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RESUMEN

En esta tesis se desarrolld, construyd y evalud un reactor bioelectroquimico (RBE) de
flujo ascendente con un volumen util de 8 L, parcialmente empacado con carbon
activado y operado en condiciones anaerobias, destinado al tratamiento de aguas
residuales textiles. Se utilizdé un consorcio microbiano adaptado, electrodos de malla
de acero inoxidable 304L y corriente eléctrica como estimulo para potenciar la
degradacion del colorante azoico Marino Novacron como molécula modelo para la
degradacion. A nivel celda, con una concentracion de 10 mg/L de colorante, se logro
una remocion de hasta 89.29 % bajo estimulacién eléctrica, frente a 66.10 % sin ella.
Para 50 mg/L, la remocion fue de 95.20 % con estimulacion y 70.51 % sin la misma.
El estudio de caracterizacion morfologica revelé una mayor resistencia de bacterias
Gram positivas ante la estimulacion. La simulacién computacional de la distribucion
de corriente y campo eléctrico ayuddé a entender la importancia de mantener
uniformidad en el estimulo eléctrico. Mientras corrientes bajas (< 0.1 A) permiten una
estimulacién homogénea, corrientes altas (1 A) generan una distribucion heterogénea
con posibles efectos negativos, como sobreestimulacion localizada o zonas muertas,
lo que compromete la uniformidad y eficacia del proceso electroquimico. En el reactor,
operando a una densidad de corriente de 0.650 mA/cm?, con agua residual textil real
se alcanzé una remocion de colorante de 99.3 % y de tan solo 55.12 % sin
estimulacion eléctrica. La DQO disminuyé de 466 a 89 mg/L, y la conductividad de
8.229 a 3.17 mS/cm, cumpliendo con los limites establecidos por la NOM-001-
SEMARNAT-2021. En cuanto a la remocién de color, el coeficiente de absorcion en
tratamientos sin estimulacién fue de 235, 297 y 352 m™, mientras que con
estimulacion disminuy6 a 69, 47 y 2.12 m™', reflejando una remocion casi total del
color, aunque parcial de remocién de mineralizacion del colorante. En conjunto, los
resultados validaron la viabilidad técnica, ambiental y operativa del sistema
bioelectroquimico para el tratamiento de efluentes textiles, con potencial de

escalamiento e integracion en la infraestructura industrial.

Palabras claves: Colorante textil azoico, campo eléctrico, escalado, proceso

bioelectroquimico, consorcio microbiano



ABSTRACT

In this thesis, an upflow bioelectrochemical reactor (BER) with an effective volume of
8 L was developed, constructed, and evaluated. The reactor was partially packed with
activated carbon and operated under anaerobic conditions, aimed at the treatment of
textile wastewater. An adapted microbial consortium was used, along with 304L
stainless steel mesh electrodes and electrical current as a stimulus to enhance the
degradation of the azo dye Marino Novacron, used as a model compound. At the cell
level, with a dye concentration of 10 mg/L, a removal efficiency of 89.29% was
achieved under electrical stimulation, compared to 66.10% without it. For 50 mg/L, the
removal reached 95.20% with stimulation and 70.51% without it. Morphological
characterization revealed greater resistance in Gram-positive bacteria under
stimulation. Computational simulation of current and electric field distribution
highlighted the importance of maintaining uniformity in electrical stimulation. While low
currents (< 0.1 A) enable homogeneous stimulation, high currents (1 A) result in a
heterogeneous field distribution, with potential negative effects such as localized
overstimulation or dead zones, compromising the uniformity and efficiency of the
electrochemical process. In the reactor, operating at a current density of 0.650 mA/cm?
with real textile wastewater, a dye removal efficiency of 99.3% was achieved,
compared to only 55.12% without electrical stimulation. COD was reduced from 466
to 89 mg/L, and conductivity from 8.229 to 3.17 mS/cm, complying with the limits set
by NOM-001-SEMARNAT-2021. Regarding color removal, the spectral absorption
coefficients in treatments without stimulation were 235, 297, and 352 m™, while with
stimulation, they decreased to 69, 47, and 2.12 m™, indicating near-complete color
removal but partial dye mineralization. Overall, the results validated the technical,
environmental, and operational feasibility of the bioelectrochemical system for textile
effluent treatment, with strong potential for scaling up and integration into industrial

infrastructure.

Keywords: Azo textile dye, electric field, scale-up, bioelectrochemical process,

microbial consortium
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CAPITULO 1: INTRODUCCION

La industria textil es una de las mas importantes de México. Sin embargo, es
considerada como una de las principales generadoras de contaminantes de agua y
desechos peligrosos debido a que, en el proceso de fabricacién incluye una serie de
etapas que provocan una seria contaminacion al medio ambiente. Los principales
puntos de generacion de contaminantes estan centrados en el manejo de materiales
peligrosos, emisiones al aire, residuos solidos y liquidos vertidos a cuerpos de agua
esenciales, consumo de energia y generacion de grandes cantidades de aguas
residuales altamente coloreadas constituidas por compuestos recalcitrantes [1]. Las
aguas residuales textiles son complejas por su composicion variada, que incluye
colorantes, productos quimicos auxiliares, metales pesados, alta alcalinidad,

conductividad y salinidad [2].

El color es el primer signo contaminante que se observa en las aguas residuales. Este
es proporcionado tanto por colorante como por pigmentos, ambos se diferencian por
sus caracteristicas de solubilidad. Los colorantes son compuestos solubles, que se
aplican principalmente a materiales textiles en disolucidén acuosa y los pigmentos son
compuestos insolubles, que se incorporan a productos tales como pinturas, tintas de

imprenta o plasticos [3].

Los colorantes usados en la industria textil son de diversos tipos y pueden ser
clasificados dependiendo de varios factores, tales como su estructura quimica, clase
de aplicacién o uso final [4]. Cada tipo de colorante presenta caracteristicas fisicas,
quimicas y biologicas, que les atribuyen propiedades recalcitrantes y efectos téxicos
para el ambiente [5]. Los colorantes mas ampliamente utilizados en la industria textil
de acuerdo con sus propiedades de color, aporte de matices y alta intensidad, son los
de tipo azoicos, los cuales constituyen la familia mas importante entre los colorantes
industriales. Se caracterizan por tener un grupo funcional azo, consistente en un
enlace doble N=N, unido a atomos de carbono. Generalmente el grupo azo se une a

dos anillos aromaticos [6].

El principal problema ambiental derivado del aporte de color a las aguas de los rios y
lagos se debe a la reduccidn de la transparencia y la disminucién del oxigeno disuelto,
debido a que altas cargas de color dificultan la funcién fotosintética de las plantas.
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Adicionalmente, algunos problemas asociados a los efluentes textiles son debidos a
la presencia de metales pesados o azufre, que producen problemas ambientales
debido a su naturaleza tdxica. Se ha comprobado que algunos colorantes de
naturaleza azoica presentan un caracter cancerigeno potencial, y al menos 3000
colorantes azo comerciales han sido catalogados como cancerigenos [7]. Su toxicidad
radica en que pueden dar lugar a las aminas aromaticas de las cuales derivan, debido
a procesos de oxidacion, hidrdlisis o reduccion del enlace azo. Algunas aminas

aromaticas utilizadas en la fabricacion de los tintes son carcindégenos reconocidos [8].

El tratamiento de aguas residuales de la industria de colorantes y textil es un problema
ambiental al que se le ha dado mucha atencion ya que muchos colorantes textiles son
toxicos y no biodegradables y, en consecuencia, son descargados a canales y rios
permaneciendo en el ambiente. Existen diferentes procesos de tratamiento tales
como fisicos, quimicos y biolégicos que pueden ser aplicados para remover
colorantes de las aguas residuales [9]. Cada método tiene sus limitaciones técnicas y
economicas. Se ha reportado en la literatura que el uso de un solo proceso no es
eficiente para la degradacion del color y la mineralizacion de los compuestos que se

forman [10].

Los tratamientos bioldgicos son los mas utilizados para tratar los efluentes liquidos de
la industria textil, e incluyen basicamente tratamientos aerobios que pueden ser
combinados por una o mas etapas de tratamiento, como sedimentacion, tamizado,
coagulacioén o cualquier otro tratamiento fisicoquimico avanzado, como ultrafiltracion

o adsorcion [11-13].

La eficiencia del tratamiento bioldgico para la disminucion de la Demanda Quimica de
Oxigeno (DQO) depende de la relacion DBOs/DQO [14]. El valor medio de esta
relacién en una industria textil es de 0.35 [15], lo que hace dificil la eliminacion total
de la DQO. Es conveniente llevar esta relacion a un valor no menor de 0.6 para lograr

una biodegradabilidad aceptable en el efluente [16].

Los procesos biolégicos han sido considerados como alternativas efectivas para el
tratamiento de efluentes coloreados [17,18], pero la necesidad de aclimatacion, los
tiempos elevados de residencia y el caracter recalcitrante de algunos colorantes y
auxiliares de manufactura, constituyen en la actualidad las mayores limitantes

encontradas para su operacion estable [19].
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Los sistemas bioelectroquimicos han cobrado importancia puesto que son una
tecnologia que surge como alternativa para tratar las aguas residuales y posiblemente
recuperar recursos tales como energia, nutrientes o compuestos organicos, en un
menor tiempo y con una mayor eficiencia [20]; estos sistemas se utilizan para la
eliminacién de contaminantes del agua, logrando la degradacion de compuestos
complejos. Se ha investigado que los microorganismos son capaces de adaptarse a
los procesos electroquimicos, en el cual, la corriente aplicada actua estimulando sus
funciones metabdlicas, logrando asi cinéticas de degradacion mayores y menores
tiempos de adaptacion que en sistemas biolégicos comunes. Entre estos procesos
bioelectroquimicos estan los configurados como celdas de electrdlisis microbianas
(CEM); una CEM esta constituida por dos electrodos: un anodo y un catodo, los cuales
pueden estar separados o no por una membrana. En estos sistemas se aplica energia
para que se lleven a cabo reacciones en cada electrodo, ya sea estableciendo un
potencial o una corriente. Los microorganismos oxidan la materia organica en el
anodo, liberando electrones que fluyen a través de un circuito externo hacia el
catodo. En el catodo, estos electrones, junto con protones que migran desde el anodo,
pueden ser utilizados para la reduccién de compuestos, como la produccion de
hidrogeno a partir de agua [21]. En especifico, las celdas de electrdlisis microbianas,
en las que se proporciona energia a un proceso biolégico/bioquimico, se han
estudiado para el tratamiento de agua residual compleja, desalinizacion, y
biocombustibles [22-24].

En este proyecto se estudioé un prototipo de sistema bioelectroquimico para degradar
colorante textil presente en aguas residuales sintéticas y reales, comparando
parametros como la eficiencia de remocién, la demanda quimica de oxigeno y
conductividad bajo la accion de estimulo eléctrico y sin este, con el objetivo de
reafirmar que los procesos bioelectroquimicos en los que se combina una
electroestimulacion con la accion biolégica de los microorganismos se obtienen
mayores tasas de remocion. Ademas, este trabajo se centré en conocer los
parametros cinéticos y de ingenieria de sistemas bioelectroquimicos para su posible

escalado.

1.1. Justificacion del proyecto

Los procesos bioelectroquimicos microbianos representan una tecnologia emergente
con alto potencial para el tratamiento de aguas residuales, destacando por su mayor

eficiencia y menor demanda energética en comparacion con los sistemas
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convencionales. Mientras que tecnologias tradicionales como el tratamiento biologico
aerobico consumen entre 0.6 y 2.0 kWh/m? de agua tratada, los BES pueden operar
con consumos inferiores a 0.3 kWh/m? como promedio e incluso generar energia en
configuraciones como las celdas de combustible microbianas [21,22]. Ademas, estos
sistemas han demostrado eficiencias de remocion superiores al 90 % para
contaminantes organicos especificos [22], tales como los colorantes azoicos,
superando en muchos casos a los tratamientos convencionales, que frecuentemente
no logran cumplir con los limites regulatorios actuales de calidad del agua. Esta
diferencia es crucial en un contexto donde la sostenibilidad energética y la eficiencia
en la depuracién son fundamentales para enfrentar los desafios ambientales
contemporaneos. En especifico, las celdas de electrdlisis microbianas, en las que se
proporciona energia a un proceso biolégico/bioquimico, se han estudiado para el
tratamiento de agua residual compleja, desalinizacién, y biocombustibles [22-24]. En
algunos casos se ha estudiado el escalamiento de estos sistemas, pero pocos lo han
alcanzado con éxito, siendo limitada su aplicacion aun. Dado que la ingenieria de un
sistema bioelectroquimico es compleja, hay muchos factores que deben tomarse en
cuenta para su disefio y que pueda llevarse a cabo un escalamiento, ya sea si es un
proceso de una camara o dos, si necesita membrana, en continuo o semi, electrodos
paralelos o concéntricos, la geometria, profundidad o distancia entre electrodos, los
flujos posibles a trabajar, los materiales, la carga y complejidad del agua a tratar, su
conductividad, y el balance energético del sistema. Una vez que se diseha y se pone
en operacion un sistema funcionando en continuo, es importante tomar en cuenta,
ademas de esta interaccion electrodo-microorganismo, los parametros de operacion
hidrodinamicos y asi determinar la eficiencia del sistema debido al control de los
tiempos de reaccidn, difusion y transporte de masa, también afectan al crecimiento
de biopeliculas. Por lo que es importante estudiar la interaccion o los mecanismos al

operar el sistema en continuo.

En las celdas con operacién en continuo, se ha enfocado principalmente al estudio
del efecto del tiempo de residencia sobre la eficiencia de la celda [22,23]. Sin
embargo, al escalar un sistema bioelectroquimico nuevos retos se presentan, ya que
la potencia o campo eléctrico, o las zonas muertas dentro del reactor cambian. Estas
ultimas se refieren a aquellas regiones dentro del reactor donde el flujo del liquido es
muy bajo o practicamente nulo, lo que ocasiona una mezcla deficiente y una
distribucion desigual de los reactivos. Estas zonas pueden afectar negativamente el

rendimiento del proceso, ya que limitan el contacto entre el agua residual, los
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microorganismos activos y los electrodos. Al escalar un reactor bioelectroquimico, la
presencia de zonas muertas se vuelve mas critica, ya que influye directamente en la
distribucion del campo eléctrico y en la eficiencia del sistema. Una distribucién no
uniforme del campo eléctrico puede generar areas del reactor con baja o nula
actividad electroquimica, disminuyendo la eficiencia en la remocion de contaminantes
y afectando la generacion o consumo de potencia eléctrica. Por esto, es necesario
obtener informacion mas detallada de los parametros de operacion, electroquimicos
y biologicos, y establecer las relaciones entre estos que lleven a mejorar la eficiencia,
el disefio y optimizacion de estos procesos. En procesos bioelectroquimicos
desarrollados en estudios anteriores, se hicieron pruebas hidrodinamicas y de
distribucion de tiempos de residencia [25,26], sin embargo, aun falta para poder hacer
un escalamiento eficiente y probar mas el proceso en condiciones reales, determinar

su eficiencia energética y consumo segun el volumen a tratar.

1.2. Hipétesis

La operacion de un sistema bioelectroquimico de flujo ascendente, parcialmente
empacado con carbén activado, microorganismos anaerobios y estimulado
eléctricamente, incrementara significativamente la eficiencia de remocién de color y
carga organica en aguas residuales textiles reales, superando el rendimiento del
tratamiento biolégico convencional. Ademas, la adecuada distribucion del campo
eléctrico y los parametros hidrodinamicos optimizados permitiran validar su
escalabilidad, viabilidad técnica, ambiental y normativa para su integracion en

procesos industriales de tratamiento de efluentes.

1.3. Objetivo general

Estudiar y determinar los parametros de operacion de un reactor bioelectroquimico
prototipo a 8 L, con dos mddulos de reaccion, con lecho de carbén activado y
microrganismos anaerobios, como sistema de tratamiento de agua residual compleja,

y en especifico aplicado a agua residual textil.

1.4. Objetivos especificos

7

% Analizar la degradacion bioelectroquimica a nivel celda de un colorante textil
usando electrodos de malla de acero inoxidable, mismo material usado en el

reactor en continuo a estudiar.
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% Caracterizar y estudiar un prototipo de reactor bioelectroquimico para tratamiento
de agua residual de tipo textil, asi como determinar los parametros hidrodinamicos

y de ingenieria.

X/
°e

Estudiar el tratamiento de agua tipo residual textil, simulando condiciones reales
con contenido de colorantes textiles, salinidad, pH, teniendo en cuenta pruebas
de desempeno, analizando la eficiencia del sistema y proponiendo los parametros
de operacion.

% Analizar la distribucion de corriente y potencial del proceso experimental,
mediante software de simulacion, con el fin de establecer rangos de operacién e

identificar ajustes de disefio para el sistema.
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CAPITULO 2: MARCO TEORICO

2.1. Colorantes. Conceptos basicos

De acuerdo con la Norma Oficial Mexicana NOM-038-SSA1-1993, un colorante es
una sustancia que imparte color a otro material o mezcla, elaborado por un proceso
de sintesis o similar; por extraccion o por separacion, obtenido de una fuente animal,
vegetal o mineral y que posteriormente se ha sometido a pruebas fehacientes de
seguridad que lo liberan para su uso en alimentos y en productos de perfumeria y
belleza, fines textiles o en alguna parte de ellos y que directamente o a través de su

reaccion con otras sustancias es capaz de impartir el color que le caracteriza.

Los colorantes se caracterizan por su capacidad de absorber la radiacién luminosa
en el espectro visible (de 380 a 750 nm). La transformacion de la luz blanca en luz
coloreada por reflexion sobre un cuerpo o por transmision o difusion resulta de la
absorcion selectiva de energia por ciertos grupos de atomos llamados grupos

cromoforos.

La mayoria de los colorantes poseen tres grupos esenciales en sus moléculas:
el cromoforo, el auxocromo y la matriz [27]. El sitio activo del colorante es
el cromoéforo, que puede resumir la localizacion espacial de los atomos que
absorben la energia de la luz . Las moléculas que contienen croméforos se utilizan
ampliamente en la practica quirurgica, y los colorantes sintéticos estan ganando

popularidad frente a los complementos Opticos enddégenos [28].

Los colorantes estan compuestos principalmente por tres elementos fundamentales:
los cromoéforos, los auxocromos y una estructura base o matriz. Los croméforos son
conjuntos especificos de atomos (como los grupos nitro, azo, nitroso, tiocarbonilo,
carbonilo y alquenos), responsables de la absorcion de radiacion en el espectro
electromagnético, fendmeno que ocurre debido a la excitacidn electronica dentro de
la molécula [27]. Esta propiedad convierte a la molécula en cromogénica, es decir,

con capacidad para generar color.

No obstante, para que dicha molécula pueda adherirse a un material y manifestar su
color, requiere de la presencia de auxocromos. Estos grupos funcionales, que pueden
ser de naturaleza acida o basica, facilitan la fijacion del colorante sobre distintas
superficies y, ademas, influyen en la tonalidad resultante. El resto de la molécula,
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conocido como matriz, actua como soporte estructural y completa la composicion del

colorante.

En su conjunto, estos compuestos suelen presentar estructuras aromaticas
conjugadas tales como anillos bencénicos, antraceno o perileno, y al incrementarse
la cantidad de nucleos aromaticos, se intensifica también la conjugacion de enlaces

dobles, lo que potencia sus propiedades Opticas y su capacidad de tefido.

2.2. Clasificacion de los colorantes

Actualmente existe una gran cantidad de colorantes comerciales disponibles en el
mercado global. Al ser una gran variedad de colorantes, los podemos clasificar por
estructura quimica y también por el método de aplicacion al que estan sujetos en la
industria [29].

2.2.1. Clasificacion de acuerdo con su estructura quimica

Cuando un colorante absorbe radiacion 6ptica dentro del espectro visible, la absorcion
selectiva de la energia de la luz debido a la transmision, reflexion o difusidon es
causada por un grupo de atomos llamados grupos croméforos [30]. La primera
clasificacion de los colorantes se basa en la presencia de estos grupos cromoforos tal
y como se muestra en la Tabla 1.

Tabla 1. Clasificacion de colorantes textiles sintéticos en funcion de la presencia de
grupos funcionales o cromoforos [31].

Familia Grupo croméforo ‘ Descripcion

Este grupo de colorantes es el mas
importante dentro de la industria
Azo <;>‘N\\N @ textil con una elaboracion
aproximada del 70 % de los
colorantes organicos del mercado.

Los colorantes de acridina son
colorantes fluorescentes que se
intercalan en el ADN y el ARN. Se
utilizan para tefir acidos nucleicos y
compartimentos acidos.

Acridina

W,
N\ 7/
)

Son quinonas triciclicas derivadas
del antraceno que a menudo
contienen uno 0 mas grupos

hidroxilo.

Antraquinona

Son colorantes derivados del nucleo
de difenilmetano, suelen producir
colores brillantes generalmente en la
gama del amarillo al verde.

Difenilmetano

: |
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Indigoide

El compuesto progenitor del grupo
de colorantes indigoides, es el
indigo, es un colorante de uso

comun desde tiempos prehistoricos.

El indigo natural se obtiene de una

planta, la indigofera. Puede
reducirse por fermentacién, asi como
por medio de hidrosulfito de sodio,

una vez reducido puede aplicarse a

fibras celulésicas para después
oxidarlo y obtener tefiidos azules de
gran brillantez.

Nitro

Son un grupo de colorantes
incoloros cuando se encuentran
aislados. Su absorcién se encuentra
muy cerca del campo visible por
combinacion de grupos auxocromos
débiles, adquiriendo una tonalidad
amarillenta.

Nitroso

Son complejos de hierro (lll) que se
sintetizan en medio acido. Se
caracterizan por tener un grupo
nitroso (N=0 o N=OH) en su
estructura.

Oxazina

Son compuestos heterociclicos que
contienen un atomo de nitrogeno y
uno de oxigeno. Son conocidos por
sus actividades biologicas y son una
subunidad estructural de muchos
compuestos bioactivos con
propiedades medicinales.

Ftalocianina

Estos colorantes estan formados por
la unién de cuatro grupos isoindol
(dos anillos fusionados, uno
bencénico y el otro; una piridina)
mediante cuatro atomos de
nitrégeno, dando lugar a un anillo de
16 atomos: ocho de nitrdgeno y ocho
de carbono, alternados con dobles
enlaces conjugados.

Tiazina

Son compuestos quimicos organicos
que contienen un anillo de cuatro
atomos de carbono, un nitrogeno y
un azufre. Desde el punto de vista
quimico se consideran un derivado
tiano de la azina.
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Estos colorantes estan
caracterizados por un grupo

O O cromoforo altamente estabilizado por

Trifenilmetano resonancia, son uno de los

O colorantes mas intensos y brillantes

que existen, pero generalmente
exhiben poca solidez a la luz.

Son compuestos sintéticos que se
caracterizan por ser fluorescentes y
o tener tonos que van del amarillo al
Xanteno rojo azulado. Se utilizan en la tincion
bioldgica, la microscopia de
fluorescencia y la terapia
fotodinamica.

Los colorantes azoicos constituyen el grupo mas numeroso y variado de colorantes,
en su estructura molecular esta presente uno o mas grupos azo (-N=N-), que es la
parte de la molécula del colorante que produce color o grupo cromoforo [32]. Los
colorantes azo debido a su sintesis simple y relativa, y al numero casi ilimitado de

sustituyentes, son el grupo mas numeroso de colorantes sintéticos.

2.2.2. Clasificacion de los colorantes segun el método de aplicaciéon

En la industria textil existen diversos tipos de fibras (lana, algodén, nylon, poliéster,
etc., a las cuales aplican diferentes métodos de tefido por su capacidad y grado de
fijacion de los colorantes. En la Tabla 2 se observa la clasificacién de los tipos de

colorantes por el método de aplicacién al que estan sujetos por el tipo de tela.

Tabla 2. Clasificacion de los colorantes por el método de aplicacién [33].

. Método de Grupos
Fibras . < .
aplicacién cromoforos
Normalmente para | Azo, antraquinona,
L Nylon, lana, seda, N ; e . .
Acidos . . bafnos de tinte trifenilmetano, nitro
papel, tintas y piel .y ;
neutros a acidos y nitroso
Papel, P baf d Azo,
Basicos poliacrilonitrilos, _ara banos de trimetilmetano,
. tintura basicos )
nylon, poliéster y seda antraquinona
Inmersion de la fibra
Algodén, rayén, piel y en un bano con un
Directos n lon ’ electrolito. Forma Azo
y enlaces de
hidrogeno
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En forma de presién
coloidal con altas

Poliéster, poliamida, temperaturas y .
. Y s . Azo, antraquinona
Dispersos acetato, acrilico y presion. Union del Aitro
plasticos colorante por y
interacciones
dipolares
Aplicado en
. ] . Azoy
Mordaz Lana, piel y algodon conjunto con sales .
de Cr antraquinona

Reaccionan con los
grupos funcionales
de la fibra para

Algoddn, lana, seda y enlazarse Azoy
nylon covalentemente antraquinona

bajo la influencia de

la temperatura y el
pH

Se aplican a los
tejidos mediante un
bafo de tinte que Estructuras
contiene sulfuro de indeterminadas
sodio o hidrosulfuro
de sodio

Reactivo

Al azufre Algodon y rayon

Reduccion con

hidrosulfito de

Alatina | Algododn, rayony lana | sodio, después de

la impregnacion se
oxida

Antraquinona e
indigos

Desde la sintesis del primer colorante sintético, se han producido alrededor de 10 000
colorantes, de los cuales, el 30 % son del tipo azo y como se observa en la tabla
anterior, este grupo de colorantes son el de mayor uso dentro de la industria textil,
que se calcula aproximadamente al 70 % de la produccién total. Con esto, al
incrementar el empleo de los colorantes, incrementa la demanda de agua, ya que el
proceso de fijacion de los colorantes en las telas se da en medio acuoso.
Aproximadamente se requieren de 200 L de agua para producir 1 kg de producto textil
[34].

2.3. Generalidades sobre la industria textil

La industria de procesamiento textil es el principal sector manufacturero y se
considera un contribuyente significativo a la economia de un pais [35]. Para 2018 se

habian producido alrededor de 10 mil colorantes, con una produccion anual estimada
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de 700 mil toneladas [36]. Segun el INEGI en su informe de 2023, la industria textil y
de confeccibn mexicana representa el 7.5 % del Producto Interno Bruto de la
manofactura nacional y el 3.1 % del total del PIB, siendo México el cuarto productor
mundial de hilados de algodon y el séptimo de telas de algodon, ademas de ser el
sexto exportador de denim del mundo. Las fabricas textiles involucran varias etapas
operativas, incluyendo encolado, desencolado, descrudado, blanqueo, mercerizacién
y tefiido, resultando principalmente este ultimo en la descarga de grandes volumenes
de aguas residuales [37] y se encuentran entre las principales causas de

contaminacion ambiental [38].

Las aguas residuales textiles representan casi el 20 % del total de las aguas
residuales industriales, y los procesos de tefiido contribuyen con el 80 % de este
volumen [39]. Alrededor de 7x107 toneladas de tintes sintéticos se fabrican
globalmente cada afio, y las industrias textiles utilizan mas de 10.000 toneladas de
estos tintes [40]. El uso extensivo de agua en los procesos de tefido y acabado de
textiles (como descrudado, enjuague, blanqueo, tefiido y acabado) da como resultado
grandes volumenes de aguas residuales [41]. Se informa que alrededor de 300.000
toneladas de tintes sintéticos se vierten anualmente en instalaciones de tratamiento
en todo el mundo [42]. Segun investigaciones, la industria textil es responsable del 54
% de las emisiones de colorantes; otros contribuyentes importantes a la descarga de
tintes al medio ambiente incluyen las instalaciones de tefido (21 %), las fabricas de
pinturas y curtidurias (8 %), las industrias de papel y pulpa (10 %) y las fabricas
productoras de tintes (7 %) [43]. La principal fuente de contaminacion en los efluentes
textiles esta constituida por la presencia de colorantes azo que son dificiles de
degradar por los sistemas de tratamiento de tipo convencional [44-52]. Cada tipo de
colorante presenta caracteristicas fisicas, quimicas y biolégicas diferentes, que les
atribuyen propiedades recalcitrantes y efectos toxicos para el ambiente [53]. Su
presencia en el agua residual textil en bajas concentraciones es muy visible e
indeseable [54].

La concentracion de colorantes en el agua residual de la industria textil se debe a que,
durante el proceso de acabado de telas e hilos, particularmente durante el teiido, el
colorante no es fijado completamente quedando un residual que varia usualmente del
12 al 30 % dependiendo del tipo de colorante y del proceso usado para su fijacion.
Este residual es el que es incorporado a las aguas superficiales [50, 55-57]. En la
Tabla 3, se muestra el grado de fijacion del colorante al tipo de fibra y los residuales

gue son incorporados al agua residual textil.
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Tabla 3. Grado de fijacion estimado para diferentes combinaciones de fibra-
colorante y pérdida al efluente textil [58].

Colorante aplicado Fibra Gradode % de residual en

fijacion, (%) efluente textil

Acidos Poliamida 89-95 5-20
Basicos Acrilico 95-100 0-5
Directos Celulosa 70-95 5-30

Dispersos Poliéster 90-100 0-10

Mordaz Lana 90-98 2-10

Reactivo Celulosa 50-90 10-50
Al azufre Celulosa 60-90 10-40
A latina Celulosa 80-95 5-20

De acuerdo con esta tabla, se observa que los colorantes reactivos tienen el mas bajo
porcentaje de fijacion, mientras que los que mayor se fijan son los colorantes basicos.
Esto es importante debido a que los colorantes reactivos son los que mayor
contaminacidn provocan en las aguas residuales textiles al incorporarse a la corriente

mas del 50 % de colorante residual.

2.3.1. Caracteristicas de las aguas residuales de la industria textil.

Las aguas residuales textiles se caracterizan por un alto contenido de colorantes (10-
50 % de colorantes no utilizados), alta temperatura, alto pH, alta demanda bioldgica
de oxigeno (DBOs), alta DQO, sdlidos disueltos totales (TDS), sélidos suspendidos
totales (TSS), carbono organico total, cloruros, fosfatos, sulfatos, nitratos, y metales
como Cr, Cd, Pb, Sb, As, Cu, Niy Zn. Ademas, la industria textil utiliza hidréxido de
sodio y otras sales en métodos de procesamiento humedo para la fijacién del color,
lo que da como resultado una salinidad y alcalinidad significativas en el efluente textil
[59].

Generalmente, las caracteristicas de los efluentes textiles varian y dependen
principalmente de la fuente, el tipo y la naturaleza del tinte y de la operacién de tefiido.
La Tabla 4 resume algunas caracteristicas comunes de las aguas residuales textiles

reportadas en la literatura.
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Tabla 4. Algunas caracteristicas comunes de las aguas residuales textiles
reportadas en la literatura [60-66].

Parametros Valor

Temperatura, (°C) 33-45
pH 5.6-11.8
Concentracion de color, (mg/L) | 10-2500
TDS, (mg/L) 1500-12000
SST, (mg/L) 15-8000
DBOs, (mgO2/L) 80-6000
DQO, (mgO2/L) 150-30000
Cloruros, (mg/L) 200-6000
Sulfatos, (mg/L) 600-1000
Aceite y grasa, (mg/L) 5-30
Conductividad, (mS/cm) 3-10

2.3.2. Posibles peligros de las aguas residuales textiles e impacto al medio

ambiente

La liberacion de aguas residuales textiles que contienen colorantes tiene varios
efectos adversos sobre los recursos hidricos y la vida humana [67,68]. Los colorantes
textiles alteran sustancialmente la calidad estética de los cuerpos de agua, perjudican
la fotosintesis, entran en la cadena alimentaria, inhiben el crecimiento de las plantas,
generan recalcitrancia y bioacumulacion, aumentan la DBOs y la DQO, y pueden

aumentar la toxicidad, la carcinogenicidad y la mutagenicidad [68].

La presencia de colorantes en el agua, incluso en pequefias concentraciones, puede
tener efectos ambientales adversos debido a su naturaleza cancerigena. Los
colorantes disminuyen la penetracion de la luz solar en el agua, cambian el color del

agua y afectan la reaccion fotosintética que dana la vida acuatica.

2.3.3. Toxicidad de los colorantes azoicos

Los colorantes azo no representan un peligro inmediato cuando se emplean en
procesos de tenido, pero su toxicidad esta relacionada con factores como
concentraciones elevadas, la presencia de metales pesados y grupos reactivos sin
hidrolizar. Bajo condiciones reductoras, los enlaces N=N se rompen, lo que da lugar

a la formacién de aminas [17].
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Las aminas se distinguen por poseer anillos aromaticos y grupos amino en su
estructura. Algunos de estos compuestos, al sufrir modificaciones, pueden convertirse
en sustancias con efectos mutagénicos o genotéxicos, de acuerdo con estudios
realizados por la Agencia Internacional para la Investigacion del Cancer (IARC). Estas
sustancias pueden representar un riesgo tanto para los ecosistemas acuaticos como
para la salud humana. Su produccion ocurre en diversos sectores industriales, como
la manufactura de plaguicidas, la sintesis de polimeros, la refinacién del petréleo y las
industrias quimica y farmacéutica. En el caso del sector textil, cuando los efluentes
que contienen colorantes azo son sometidos a procesos anaerobios, se generan
aminas, algunas de las cuales pueden ser mas téxicas que los propios residuos
originales. De hecho, ciertas aminas han sido clasificadas como cancerigenas por la
IARC [17], y muchas de ellas bajo determinadas condiciones ambientales pueden ser
degradadas por actividad bacteriana, lo que sugiere que su persistencia en el medio
ambiente no siempre es absoluta [69]. Ademas de los contaminantes presentes en
los efluentes textiles y los compuestos que emergen durante el tratamiento de aguas
residuales, el proceso de produccion genera otros desechos peligrosos, como los
lodos derivados del tratamiento biolégico. En México, la clasificacion de estos
residuos dentro de la industria textil esta regulada por la norma NOM-052-
SEMARNAT-2005.

2.4. Métodos de tratamiento para eliminar colorantes de las aguas residuales

La remocién de colorantes contaminantes en aguas residuales industriales es un
proceso complejo que requiere enfoques avanzados debido a su impacto ambiental y
potencial genotdxico. Para abordar esta problematica, se han desarrollado y evaluado
extensamente diversas estrategias de tratamiento, incluyendo métodos fisicos,
quimicos y bioldgicos. La Figura 1 presenta un esquema representativo de los

procesos empleados en la degradacion o eliminacion de estos compuestos.
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Figura 1. Principales métodos fisicos, quimicos y biologicos utilizados para la
eliminacion de colorantes en aguas residuales.

En el ambito de la biodegradacion, se utilizan microorganismos como bacterias,
algas/microalgas, hongos y levaduras [70,71], asi como sus enzimas, para catalizar
la descomposicion de los colorantes. Paralelamente, se han implementado multiples
técnicas fisicoquimicas, tales como coagulacién/floculacion, adsorcién, biosorcion,
filtracion mediante membranas, intercambio idnico, precipitacion, electrodialisis,
electrolisis, electrocoagulacion, oxidacidn electroquimica, irradiacion UV,
ozonizaciéon, procesos avanzados de oxidacion electroquimica, extraccion liquido-

liquido, fotocatalisis y el proceso Fenton [31].

2.4.1. Métodos fisicos

Los tratamientos fisicoquimicos para la eliminacion de colorantes en aguas residuales
estdn ampliamente implementados y ofrecen diversas alternativas segun la
naturaleza del contaminante [72]. Entre estos, la filtracion por membrana, que incluye
procesos como 6smosis inversa, ultrafiltracion y nanofiltracion, se ha utilizado en la
industria textil para disminuir la carga contaminante. Este método destaca por su facil
operacion y reducido mantenimiento, aunque enfrenta desafios como la acumulacién

de residuos concentrados y la obstruccién de las membranas [73].

Otro procedimiento efectivo es la coagulacion y floculacion, especialmente en el

tratamiento de aguas residuales de la industria textil. En este proceso, se emplean
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agentes coagulantes como cloruro férrico, sulfato ferroso y compuestos poliméricos
[72]. Sin embargo, su eficacia varia segun la composicién quimica del tinte, y su
aplicacion se ve limitada por los elevados costos y la generacion excesiva de lodos
[74].

El intercambio idbnico también es una alternativa viable para la remocién de colorantes
y la reduccion de la demanda quimica de oxigeno. Este mecanismo permite la
decoloracion tanto de colorantes anidnicos como catidnicos y tiene la ventaja de
posibilitar la recuperacion del solvente sin pérdida del material adsorbente. No
obstante, su uso esta restringido por los altos costos operativos y la necesidad de

solventes especificos [75].

Por su parte, la adsorciéon es uno de los métodos mas empleados debido a su
eficiencia, facilidad de aplicacion y bajo costo [76,77]. Diversos adsorbentes, como
carbon activado, zeolitas, nanotubos de carbono y residuos agroindustriales, han
demostrado ser efectivos en la eliminacion de tintes [74,78]. Sin embargo, su principal
limitacion radica en que no descompone las moléculas del colorante, lo que puede

requerir procesos complementarios para su completa eliminacioén.

2.4.2. Métodos quimicos

Dentro del tratamiento de efluentes contaminados con sustancias colorantes, los
procesos quimicos representan una alternativa eficaz, destacandose tecnologias
como la fotocatalisis, el sistema Fenton/UV, la ozonacion, la coagulacién/floculacion
y la electrocoagulacion. Entre estas, la fotocatalisis (principalmente con diéxido de
titanio, TiO,) y el tratamiento Fenton/UV han demostrado una eficiencia sobresaliente,
alcanzando remociones de color cercanas al 100 % en tiempos inferiores a 90 y 20
minutos, respectivamente. Ademas, estos métodos permiten una significativa
disminucién del carbono organico total (COT) y DQO, con eficiencias entre el 80 % y
100 % [79].

La ozonacién, especialmente en condiciones acidas y en presencia de iones
metalicos como hierro y manganeso, logra también eficiencias de remocion entre el
98 % y 100 % para diversos tipos de colorantes, incluso con concentraciones iniciales
entre 86 y 2000 mg/L y tiempos de tratamiento inferiores a 15 minutos. Sin embargo,
al igual que en otros métodos, el tipo de colorante influye considerablemente en el
rendimiento del proceso. La reduccion de DQO en estos tratamientos puede oscilar
entre un 10 % y 48 %, con flujos 6ptimos de ozono en torno a los 15 L/min o0 360 mg

0,/h [80-82].
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Por su parte, la electrocoagulacién, operando con densidades de corriente entre 4.45
y 200 A/m?, alcanza remociones superiores al 90 % para el color y 80 % para la DQO
en menos de 120 minutos [79,83,84]. La eficiencia de este método esta fuertemente
condicionada por el tipo de electrodo utilizado (aluminio, hierro, grafito, acero, didoxido
de titanio, entre otros), siendo los electrodos de 6xido de titanio particularmente

efectivos [79].

Los procesos de coagulacidn/floculacion, utilizando agentes como el sulfato de
aluminio, cloruro férrico o especies polinucleares como el Al;3, también muestran
eficiencias destacables. En soluciones con concentraciones de colorantes entre 40 y
4000 mg/L, se alcanzan remociones entre el 53 % y 100 % en menos de 2 horas,
siendo las especies avanzadas de aluminio mas eficientes en términos de cinética
[85,86].

Cabe destacar que los procesos Fenton/UV, ademas de su alta capacidad de
decoloracion, permiten una notable remocién de COT (>70%) y DQO en periodos
cortos. Esta eficiencia se ve mejorada por la optimizacién de factores como la
concentracion de peréxido de hidréogeno y la proporcidon de hierro (Fe?*/Fe3*), asi
como el tiempo de irradiacion UV [87-89]. Adicionalmente, la combinacion de
radicales hidroxilos generados por la irradiacidon y los reactivos quimicos mejora la
tolerancia del proceso frente a condiciones adversas como variaciones de pH,

temperatura y presencia de sales [79].

Los procesos de oxidacién avanzada han demostrado una alta eficiencia en el
tratamiento de aguas residuales que contienen compuestos organicos, ya que estos
son transformados, mediante reacciones de oxidacion, en productos intermedios o
finales mas facilmente degradables por procesos biolégicos [90]. Sin embargo, una
de las principales limitaciones de esta tecnologia es su elevado costo de
implementacion en entornos industriales, ademas de los desafios operativos que
conlleva, como la acumulacién de sustancias quimicas empleadas en el proceso [91].
Asimismo, es indispensable determinar la dosis Optima para cada tipo de colorante
[92], lo que hace que su aplicacion sea especifica para cada sustancia y, por tanto,
poco viable en contextos como el de la industria textil. No obstante, a pesar de estas
limitaciones, los procesos de oxidacion avanzada siguen siendo ampliamente

utilizados en el sector industrial.
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2.4.3. Métodos biolégicos

En el contexto del tratamiento de aguas residuales industriales, la biorremediacién ha
emergido como una estrategia sostenible y eficaz, particularmente a través de sus
variantes como la fitorremediacion (uso de plantas) y la ficorremediaciéon (uso de
microorganismos). Estas tecnologias se consolidan como alternativas viables frente
a los métodos tradicionales, debido a su bajo costo, eficiencia energética, caracter
ecologico y la capacidad de generar productos finales estables e inofensivos mediante
la biotransformacion parcial o total de compuestos organicos como los colorantes
[31,93-96].

Frente a este panorama, la biorremediacion se posiciona como una alternativa
prometedora. En este sentido, la aplicacién de agentes biologicos para la remocion
de contaminantes organicos, como los colorantes azo, ha cobrado creciente
relevancia [31]. La oxidacion biolégica se perfila como una de las opciones mas
rentables para el tratamiento de aguas residuales con alta carga organica; sin
embargo, su eficacia puede verse comprometida por la presencia de compuestos
toxicos o refractarios a la biodegradacion. Ademas, el desempeno de los sistemas
biolégicos esta condicionado por factores ambientales estrictos, y su operacion
requiere tiempos prolongados y superficies considerables, lo que debe ser
cuidadosamente considerado en el disefio de procesos de tratamiento avanzados
[97].

2.5. Sistemas bioelectroquimicos en el tratamiento de aguas residuales

En el ambito del tratamiento de contaminantes organicos recalcitrantes, ha emergido
un creciente interés por la integracién de tecnologias electroquimicas y biolégicas.
Esta integracion puede abordarse mediante dos enfoques principales. El primero
corresponde a la combinacion secuencial de procesos, en la que las tecnologias
electroquimicas como la oxidacion anddica o el proceso electro-Fenton (EF) se
emplean como pretratamiento o postratamiento de los métodos bioldgicos

convencionales. Esta estrategia ha sido objeto de diversas investigaciones [99-103].

El segundo enfoque corresponde a los sistemas bioelectroquimicos (BES, por sus

siglas en inglés), tales como las celdas de combustible microbianas (MFC), las celdas

de electrdlisis microbianas (MEC) y los reactores de electrodos con biopelicula. A

diferencia del acoplamiento secuencial, los BES integran directamente los procesos

metabdlicos microbianos con las reacciones redox electroquimicas en un unico

sistema. Esta configuracion no solo permite una mayor compacidad, sino que también
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ofrece beneficios adicionales como la generacion de energia eléctrica o la
estimulaciéon del metabolismo microbiano mediante la aplicacion de un campo
eléctrico [104-106].

En comparacion con los tratamientos biolégicos tradicionales, los BES han
demostrado una mayor eficiencia en la degradacion de contaminantes refractarios,
incluidos compuestos organicos volatiles, antibiéticos y colorantes azoicos [107-109],
requiriendo ademas menores concentraciones de cosustratos en el caso de los
colorantes [110]. No obstante, presentan ciertas limitaciones, como tiempos
prolongados de retencion hidraulica y una eliminacion incompleta de contaminantes
en comparacion con los procesos electroquimicos abioticos como los procesos
avanzados de oxidacion electroquimica (EAOP). Sin embargo, su ventaja radica en
el bajo consumo energético o incluso en la capacidad de generacién de electricidad
[111-112].

Debido a su capacidad para equilibrar la eficiencia en la eliminacion de contaminantes
con un consumo energético aceptable, los BES representan una alternativa
prometedora para el tratamiento de aguas residuales recalcitrantes. Este creciente
interés ha impulsado la publicacion de multiples articulos de revision que abordan los
avances en la aplicacion de los BES en la degradacion de compuestos como
hidrocarburos aromaticos policiclicos, compuestos monoaromaticos y otras
sustancias organicas volatiles [113-115]. La Figura 2A muestra el numero total de
publicaciones relacionadas con los sistemas bioelectroquimicos, sin limitarse a
aplicaciones especificas en los ultimos 10 afios. Se puede observar un crecimiento
significativo del estudio de estos sistemas, ya que han ganado popularidad como una
alternativa prometedora en diversas aplicaciones, incluyendo el tratamiento de aguas,

la produccién de energia y la bioconversion de residuos.
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Figura 2. Cantidad de articulos cientificos publicados en la web, A): sobre sistemas
bioelectroquimicos, B): sobre degradacion de colorantes azoicos en sistemas
bioelectroquimicos.

Por otra parte, haciendo una busqueda especifica de los sistemas bioelectroquimicos
aplicados a la degradacion de colorantes azoicos (figura 2B) se puede notar que, en
la ultima década, ha aumentado notablemente la publicacion de articulos cientificos

orientados a este tema, debido a la creciente preocupacion ambiental por estos
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compuestos toxicos y persistentes, asi como al interés en tecnologias sostenibles que
permiten su tratamiento eficiente mientras generan energia o recuperan recursos.
Este auge también ha sido impulsado por avances en microbiologia y electroquimica,
el enfoque interdisciplinario del tema, y un mayor apoyo institucional y financiero a

investigaciones orientadas al tratamiento de aguas residuales y la sostenibilidad.

2.5.1. Mecanismo de biodegradacioén anaerobia de colorantes azoicos

Durante la degradacion de los colorantes azoicos, la ruptura del enlace azo constituye
el paso fundamental del proceso. Debido a que este grupo funcional actua como un
aceptor de electrones, resulta mas susceptible a ser reducido que oxidado. No
obstante, bajo la accién de agentes oxidantes fuertes y eficaces, también es posible
su oxidacion. A través de la degradacion oxidativa, los colorantes azoicos pueden
llegar a mineralizarse completamente, transformando el carbono en CO,, el nitrégeno
en NHs, NO, o0 NOs, el azufre en SO3 y el hidrégeno en H,0O. En contraste, la ruta de
degradacion reductora unicamente facilita la ruptura del enlace azo, generando
intermediarios que posteriormente requieren un proceso de oxidacion para su
eliminacién completa [116]. En la figura 3 se puede observar una representacion del

mecanismo de degradacion de estos tintes.
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Figura 3. Mecanismo de degradacion anaerobio de colorantes azoicos (modificado
de [117]).

La degradacion de colorantes azo en condiciones anaerobias se basa en la accion de

enzimas denominadas “azorreductasas”, las cuales catalizan la reduccién del
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colorante facilitando la transferencia de electrones hacia el enlace azo, proceso que
ocurre en ausencia de oxigeno. Estas enzimas son producidas tipicamente por

hongos y bacterias y pertenecen al grupo de enzimas que contienen flavinas [118].

En este proceso, los colorantes, que contienen un caracteristico enlace azo (-N=N-),
son inicialmente reducidos por la accion de estas enzimas. La reaccion de reduccién
es facilitada por un mediador redox, que alterna entre su forma oxidada (OX) y
reducida (RED), transfiriendo electrones para romper el enlace azo. Es posible
apreciar algunas de las enzimas de oxidacion reduccion, propias de los
microorganismos que son implicadas en el sistema de transporte de electrones entre
la membrana de los microorganismos y el colorante. Estos son los nucledtidos de
piridina: NAD (nicotinamida adenina dinucleétido) y NADP (fosfato de nicotinamida
adenina dinucledtido), que estan omnipresentes en su forma oxidada como
NAD*/NADP*y como NADH/NADPH en su forma reducida. Como resultado de la
ruptura del enlace azo, el colorante se convierte en una solucion sin color que contiene
compuestos aminicos (aminas aromaticas). Posteriormente, estas aminas pueden
sufrir oxidacion adicional, transformandose en otros productos, como una cetona
aromatica (por ejemplo, un compuesto con un grupo carbonilo en el anillo naftalénico).
Todo este proceso implica también la formacién de complejos de carbono y otros
productos de oxidacion dentro de la célula, lo que contribuye a la degradacion

completa del colorante.

2.5.2. Proceso de biodegradacion de colorantes azoicos mediante estimulaciéon

eléctrica

Hace mas de 50 anos surgieron las primeras experiencias en el uso de campos
eléctricos o de corriente continua para estimular el crecimiento microbiano. Estos
enfoques se basaban en la hidrdlisis electroquimica del agua para generar oxigeno,
reemplazando asi los sistemas tradicionales de aireacién [119]. Dichas técnicas
permitieron el cultivo de Pseudomonas fluorescens [120] y, posteriormente, la
produccion simultanea de oxigeno e hidrogeno facilitd el crecimiento de Ralstonia
eutropha H16, un microorganismo aerobico capaz de reducir hidrogeno (Schlegel et
al., 1965 en [120].

25.21. Influencia de la aplicacion de un campo eléctrico sobre los
microorganismos

La aplicacion de corriente eléctrica puede influir significativamente en el metabolismo

microbiano, ya sea acelerandolo o inhibiéndolo, en funcién de diversos factores como
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la especie microbiana, la intensidad de la corriente, el tiempo de exposicion y las
condiciones del medio [25,121]. En este contexto, la estimulacién eléctrica de
membranas bioldgicas puede inducir el fendmeno de electroporacién, caracterizado
por un incremento abrupto en la permeabilidad de la membrana celular [122].
Respecto a los efectos directos de los campos electrostaticos o generados por
corriente continua sobre los microorganismos, la literatura reporta alteraciones en la
fisiologia celular, modificaciones en la morfologia, cambios en las propiedades
quimico-fisicas de la membrana, asi como variaciones en su permeabilidad y
potencial de membrana, factores que afectan tanto el intercambio de sustancias con
el entorno como el metabolismo y la movilidad celular [120]. La magnitud de estos
efectos depende de la especie microbiana, aunque, en general, aumenta
proporcionalmente con la intensidad del campo eléctrico o la corriente aplicada y el
tiempo de exposicion. Aunque existen diferencias en la sensibilidad entre distintas
especies, se ha observado que campos eléctricos de alta intensidad (por ejemplo,
1000 kV/m) o corrientes continuas del orden de 1 A provocan danos irreversibles en
las células, llevando finalmente a la muerte bacteriana [120,123]. Este fendmeno se
explica porque las membranas celulares, al ser sometidas a un campo eléctrico, se
comportan como condensadores, generando una potencial transmembrana que, si
supera 1 V, resulta letal. En consecuencia, la tasa de mortalidad bacteriana se
incrementa de manera proporcional tanto a la intensidad del campo aplicado como a

la duracion de la exposicion [123].

2.5.2.2. Carbon activado como mediador redox en los sistemas

bioelectroquimicos

En los procesos de degradacién bioelectroquimicos, la transferencia eficiente de
electrones entre los microorganismos y los electrodos es un factor critico para lograr
una degradacion efectiva de los contaminantes. Sin embargo, en muchos casos, los
microorganismos no poseen mecanismos naturales suficientemente eficientes para
realizar una transferencia directa de electrones hacia o desde un electrodo sdélido.
Adicionalmente, las superficies de los electrodos convencionales suelen presentar
limitaciones en cuanto a su compatibilidad y area de contacto efectiva con las
biopeliculas microbianas. Para superar estas barreras, se emplean mediadores
redox, como el carbdon activado, que actuan como facilitadores del transporte
electronico. El carbon activado posee estructuras quinénicas (carbonil), y gracias a su
alta area superficial, su naturaleza conductora y su capacidad de adsorcion,

proporciona una interfaz efectiva que mejora la comunicacion electroquimica entre los
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microorganismos y el electrodo. De este modo, no solo promueve una transferencia
de electrones mas rapida y eficiente, sino que también contribuye a acercar los

contaminantes a los microorganismos, favoreciendo su captura y degradacion.

Mezohegyi et al. 2007 [124], disefiaron un reactor de lecho fijo con carbén activado
para la degradacion anaerobia del colorante azo Naranja acido 7, a partir de una
concentracion inicial de 100 mg/L y utilizando acetato de sodio como fuente de
carbono. Sus resultados demostraron que las estructuras quindnicas presentes en el
carbon activado no solo favorecen el transporte de electrones, sino que también
incrementan la velocidad de reaccidn. Por otro lado, Gonzalez-Gutiérrez et al. 2009
[125], emplearon un biorreactor de flujo ascendente, igualmente empacado con
carbon activado, para la reduccion del colorante rojo reactivo 272. En este sistema,
los microorganismos metabolizan dextrosa como cosustrato, liberando electrones que
son transferidos hacia el colorante a través de enzimas o grupos quinonicos del
carboén activado, facilitando la ruptura del enlace azo. En el efluente se identificaron
compuestos como acidos carboxilicos, ésteres, alcoholes y pequefas cantidades de
acidos aromaticos, logrando una remocion del 50 % de la DQO y del 99 % del

colorante.

2.5.2.3. Mecanismo de degradacion bioelectroquimica de colorantes azoicos

La degradacion de colorantes azoicos se lleva a cabo generalmente mediante una
reaccion reductora que rompe los enlaces azo. Este proceso ocurre en un catodo
abidtico (compuesto de materiales carbonaceos o metalicos), como es habitual en los
reactores de celdas de electrolisis microbiana (MEC) (Figura 4). Estos sistemas,
aunque originalmente disefiados para producir hidrogeno, también pueden adaptarse
para tratar aguas residuales con colorantes azoicos, aprovechando la capacidad

reductora del catodo para romper los enlaces azo.

| CA MO?° -N=N-
c
A CO, + H,0
T
(o]
D
(o]
‘\ -NHZ |
CA° MO H,N-

Figura 4. Mecanismo de biodegradacion asistida electroquimicamente de colorantes
azoicos [126]
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En este mecanismo, los microorganismos electroquimicamente activos oxidan
cosustratos biodegradables como la glucosa, generando electrones que migran
desde el anodo hacia el catodo. Estos electrones, a su vez, atacan directamente las
moléculas de colorante azoico, promoviendo la ruptura de los enlaces azo y
completando su reduccion [127]. Las reacciones ocurrieron en el anodo como se
muestran en las ecuaciones 1 y 2. Debido a que los potenciales redox estandar de
los colorantes azoicos son inferiores a los de los cosustratos, se requiere una fuente

de energia externa para impulsar esta transferencia de electrones.

Anodo: Glucosa: CsHi1206 + 12H20 — 6(HCO3) + 30H* + 24e (1)

Colorante azoico: R-N=N-R'+ 4e" (de la glucosa) + 4H" — R-NH2 + NH2-R'  (2)

Otro mecanismo es el de transferencia directa de electrones por medio de una
biopelicula. En este mecanismo, ciertos microorganismos electroactivos (como
Geobacter sulfurreducens o Shewanella oneidensis) son capaces de transferir
electrones directamente desde su metabolismo a un electrodo o incluso al
contaminante, sin necesidad de compuestos intermedios. Esta transferencia ocurre a
través de estructuras especializadas como nanohilos conductores o proteinas redox
de membrana externa, principalmente citocromos tipo c. En el caso de los colorantes
azoicos, los electrones fluyen desde estas bacterias al grupo azo (-N=N-) del
colorante, provocando su reduccion y posterior ruptura, lo que lleva a la formacion de
aminas aromaticas incoloras. La eficiencia de la transferencia directa depende en
gran medida del contacto fisico estrecho entre el microorganismo y el electrodo o el
contaminante, asi como del desarrollo de una biopelicula bien establecida sobre la

superficie del electrodo.

En el catodo tiene lugar el proceso de decoloracion, ya que los colorantes azoicos
actuan como aceptores de electrones, mientras que el catodo funciona como una
fuente directa de electrones para su reduccion. Este fendbmeno puede presentarse
tanto en catodos abidticos como en bidticos, dependiendo de la configuracion del
sistema. Ademas de la reduccion del grupo azo, es importante destacar que los
colorantes también pueden experimentar procesos de mineralizacion cuando el
catodo esta modificado y favorece reacciones de oxidacion avanzada. Las reacciones

electroquimicas asociadas a estos mecanismos se ilustran en las ecuaciones 3 y 4.
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Catodo: R-N=N-R' + 4e- (del catodo) + 4H* — R-NHz + NH2-R' (3)
R-N=N-R' — CO2 + H20 + N2 (4)

2.6. Reactores bioelectroquimicos en la degradacion de colorantes azoicos

Desde 2009, los sistemas bioelectroquimicos (BES, por sus siglas en inglés) han
comenzado a emplearse como una alternativa prometedora para el tratamiento de
aguas residuales que contienen colorantes azoicos. Uno de los primeros estudios
relevantes fue realizado por Mu et al. (2009) [116], quienes demostraron que estos
colorantes podian ser eficientemente decolorados en el catodo abidtico de un reactor
bioelectroquimico mediante una fuente de energia de bajo voltaje. En este proceso,
la oxidacion microbiana en el anodo generaba electrones que eran transferidos al
catodo, donde ocurria la reduccion del grupo azo (-N=N-) bajo un potencial controlado.
Paralelamente, se desarrollé un sistema tipo celda de combustible microbiana (MFC),
en el cual los colorantes azoicos actuaban como aceptores electrénicos catddicos en
lugar del oxigeno, logrando una eficiencia comparable incluso bajo condiciones acidas
(pH = 3) [116].

En un trabajo realizado por Martinez, 2011 [25], se utilizd un reactor bioelectroquimico
(BER) de lecho fijo en flujo continuo ascendente con un volumen total de 0.649 L para
la degradacion del colorante azoico Rojo Reactivo 272 (RR-272). El reactor fue
empacado con carbon activado bituminoso y colonizado con microorganismos
anaerobios previamente adaptados, capaces de utilizar el colorante como fuente de
carbono. Durante el experimento, se aplicd una corriente eléctrica de 0.045 mA/cm?,
lo cual permitié alcanzar eficiencias de decoloracién superiores al 90 % con tiempos
de residencia hidraulica tan cortos como una hora. Los electrodos empleados fueron

de malla fina de acero inoxidable 304L.

Cardenas (2011) [126] también investigd la degradacion del colorante Rojo Reactivo
272 (RR-272), enfocandose en analizar el efecto de distintos factores involucrados en
el proceso, tales como el uso de carbén activado, la presencia de microorganismos y
la distribucién del campo eléctrico. Esta informacion fue fundamental para el disefio y
construccion de un Dbioelectroreactor de placas paralelas. Los resultados
experimentales indicaron que, al aplicar una corriente de 1 mA, se alcanzé una
eficiencia de remocién del 97.6 %, en comparacion con un 71.5 % de remocién en

ausencia de corriente.
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Otro estudio relacionado con este tema lo realizé Garcia (2018) [135] en el cual se
evalué un sistema de bioelectroreactores de lecho fijo y flujo continuo, disefiado con
reactores acrilicos empacados parcialmente con carbén activado (80 %) y operados
con una corriente aplicada de 0.01 A. Se utilizaron electrodos de acero inoxidable
304L en forma de malla, y el objetivo principal fue analizar el desempefio del sistema
en la degradacion de contaminantes organicos presentes en un efluente textil real. La
estimulacién eléctrica favorecio la actividad microbiana adherida al carbon, mejorando
la eficiencia de degradacién, especialmente a mayores concentraciones de carga
organica. Los resultados demostraron que los BER son una alternativa viable para el
tratamiento de aguas residuales industriales, combinando procesos biologicos y

electroquimicos de forma sinérgica.

En la tabla 5 se recogen algunos de los parametros mas importantes en estos y otros
trabajos teniendo en cuenta el tipo de sistema empleado, los materiales y las

eficiencias de remocién en cada caso.

Tabla 5. Degradacion de colorantes azoicos en BERs mediante estimulacion

eléctrica.
Estimulo Volumen Material Erfr:glxei:f;a
Degradacion e Tipo de BES de trabajo, de los Ref.
eléctrico alcanzada
(L) electrodos a
(%)
Electrodos
circulares
Colorante
textil Rojo 0.045 0.650 de malla 90 [25]
) mA/cm?2 de acero
Reactivo 272 T
inoxidable
304L
Reactor
bioelectroquimico de
flujo ascendente
Electrodos
Colorante 05,5y de acero
textil Rojo 50 mA 1 en forma 97.6 [126]
Reactivo 272 de lamina
316 L
Reactor
bioelectroquimico de
placas paralelas
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Colorante & Electrodos
Azul Lanasol - - & circulares
8G en agua 001A - 3 £y 0.21,0.27y | de malla 84.58 [135]
residual textil ‘ 033 de acero .
real inoxidable
ea Reactores 304L
bioelectroquimicos
de flujo ascendente
Colorante
(Rojo
Reactivo 0.4V 4.2 Electrodos 99.8 [136]
Brillante) ' ' de grafito '
X-3B
Reactor
bioelectroquimico
tipo batch
Anodo de
- grafito y
Degradacion siy o2 ( -3 g Verical view catodo
de colorante . A compuesto
(Rojo — i ‘ i ‘ por fibra de
Reactvo | 1025V | .+ | |] 05 | carbono | 8156 | [104]
Brillant S activado
fillante) adherida a
X-38 Reactor de 32 :2(!:2
blolpeilczla ) inoxidable.
electrodo

2.6.1. Materiales rentables y escalables para su uso como electrodos

Si bien los electrodos de base carbonosa pueden presentar mejoras sustanciales en
su rendimiento mediante diversas técnicas de modificacion superficial, persisten
limitaciones asociadas a su estabilidad operativa a largo plazo y a la escalabilidad del
sistema, siendo imprescindible una evaluacibn econdémica detallada. En este
contexto, los materiales metalicos surgen como una alternativa técnicamente viable
para su uso como electrodos en sistemas bioelectroquimicos (BES). Diversos
metales, entre ellos titanio, paladio, platino, niquel, cobre y acero inoxidable, han sido
empleados principalmente como colectores de corriente o catalizadores. El cobre,

aunque econdémico y con alta conductividad eléctrica, presenta una rapida tasa de
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corrosién, lo que conduce a la liberacion de iones metalicos potencialmente toxicos

para los microorganismos [137].

Por su parte, el titanio destaca por su comportamiento quimicamente inerte, pero su
elevado costo, al igual que el de metales nobles como el platino o el paladio, limita su
viabilidad en aplicaciones reales de tratamiento bioelectroquimico de aguas
residuales [138]. Entre estos materiales, el acero inoxidable ha mostrado ventajas
significativas debido a su baja susceptibilidad a la corrosion, resistencia eléctrica
moderada y costo accesible, posicionandose como uno de los candidatos mas
recomendables para aplicaciones en BES. Su uso ha demostrado ser eficaz tanto en
la actividad catalitica como en la remocidon de contaminantes y procesos de

decoloracion, consolidandose como una opcién practica y eficiente [139].

En sintesis, para que los sistemas bioelectroquimicos (BES) sean viables en la
remediacion de aguas residuales que contienen colorantes azoicos, es fundamental
contar con electrodos que combinen viabilidad econdmica, escalabilidad industrial y
resistencia a largo plazo. Ademas, dichos materiales deben poseer alta conductividad
eléctrica, gran area superficial especifica, baja impedancia a la transferencia de carga
y elevada biocompatibilidad, con el fin de optimizar tanto las reacciones
bioelectrocataliticas como el aprovechamiento energético del sistema. Actualmente,
los materiales carbonosos y metalicos siguen siendo los candidatos mas
prometedores, por lo que resulta necesario profundizar en su estudio para maximizar

su desempefio en aplicaciones reales.

2.7. Regulaciony control ambiental de colorantes azoicos y sus intermediarios

La creciente preocupacion por la contaminacién ambiental y sus efectos en la salud
humana ha impulsado el desarrollo de marcos regulatorios dirigidos a controlar la
produccion, uso y disposicion de sustancias quimicas peligrosas. Dentro de estos
compuestos, los colorantes azoicos y sus intermediarios han recibido especial
atencion debido a su amplia aplicacion en diversas industrias como la textil, del cuero,
papelera y alimentaria, asi como por su potencial para generar subproductos toxicos
y carcinogénicos durante su degradacién. A nivel internacional, organismos como la
Union Europea, a través de normativas como REACH (Registration, Evaluation,
Authorisation and Restriction of Chemicals), han establecido restricciones estrictas
sobre el uso de colorantes azoicos que liberan aminas aromaticas prohibidas. De igual

manera, acuerdos multilaterales como el Convenio de Estocolmo sobre
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Contaminantes Organicos Persistentes han fomentado la cooperacion global para

eliminar o restringir compuestos peligrosos.

2.7.1. Normatividad mexicana

En México, la regulacion del vertimiento de aguas residuales provenientes de
empresas textiles, especialmente aquellas que manejan colorantes azoicos y sus
intermediarios, se lleva a cabo a través de la NOM-001-SEMARNAT-2021 [128], que
es la norma vigente. Esta norma establece los limites maximos permisibles de
contaminantes en descargas de aguas residuales hacia cuerpos receptores
propiedad de la nacién, con el fin de proteger la calidad del agua y los ecosistemas
acuaticos. Aunque la NOM-001-SEMARNAT-2021 no menciona explicitamente a los
colorantes azoicos, si regula parametros criticos afectados por estos compuestos,
como la demanda quimica de oxigeno (DQO), sdélidos suspendidos totales (SST),
color verdadero y toxicidad aguda. En la tabla 5 se muestran los principales
parametros y los limites permisibles para la descarga de agua residual. Tomando en
cuenta que esta norma derogo a la NOM-065-ECOL-1994 que establecia los limites
maximos permisibles de contaminantes en las descargas de aguas residuales a
cuerpos receptores provenientes de las industrias de pigmentos y colorantes es

aplicable en este caso.

Tabla 6. Principales parametros y limites permisibles para las descargas de agua
residual en cuerpos receptores como rios y arroyos en México

Limites maximos permisibles

Parametros

Promedio diario | Valor instantaneo
pH, (unidades de pH) 6-9 6-9
Temperatura, (°C) 35 35
Solidos suspendidos totales, (mg/L) 72 84
Demanda quimica de oxigeno, (mg/L) 180 210

También existe otro parametro muy importante denominado color verdadero. Este
representa solo el color disuelto en el agua, no afectado por particulas suspendidas.
El color verdadero es muy importante porque revela la presencia de compuestos
organicos solubles (como taninos, ligninas, colorantes y otros productos de desecho),
que pueden afectar la calidad del agua, su estética y si tratamiento. Para medirlo de

forma precisa y estandarizada se utiliza el coeficiente de absorcidon espectral, que

47



cuantifica la absorcidn de la luz a una longitud de onda especifica cuando pasa a

través de la muestra de agua. La Ecuacién 5 muestra la formula para obtenerse.
A
a(h)= Pl xf (9)

Donde,

a = Coeficiente de absorcion espectral.

A = longitud de onda a la que se realiz6 la medicion de absorbancia, en nm.
A = absorbancia de la muestra de agua a la longitud de onda A.

D = paso de luz de la celda, en mm.

f = factor utilizado para obtener el coeficiente espectral, en m-! (f = 1000).

Este coeficiente se mide en tres valores de longitud de onda principales (Tabla 7),

fundamentalmente en la regidn visible del espectro.

Tabla 7. Valores permisibles del coeficiente de absorcion espectral para cada
longitud de onda.

Color verdadero

Longitud de onda, (nm) | Coeficiente de absorcion espectral
436 7.0 m"
525 5.0 m’
620 3.0m"

En la practica, las empresas textiles deben realizar un tratamiento adecuado de sus
aguas residuales para asegurar que los niveles de estos parametros se encuentren
dentro de los limites establecidos, evitando asi la descarga de compuestos organicos
persistentes y subproductos téxicos, como las aminas aromaticas derivadas de la
degradacion de colorantes azoicos. Ademas, deben cumplir con la presentacion
periodica de informes de calidad del agua y someterse a inspecciones ambientales
por parte de la autoridad correspondiente, en particular la Comisién Nacional del Agua
(CONAGUA). El incumplimiento puede derivar en sanciones, clausuras o la obligacion
de realizar inversiones en tecnologias de tratamiento de aguas avanzadas. De este
modo, la normatividad mexicana promueve el control efectivo de la contaminacion
industrial y contribuye a los esfuerzos nacionales e internacionales de

proteccion ambiental.
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CAPITULO 3: MATERIALES Y METODOS

3.1. Metodologia experimental

La metodologia experimental de este proyecto se estructura en 5 etapas
fundamentales (Figura 5). En primer lugar, se realiz6 el cultivo y acondicionamiento
de las colonias a utilizar. Posteriormente se llevo a cabo el armado de las celdas
bioelectroquimicas con el objetivo de estudiar preliminarmente a ese nivel la
degradacion del colorante, asi como hacer la caracterizacion electroquimica del
mismo. Una tercera etapa consistioé en la construccion y caracterizacion del sistema
bioelectroquimico objeto de estudio. Para ello se dispuso de un reactor
bioelectroquimico de flujo ascendente con dos mddulos de reaccion y empaques de
carbdn activado. En la cuarta etapa, se evaluo el desempefio del sistema comparando
parametros como el porcentaje de remocion de color en un paso y en recirculacion
cuando se estimulaba o no electroquimicamente a los organismos, asi como ver el
comportamiento de la DQO y la conductividad del agua residual. Finalmente se
estudid mediante simulacion computacional el proceso de aplicacion de corriente

eléctrica, con objeto de analizar la distribucion de campo eléctrico correspondiente.

3 Evaluacion de la
Evaluacién de la  distribucion del
degradacion del campo eléctrico
colorante en agua en el reactor
Construccién del BES residual sintética y
y determinacioén de los  real en el reactor

parametros de
Caracterizacién ingenieria del reactor

electroquimica del
colorante y estudio
preliminar a nivel celda

Adaptacion, crecimiento y
caracterizacion del
consorcio microbiano

Figura 5. Diagrama de flujo de la metodologia por etapas del proyecto.
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3.2. Preparacion del medio basal para la adaptacion del consorcio microbiano

El proceso que se utilizara para la preparacion del consorcio microbiano es realizado
de acuerdo con el estudio previo de Cardenas (2011) [126]. El medio mineral utilizado

para el crecimiento de los microorganismos (MO) anaerobios es el siguiente:

Tabla 8. Reactivos utilizados en la preparacion del medo basal.

Reactivo Cantidad

NH4Cl 3.0g
K2HPO4 109
MgSOa4-7H20 0.25¢
KCI 0.25¢g

FeS04-7H20 0.002 g
Extracto de levadura 03g
Agua 1L

Para la preparacion se disuelve NH4Cl, K2HPO4, KCl y FeSO4-7H20 en 800 mL de
agua desionizada; el extracto de levadura junto con el MgSO4-7H20 se disuelven en
200 mL de agua desionizada, posteriormente ambos se mezclan. El medio se divide
en dos matraces Erlenmeyer de 500 mL y son esterilizados en autoclave, Autoclave
portatil marca All American a una presion de 20 PSly 120 °C durante 20 minutos. A
la preparacion del medio anterior se le denomina medio mineral pasando por el

proceso de esterilizacion.

Posteriormente se deja enfriar hasta llegar a una temperatura ambiente y se le agrega
a un matraz Erlenmeyer con medio mineral 0.5 g/L de dextrosa, sustituyendo 100 mL
del medio mineral por 100 mL de lodos anaerobios, provenientes de una planta
tratadora de agua y se incuba en la incubadora orbital con control de temperatura y
de agitaciéon marca JLab por 48 horas bajo las siguientes condiciones a 28 °C y 80
rom. A la mezcla final obtenida se le denomina medio basal, puesto que ya se

encuentra con la adaptaciéon de los MO.

Posteriormente se realiza una resiembra del medio basal en un matraz Erlenmeyer
de 500 mL con 400 mL de medio mineral fresco previamente preparado, como se
muestra en la primera parte, mas 0.5 g/L de dextrosa inoculando 100 mL del medio
basal anterior incubandolo a 28 °C y 80 rpm por 48 horas, la segunda y ultima
resiembra se realiza inoculando 100 mL del medio anterior a 400 mL del nuevo medio

mineral fresco mas 0.5 g/L de dextrosa incubandolo por 48 horas a 28 °C y 80 rpm.
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Este medio basal preparado con MO se deja en la incubadora marca Felisa a 28 °C
para su adaptacion, y pasada una semana se alimentan con 0.5 g/L de dextrosay 0.5
g/L de extracto de levadura dejandolos en la incubadora orbital de control de
temperatura y agitacion a 28 °C y 80 rpm por 48 h, posteriormente eran regresados a
la incubadora Felisa a 28 °C, este proceso se repite cuando se alimentan los MO

después de una semana.

3.2.1. Resiembra del consorcio microbiano

El consorcio que se adaptd sufre una resiembra pasada de tres meses utilizando el
medio basal con la adaptacion de los MO para tener una reactivacion de estos. Esto
se lleva a cabo utilizando el medio basal que ya se tenia de un matraz Erlenmeyer y
dividiéndolo en dos matraces Erlenmeyer de 500 mL obteniendo lo siguiente por cada

matraz:

Tabla 9. Composicion de la resiembra del consorcio microbiano.

Composicion Cantidad

Medio basal 160 mL
Lixiviado 50 mL
Medio mineral 290 mL
Extracto de levadura | 0.5 g/L
Dextrosa 0.59g/L

Posteriormente son llevados a la incubadora orbital de control de temperatura y
agitacion a 28 °C con 80 rpm por 72 h. A esta adaptacién de MO, por segunda ocasion,
se le denomina medio basal 2. Este medio basal 2, resiembra de la primera
adaptaciéon de MO, pasado las 72 h son dejados en la incubadora marca Felisa a 28
°C para su adaptacion, y pasada una semana se alimentaron con 0.5 g/L de dextrosa
y 0.5 g/L de extracto de levadura dejandolos en la incubadora orbital de control de
temperatura y agitacion a 28 °C y 80 rpm por 48 h, posteriormente eran regresados a
la incubadora Felisa a 28 °C y asi sucesivamente se repiten los pasos de la
alimentacion de los MO pasada una semana, hasta por tres meses.

3.3. Caracterizacion morfolégica de los microorganismos en el consorcio

3.3.1. Tincion de Gram

La tincion de Gram o coloracion de Gram (Figura 6), es un tipo de tincion diferencial
empleado en bacteriologia para la visualizacion de bacterias y clasificaciéon segun su
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tipo de membrana celular y asi las reacciones que pueden llevar a cabo. Se utiliza
tanto para poder referirse a la morfologia celular bacteriana como para poder realizar
una primera aproximacion a la diferenciacion bacteriana, considerandose bacterias
Gram positivas a las que se visualizan de color morado y bacterias Gram negativas a

las que se visualizan de color rosado y rojo.
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Figura 6. Procedimiento general para la realizacion de la Tincion de Gram.

El procedimiento es el siguiente:

1. Se prepara y fija un frotis con la muestra de lixiviado.
2. Agregar violeta de genciana y esperar 1 minuto.

3. Enjuagar con agua destilada, sin lavar.

4. Agregar lugol (Gram Yodo) y esperar 1 minuto.

5. Agregar alcohol cetona hasta decoloracién.

6. Enjuagar con agua destilada, sin lavar.

7. Agregar safranina y esperar 1 minuto.

8. Escurrir la safranina con agua destilada.

9. Secar pasando suavemente el frotis a una flama.

3.4. Preparacion de los electrodos

Los electrodos que se utilizaron son de tela de acero. Se cortaron piezas de la tela de

forma rectangular, con unas medidas de 7 x 2 cm, como se muestra en la Figura 7.
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Figura 7. Corte de los electrodos de malla de acero.

3.4.1. Montaje de celdas con lodos anaerobios tratados

Las celdas que se utilizaron fueron armadas con frascos de vidrio de 100 mL,
ocupandose solamente 80 mL de estos. Las tapaderas de los frascos fueron
perforadas con tres orificios, dos de ellos de 8.0 mm de diametro y el tercero de 6.0
mm. Los dos primeros fueron utilizados para introducir dos caimanes dentro del frasco
para sujetar y fijar los electrodos dentro de este, y con los otros extremos de los
caimanes hacer la conexion al potenciostato. Los electrodos que se utilizaron fueron
de malla de acero 316 L, ya que es el mismo material que se usara en el sistema
bioelectroquimico en continuo. El tercer orificio fue utilizado para introducir la

manguera y burbujear N2 (5 minutos) para desplazar el oxigeno posible.

La Figura 8 muestra las piezas y el armado de las celdas. Las mismas son utilizadas

en todos los experimentos como celdas de electrdlisis microbiana.

a) b) c) d)

Figura 8. Piezas para el armado de las celdas. a) Frasco de vidrio de 100 mL; b):
tapadera con orificios; c¢): caimanes; d): tapadera con los electrodos fijados a los
caimanes; e): celda armada.
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Se realizaron distintos montajes de celdas con la adaptacion de microorganismos
para observar el porcentaje de remocién de materia organica, con colorante y
microorganismos que permitan determinar la degradacion del colorante en funcién de

la variacion de la concentracidon de este y la corriente aplicada a las celdas.

3.5. Caracterizaciéon electroquimica del colorante Marino Novacron mediante

voltamperometria ciclica

Es fundamental comprender los mecanismos de oxidacion y reduccion que
experimenta la molécula del colorante es fundamental para identificar los potenciales
electroquimicos en los que ocurren dichos procesos redox. Esta informacion resulta
esencial para definir los rangos adecuados de potencial y corriente que deben
aplicarse durante la operacion del bioelectrorreactor, a fin de optimizar su eficiencia
electroquimica. Con este propdsito, se llevd a cabo un estudio electroanalitico
mediante la técnica de voltamperometria ciclica, que permitié caracterizar el

comportamiento redox del colorante bajo condiciones controladas.

La caracterizacion voltamperométrica se realizo utilizando un potenciostato Autolab
PGSTAT30, acoplado a una celda electroquimica de tres electrodos. El electrodo de
trabajo correspondié a una superficie de carbon vitreo (0.071 cm?), el electrodo de
referencia fue de tipo Ag|AgCl modelo RE-1CP (sat. KCI), y como electrodo auxiliar
se empled un alambre de platino. La disolucion utilizada consisti6 en una
concentracion de colorante de 50 ppm, disuelta en una solucion electrolitica de KNO;
a 0.01 M como soporte idnico. Previo al analisis, se llevo a cabo la compensacion de
la caida éhmica de la celda y se realizé el burbujed con nitrégeno durante 3 minutos
para eliminar el oxigeno disuelto, minimizando asi posibles interferencias. El barrido
de potencial se efectud a una velocidad de 50 mV/s, abarcando un intervalo potencial
de-1.2Va 1.2V y posteriormente en sentido inverso, con el objetivo de registrar tanto

los procesos de oxidacion como de reduccion.

3.6. Determinacion de sélidos suspendidos

Después de preparar las celdas se le realiza el siguiente procedimiento a cada una
de las CEM para el calculo de sélidos suspendidos totales y soélidos suspendidos
volatiles, antes y después del tiempo de activacién electroquimica, asi mismo esto se

le realiza a cada experimentacion.

1. Selava un crisol y se mete a la estufa a 100 °C por 1 h para darle un tratamiento

de limpieza.
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2. Pasado el tiempo se deja el crisol 10 min en el desecador, se marca y se pesa
hasta obtener un peso constante, el cual es llamado peso crisol inicial.

3. Posteriormente se toma 1 mL de la solucién de la celda (electrolito) y se

deposita en el crisol.

Se lleva a la estufa el crisol a 100 °C por 1 h.

Pasado el tiempo se deja enfriar en el desecador por 10 min.

Se pesa el crisol y es nombrado este peso como peso crisol muestra seca.

Se mete el crisol a la mufla digital a 550 °C por 2 horas.

Se deja enfriar en el desecador por 10 min.

© ® N o 0~

Se pesa el crisol y este peso es nombrado peso crisol final.

Para determinar los solidos suspendidos totales y los sélidos suspendidos volatiles

de las CEM se utilizan las Ecuaciones 6 y 7 siguientes,

_Cms'Ci
SST=— (6)
Crms-C
Ssy=——"T0 (7)
Vi

Denominando a cada término de la siguiente manera:
SST = Sdlidos suspendidos totales.

SSV = Sdlidos suspendidos volatiles.

Ci = Peso inicial del crisol.

Cms = Peso de la muestra seca en el crisol.

Cmm = Peso final del crisol.

Vm =Volumen de la muestra.

3.7. Curva de calibracion

Para las pruebas colorimétricas se lleva a cabo la realizacidon de la curva estandar o
curva de calibracién preparando soluciones en medio mineral con diferentes
concentraciones de colorante Marino Novacron a 50, 40, 30, 20y 10 mg/L. La Figura

9 muestra el barrido de las soluciones con colorante realizado en el espectrofotometro
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de UV-vis marca SHIMADZU modelo UV-2600 120v, empleando celdas de cuarzo de
1 mm. La longitud de onda elegida de 598.5 nm, debido a que es la regidén del espectro

visible con mayor absorbancia y en la que se encuentra el enlace azo.

Absorbancia, (D.O)

200 300 400 500 600 700 800
Longitud de onda, (nm)

Figura 9. Espectros UV-vis del colorante Marino Novacron para diferentes
concentraciones.

En dicha longitud de onda se encontraron los valores de absorbancia maxima en

densidad o6ptica (D.O), los cuales se muestran en la Tabla 10.

Tabla 10. Valores de absorbancia maxima del colorante a diferentes
concentraciones.

Concentracion del Absorbancia

colorante (mg/L) (D.O)
10 0.259
20 0.542
30 0.804
40 1.028
50 1.346

Una vez identificada la absorbancia de cada concentracion del colorante, se realizd

la grafica de la Figura 10 respecto a las concentraciones, para la obtencion de la linea
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base para conocer la concentracion en cuestién de degradacion del colorante en las

celdas de electrolisis microbianas de las pruebas que se realizaron.

2 =

50 R? = 0.9949
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£
=
©
O 30 1
©
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€ 20
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Absorbancia, (D.O)

Figura 10. Regresion lineal o curva de calibracion estandar a diferentes
concentraciones conocidas para determinar la concentracion del colorante en las
celdas.

Una vez graficada la concentracion versus la absorbancia, se obtuvo la ecuacién para

calcular la concentracion de color en las celdas.
y =37.514x + 0.3639 (8)

La eficiencia en un tratamiento de aguas residuales es la relacion entre la masa o
concentracion removida y la masa o concentracion del efluente inicial, tomando esto
como premisa y teniendo como referencia la concentracion inicial del colorante,

calcularemos el porcentaje de remocion utilizando la Ecuacién 9.

C 'x100 9)

%R =

Donde,

% R = Porciento de remocién
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Ci = Concentracion inicial del colorante

Cr = Concentracion final del colorante para cada celda

3.8. Caracterizacion del sistema bioelectroquimico a utilizar en el proceso de

escalado

El sistema bioelectroquimico microbiano (tipo MEC) que se utilizé es de flujo continuo
de modo ascendente. El mismo sirvid en la proxima etapa del proyecto para estudiar

y evaluar la degradacion del colorante.

El sistema consta de una base metalica de 1 x 0.75 m, soportada por 4 ruedas para
su movimiento. Encima de dicha base se encuentran el tanque de alimentacion, el
tanque de descarga y el propio reactor. Los dos tanques equidistan del reactor y
poseen una altura de 0.45 m y un volumen de almacenamiento de 40 L cada uno. En

la Figura 11 se presenta el sistema bioelectroquimico.

Figura 11. Vista frontal y superior del sistema bioelectroquimico a emplear.

El reactor esta fijado a una barra a una altura de 30 cm de la superficie de la base
metalica (Figura 12). El mismo tiene una longitud de 57.5 cm. Consta de 2 médulos
de reaccion y electrodos de malla de acero cortados de forma circular. El flujo que
pasara por el mismo sera continuo y de modo ascendente, por lo tanto, la entrada
esta en la parte inferior y la salida en la superior. El sistema trabajara con recirculacion
y el transporte de los fluidos se realizara por medio de dos bombas sumergibles marca
EVANS, modelo AQUA 120W-F, ajustando los flujos de entrada al reactor y salida del
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tanque de descarga por medio de dos valvulas. En la Tabla 11 se recogen las

principales caracteristicas técnicas del reactor.

Figura 12. Vista lateral del reactor bioelectroquimico de flujo ascendente.

Tabla 11. Caracteristicas técnicas del reactor.

Caracteristicas del Reactor Valor Observacion
Volumen total, (L) 8.8

Volumen de trabajo, (L) 8.0 | hasta la salida

Volumen de empaque, (L) 5.28

Volumen sin empacar, (L) 3.52
Longitud total, (cm) 55.0
Longitud de empaque, (cm) 11.0 cada uno
Diametro interno, (cm) 14.0
Porosidad del lecho 0.4

Area de los electrodos, (cm?) | 153.86 cada uno
Caudal de entrada, (L/min) 0.1
TR tesrico, (min) 80

3.8.1. Parametros hidraulicos que describen el comportamiento de un reactor.

La mayoria de los reactores son disefiados bajo el supuesto de que el flujo a través

de ellos es de dos tipos: en pistbn y en mezcla completa. Sin embargo, el
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comportamiento real de los equipos se desvia siempre de situaciones idealizadas.

Existen 3 factores que configuran el contacto o patrén de flujo [129]:

1. La RTD. El flujo puede desviarse de la idealidad debido a canalizacién del fluido

y/o a la creacidén de zonas estancadas o muertas en el reactor.

2. El estado de agregacion del material que fluye, su tendencia a formar grupos de

moléculas que se mueven juntas.

3. Los elementos de fluido de una sola corriente pueden mezclarse entre si cuando

fluyen a través del recipiente, ya sea de inmediato o mas tarde.

Para entender el comportamiento de un reactor de flujo no ideal, en muchos casos es
necesaria conocer solo la distribucion de tiempos de residencia (RTD) de la corriente
del fluido y sus parametros de dispersion, ya que permite caracterizar
hidrodinamicamente el reactor y permite hacer consideraciones para posibles
escalamientos de este. Esta informacion se determina de manera facil y directa por
un método de estimulo-respuesta, el cual se describe a continuacién para

aplicaciones en reactores de lecho empacado [129,130].

Cuando se estudia la RTD de un reactor, es conveniente trabajar con un grafico
formado por elementos E que conforman el fluido del sistema, los cuales estan
expuestos a diversas y variadas fuerzas de empuje y obstruccion al movimiento de
estos y que ademas varian con respecto al tiempo, es decir: E(t) (Ecuacion 10) es la
funcién de RTD y debe ser normalizada. Esta funcién puede ser determinada por la

aplicacion de un trazador en el reactor [131].

C(t)

"0 T echa

(10)

Donde C(t) = Concentracion de una muestra de trazador a tiempo t,
y dt = Incremento del tiempo entre cada muestra tomada,

Los tiempos de residencia hidraulico (TRH) también influyen en las dimensiones del
reactor y sobre el costo de este, ya que son responsables del tamafo de los reactores
que sean empleados. Para el calculo del TRH se requiere del uso de la Ecuacion 11
[129,130].
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TRH = f th(t)dt (11)
0

También, cuando se aplica un trazador, la curva de concentracidon normalizada se
conoce como la DTR acumulada y se define como la “curva F(t)”, la cual se utiliza
para determinar la cantidad de trazador que ha permanecido en el reactor por menos

del tiempo t:
t

F(t) =fo tE(t)dt (12)
Otro parametro importante es el numero de dispersion que indica el grado de
dispersion axial en el reactor y se clasifica como:
d = 0 No existe dispersion
d < 0.05 Dispersion baja
0.05 < d < 0.25 Dispersion moderada
d < 0.25 Dispersidn alta
d —« Reactor de mezcla completa

Mediante el calculo del numero de dispersiéon (d, Ecuacion 13), coeficiente de
dispersion (D) y numero de Peclet (Pe), se puede predecir el grado de dispersion en

el reactor y el factor que limita el transporte de masa: conveccion o dispersion.
d=c——=— (13)

Donde:
TRiesrico = Tiempo de residencia promedio o tedrico del reactor, y

0§C= Varianza de la RTD definida por una serie de mediciones discretas en el tiempo,

y esta definida por la siguiente expresién

> _ X tf CiAt,

Oxc ™ ZC—iAti-(_AC)Z (14)

lo que ademas requiere de
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T Zt,C,At,

tac SC AL (15)
Por ultimo tyc= TRieerico
Para el calculo de D se utiliza la Ecuacion 16 a continuacion:
D =duL (16)
Donde:
L = Longitud del reactor,
D = Numero de dispersion,
u = Velocidad superficial, la cual se calcula con la siguiente expresion:
Q
=1T—Ri2 (17)
y si se trata de un lecho empacado,
u= . 2 (18)
g R
Donde:
Q = Caudal
€= Porosidad del lecho
R; = Radio interno del reactor
Para el céalculo de Pe se requiere de la Ecuacion 19,
uL 1
Pe === (19)

La transferencia de masa en muchas reacciones puede ser evaluada mediante un
coeficiente denominado de transferencia de masa y el procedimiento de calculo de
dicho coeficiente para reactores de lecho empacado se describe a continuacion. Se
determina el numero de Schmidt (Sc, Ecuacion 20), ya que es un parametro

adimensional empleado en el calculo del coeficiente de transferencia de masa [132].
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Sc=—t=_
. pDef - Def (20)

También se determina el numero de Reynolds (Re). Un fluido lento y uniforme se
conoce como flujo laminar (Re < 2000), mientras que un flujo rapido y cadtico se
conoce como flujo turbulento (Re > 400). El numero de Re relaciona las variables mas
importantes que describen un flujo: velocidad, diametro del ducto o de particula,
densidad de fluido y viscosidad [133]. El numero de Re en funciéon de una particula

(Rep) se calcula como se presenta en la Ecuacion 21 [134].

(21)

Por ultimo, de la correlacion de Wilson y Geankoplis se puede despejar al coeficiente

de transferencia de masa (k.'), dicha correlacion se presenta en la Ecuacién 22.

k
Jo= TC (Sc)?® (22)

Para evaluar k.', de la ecuacion 22, es necesario determinar primero el factor
adimensional de transferencia de masa (Jp). Para lechos empacados donde Re, se
encuentra en el intervalo 0.0016-55, y Sc en entre 165-70600, Jp se determina

utilizando la Ecuacion 23.
Jp=——(Re,)*" (23)

3.8.2. Inoculacion y adaptacion de microorganismos de lixiviado en el reactor

bioelectroquimico.

Para el empaque en los dos modulos de reaccion se utilizé carbon activado granular,
previamente lavado durante 1 semana, con el objetivo de eliminar los restos de
reactivos y subproductos después de la carbonizacién. Posteriormente se puso a
secar en una estufa durante 2 dias y luego se le dio una activacién quimica con un
lavado con acido nitrico a 0.1 N, con el objetivo de aumentar la capacidad de

adsorcion y eliminar el resto de las impurezas que contenga.

Para saturar el carbén activado en el reactor, se recirculd un volumen de 20 L de

medio basal utilizando concentraciones de los siguientes reactivos: 0.5 g/L de
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solucion con dextrosa (CgH420Og) y extracto de levadura y 3 L lodos anaerobios

durante 3 semanas.

Luego de ese tiempo se procedio a la inoculacion, pero agregando colorante Marino
Novacron desde una concentracion inicial de 10 mg/L y paulatinamente aumentando
la misma hasta 50 mg/L. Se tomaron muestras de cada una de ellas cada 24 h por 3
dias para monitorear la posible degradacion biologica (Tabla 12). De esta manera se

inocula el reactor y los microorganismos son adheridos a la superficie del adsorbente.

Tabla 12. Degradacion biologica del colorante Marino Novacron en la etapa de
inoculacion a diferentes concentraciones.

Concentracion | Muestreo Concentracion Remocion
inicial (mg/L) final (mg/L) (%)

24 h 9.39 6.1
10 48 h 7.09 29.1
72 h 3.91 60.9
24 h 18.44 7.9
20 48 h 16.90 15.5
72 h 11.37 43.15
24 h 29.20 2.67
30 48 h 28.92 3.6
72 h 26.09 13.03
24 h 39.10 2.25
40 48 h 38.19 4.525
72 h 36.76 8.1
24 h 47.77 4.46
50 48 h 46.30 7.4
72 h 42.18 15.64

Posterior a la inoculacion constante a 50 mg/L se procedio a la formulacién del agua
sintética en el laboratorio, con el objetivo de alcanzar a mediano plazo los parametros

del agua residual textil real (Tabla 13).
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Tabla 13. Parametros de descarga de agua residual textil real.

Parametros Valor

pH 10.09
Temperatura, (°C) 29.2
Potencial, (mV) 158.5
Conductividad, (mS/cm) 9.553
Salinidad, (PSU o g/L) 5.302
Solidos Totales Disueltos, (ppt) | 4.682
DQO, (ppm) 502.2

TOC, (ppm) 162.2

3.8.3. Caracterizaciéon de los microorganismos en el reactor. Siembra por estria

en placa

Para la caracterizacion de los microorganismos se utilizaron dos medios de cultivo,
con el fin de demostrar la existencia bacteriana en el reactor bioelectroquimico,
utilizando Schaedler Agar y Standart Agar. EI Schaedler Agar es un medio para el
crecimiento de microorganismos anaerobios tales como lactobacilos, estreptococos,
clostridios y bacteroides, y el Standard Methods Agar es un medio para el crecimiento
de microorganismos provenientes de las aguas residuales. Para la preparaciéon del
Schaedler Agar y Standart Agar se disolvieron 20.95 g del medio en 500 mL de agua
destilada, segun la proporcion indicada a partir de la cantidad que se describe en la
etiqueta del frasco del medio. Para una gelificacion mas rapida, se adicionaron 6.75
g de Agar bacterioldgico, cantidad que fue especificada en la etiqueta del Agar
Schaedler.

Su preparacion es la siguiente:

1. Pesar 20.95 g del medio y 6.75 g del agar bacteriolégico.
2. Suspender en 1 L de agua destilada.
3. Calentar con agitacion frecuente.
4. Hervir durante 1 minuto.
5. Esterilizar a 121 °C por 15 minutos.
6. Verter en caja Petri.
Para la esterilizacion del agar, la autoclave fue una Vertical All American Electrica

modelo 75x de 39 L, el rango de operacién de temperatura es de 212 a 274 °F
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teniendo un rango de trabajo de esterilizacion entre 252 °F y 259 °F y su rango de
operacion de presion es de 0 a 30 psi con un rango de trabajo de esterilizacion de 17

y 20 psi.

La siembra se llevé a cabo en una campana de extraccion marca Lumistell modelo
LH 120, utilizando la técnica de siembra en placa por estria. Como se tomaron
muestras de consorcio microbiano de los dos modulos de reaccion, se hicieron 4
réplicas en caja Petri por cada agar utilizado. Antes de la siembra se esterilizaron las
cajas Petri (vidrio) con rayos Ultravioleta. Una vez realizado el procedimiento de
siembra, las cajas Petri se introducen a una incubadora marca Felisa modelo FE-
132D programada a una temperatura de 30 °C permaneciendo 72 h. Pasado este

tiempo se les realiz6 la técnica de tincion de Gram.

3.9. Evaluacién de la distribuciéon del campo eléctrico en el reactor mediante

software de simulacioén

El analisis de la distribucion del campo eléctrico en el reactor bioelectroquimico de
flujo ascendente resulta esencial para caracterizar el entorno electroquimico al que
se exponen los microorganismos Yy, por tanto, para optimizar los procesos
bioelectrocataliticos que en él ocurren. La geometria del sistema, la configuracion y
disposicion de los electrodos, asi como la conductividad del medio y la presencia de
materiales porosos como el carbdn activado, generan una distribucion espacial del
campo eléctrico que puede ser altamente heterogénea. Esta heterogeneidad puede
dar lugar a regiones con intensidades de campo subdptimas o excesivas, afectando
negativamente la tasa de transferencia electronica, la viabilidad microbiana y la

eficiencia global del sistema.

Para analizar el comportamiento del campo eléctrico y la distribucion de corriente en
el sistema, se empleé una simulacidn numérica utilizando el software COMSOL
Multiphysics 6.2, bajo el mddulo de corrientes eléctricas. Este analisis se fundamenta
en el marco tedrico establecido por la teoria del potencial descrita por Newman [143].
El dominio geométrico del modelo corresponde a una configuracion cilindrica
tridimensional, representativa del reactor bioelectroquimico con electrodos mallados
de acero dispuestos en su interior. EI modelo se resolvidé bajo condiciones
estacionarias, utilizando el conjunto de ecuaciones que rigen el transporte de corriente
en medios conductores. El modelo resuelto numéricamente en COMSOL emplea
como ecuacion principal la conservacion de corriente eléctrica, que en términos

diferenciales se expresa como:
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VxJ=Q, (24)

Donde J es el vector densidad de corriente [A/m?] y Qjv representa una fuente de
corriente volumétrica, que en este caso se asumio nulo (Qjv = 0) al considerar un
régimen sin generacion interna de corriente. En este contexto, la densidad de

corriente J se model6 conforme a la ley de Ohm generalizada, dada por:
J=0E +J¢ (25)

donde o representa la conductividad eléctrica del material (constante y definida por el
usuario), E es el campo eléctrico, y Je una posible fuente de corriente externa. En el
caso de que no se impongan fuentes de corriente externa (Je = 0), la expresion se

reduce a la forma clasica también referida en Newman:
i =-kVO (26)

Siendo k la conductividad electrolitica que depende de la movilidad de las especies y
@ el potencial eléctrico. En estado estacionario, el potencial eléctrico en cualquier

punto del area de reaccion puede ser descrito por la ecuacion de Laplace:

V20 =0 (27)
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CAPITULO 4: RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. Caracterizacion electroquimica del colorante Marino Novacron

El estudio electroquimico del colorante azoico Marino Novacron mediante
voltamperometria ciclica permitié identificar con claridad los procesos redox que
tienen lugar durante su degradacion. Esta técnica, que implica la aplicacion controlada
de un potencial al sistema electroquimico, resulta fundamental para determinar los
potenciales especificos a los cuales ocurren los procesos de oxidacion y reduccion,
facilitando asi la seleccién de condiciones operativas Optimas en aplicaciones
posteriores. En ambos barridos se utilizd un electrodo de referencia Ag|AgClI (sat.
KCI).

En el barrido directo (Figura 13A), correspondiente al sentido de oxidacion, se observo
un pico andédico (A) en torno a +0.6 V, atribuible a un proceso de quimisorcion de
grupos hidroxilo en la superficie del electrodo [140-142]. Al revertir el potencial hacia
valores negativos, aparece un pico catédico (B) cerca de -0.6 V, lo cual indica la
reduccion de las especies oxidadas previamente, evidenciando un comportamiento

redox irreversible, caracteristico de los colorantes azoicos.
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Figura 13. Voltamperometria ciclica del colorante Marino Novacron, A): en el
sentido de la oxidacion y B): sentido de la reduccion vs Ag|AgCl (sat. KCl) a
velocidad de barrido de 50 mV/s.

En el barrido inverso (Figura 13B), iniciado desde potenciales positivos hacia
negativos, se visualiza inicialmente el mismo pico catédico (B), correspondiente a la
reduccion directa del grupo azo [140,141], seguido de la aparicién del pico anddico
(A7) al invertir el barrido, lo cual sefala la reoxidacion de los productos de reduccion.
La presencia de ambos picos en ambos sentidos de barrido, asi como su ubicacién
simétrica, refleja una interaccion redox parcialmente reversible. Esta reversibilidad
limitada puede estar condicionada por la formacion de intermediarios reactivos como
aminas aromaticas, reacciones quimicas acopladas, o fendmenos de adsorcion en la
superficie del electrodo. El rango de potencial en el cual ocurren estos procesos
(aproximadamente entre -0.6 y +0.6 V vs Ag|AgCl) confirma que el colorante Marino
Novacron es electroactivo y susceptible de oxidacion y reduccion bajo condiciones
moderadas. El grupo azo se identifica como el principal sitio de reaccion durante la
reduccion, cuya ruptura implica la pérdida del croméforo, responsable de la coloracion
del compuesto [127,140,141]. Este conocimiento resulta esencial para la optimizacién
de sistemas bioelectroquimicos, ya que permite establecer limites operacionales que
eviten la aplicacion de sobrepotenciales que podrian dafar la biopelicula microbiana
o los electrodos. En este contexto, la corriente aplicada no solo promueve la
transferencia de electrones para la degradacion directa del colorante en el electrodo,
sino que también estimula el metabolismo de microorganismos electroquimicamente

activos, favoreciendo la ruptura enzimatica de los enlaces azo.
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4.2. Estudio de la degradacion del colorante en celdas de 80 mL

4.2.1. Montaje de celdas con colorante Marino Novacron a concentracion de 10
mg/L
Para el estudio de la degradacién del colorante se realizaron pruebas en un
potenciostato/galvanostato AUTOLAB. Se prepararon 5 celdas como las descritas en
el apartado 3.4.1, a volumen de 80 mL, dos de ellas con solucion del medio mineral y
colorante (celdas 11 y 21), otras dos con solucién de medio mineral, colorante y
microorganismos (celdas 31 y 41). Estas cuatro celdas trabajaron en medio agitado
durante 72 h, con una aplicacién de corriente en el equipo de 0.05 mA. Una quinta
celda (51) se utilizé6 como referencia de la degradacion y se prepardé igual con el medio
mineral, el colorante y los microorganismos, pero trabajo sin agitacion y sin aplicacién

de corriente por el mismo tiempo.

En la Tabla 14 se presentan los datos relacionados con el cambio de coloracion y la

degradacion del colorante con el paso del tiempo en los 3 dias.

Tabla 14. Condiciones y cambio de coloracion en las celdas atribuido a la
degradacion del colorante Marino Novacron a concentracion 10 mg/L en 72 h.

Condiciones Celdas
Numeracioén 11121 | 31|41 | 51
Concentracion inicial (mg/L) 10
Aplicacion de corriente, (mA) 0.05 No
Agitacion, (rpm) 100 No
L Ak AL
O h 2 51 pasEsd AELY YoEY
T e 'y w
24h - W
48 h ?, i El— E
i L AL
72 h & ] '@“3 y-.ii,?’...l ﬁ
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Después de 72 h, en que se llevo a cabo la activacion electroquimica en las celdas,
se filtraron las soluciones para el analisis de absorbancia y su relacién con el nivel de
degradacion del colorante presente. En la Figura 14 se puede observar el barrido de
absorbancia de las soluciones con el colorante a 10 mg/L, en un rango de longitud de
onda de 800 a 200 nm, teniendo como referencia el comportamiento del medio
mineral con el colorante inicial antes de la activacion electroquimica. Este parametro
es muy importante pues permite conocer el porcentaje de remocion del colorante en

las diferente celdas estudio.

5.0

——— Color inicial
—— Celda 11
—— Celda 21
——— Celda 31
Celda 41
Celda 51

Absorbancia, (D.O)

T T T T T T T T T i
200 300 400 500 600 700 800
Longitud de onda, (nm)

50

4.0

Color inicial
Celda 11

3.04

Celda 51
204

Absorbancia, (D.O)

0.0+
T T T T T T 7T

. —
200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 300
Longitud de onda, (nm)

Figura 14. Espectros UV-vis de soluciones de las celdas a concentracion del
colorante Marino Novacron de 10 mg/L y zoom de la region de 200 a 300 nm.
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Teniendo en cuenta los espectros obtenidos se puede notar que en la regién visible
del espectro hay una pequefia disminucion en la seial lo que se traduce en la
disminucién de color, pero no hay cambios significativos de sefal en la region
ultravioleta para cada espectro, por lo cual se mantiene la presencia de la molécula
del colorante (Figura 14). Luego de analizar los espectros UV-vis de las muestras de
colorante se pudieron determinar los valores de absorbancia para la longitud de onda
de 598,5 nm, y por medio de la Ecuacion 8 se hallo la concentracion correspondiente,

tal y como se muestra en la Tabla 15.

Tabla 15. Valores de absorbancia y concentracion final a las 72 h en las celdas con
degradacion del colorante Marino Novacron a 10 mg/L.

; - Absorbancia | Concentracion
Celda Tipo de sistema

(D.O) (mg/L)
11 0.029 1.45
Electroquimico
21 0.015 0.92
31 0.011 0.77
Bioelectroquimico
41 0.013 0.85
51 Bioldgico 0.059 2.57

Seguidamente y tomando como referencia la concentracion inicial del colorante se
pudo calcular el porcentaje de remocidén en las celdas (Tabla 16), utilizando la

Ecuacion 5.

Tabla 16. Porcentaje de remocion final a las 72 h del colorante Marino Novacron en
las celdas a 10 mg/L.

Celda Tipo de sistema Remocioén, (%)

11 80.90
Electroquimico
21 87.81
31 89.78
Bioelectroquimico
41 88.80
51 Bioldégico 66.10

Partiendo de la premisa que se tomaron dos duplas de celdas con iguales condiciones
(11y 21) y (31 y 41), con el objetivo de minimizar el margen de error, para expresar

el porcentaje final de remocion en las tres condiciones diferentes: medio mineral con
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colorante, agitacion y aplicacion de corriente (proceso electroquimico), medio mineral
con colorante y microorganismos, aplicacion de corriente y agitacion (proceso
bioelectroquimico) y medio con colorante y microorganismos sin aplicacion de
corriente y agitacion (proceso biolégico), se calculd la media entre las celdas 11 y 21
y entre las celdas 31 y 41 y se tom6 como referencia la celda 51, comparando las

remociones en cada una (Figura 15).

100

89.29
84.35

80

66.10
60

40 -

Remocién de color, (%)

20

Electroquimico Bioelectroquimico Biolégico

Tratamiento

Figura 15. Porcentaje de remocion final del colorante Marino Novacron en las
celdas de 10 mg/L en las tres condiciones analizadas.

Los resultados muestran mayor porcentaje de remocion en las celdas 31 y 41 donde
habia presencia del consorcio microbiano y aplicacion de corriente, con un valor
medio de 89.29 %. Se logré también un valor significativo de remocion, aunque menor
en las celdas 11y 21 (84.35 %) y solo del 66.10 % en la celda sin estimulo eléctrico

ni agitacion.

4.2.2. Montaje de celdas con colorante Marino Novacron a concentracién de 50
mg/L

De igual manera se prepard una dupla de celdas (12 y 22) con presencia de medio
mineral y colorante, otra dupla (32 y 42) con medio mineral, colorante y
microorganismos y una quinta celda (52) también con medio mineral, colorante y
microorganismos. En este caso se elevo la concentracion a 50 mg/L y se aumento la
corriente al doble, a un valor de 0.1 mA. Las condiciones de este experimento se
muestran en la tabla 17.
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Tabla 17. Condiciones y cambio de coloracion en las celdas atribuido a la
degradacion del colorante Marino Novacron a concentracion 50 mg/L en 72 h.

Condiciones

Numeracién 12 | 22 | 32 | 42 | 52
Concentracion inicial (mg/L) 50
Aplicacion de corriente, (mA) 0.1 No

Agitacion, (rpm) 100 No
or k4t
« BB
- GEEE
sEF

Se analizaron las soluciones filtradas para el experimento de la degradacion del

colorante a 50 mg/L, obteniendo los resultados de la Figura 16.

2.5 —— Color inicial
———Celda 12
——— Celda 22
— —— Celda 32
O 20+ - Celda 42
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Figura 16. Espectros UV-vis de soluciones de las celdas a concentracion del
colorante Marino Novacron de 50 mg/L.
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Para el espectro anterior se observa una disminucion notoria de la sefial en la region
visible del espectro, lo cual se traduce en una ruptura de la molécula por el grupo
cromoforo azo, el cual es el responsable del color y una variacion en las sefiales en
la region ultravioleta del mismo lo cual evidencia una transformacién del colorante en

otros metabolitos o en la degradacion parcial del mismo [120].

De igual manera se filtraron las soluciones finales en cada caso y se analizaron en el
UV-vis, obteniéndose los valores de absorbancia correspondiente. Con la ayuda de
la Ecuacion 8 se calculd el valor de concentracion de colorante final en las celdas, tal

y como se muestra en la Tabla 18.

Tabla 18. Valores de absorbancia y la concentracion final a las 72 h en las celdas
en la degradacion del colorante Marino Novacron a 50 mg/L.

Celda . . Absorbancia | Concentracion
Tipo de sistema
(D.O) mg/L

12 0.247 9.63
Electroquimico
22 0.151 6.03
32 0.05 2.24
Bioelectroquimico
42 0.068 2.91
52 Bioldgico 0.413 15.86

Con ayuda de la ecuacion 5, se determind también, el porcentaje de remocion en las

celdas tal y como se muestra en la tabla 19.

Tabla 19. Porcentaje de remocion final a las 72 h del colorante Marino Novacron en
las celdas a 50 mg/L.

Celda ‘ Tipo de sistema Remocién, (%)

12 82.09
Electroquimico
22 88.79
32 95.83
Bioelectroquimico
42 94.58
52 Biologico 70.51

De igual manera se calculd la media de las remociones en este caso, tal y como se
hizo para la prueba a concentracion de 10 mg/L, comparando los porcentajes de

remociones en las 3 condiciones (Figura 17).
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Figura 17. Porcentaje de remocion final del colorante en las celdas de 50 mg/L en
las tres condiciones.

Los resultados permiten concluir que existe una mayor degradacion del colorante,
también, en las celdas donde habia presencia de microrganismos, agitacion y
aplicacién del corriente (celdas 32 y 42). Las mismas tuvieron un porcentaje de
remocion medio de 95.20 %. En las celdas 12 y 22, donde no habia presencia del
consorcio microbiano la media de la remocién fue inferior, alcanzandose un valor de
85.44 %. En cambio, para la celda 52, en la cual habia microrganismos, pero no se

aplicé corriente eléctrica ni se agitd, la degradacion apenas alcanzé el 70.51 %.

4.3. Caracterizacion de los microorganismos antes de la inoculaciéon del

reactor

Una vez realizado el procedimiento con muestras del lixiviado inoculado al reactor, se
procede a caracterizar los tipos de microorganismos presentes en el consorcio. Se
realizé la caracterizacion por Tincion de Gram (Tabla 20) y se coloco aceite de
inmersion para observar e identificar el tipo de microorganismo en un microscopio
optico marca OLYMPUS modelo U-CMAD3 que incluye software de analisis de
imagen de 5 MP.
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Tabla 20. Diferenciacion de las bacterias mediante Tincion de Gram.

Imagen Observacion

El color morado indica que se

>

.+ .+ . estaen presencia de bacterias
W "'-’;".".‘:"‘j-" AL Gram positivas y la morfologia
"‘f'\;‘.\'l e N

besmare observada arroja que son de

tipo cocos.

El color rosa indica que se esta

en presencia de bacterias Gram

K negativas y la morfologia
| observada arroja que son de

tipo bacilos.

o, st Agrupacion de las bacterias
_ i Gram negativas y Gram
R _", .+ positivas, con lo cual se
bl .’ demuestra la variedad del

consorcio microbiano

4.4. Estudio hidrodinamico del reactor

La caracterizacion del reactor se hizo con base al estudio de la Distribucion de
Tiempos de Residencia (DTR), los parametros hidrodinamicos fueron estimados
mediante el procedimiento descrito en la seccion 3.7.1. La técnica se lleva a cabo con
uso de un trazador, que es una sustancia que se comporta de forma muy similar al
material de alimentacion y que posee la propiedad de no reaccionar en las lineas de
flujo, esto nos permite detectarlo a la salida del reactor. La metodologia consiste en
inyectar una cantidad del trazador cerca de la entrada de alimentacion, sin perturbar
el flujo, y después se mide a la salida en funcién del tiempo. En este caso se hizo en
condiciones de vacio (solo con los electrodos y sin carbén activado), y luego en
empaque en el reactor y se utilizé como trazador el naranja de metilo, del cual se hizo
un barrido de soluciones a diferentes concentraciones en el UV-Vis (Figura 18) y se

construyd una curva de calibracion (Figura 19).
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Figura 18. Espectros UV-vis de Naranja de Metilo a diferentes concentraciones.
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Figura 19. Curva de calibracion o regresion lineal para el Naranja de Metilo.

Se recogieron un total de 20 muestras en cada experimento con un intervalo de 10 s
entre cada una. Posteriormente con la ayuda del UV-Vis se determinaron la
absorbancia en cada una, y con ayuda de la ecuacion de la curva de calibracion del
naranja de metilo se obtuvieron las diferentes concentraciones a la salida del reactor,
en funcion del tiempo para cada medicién (Figura 20). A esta curva de concentracion

contra el tiempo, se le conoce como curva C.
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Figura 20. Curva C. Respuesta del trazador en funcion de la concentracion en el
reactor en vacio y en empaque.

La curva F en la DTR integra todos los tiempos de retencion de las particulas
individuales del trazador que circulan por diferentes caminos en el reactor. La curva
F se usa para describir la concentracion, en forma acumulada, de una sustancia a la
salida del reactor, en funcién de su concentracion inicial. Esta funcion varia entre 0 y
1 (Levenspiel, 2004). En la Figura 21 se muestran las curvas F para el BER operado

con un TRprom= 16 y 80 min.
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Figura 21. Curvas F(t). Fraccion de trazador que permanece en el reactor con
respecto al tiempo.
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Las curvas F y las curvas E estan relacionadas. Las curvas E para el BER en estudio
se presentan a continuacion. El retraso en la curva E, como se observa para un TRprom
de 80 min (Figura 22), demuestra también que el patron de flujo en el reactor es de
un flujo pistdn (Levenspiel, 2004). También se observa, que la maxima concentracion
detectada de un elemento E de la DTR para un TRprom de 16 min es superior en
comparacion a la curva para TRprom = 80 min; asimismo, se observa un doble pico en
la primera curva, indicativo de recirculacion interna. Por lo tanto, cuando se utiliza un
flujo alto (TRprom= 16 min) existe una mayor recirculacion dentro del reactor que
cuando se utiliza un flujo bajo (TRprom= 80 min), lo que provoca una interaccion entre
cada corriente de fluido; este patrén de flujo es caracteristico de los reactores de lecho
empacado. La recirculacién interna y la dispersion en el reactor ocasionan que el TRH

sea superior al TRprom.
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—&— TR =80 min
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Figura 22. Curva de distribucion de edad a la salida, E, para el fluido en diferentes
tiempos de residencia con empaque.

El resultado del andlisis de la DTR para el BER y los parametros calculados para un
TRH de 80 min en empaque se presentan a continuacién en la Tabla 21. Estos

parametros fueron calculados mediante las ecuaciones 10-23.
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Tabla 21. Parametros y numeros adimensionales del estudio de distribucion de
tiempos de residencia.

Parametro calculado Para TRH = 80 min
Numero de dispersion (d)
Coeficiente de dispersion (D), en cm?/s 4.307 x 10°
Numero de Péclet (Pe) 50000
Numero de Reynolds (Re) 0.27
Numero de Schmidt (Sc) 208
Factor adimensional de transferencia de masa (Jb) 2.3938
Coeficiente de transferencia de masa (km), en cm/s 0.15

Teniendo en cuenta los datos de la tabla, el numero d indica que en el BER hay una
dispersion baja. EI numero Pe indica el transporte de masa en el reactor esta
determinado por la conveccién y el valor de Reynolds hace referencia a que se esta

trabajando bajo condiciones de flujo laminar.

4.5. Estudio de la degradacién del colorante Marino Novacron en el reactor en

agua residual textil sintética.

4.5.1. Aplicacién de corriente

Luego de operar el reactor a un 75 % de condiciones de agua residual, se procedid a
aplicar una corriente eléctrica de 0.05 A, la que fue estudiada anteriormente por
Martinez, 2011 [25]. Esta corriente provocd una densidad de corriente (J) en los

electrodos de 0.325 mA/cm?.

4.5.2. Degradacion del colorante Marino Novacron en un paso

Para el analisis de la degradacién del colorante Marino Novacron en el reactor se
estudid previamente, el comportamiento de este en una etapa o paso, o sea, desde
la entrada hasta la primera vez de salida para un tiempo de residencia de 80 min. Se
tomdé como referencia una concentracion inicial de colorante en el agua sintética
preparada de 50 mg/L. En la Figura 23 se observa el barrido de las soluciones iniciales

y de salida del reactor con aplicacion y sin aplicacién de densidad de corriente.
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Figura 23. Espectros UV/Vvis para las muestras de entrada (inicial) y salida (con y sin
activacion electroquimica) durante el tratamiento del colorante Marino Novacron en
una etapa en agua residual textil sintética. TR = 80 min.

Los espectros presentados anteriormente demuestran que la degradacion del
colorante se favorece si se estimula a los microorganismos del reactor, ya que la
muestra que representa la disolucion tratada con microorganismos estimulados
eléctricamente ofrecié un espectro de absorbancia con sefial de menor magnitud en
toda la regién UV-vis, comparado con el espectro que se obtuvo a partir de la

disolucion tratada con microorganismos sin estimulacién eléctrica.

El analisis en la region UV (de 200 a 400 nm) de los espectros, no ofrece informacion
suficiente por el poco tiempo de tratamiento, sin embargo, el espectro de la disolucion
que se estimuld eléctricamente da una diferente sefial con respecto a los dos
restantes, lo que indica que probablemente esté asociado a subproductos que se
forman después de la reduccion del colorante. Los resultados de remocion del

colorante se presentan en la Figura 24.
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Figura 24. Remocion del colorante en agua residual textil sintética mediante un
paso por el reactor (con y sin aplicacion de densidad de corriente) a TR = 80 min.

Los resultados arrojaron que en un paso desde la entrada del fluido hasta la salida
con un tiempo de residencia de 80 minutos la remocién fue significativamente superior
en el caso donde hubo estimulacion electroquimica, alcanzandose un valor de
eficiencia de degradacion del colorante de 33 + 1.36 %, mientras que sin una

aplicacion de corriente solo fue de 18 + 1.2%.

4.5.3. Desmonte del reactor y caracterizacion de los microorganismos
presentes

Seguidamente del estudio de la degradaciéon en un paso se preparé nuevamente un
agua residual con las caracteristicas anteriormente mencionadas en la seccion 3.7.2

a una concentracion inicial de 50 mg/L de colorante.

Con el objetivo de evaluar el comportamiento de la degradacion y parametros en el
reactor en recirculacion por 1 semana se procedié a desmontar el reactor para evaluar
y caracterizar los microorganismos presentes en el mismo y nutrir directamente con

caldo de microorganismos en los modulos de reaccion donde se encontraba el carbon

activado.

Con el objetivo de poder caracterizar los microorganismos presentes en el reactor y

nutrir directamente con caldo de nuevos microorganismos en los modulos de reaccion

donde se encontraba el carbdon activado se procedid a desmontar el reactor,
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transcurridos aproximadamente 4 meses del inicio de su funcionamiento con
activacién electroquimica. En la Figura 25 se observa la adherencia de los

microorganismos al carbén activado y a la superficie de los electrodos.

Figura 25. Adherencia de los microorganismos a los electrodos al desmonte del
reactor.

Se realizd un cultivo en placas de estos, utilizando un agar selectivo especifico para
organismos anaerobios el cual en base a la metodologia planteada, ayudé a identificar
la existencia de estos, ademas de observar como se desarrollan desde el lixiviado
que era mantenido con sustrato, hasta la formulacién de la solucién utilizada como
alimentacion con agua sintética preparada, asi como su desarrollo en el C.A. con

induccion eléctrica y sin induccion eléctrica y su adaptacion en los electrodos.

El crecimiento de los microorganismos en los medios de cultivo especializados

(Schanedler agar y Standard methods agar) se muestran a continuacion.

A). B).

Figura 26. Colonias obtenidas en los medios de cultivo especializado. A)
Schanedler agar, B) Standard methods agar.
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En las colonias que crecieron en el Schanedler agar, medio especializado en
microrganismos anaerobios, hubo crecimiento denso, también se observd que la
morfologia de estos es circular y en algunos casos alargada y las colonias son de
color blanco (Figura 26A). En el Standard methods agar se pueden observar dos tipos
de colonias, unas de color amarrillo y otras de color blanco, ambas con una morfologia

circular (Figura 26B).

La tincion de Gram sirvio caracterizar las colonias obtenidas en dos grupos: bacterias
Gram Positivas (de color morado o violeta) y las Gram Negativas (de color rosa). La
mayoria de las bacterias que crecieron en los medios de cultivo aislados pertenecen
al grupo de las bacterias Gram Negativas (Tabla 22), excepto las que crecieron el
Standard methods agar donde hay de los dos tipos de bacterias, con presencia de

cocos gran positivos y bacilos y estreptobacilos gran negativos.

Tabla 22. Diferenciacién de las bacterias extraidas del reactor mediante Tincién de
Gram.

Imagen Observacion

JE El color morado indica que se
bl esta en presencia de bacterias
| Gram positivas y la morfologia
observada arroja que son de

tipo cocobacilos

El color rosa indica que se esta
en presencia de bacterias Gram
negativas y la morfologia

observada arroja que son de

tipo bacilos y estafilococos.

.,:'J : 20 3o Agrupacién de las bacterias
s - " " |Gram negativas y Gram
o positivas, con lo cual se
;  '. demuestra la variedad del

consorcio microbiano
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4.5.4. Degradacién del colorante Marino Novaron en el reactor trabajando en

recirculacion.

Luego del ensamblado del reactor y nutricion con nuevos microorganismos se evaluo
la degradacion del colorante con el reactor trabajando en continuo y recirculacién en

dos circunstancias: sin activacion y con activacion electroquimica.

Se prepard un volumen de agua sintética de 20 L para cada prueba y se hizo una
medicion de los parametros iniciales en cada formulacion. En la Tabla 23 se muestran

los valores de dichos parametros.

Tabla 23. Parametros iniciales de cada formulacion de agua sintética para cada

experimento.
Parametro 1ra formulaciéon 2da formulacién

Concentracion inicial, (ppm) 50 50
pH 8.9 9.2
Temperatura, (°C) 26.2 25.9
Potencial, (mV) 69.5 66.8
Conductividad, (mS/cm) 7.229 7.89
Salinidad, (PSU o g/L) 3.505 3.480
Solidos Totales Disueltos, (ppt) 3.002 3.110
DQO, (ppm) 366 370

La primera formulacién correspondio al experimento donde no se aplicd corriente al
reactor y en la segunda formulacién si. Cada experimento tuvo una duracion de 1
semana, manteniendo el reactor en continuo y recirculacion de manera
ininterrumpida. En el segundo caso se aplico una corriente de 0.05 A, produciendo

una densidad de corriente (J) de 0.325 mA/cm?.

Los resultados obtenidos de absorbancia para cada muestra a la salida del reactor
cada 24 h en los experimentos se pasaron a concentraciones, obteniendo la cinética

de degradacion tal y como se muestra en la Figura 27.
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Figura 27. Cinética de degradacion del colorante a diferentes tiempos con y sin
activacion electroquimica en agua residual sintética.

Se puede apreciar, que existe una mejor cinética de remocion de la coloracién en el

caso donde hubo aplicacion de densidad de corriente, llegando en 168 h a un valor

de 1.97 mg/L. En la Figura 28 se puede observar claramente el cambio de coloracién

de las soluciones en las que hubo activacion electroquimica.
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Figura 28. Cambio de coloracion atribuido a la degradacion del colorante cada 24 h
en el experimento con estimulo electroquimico.

Si analizamos el espectro de las muestras de las soluciones para este experimento

en particular (Figura 29), podemos corroborar claramente la remocién del color en la

regidn visible del espectro, encontrandose valores muy bajos de absorbancia.
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Figura 29. Espectros UV-vis para las muestras de soluciones a la salida del reactor
cada 24 h, para el experimento donde los microorganismos fueron estimulados
eléctricamente en agua residual textil sintética.

En la region UV del espectro se puede notar un cambio en la sefial, teniendo como
referencia el espectro de la concentracion inicial. Esto indica que una parte del

colorante se ha transformado en otros subproductos o compuestos.

Teniendo en cuenta este analisis, la mayor tasa de remocién de color se obtuvo en el
caso donde los microorganismos se estimularon eléctricamente. En la Figura 30 se
puede observar que, para todas las muestras analizadas diariamente se tuvo una
mayor degradacion con aplicacion de densidad de corriente J = 0.325 mA/cm?,
obteniéndose valores de remocion por dia que generalmente casi duplicaban a las
tasas de remocion sin estimulo eléctrico. Al final de los experimentos se logré una
tasa de remocion del 96.06 + 1.49 % con estimulo eléctrico y tan solo del 58.92 + 1.56

% en el caso sin activacion eléctrica.
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Figura 30. Remocion del colorante en agua residual sintética con y sin activacion
electroquimica cada 24 h.

En las Figuras 31 y 32 se observa el comportamiento de los parametros conductividad

y DQO respectivamente en ambos experimentos.

La conductividad es un indicador directo de la concentracion de sales disueltas en el
agua residual. La Demanda Quimica de Oxigeno es una medida de la cantidad de
materia organica presente en el agua residual que puede ser oxidada por un agente
quimico. Una disminucion en estos parametros implica una reduccién en la carga

iOnica total del agua y de la materia organica presente respectivamente.
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Figura 31. Comportamiento de la conductividad para ambos experimentos en agua
residual textil sintética.
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Figura 32. Comportamiento de la DQO para cada experimento en agua residual
textil sintética.

En ambos casos se destaca que, en el experimento donde se estimuld eléctricamente
a los microorganismos estos parametros fueron inferiores, logrando un valor de 3.266

+ 1.98 mS/cm y una tasa de remocién de DQO de 154 + 1.22 mg/L.
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4.6. Evaluacién de la distribucion del campo eléctrico en el reactor

La simulacion computacional del campo eléctrico, mediante herramientas de
modelado numérico como el método de los elementos finitos, permite predecir con
alta resolucién estas variaciones espaciales y evaluar escenarios de operacion sin
recurrir a la experimentacién directa. Ademas, facilita la optimizacion del disefio
geométrico y eléctrico del reactor, permitiendo una distribucion mas uniforme del
campo, una estimulacion electroquimica mas eficiente y un menor consumo
energético. En este contexto, se estudié el modelado y se analizé la distribucién del
campo eléctrico en el reactor propuesto, con el objetivo de aportar criterios técnicos
para su mejora y escalabilidad. Para ello, se utilizé el programa Comsol Multiphysics
6.2, utilizando el mddulo de corrientes eléctricas trabajando con el modelo de la figura

33 y una distancia real de electrodos de 0.12 m.

0.12m

0.12m

0.12m

Figura 33. Modelo tridimensional del reactor y distancia entre los electrodos.

Otro paso importante para la simulacion es la seleccion del mallado. La Figura 34
muestra la geometria del reactor bioelectroquimico de flujo ascendente utilizada en la

simulacién del campo eléctrico.
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Figura 34. Modelo del mallado del reactor.

Se utiliz6 un mallado extrafino con el fin de obtener una mayor precision en la
resolucion espacial del campo, especialmente en las zonas cercanas a los electrodos,
donde se presentan los mayores gradientes de potencial. Esta configuracién permite
representar con mayor fidelidad las condiciones reales del sistema y mejorar la

calidad de los resultados obtenidos mediante el método de elementos finitos.

La Figura 35 muestra la distribucién del campo eléctrico en el interior del reactor
bioelectroquimico de flujo ascendente, representada mediante lineas de flujo
obtenidas a partir de la simulacion computacional. Las lineas indican la direccion del
campo eléctrico, mientras que la escala de colores representa su intensidad en voltios
por metro (V/m). Se evaluaron tres escenarios distintos, aplicando corrientes de
0.01A,01Ay1A y se obtuvuieron las mismas lineas para los tres valores

diferentes.
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Figura 35. Lineas de flujo del campo eléctrico en el reactor para valores de corriente
de 0.01, 0.1y 1.0 A.

Los resultados obtenidos mediante simulacién computacional del campo eléctrico en
el volumen del reactor bioelectroquimico y en la superficie de los electrodos,
correspondientes a distintos niveles de corriente aplicada (0.01 A, 0.1 Ay 1 A), se
muestran en las Figuras 36 y 37 respectivamente. En cada escenario analizado se
representa la distribucion espacial de la norma del campo eléctrico (V/m) dentro del

dominio del reactor.
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A 1.12x10°
x10*
10

¥ 8.67x107°

Volumen: Campo eléctrico, norma (V/m)

A 1.12x107
x10*
10

Volumen: Campo eléctrico, norma (V/m)

A 1.12x10°
x10°
10

9

8

¥ 9.56x107°

0.01A

Figura 36. Distribucion volumétrica del campo eléctrico (V/m) en el reactor a tres
valores de intensidades de corriente diferentes.
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Figura 37. Distribucién del campo eléctrico tangencial (V/m) en los electrodos a tres
valores de intensidades de corriente diferentes.

Cuando se aplica una corriente de 0.01 A, el campo eléctrico se distribuye de manera

practicamente uniforme a lo largo de todo el volumen, sin la presencia de gradientes

significativos, lo que indica una estimulacién eléctrica homogénea sobre los

microorganismos. Al incrementar la corriente a 0.1 A, comienza a observarse una leve
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concentracion del campo en zonas cercanas a los electrodos, aunque en general se
conserva una distribucion relativamente estable. Sin embargo, con una corriente de 1
A, la distribucion del campo eléctrico se vuelve altamente heterogénea, presentando
regiones de intensa concentracion alternadas con areas de baja o nula intensidad.
Esta marcada no uniformidad puede inducir efectos adversos en el comportamiento
electroquimico del sistema, tales como sobreestimulacién localizada, gradientes de
potencial excesivos o la formacién de zonas muertas con escasa estimulacion. En
conjunto, estos resultados permiten concluir que el campo eléctrico conserva un
comportamiento cuasi-uniforme hasta valores cercanos a 0.1 A, mientras que a partir
de 1 A se observan distorsiones significativas que deben ser consideradas

cuidadosamente en el disefio y operacion del reactor bioelectroquimico.

La uniformidad de campo eléctrico es importante debido a que se desea evitar frentes
de pH para mantener las condiciones adecuadas para la viabilidad microbiana y
prolongar la vida util de los electrodos. El carbdn activado también tiene una accion
reguladora ya que ayuda a que no se generen estos frentes de pH, fija la biomasa
para las reacciones y retiene por adsorcién los contaminantes para mejor

degradacion.

4.7. Estudio de la degradacién del colorante Marino Novacron en el reactor en

agua residual textil real

Una vez estudiada la degradacion en agua residual sintética y conocido el valor
aproximado de corriente maxima con la cual el campo eléctrico sigue presentando

uniformidad se procedio a evaluar la degradacidén en agua residual textil real.

La muestra de agua residual real se obtuvo de los talleres de lavanderos de mezclilla
de la comunidad de San Mateo Ayecac, del municipio de Tepetitla de Lardizabal, en
el Estado de Tlaxcala. Las caracteristicas del agua residual se muestran en la Tabla

24 a continuacion.

Tabla 24. Parametros iniciales del agua residual textil real.

Parametro Valor

Concentracion inicial, (mg/L) | 51.2

pH 8.14
Temperatura, (°C) 25.2
Potencial, (mV) 67.5

Conductividad, (mS/cm) 8.229
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Salinidad, (PSU o g/L) 4.500
Sdlidos Totales Disueltos, (ppt) | 3.552
DQO, (ppm) 466

En este caso y para comparar la degradacion con y sin estimulo eléctrico se aplico
una corriente de 0.1 A, la cual provocd una densidad de corriente en los electrodos
de 0.650 mA/cm?.

4.7.1. Degradacion del colorante Marino Novacron en un paso

De la misma forma, se estudié la degradacién del colorante en el agua residual real
en un paso por el reactor, evaluando la misma también en un tiempo de residencia de
80 min. La Figura 38 muestra el barrido de las soluciones al término del experimento,
tomando como referencia la concentracion inicial de 51.2 mg/L de colorante en el

agua residual real, y comparando esta con aplicacion y no de corriente.

4 Inicial
—— J =0 mAlcm?
—— J = 0.650 mA/cm?

Absorbancia, (D.O)

T T T T T T T T T T T
200 300 400 500 600 700 800
Longitud de onda, (nm)

Figura 38. Espectros UV/vis para las muestras de entrada (inicial) y salida (con y sin
activacion electroquimica) durante el tratamiento del colorante Marino Novacron en
una etapa en agua residual textil real. TR = 80 min.

Tal y como se muestra en la figura, en la regidn visible del espectro se observa una
pequefia disminucion de la sefial en el caso donde no se aplico corriente, sin embargo,
fue mayor en el caso donde se estimuld electroquimicamente, lo que evidencia la

ruptura de enlaces azo y por ende la disminucion significativa del color. Por otro lado,
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en la region ultravioleta (UV > 400 nm) del espectro, se observa una disminucién poco
notoria en la sefal para el caso donde no se aplico corriente, pero cuando se estimuld
se produjo una alteracion en la estructura quimica del colorante, o sea se produjo una
degradacion parcial del mismo y un cambio en la sefal, lo cual indica que
probablemente esté asociado a subproductos que se forman después de la reduccion
del colorante. La figura 39 muestra los resultados de la remocion final del colorante

en un paso por el reactor.
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Figura 39. Remocion del colorante en agua residual textil real mediante un paso por
el reactor (con y sin aplicacion de densidad de corriente) a TR = 80 min.

El estudio de la degradacién de color en agua residual textil real en un paso por el
reactor reafirma que la remocién es mayor cuando los microorganismos son
estimulados eléctricamente, favoreciendo asi la cinética del proceso. En este caso se
alcanzd6 un valor de 48.33 £ 2.01 % de remocidén en el proceso bioelectroquimico,

mientras que fue de tan solo 11.85 £ 2.43 % en la degradacion bioldgica.

4.7.2. Degradacion del colorante Marino Novaron en el reactor trabajando en

recirculacion.

Posteriormente a saber el comportamiento de la degradacion en un paso, se evaluo
la remocion en condiciones reales de agua residual, pero con recirculacion en el
reactor. De igual manera se trabajé con el agua a las condiciones fisicoquimicas de

la tabla 23. Se prepararon dos experimentos en los cuales se comparo la remocion
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con y sin aplicacion de corriente y se tomaron muestras diarias cada 24 h por 6 dias

para cada uno de ellos.

La figura 40 muestra los espectros UV-vis para el proceso biolégico, mostrando una
disminucion paulatina en la sefial en la region visible y con ella la disminucion del
color de la molécula, no obstante, hasta la medicion a las 96 h la regién UV aun
mostraba sefales de la presencia de la molécula del colorante y en los ultimos dos
dias un cambio en el espectro, lo cual se traduce en una transformacion del colorante

0 una degradacion parcial.

Color inicial
——24h

48 h

72h
——96 h
——120h
144 h

Absorbancia, (D.O)

200 300 400 500 600 700 800
Longitud de onda, (nm)

Figura 40. Espectros UV-vis para las muestras de soluciones a la salida del reactor
cada 24 h, para el experimento donde los microorganismos no fueron estimulados
eléctricamente en agua residual textil real.

Diferencia notoria presenta el espectro UV/vis en el caso del experimento con
estimulacion eléctrica (figura 41). Si se compara la senal en la region visible del
espectro en la solucién inicial con la respuesta al paso de 24 h se puede notar una
disminucién muy significativa de mas del 75 %, y al término del experimento se nota

casi la ausencia de color.

98



Color inicial

——24h
——a8h
——72h

96 h
3] 120h
144 h

Absorbancia, (D.O)

T T T T T T T T T T T
200 300 400 500 600 700 800

Longitud de onda, (nm)

Figura 41. Espectros UV-vis para las muestras de soluciones a la salida del reactor
cada 24 h, para el experimento donde los microorganismos fueron estimulados
eléctricamente en agua residual textil real.

En la region ultravioleta al paso del primer dia se nota un cambio en la sefal,
manteniéndose casi igual hasta el término del experimento. En este caso se observa
una degradacion total de color, pero no de mineralizacién, ya que aun hay presencia
de la molécula o de otros compuestos o metabolitos obtenidos en el proceso de

reduccion.

Una vez identificados los valores de absorbancia en la region visible para cada
experimento se obtuvieron los valores de concentracion final en cada muestra. La
figura 42 muestra la cinética de degradacién para cada experimento desde la

concentracion inicial hasta el término de las pruebas a las 144 h.
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Figura 42. Cinética de degradacion del colorante a diferentes tiempos con y sin
activacion electroquimica en agua residual real.

Los resultados presentados en la Figura 43 complementan la informacion cinética
mostrada previamente (Figura 42), evidenciando la eficiencia del sistema en términos
de porcentaje de remocidn de colorante en agua residual real, comparando

nuevamente las condiciones con y sin activacion electroquimica del consorcio

microbiano.
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Figura 43. Remocion del colorante en agua residual real con y sin activacion
electroquimica cada 24 h.
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Se observa que, en todos los puntos temporales evaluados, la remocién del colorante
es sustancialmente mayor cuando se aplica estimulacion eléctrica de forma periédica
(cada 24 h). Alas 24 horas, la condicién con activacién electroquimica ya alcanza una
remocion de 65 x 2.34%, mientras que la condicidon sin estimulacién apenas es del
19.40 + 3.20 %. Esta tendencia se mantiene y amplifica con el tiempo: al cabo de 72
horas, el sistema activado electroquimicamente supera el 90 % de remocion, en
contraste con menos del 50 % en el sistema no estimulado. Finalmente, al término
del experimento (144 h), el sistema electroactivado logré una remocion del 99.30 +
0.47 %, lo cual confirma su alta eficiencia y estabilidad operativa, mientras que sin
estimulo solo fue del 55.12 £ 2.29 %.

Esta diferencia de desempefio se atribuye al efecto de la estimulacion eléctrica sobre
los procesos de transferencia de electrones en las rutas metabdlicas microbianas,
promoviendo una mayor descomposicion de estructuras aromaticas y croméforas.
Asimismo, la activacién periddica puede mantener un potencial redox mas favorable
y una biopelicula mas activa electroquimicamente, evitando la desactivacion del
consorcio microbiano y asegurando un rendimiento sostenido a lo largo del tiempo.
Estos resultados refuerzan la hipotesis de que los sistemas bioelectroquimicos
optimizados tienen un impacto positivo y significativo en la degradacion de
contaminantes complejos como los colorantes, demostrando su aplicabilidad en

tratamientos de efluentes industriales reales.

De igual manera se evaluaron los parametros conductividad y DQO en el proceso con
agua residual textil real, ya que los mismos permiten correlacionar la eficiencia de

degradacion con el estado electroquimico y microbiologico del sistema.

La figura 44 muestra como la conductividad del medio, que esta relacionada con la
concentracion de especies ionicas disueltas, disminuye mas significativamente en el
sistema con activacion electroquimica. Inicialmente ambos sistemas comienzan con
una conductividad de 8.229 mS/cm, pero en el sistema activado, esta desciende
progresivamente hasta un valor de 3.17 = 0.75 mS/cm al final del experimento. En
contraste, en ausencia de estimulo eléctrico, la conductividad se mantiene
relativamente mas alta llegando a un valor de 6.1 £ 1.18 mS/cm al final del
experimento. Esta reduccion mas pronunciada en la conductividad bajo activacién
sugiere un mayor consumo o transformacion de especies idnicas, posiblemente
asociadas a subproductos del colorante o a procesos redox inducidos

electroquimicamente.
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Figura 44. Comportamiento de la conductividad para ambos experimentos en agua
residual textil real.

En la figura 45 se evidencia que la demanda quimica de oxigeno (DQO), parametro
que indica la cantidad de materia organica presente en el sistema, disminuye de

manera mas acelerada cuando se aplica activacion electroquimica.
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Figura 45. Comportamiento de la DQO para cada experimento en agua residual
textil real.
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Inicialmente ambas condiciones presentan valores similares (alrededor de 470 mg/L),
pero a medida que avanza el tiempo, la DQO en el sistema con activacion disminuye
casi linealmente hasta alcanzar un valor de 89 + 3.08 mg/L tras 144 horas. En cambio,
sin activacion, la DQO muestra una disminucién mas lenta, alcanzando un valor de
271 £ 4.43 mg/L. Esto sugiere que la activacion electroquimica promueve una mayor
actividad metabdlica de los microorganismos anaerobios, posiblemente al mejorar el
transporte de electrones y estimular rutas catabdlicas especificas para la degradacién

del colorante.

4.8. Desmonte del reactor y evaluacion del estado de los electrodos

Después de aproximadamente un afio de operacion del reactor bioelectroquimico
tratando agua residual textil real, se procedié a desmontar el sistema con el objetivo
de evaluar el estado fisico de los electrodos tras la exposicion prolongada a
condiciones reales de operacion. Este analisis es importante para correlacionar la
degradacion fisica de los electrodos con la distribucién del campo eléctrico simulada
previamente y con su ubicacion en el reactor. En la Tabla 25 se muestran las

imagenes de los electrodos.

Tabla 25. Estado de los electrodos al término de las pruebas con agua residual textil
real.

Tipo de electrodo Imagen

Anodo 1

Catodo 1

Anodo 2

Catodo 2
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Estas imagenes se ajustan al modelo de distribucion de campo eléctricos en el reactor
ya que este mostraba mayores valores en el catodo 2 y anodo 2, siendo mas uniforme
en los electrodos superiores (anodo1 y catodo 1). Con el tiempo, la superficie activa
de los electrodos se recubre de biopeliculas gruesas, productos de corrosion o
incrustaciones minerales, lo cual reduce la transferencia de electrones entre los
microorganismos y la superficie metalica. Esto se traduce en menor eficiencia de
remocion de contaminantes y mayor consumo energético por aumento de la
resistencia del sistema. Con la observacion de corrosion en el catodo 2 y anodo 2 se
presume que, aunque la distribuciéon del campo eléctrico en el rector fue a ese valor
de corriente generalmente homogénea, la exposicion prolongada puede influir en la
integridad mecanica y la conductividad electroquimica de los electrodos, lo cual
degrada el rendimiento del reactor. Por tanto, se recomienda un cambio de los
electrodos cada 6 meses. Esta practica preventiva permite mantener una distribucién
adecuada del campo eléctrico, evitar zonas muertas y prolongar la vida

util del sistema

4.9. Concordancia de los resultados obtenidos con las normativas ambientales

El cumplimiento de las normativas ambientales es fundamental para garantizar que
los efluentes tratados cumplan con los criterios de calidad establecidos, minimizando
el impacto ambiental. En ese sentido se analizé la eficiencia del proceso
bioelectroquimico empleado para la degradacion del colorante textil en agua residual
real, comparando los resultados obtenidos con los limites maximos permisibles
establecidos en la Norma Oficial Mexicana NOM-001-SEMARNAT-2021, que regula
las descargas de aguas residuales en cuerpos receptores nacionales. En la tabla 26
se presentan los valores maximos permisibles de esta norma y los resultados
obtenidos en los experimentos con agua residual real, comparando los parametros

pH, temperatura, sélidos suspendidos totales y DQO.
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Tabla 26. Comparacion de los resultados obtenidos con los limites maximos
permisibles.

Limites maximos Valor real obtenido al término

. permisibles del experimento
Parametros

Promedio Valor Proceso Proceso
diario instantaneo | bioldgico bioelectroquimico
PH, (“”Fi)dH*;des de 6-9 6-9 8.0+ 1.55 6.45 + 1.90
Temperatura, (°C) 35 35 25+0.87 25.2 £ 0.65
Sélidos
suspendidos 200 250 311 £1.56 166 £ 2.98
totales, (mg/L)
Demanda quimica | g, 210 271+ 4.43 89 + 3.08
de oxigeno, (mg/L)

En el caso del pH, cuyo rango normativo oscila entre 6 y 9 unidades, ambos procesos
cumplieron con la regulacion, registrando valores de 8.0 + 1.55 para el proceso
biolégico y 6.45 + 1.90 para el proceso bioelectroquimico. En términos de
temperatura, cuyo limite maximo es de 35 °C, los valores obtenidos fueron de 25 +
0.87 °C para el tratamiento biologico y 25.2 + 0.65 °C para el bioelectroquimico,

evidenciando que ambos tratamientos mantuvieron condiciones térmicas adecuadas.

Sin embargo, diferencias significativas se observaron en los parametros de sélidos
suspendidos totales (SST) y demanda quimica de oxigeno (DQO). En el proceso
biolégico, la concentracion de SST alcanzé los 311 £ 1.56 mg/L, superando el limite
maximo permitido de 250 mg/L para valor instantdaneo, mientras que el proceso
bioelectroquimico logré una notable reduccion a 166 + 2.98 mg/L, cumpliendo con la
norma. En cuanto a la DQO, el tratamiento biolégico presentd un valor de 271 £ 4.43
mg/L, excediendo los limites normativos de 210 mg/L, mientras que el proceso
bioelectroquimico alcanz6 un valor de 89 + 3.08 mg/L, demostrando una remocion
eficiente de materia organica. Estos resultados evidencian que la aplicacion del
proceso bioelectroquimico mejora significativamente la eficiencia del tratamiento del
agua residual, permitiendo que los parametros criticos se mantengan dentro de los
limites establecidos por la normativa ambiental, lo cual respalda su viabilidad como

una alternativa avanzada para el tratamiento de efluentes industriales.

De igual manera se compararon los resultados obtenidos referentes al color, los

cuales se reflejan en el coeficiente de absorcion espectral en la tabla 27.
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Tabla 27. Comparacion de los resultados obtenidos con los limites maximos
permisibles del coeficiente de absorcion espectral.

Color verdadero Valor real obtenido al término del experimento

. Coeficiente de
Longitud de . e Proceso
absorcion Proceso biologico . .
onda, (nm) bioelectroquimico
espectral
436 7.0 m"’ 235+ 3.67m"" 69 +1.98 m’
525 5.0 m"* 297 +2.89 m" 47 £3.21 m™’
620 3.0m"’ 352+ 1.56 m" 2.12+2.66 m™"

Al analizar el experimento donde no se estimulé eléctricamente a los microrganismos,
estos coeficientes, al término de las pruebas fueron de 235 m™, 297 m' y 352 m”,
evidenciando que este método no fue efectivo para reducir el color del efluente,
probablemente debido a una baja degradacion de los compuestos cromoéforos. En
cambio, el proceso bioelectroquimico mostré una reduccion significativa de estos
valores, alcanzando 69 + 1.98 m', 47 +3.21 m™'y 2.12 £ 2.66 m™, lo que refleja una
alta eficiencia en la degradacion de los colorantes presentes. Cabe resaltar que,
aunque el proceso donde hubo estimulo eléctrico alcanzé valores del coeficiente mas
bajos, solo en la region visible del espectro se llegd a cumplir con la normativa
ambiental, evidenciando la casi total remocién de color, pero incompleta de
mineralizacién. Estos valores indican un mejor desempefio del proceso
bioelectroquimico para cumplir con los estandares de calidad visual del agua residual,
respaldando su viabilidad como una alternativa avanzada para el tratamiento de

efluentes industriales.
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CAPITULO 5: CONCLUSIONES

1. El analisis microbiologico posterior a la operacién del reactor bioelectroquimico
indicé una mayor adaptacién de bacterias Gram negativas a las condiciones de
estimulacién eléctrica, en comparacion con las Gram positivas. Esta respuesta
diferencial sugiere que la estimulacion eléctrica no compromete la viabilidad
microbiana, sino que puede seleccionarse un consorcio mas eficiente para
condiciones operativas prolongadas, lo cual es fundamental para el disefio de

sistemas escalables y robustos.

2. Al evaluar la viabilidad y adaptacion de microorganismos en el reactor se comprobd
que, pasado la activacién electroquimica, no sufrieron dafios biolégicos algunos, por

la presencia de estos en los cultivos.

3. La simulacién computacional de la distribuciéon de campo eléctrico reveld que la
aplicacién de corrientes bajas (<0.1 A) genera una distribucion homogénea, mientras
que corrientes altas (1 A) inducen sobreestimulacién localizada y zonas muertas. Este
resultado permite establecer rangos operativos optimos para futuras aplicaciones y
escalamiento del sistema, ya que la uniformidad del estimulo eléctrico es crucial para

una eficiencia sostenida en reactores de mayor volumen.

4. La aplicacion de una densidad de corriente de 0.650 mA/cm? en condiciones de
flujo continuo y recirculacion permitid alcanzar una remocion del 99.3 % del colorante
Marino Novacron en agua residual real, superando ampliamente al sistema sin
estimulacion eléctrica (55.12 %). En pruebas en un solo paso, la remocién fue del
48.33 % con estimulacion eléctrica frente a solo 11.85 % en el proceso biolégico, lo
que demuestra que el proceso bioelectroquimico es altamente eficiente y adaptable

a diferentes condiciones hidraulicas, siendo un candidato viable para su escalado.

5. Se logré una disminucion significativa de los parametros DQO, y conductividad
cuando se estimulé el sistema electroquimicamente, con valores de 89 mg/L y 3.17
mS/cm respectivamente, los cuales se ajustan a las normativas ambientales frente a
valores que excedieron las normativas cuando no estimul6 el sistema. El calculo del
coeficiente de absorcidon espectral en cada caso al término de los experimentos
sefalod valores de 69 m™, 47 m™ y 2.12 m™ cuando se aplicé corriente, en contraste

con los 235 m™, 297 m™ y 352 m™ obtenidos sin estimulacion eléctrica, lo que
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evidencia su alta eficiencia en la degradacion de colorantes. Aunque la normativa solo
se cumplié en el caso de la estimulacion eléctrica en la region visible del espectro
(620 nm), estos resultados demuestran una casi total remocion del color y posicionan
al sistema bioelectroquimico como una alternativa viable y avanzada para mejorar la

calidad visual del agua residual industrial.

6. Este proyecto contribuye directamente al Objetivo de Desarrollo Sostenible 6 al
mejorar la calidad del agua mediante la remocién eficiente de contaminantes textiles,
reducciones significativas en DQO y conductividad, cumpliendo con normas
ambientales y permitiendo la posible reutilizacion del agua tratada. Asimismo, se
alinea con el ODS 9 al proponer una tecnologia innovadora, sostenible y escalable
basada en sistemas bioelectroquimicos, que puede integrarse a la infraestructura
industrial existente, promoviendo procesos mas limpios, eficientes y respetuosos con
el medio ambiente. Aunque el analisis detallado de subproductos intermedios y la
optimizacién del consumo energético siguen siendo areas criticas para el
escalamiento industrial, se confirmé que un reactor de flujo ascendente con dos

modulos de reaccion es adecuado para tratar volumenes de agua reales.
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RECOMENDACIONES Y PERSPECTIVAS FUTURAS

Para robustecer el desempefio y ampliar la aplicabilidad del sistema bioelectroquimico
desarrollado en este estudio, se recomienda que investigaciones futuras se enfoquen
en el analisis detallado de los subproductos generados durante la degradacion del
colorante Marino Novacron, utilizando técnicas avanzadas como la cromatografia de
gases acoplada a espectrometria de masas (GC-MS) y la cromatografia liquida de
alta resolucion (HPLC), con el fin de evaluar la mineralizacion del contaminante y la
posible formacion de compuestos intermedios toxicos. Asimismo, resulta fundamental
llevar a cabo pruebas de operacion continua a largo plazo (superiores a seis meses)
bajo condiciones reales, para evaluar la estabilidad de la biopelicula y la durabilidad
de los electrodos frente a procesos de envejecimiento, ensuciamiento o pérdida de

actividad catalitica.

Se sugiere, ademas, el desarrollo de un modelo multifisico acoplado que integre
dinamica de fluidos, transferencia de masa y cinética bioelectroquimica, lo cual
permitiria optimizar el disefio del reactor y predecir su comportamiento en diferentes
escenarios operativos. En cuanto a la escalabilidad del sistema, se propone disefar
y evaluar un reactor a escala piloto (volumen > 100 L), considerando su integracion
con fuentes de energia renovable como la solar, con miras a desarrollar una
tecnologia de tratamiento de aguas residuales textil sostenible, energéticamente
eficiente y adaptable a condiciones industriales. Por otro lado, se recomienda
optimizar el tiempo de residencia hidraulico (TRH) mediante la incorporacion de
bombas con caudal regulable, lo que permitiria controlar la velocidad de alimentacion
al sistema y mejorar la eficiencia de remocién en una sola etapa de tratamiento.
Finalmente, se sugiere explorar configuraciones modulares en bateria de reactores,
lo cual permitiria el tratamiento de mayores volumenes, facilitaria el mantenimiento
del sistema y ofreceria flexibilidad operativa sin comprometer la eficiencia global del

proceso.
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