eficientes capaces de alcanzar mayores velocidades de produccion de CH4 con
un consumo energético reducido. Esto demuestra que dicho enfoque constituye una herramienta
valiosa para la toma de decisiones orientadas a optimizar la sostenibilidad econdémica y
ambiental de los sistemas de digestion anaerobia en el tratamiento de aguas residuales

municipales.

En sintesis, el uso del biochar en la digestion anaerobia de aguas residuales municipales
representa una estrategia prometedora: mejora significativamente la produccion de biogas, es

economicamente factible y contribuye a la economia circular al valorizar residuos orgénicos.

En futuras investigaciones, sera relevante evaluar el comportamiento del biochar bajo
diferentes condiones operativas, asi como su efecto en otras etapas del proceso anaerobio.
también se recomienda estudiar la viabilidad de escalar el proceso y su aplicacion en PTAR a
gran escala, especialmente en aguas residuales con alta carga organica. Finalmente, la
exploracion de nuevos agentes modificantes y la optimizacion de la sintesis podrian potenciar

aun mas la eficiencia en la produccion de metano y la sostenibilidad global del sistema.
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