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RESUMEN

La implementacidon de biochar puede mejorar significativamente la degradacién de
compuestos contaminantes y la calidad del agua tratada. Este estudio evalué el impacto
del biochar derivado de Guadua angustifolia en la digestion anaerobia de aguas
residuales en la Universidad Regional Amazénica lkiam, ubicada en Napo, Ecuador. Se
analizaron parametros clave del potencial bioquimico de metano (PBM) mediante
ensayos por lotes, utilizando biochar sintetizado a diferentes temperaturas (300, 500 y
700°C) y en diversas dosis (5, 15y 25 g/L). La caracterizacion del biochar mostré que el
producido a 500°C presentaba una mayor area superficial y volumen de poros, mientras
que el sintetizado a 700°C exhibia una menor funcionalidad de grupos superficiales. Los
ensayos de PBM revelaron que el biochar sintetizado a 300°C y a una dosis de 25 g/L
mejord la produccién de metano, alcanzando 402,7 NmL/gSV, lo que representa un
incremento del 58% en comparacion con el control, que produjo 266 NmL/gSV. Estos
resultados sugieren que el biochar derivado de residuos de G. angustifolia posee un
potencial significativo como material de soporte en la digestion anaerobia de aguas
residuales, promoviendo una mayor eficiencia en la produccién de biogds vy
contribuyendo al desarrollo de tecnologias sostenibles para el tratamiento de aguas
residuales agroindustriales. Esta investigacion proporciona una base sdlida para futuras
aplicaciones del biochar en procesos de biorremediacién y produccién de energia
renovable, destacando su relevancia en el contexto de la gestion ambiental y la

economia circular.

Palabras claves: Agua residual, digestion anaerobia, Guadua angustifolia, metano,

irochar.



ABSTRACT

The implementation of biochar can significantly enhance the degradation of
contaminant compounds and the quality of treated water. This study evaluated the
impact of biochar derived from Guadua angustifolia on the anaerobic digestion of
wastewater at the Regional Amazonian University Ikiam, located in Napo, Ecuador. Key
parameters of the biochemical methane potential (BMP) were analyzed through batch
assays, using biochar synthesized at different temperatures (300, 500, and 700°C) and
at various doses (5, 15, and 25 g/L). The characterization of the biochar showed that the
product synthesized at 500°C exhibited a larger surface area and pore volume, whereas
the biochar synthesized at 700°C displayed reduced surface group functionality. BMP
assays revealed that biochar synthesized at 300°C and at a dose of 25 g/L improved
methane production, reaching 402.7 NmL/gVs, representing a 58% increase compared
to the control, which produced 266 NmL/gVS. These results suggest that biochar derived
from G. angustifolia residues has significant potential as a support material in the
anaerobic digestion of wastewater, enhancing biogas production efficiency. This
research provides a solid foundation for future applications of biochar in bioremediation
processes and renewable energy production, highlighting its importance in

environmental management and the circular economy.

Keywords: Anaerobic digestion, Guadua angustifolia,methane, pyrochar, wastewater.
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1 INTRODUCCION

La contaminacion del agua representa un reto crucial en la actualidad, dado los efectos
negativos y perjudiciales que genera tanto en la salud humana, ecosistemas naturales,
y la biodiversidad en general (Elbeltagi et al., 2021; Malla et al., 2024). Ademas, su
incremento se ve exacerbado por factores como: el crecimiento demografico, el cambio
climdtico, el desarrollo industrial y la contaminacion ambiental (ENRD & EIB, 2022).
Segun un estudio realizado por Qadir et al. (2020), se estima que a nivel mundial se
producen alrededor de 380.000 billones de m3 de agua residual anualmente,
pronosticando un aumento del 24% para el ailo 2030. De manera mas especifica, en
Ecuador, segln el registro de gestién de agua potable y alcantarillado, se determiné que
del volumen total de agua suministrada a nivel nacional por los Gobiernos Auténomos
Descentralizados Municipales (GADM), solo el 22,3% se redirige a plantas de
tratamiento, por lo que, el agua no tratada desemboca en fuentes de agua dulce (Teran
etal.,, 2022). Por esta razén, es indispensable optimizar la gestion de las aguas
residuales, priorizando la reutilizacion, el reciclaje y la recuperacién de este recurso,
para respaldar el cumplimiento de los aspectos sociales, ambientales y econdmicos

(Naciones Unidas, 2018).

Por consiguiente, para lograr este propdsito existen distintos procesos, como el
tratamiento quimico, mecanico, fisico quimico y bioldgico. Sin embargo, algunos de
estos procedimientos hacen uso de equipos y reactivos que elevan costos en los
procesos y generan subproductos téxicos, lo que a su vez causa un impacto negativo en
el medio ambiente si no se gestionan de manera adecuada (Meiramkulova et al., 2020).
Bajo este enfoque, la digestion anaerobia (DA) emerge como una tecnologia biolégica
relevante en el tratamiento de aguas residuales, dado que promueve la sostenibilidad
ambiental a partir de la descomposicién de residuos organicos en escasez de oxigeno

(Semiyaga et al., 2022).



La transformacion de la materia organica por parte de la DA genera subproductos de
gran valor entre los que se encuentran el biogas, una fuente de energia renovable, y el
digestato, un producto secundario que tiene potencial en el sector agricola por el alto
contenido de nutrientes (Narayanan & Narayan, 2019). Pese a lo mencionado, aln
existen retos en la DA, vinculados con: |la estabilidad del medio, la acumulaciéon de acidos
grasos, la baja produccion de metano, y la calidad del efluente (Appels et al., 2011; He
et al.,, 2024; Vitézova et al., 2020). En este sentido, investigaciones recientes se han
focalizado en mejorar la eficiencia de la DA, con la incorporacion de un biomaterial

conocido como biochar (Song et al., 2024).

El biochar (BC) es un sélido carbonoso y poroso que se genera a partir de distintos
procesos y tecnologias. No obstante, el método mas utilizado es la pirdlisis, proceso por
el cual, la biomasa (residuos agricolas, madera o estiércol) se somete a altas
temperaturas en un medio libre de oxigeno, volviéndolo un material mas estable y
cambiando su nombre a pirochar (PC) (Manga et al., 2023; Zhao et al., 2021). Estudios
recientes destacan al PC como un material adsorbente altamente prometedor en la
reduccion de contaminantes presentes en el agua residual, dada sus propiedades
fisicoquimicas. Estas propiedades incluyen una amplia superficie especifica, alta
conductividad térmica y eléctrica, asi como una notable estabilidad y resistencia a la
degradacidon. Ademas de, contener una abundancia de grupos funcionales en su
superficie (Manga et al., 2023; Vitézova et al., 2020). Por lo tanto, estas caracteristicas
no solo contribuyen a la eliminacién de contaminantes, sino que también pueden

mejorar la eficiencia en la DA.

Bajo estas condiciones, se han realizado diversos estudios sobre el incremento en la
produccién de metano utilizando PC. Una investigacion realizada por Wang et al. (2020)
evaluaron el efecto del biochar derivado de abeto Douglas sometido a un proceso
térmico de 500°C, en la digestién anaerobia de lodos de aguas residuales, donde, se
determind que este biomaterial mejoraba la produccion de metano en un 97.89%
respecto a los grupos control. Ademas, se identifico que la presencia del biochar

aumentaba el crecimiento de microorganismos metanogénicos, mejorando asi el
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proceso de DA. En otro estudio llevado a cabo por Pan et al. (2019), se emplearon
diferentes materias primas, entre ellas madera de fruta, paja de trigo y estiércol seco de
pollo, con la finalidad de generar distintos tipos de biochar mediante un proceso de
pirélisis a temperaturas de 340, 450 y 550 °C, empleando estiércol de pollo como
sustrato. Esta investigacion establecié que el pirochar de 550 °C obtenido de la madera
de fruta aumentd la produccidon de metano en un 69% respecto al control. Ademas, se
observé una reduccidn significativa de la cantidad de nitrégeno amoniacal en el medio.
Por otra parte, Alghashm et al. (2023) evaluaron los efectos de distintos biochars
procedentes de digestatos a diferentes temperaturas (300 °C, 500 °C, 700°) en la DA,
donde, se determind que aumentar la temperatura de pirdlisis también incrementan el
pH del biomaterial. Asi mismo, se determiné que el biochar producido a 700 °C
disminuyd la fase de latencia en el medio, aminord los porcentajes de materia organica
y contaminantes, e incrementdé la produccién de metano. No obstante, otros estudios
como el de Johnravindar et al. (2021) establecieron que temperaturas muy altas (700
°C) en biomasa lignoceluldsica, puede afectar el drea superficial del biochar y ocasionar

problemas en la degradacion de dcidos grasos volatiles.

Por otra parte, es crucial informar que en el Ecuador no hay una gestiéon adecuada de la
biomasa residual generada en la industria maderera. Un caso especifico es el uso de
Guadua angustifolia, donde solo se aprovecha entre un 20y 30 % de la biomasa total de
esta especie vegetal, dando paso a un alto indice de residuos, los cuales al
descomponerse pueden emitir altas cantidades de gases de efecto invernadero (Aflazco
& Rojas, 2015; Gatdéo et al., 2015; Navas-Cardenas et al., 2023). Por lo tanto, dada la
limitada informacidn sobre la aplicacion de PC en el tratamiento de aguas residuales
mediante procesos bioldgicos, y el creciente interés en la reutilizacion de biomasa
residual de G. angustifolia, este estudio que tiene como objetivo evaluar a escala
laboratorio, la incidencia del biochar derivado de residuos de G. angustifolia en la DA de

aguas residuales domésticas de la universidad regional amazdnica lkiam.



Por lo tanto, para identificar las condiciones 6ptimas de operacidn, se evaluaron
pardmetros claves en ensayos por lotes destinados a medir el potencial bioquimico de
metano (PBM). Los pardmetros evaluados incluyeron distintos tipos de PC, sintetizados

a temperaturas de 300, 500 y 700 °C, y diversas dosis de estos materiales (5, 15 y 25
g/L).



2 MATERIALES Y METODOS

2.1 Sustrato e indculo para los ensayos de digestion anaerobia

Para la recoleccién y transporte de las muestras de agua residual y del lodo anaerdbico,
se implementé el protocolo descrito por Reutelshofer & Guzman (2015). En
consecuencia, el muestreo se llevé a cabo considerando cuidadosamente el lugar,
tiempo y técnica, con el fin de asegurar la integridad y representatividad de las muestras

para los experimentos de DA.

Para ello, se identificé la zona de muestreo de aguas residuales, especificamente el
caudal que procede a la entrada del biodigestor tubular de la planta de tratamiento de
aguas residuales domésticas del campus de la Universidad Regional Amazdnica lkiam,
localizada en Tena, Ecuador (0.9477°S, 77.8628° W). El lodo anaerdbico empleado como
indculo, se recolectd del mismo biodigestor tubular, el cual ha estado en operacion
continua durante seis afios. Esta planta funciona a una temperatura de 25 + 3 °C y

procesa un caudal de alimentacidon compuesto por una mezcla de aguas grises y negras.

En cuanto al tiempo y la técnica de muestreo, se evité la recoleccion de agua residual
durante dias lluviosos para minimizar la influencia de las precipitaciones en los
resultados. Asi mismo, la mayoria de las muestras se recolectaron en un horario de 9:00
a 11:00 a.m., para garantizar la consistencia en las condiciones operativas. Ademas, se
empled una técnica de muestreo cualificada, que consistio en la extraccion de multiples
muestras simples mezcladas en intervalos de 2 minutos. Finalmente, ambas muestras
se transportaron en envases plasticos de 6 litros al laboratorio de investigacién de

biomasa, para realizar los respectivos analisis fisicoquimicos.

El pH y la conductividad del agua residual y el lodo anaerdbico se determinaron
seguidamente del muestreo, por medio de un potenciometro Modelo Oridn Star A325,

Thermo Scientific. También, se determinaron las concentraciones de sélidos totales (ST),
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sélidos volatiles (SV) y sdlidos fijos (SF) de acuerdo con las normas estandarizadas
(APHA, 2005; Baird et al., 2017). Con respecto al almacenamiento de las muestras para
su posterior uso, el agua residual se almacend en una refrigeradora a una temperatura
de 4 °Cy el indculo se mantuvo a temperatura ambiente 25 + 3 °C, esto se realizé en

base al método propuesto por Holliger et al. (2016).

Posteriormente, se evalud la actividad metanogénica especifica (AME) de los lodos
anaerobicos (inéculo), siguiendo el protocolo descrito por Astals etal. (2015). Este
analisis permitié determinar la capacidad de los consorcios microbianos presentes en el
inéculo para generar metano a partir de un sustrato conocido (Acetato),
proporcionando una medida precisa de su potencial metanogénico. Por lo que, se
emplearon reactores de 130 mL con un volumen de trabajo de 60 mL. En estos reactores,
se afnadio el indculo ajustado previamente con una concentracion de 10 g/L de SV. A
continuacion, se adicion6 una solucion de Acetato (CH3COO") con una concentracion de
200 g/L, la proporcién de Acetato e indculo afiadido se establecié mediante una relacion

indculo-sustrato (RIS) de 5:1.

Los ensayos se realizaron por triplicado y se dividieron en dos grupos experimentales:
el grupo (A), que contenia Unicamente indculo, y el grupo (I+A), que incluia el indculo
junto con el sustrato. Las muestras se incubaron a 37 °C, y la cuantificacion de metano
se realizd cada 24 horas durante 3 dias. La técnica utilizada para la medicién de metano
estd dada por el método de desplazamiento volumétrico, utilizando una solucién

alcalina de NaOH al 0,5 M (Vaquerano et al., 2016).

2.2 Preparacion del biochar

Los residuos de Guadua angustifolia, recolectados de un taller maderero local en la
parroquia de Alto Tena, Napo (0.941099° S, 77.875218° W), fueron triturados vy
tamizados a un tamafio de particula de 10 a 5 MESH. Posteriormente, el material
resultante fue secado en una estufa de incubacién Heratherm IMH180-S, Thermo

Scientific a 60 °C durante 24 horas y se almacend en un contenedor libre de humedad.
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El residuo seco fue pirolizado en un horno de tubo vacio de alta temperatura GSL-1100X
durante 1,5 horas, bajo una atmdsfera de N, y con una velocidad de calentamiento de 5
°C/min, variando Unicamente la temperatura de operacién durante la pirdlisis (300, 500
y 700 °C) (Navas-Cardenas et al., 2023a; Yin et al., 2018). Los biochars sintetizados se
enfriaron a temperatura ambiente y se lavaron con una mezcla de etanol y agua en una
proporciéon 3:1 para eliminar impurezas en su superficie. Como ultimo paso, los
diferentes biochars fueron secados a 105 °C durante toda la noche y se almacenaron en

contenedores herméticos libres de humedad.

Para facilitar la identificacién de las muestras de biochars, se designaron distintos
codigos a cada uno, siendo estos PC1, PC2 y PC3, correspondientes a las temperaturas

de pirdlisis utilizadas: 300, 500 y 700 °C, respectivamente.

2.3 Caracterizacion del pirochar

Con el objetivo de evaluar las propiedades de los diversos biochars, se empled la técnica
de sorcion-desorcidn de nitrégeno, haciendo uso del método de Brunauer-Emmet-Teller
(BET) (Stylianou et al., 2020). Las mediciones de area superficial y porosidad se llevaron
a cabo mediante fisisorcidon de nitrégeno a 77 K, utilizando un equipo ASAP 2010 de
Micromeritics. Las muestras fueron pretratadas la noche anterior a la medicidn de las
isotermas, manteniéndolas bajo vacio a 200 °C. Se obtuvieron isotermas de adsorcién y
desorcion consecutivamente, y los datos fueron recolectados utilizando el software de
control del instrumento. El drea superficial se calculé mediante el método de Brunauer-
Emmett-Teller (BET), el volumen poroso se determind por la medida de adsorcidn a la
presion de saturacion cercana a 1, y la distribucién de tamafios de poros se evalud
mediante el método de Barrett-Joyner-Halenda (BJH) (Sing, 1995). Asimismo, para poder
determinar grupos funcionales en la superficie de cada material se realizé un analisis
mediante Espectroscopia Infrarroja de Transformada de Fourier (FTIR) (Krysanova et al.,

2022; Nzediegwu et al., 2021).



Las medidas de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) se
realizaron utilizando la técnica de pastillas de KBr auto soportadas, asegurando una baja
concentracion de la muestra para permitir una adecuada transmisidon de la radiacién
infrarroja. Se realizaron 32 escaneos en un rango de 4000 a 400 cm™, con una resolucién
de 4 cm™, empleando un instrumento Nicolet iS10 de Thermo Fisher Scientific. Las
mediciones de area superficial e infrarrojo se llevaron a cabo en el Centro de Quimica
Dr. Gabriel Chuchani del Instituto Venezolano de Investigaciones Cientificas (10.3983°
N, 66.9652° W), garantizando condiciones éptimas y rigurosidad cientifica en la
obtencién de los datos. Adicionalmente, se evaluaron otros pardmetros como: pH y
conductividad a partir de métodos estandarizados. Ademas, se determinaron otros
pardmetros como humedad, cenizas, rendimiento, ST, SV y SF (APHA, 2005; Baird et al.,

2017).

2.4 Optimizacion de muiltiples variables de respuesta para el contenido PBM

Para este ensayo, se evalud la incidencia de la temperatura de sintesis y la concentracion
del pirochar en el potencial bioquimico de metano (PBM). Se empled un disefo factorial
32, considerando tres niveles tres niveles para cada factor: temperatura de pirdlisis de
300, 500 y 700 °C, y concentraciones de PC de 5 g/L, 15 g/Ly 25 g/L, respectivamente.
Estas variables se seleccionaron basdndose en rangos previamente estudiados en la
literatura (Johnravindar et al., 2021; Navas-Cardenas et al., 2023b; Shen et al., 2021;
Song et al., 2024; Wu et al., 2019). Las pruebas de PBM se llevaron a cabo evaluando la
generacién de metano a partir de la transformacién del sustrato, en este caso agua
residual, siguiendo las directrices metodoldgicas propuestas por Holliger et al. (2016).
Los ensayos se realizaron a una temperatura controlada de 25 + 3 °C, equivalente a la

temperatura operativa del biodigestor empleado en este estudio.

Ademas del disefio experimental principal, se llevaron a cabo varios ensayos
complementarios. El primero denominado ensayo blanco, cuyo reactor contenia
Unicamente indculo, con el objetivo de determinar la produccion endégena de metano
atribuible al lodo anaerdbico. El segundo ensayo, que incorporé inéculo junto con los
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pirochar sintetizados, buscéd evaluar el impacto potencialmente inerte de estos
biomateriales en la DA. Del mismo modo, se realizé un ensayo control que consistié en
la combinacién de indculo y agua residual sin la adicion de pirochar, con el fin de analizar
la influencia especifica del pirochar en la produccion de metano bajo condiciones

estandar. En la tabla 1 se muestran las condiciones evaluadas en el disefio experimental.

Tabla 1. Datos de disefio experimental para la evaluacidn del efecto del biochar en la digestidon
anaerobia de aguas residuales domésticas de lkiam

ID del Inéeulo Sustrato Biochar Temperatura  Concentracién

ensayo de Sintesis °C biochar (g/L)
ISPC1-1 5
ISPC1-2 300 15
ISPC1-3 Bambli 25
ISPC2-1 Lodo Agua (Guadua >
ISPC2-2 anaerobio residual angustifolia) >00 15
ISPC2-3 doméstica Pirolizado 25
ISPC3-1 5
ISPC3-2 700 15
ISPC3-3 25

Los ensayos PBM se realizaron por triplicado en botellas de vidrio de 130 mL, con un
volumen de trabajo de 60 mL. La relacién indculo-sustrato (RIS) empleado en los
experimentos se establecid en 2, calculada en base a los sdlidos volatiles del sustrato.
La produccion de metano se monitorizé diariamente durante el inicio del experimento
y posteriormente de manera semanal. Para medir el volumen de metano producido, se
utilizé el método de desplazamiento volumétrico con una solucién alcalina de NaOH al

0,5 M (Jafari-Sejahrood et al., 2019).

Los ensayos finalizaron cuando la cantidad de metano era indetectable o <1 % del total
producido. Adicionalmente, se utilizd6 un ANOVA de doble via con interaccién para
evaluar los efectos principales del biochar y la concentracidén sobre el resultado, asi
como la interacciéon entre ambos factores. Este andlisis permitié determinar si el
impacto de un factor varia en funcidon del nivel del otro, proporcionando una
comprension mas detallada de como el biochar y la concentracion influyen
conjuntamente en el resultado. El nivel de confianza fue del 95 %, en el que se

consideraron significativos los valores p <0,05.
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3 RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Caracterizacion del inéculo y sustrato

Tabla 2. Caracteristicas fisicoquimicas del indculo y sustrato

Parametros Inéculo Sustrato

pH 6,82 £ 0,07 8,29+ 0,20
Conductividad (uS/cm) 2240 + 185,6 1015 + 326
Soélidos Totales (% b.h) 3,13+0,11 0,05+0,01
Sélidos Volatiles (% b.h) 2,2+0,09 0,04 £0,01
Sélidos Fijos (% b.h) 0,93+0,02 0,2 £0,002

Nota: Base humeda (b.h)
Los datos son valores promedios * la desviacidn estandar de tres réplicas

Los resultados obtenidos en la tabla 2 evidencian diferencias sustanciales en las
propiedades fisicoquimicas entre el inéculo y el sustrato, lo cual tiene implicaciones
importantes para la DA. Con respecto al pH, este parametro nos proporciona
informacidn sobre la concentracidn de iones de hidrégeno presentes en una solucién,
considerando una temperatura especifica. Para el caso del in6culo y sustrato obtenidos
del digestor tubular, se registraron valores de pH de 6,82 y 8,29 respectivamente. No
obstante, es importante considerar que segun lo descrito por Holliger et al. (2016) el pH
del inéculo debe ser mayor a 7 o menor a 8,5. Por lo tanto, esta discrepancia propone
una consideracion consecuente sobre la adecuacién de nuestro inéculo para la puesta
en marcha del estudio PBM. Sin embargo, a pesar de que nuestro indculo exhibe un pH
levemente acido, es esencial comprender que los microorganismos que lo componen
pueden haberse adaptado a estas condiciones particulares. En lo que concierne a la
conductividad, esta se refiere a la capacidad del agua para conducir corriente eléctrica,
estando directamente relacionada por la cantidad de sales, iones o diferentes sustancias
disueltas en el efluente (Sengupta, 2017). Por lo que, es un aspecto clave dentro de la
caracterizacion de los efluentes dado que evaluar la calidad del agua. Los resultados de
conductividad registrados en esta investigacién, tanto para el sustrato como el inéculo

fueron de 1015y 2240 uS cm?, respectivamente.
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3.2 Caracterizacion del pirochar

i

Propiedades fisicoquimicas del biochar

Tabla 3. Caracteristicas fisicoquimicas de los diferentes biochars

Parametros PC1 (300 °C) PC2 (500 °C) PC3 (700 °C)
pH 7,12 £0,03 9,55+ 0,04 9,93 £0,02
Conductividad (uS/cm) 392 + 26,5 211+11,71 662 + 1,54
ST (% b.s.) 96,05 +£ 0,062 96,47 £ 0,03 94,47 £ 0,07
SV (% b.s.) 81,92+1,16 80,23+ 0,27 72,93+0,17
Humedad (%) 3,95+ 0,06 3,53+0,03 5,53+0,07
Ceniza (%) 18,08 £ 1,16 16,25+0,3 21,54 +0,22
Rendimiento (% b.s.) 37,05+0,44 30,38 £ 0,92 28,95+ 0,92

Nota: Base seca (b.s.)
Los datos son valores promedios # |la desviacidn estandar de tres réplicas

La tabla 3 presenta un analisis comparativo de las caracteristicas fisicoquimicas de las
tres muestras de biochar (PC1, PC2 y PC3). El pH de las muestras varia
significativamente, con PC1 obteniendo un valor de pH neutro (7,12 £ 0,03) en contraste
con los valores alcalinos de PC2 (9,55 + 0,04) y PC3 (9,93 + 0,02). Con respecto a la
conductividad, esta es mas alta en PC3 (662 * 1,54 uS/cm, lo que sugiere una mayor
concentracion de sales disueltas en la muestra de pirochar a 700 °C. Para el caso de
sélidos volatiles (SV), estos disminuyen de PC1 (81,92 + 1,16 %) a PC3 (72,93 + 0,17 %)
indicando una mayor proporcion de material inorganico en PC3. Estos valores difieren
con el estudio de Shen et al. (2021), dado que en términos de pH las muestras de biochar
presentan valores mas altos, estos se encuentran entre 8 y 10 de pH para temperaturas
de 300, 500 y 700 °C. Esto determina que el tipo de material puede variar las

propiedades fisicoquimicas del material.

ii.  Caracterizacion FTIR del pirochar

El analisis FTIR se desarrollé con el fin de observar el efecto de la temperatura de pirdlisis
en los diversos grupos funcionales superficiales de las muestras de biochar PC1, PC2 y
PC3. Como se puede observar en la figura 1, la temperatura de pirdlisis tiene un impacto
notable en la presencia de grupos funcionales. En las tres muestras analizadas, el

espectro FTIR mostré un pico amplio y prominente en el rango de 3000 cm™?! y 3600
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cm™}, con una maxima intensidad alrededor de 3400 cm ™. Esto implica la presencia de
grupos hidroxilos (0O-H) dentro de las muestras. Los grupos O-H son distintivos en
compuestos que incluyen alcoholes, fenoles y acidos carboxilicos. Ademas, indica la
presencia de agua en las muestras, lo cual difiere de otros estudios revisados (Hackula
et al., 2024), quizas porque la muestra no se encontraba completamente seca por
absorber agua del medio ambiente. La identificacién de picos en el rango de 2900 cm ™!
a 3000 cm™!, permite determinar la presencia de grupos alquilicos o alifaticos
caracterizados por enlaces C-H, cominmente observados en hidrocarburos alifaticos y
otros compuestos organicos. Los rangos de 1550 cm ™! y 1700 cm™? correspondientes a
PC1, PC2 y PC3, estdn asociados a la vibracion de dobles enlaces (C=0), donde pueden
encontrarse compuestos como aldehidos, cetonas y ésteres. Asi mismo, se puede

considerar la presencia de enlaces (C=C) vinculados a alquenos y grupos aromaticos

(Sahoo et al., 2021).
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Figura 1. Andlisis FTIR de biochar producido a partir de biomasa residual (Guadua
angustifolia) a diferentes temperaturas de pirdlisis de 300, 500y 700 °C (PC1, PC2 y PC3). Con

un tiempo de residencia de 1,5 horas.
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Con respecto a las vibraciones observadas en la muestra PC3 (biochar a 700°C), tuvo una
menor funcionalidad en comparacién a PC1 y PC2, lo que determina la baja presencia
de grupos funcionales, evidenciado por el aplanamiento de los picos a raiz que aumenta
la temperatura de sintesis del material. No obstante, se observa un pico agudo cercano
a 1700 cm™!, lo cual esta ligado a los estiramientos de C=0 como se menciond
anteriormente. Por otro lado, en las tres muestras de pirochar se observa otro pico entre
el rango 1050 cm™! y 1300 cm™?! que se vuelve més intenso a medida que disminuye la
temperatura de pirdlisis, correspondiente al estiramiento de grupos C-O, sugiriendo la
presencia de éteres o ésteres, ademas de la presencia de fenazinas, que se consideran
un producto de la transformacion pirolitica de la lignina y la celulosa (Wang et al., 2020).
En la muestra PC1, los picos en 1650 cm™! pueden estar asociados a vibraciones de
estiramiento de dobles enlaces C=0, este grupo carbonilo, indica la presencia de
cetonas, quinonas y acidos carboxilicos. Ademas de abarcar la presencia de enlaces C=C
gue establecen compuestos aromaticos conjugados. El pico presente en el nimero de
onda 1100 cm™! puede estar asociado a enlaces C-O, presentes en éteres, acidos
carboxilicos y ésteres. Para PC1 y PC2, se observé un pico moderado entre 1500 y 1600
cm™!, esto puede estar relacionado con picos caracteristicos de restos de quinona

(Burie et al., 1995).

Asi mismo, en ambas muestras se detectaron picos entre 650 y 900 cm™! que pueden
estar vinculados con enlaces aromaticos C-H, los cuales se han observado en estudios
anteriores que forman parte de la estructura regular en el biochar (Qian et al., 2013). En
base a esto, es importante destacar que la presencia restos de quinonas y fenazinas
estan vinculados en procesos como la transferencia directa de electrones entre
especies, un mecanismo muy Util en algunos contextos biolégicos que mejora la
degradacion de compuestos organicos y también el desarrollo de la DA. Por lo tanto, al
comparar los porcentajes de transmitancia en picos relacionados a la presencia de
guinonas y fenazinas entre las tres muestras, tanto PC1 y PC2 pueden demostrar
propiedades redox mas altas (Belhachemi et al., 2019; Wang et al., 2020). De modo que,
este andlisis sugiere que los pirochars a 300°C y 500°C pueden presentar capacidades
redox importantes en la DA de aguas residuales de este estudio.

14



iii. Andlisis Brunauer-Emmet-Teller (BET)

En la tabla 4 se muestran el drea de superficie BET, volumen de poros y el diametro
promedio de poros. El biochar con denominacién PC2 correspondiente a la temperatura
de 500 °C exhibié una mayor area superficial y mayor volumen total de poros, con 13,76
m?g~1 y 2,72E92 cm3g~1, respectivamente. No obstante, en el caso de los otros
biochars PC1 y PC3 no se observa una relacién congruente entre el aumento de la
temperatura y los incrementos del area superficial BET y del volumen total de poros,
como se presentan en estudios como el de Wang et al. (2020) y Sahoo et al. (2021). Por
otra parte, con el incremento de la temperatura de pirdlisis, el tamafio de poros de las
muestras se redujo de 18,90 a 10,51 nm. Esta disminucién puede estar ligada al
desarrollo de microporos en los biochars dado el incremento térmico. Estudios
desarrollados a temperaturas similares de pirdélisis con otros materiales establecen un
aumento del drea superficial y volumen de poro a medida que aumenta la temperatura
(Shen et al., 2021). Por otra parte, el biochar PC3 que corresponde al bambu pirolizado
a 700 °C tuvo una menor superficie (7,49 m?g~1), esto discrepa de otro estudio en el
gue usan bambu como materia prima, donde el area superficial se encuentran en 18,7

m?2g~?! (Johnravindar et al., 2021).

Tabla 4. Caracteristicas de la superficie, volumen de poros y diametro de poros de las
muestras de biochar.

Muestras  Superficie Volumen BET Diametro BJH BJH Diametro
de BET total de los medio de los Diametro medio de los
biochar (m% g?) poros poros (nm)? medio de los poros (nm) ®
(cmd. g?) poros (nm) 2
PC1 12,6 2,06E02 18,90 14,28 56,82
PC2 13,76 2,72E%? 11,53 8,74 21,13
PC3 7,49 1,92 10,51 13,5 86,18

@ Rama de adsorcion
b Rama de desorcién
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3.3 Analisis de varianza ANOVA

En este estudio se utilizd un disefio factorial 3% y un andlisis de varianza ANOVA para
determinar el impacto que tiene el tipo de biochar (sintetizado a 300, 500 y 700 °C) y su
concentraciéon (5, 15 y 25 g/L) en la produccién de metano dentro de la digestion

anaerobia de aguas residuales domésticas.

Tabla 5. Analisis de varianza ANOVA del tipo de pirochar y su concentracién en los ensayos de
DA

Fuente df SS MS F p (>F) Significancia
Material (M) 2 39604.7 19802.3 12.9 1.6E%* *Ex
Concentracién (C) 3 25536.9 8512.3 5.5 4,903 *k
M:C 6 31415.5 5235.9 34 1.4E% *
df: Grados de libertad ***: Altamente significativo
SS: Suma de cuadrados **. Significativo
MS: Cuadrado medio *: Moderadamente significativo

La tabla 5 muestra que, el tipo y concentracion del biochar, exhibieron efectos
significativos en la generaciéon de CHa. El analisis de varianza ANOVA demostré que el
tipo de biochar utilizado en cada ensayo tiene un efecto altamente significativo (p = 1.6E
04) dentro de la DA. Esto sugiere que la eficiencia de CH4 es directamente proporcional
al tipo de biochar utilizado. Con respecto a la concentracién de biochar en cada ensayo,
los resultados muestran que esta variable afecta de manera significativa (p = 4.9E%) la
generacién de CHa. Por lo tanto, esto establece que la concentraciéon adecuada puede
modular de manera efectiva los procesos desarrollados en la DA (hidrdlisis,
acidogénesis, acetogénesis y metanogénesis) de aguas residuales domésticas de lkiam
asistido con biochar. Finalmente, el analisis de varianza para tipo de biochar y
concentracién destaca una interaccion moderadamente significativa (p = 1.4E?),
considerando que, la interaccién del material pirolizado con la concentraciéon puede
influir de manera no lineal en la generacién de CHa. Esto puede estar vinculado con los
ensayos a 700 °C donde no hay una interaccion coherente entre ambas variables. Bajo
esta consigna, es fundamental establecer estrategias dptimas en la implementacion del

biochar y la dosis para obtener las mejores condiciones de trabajo en los ensayos.
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3.4 Potencial bioquimico de metano impulsado por el biochar

i.  Actividad metanogénica especifica (AME)

Los resultados obtenidos de la prueba de actividad metanogénica especifica (AME)
determinaron que, a la temperatura 6ptima de 37°C, se desarrollé la formacién de
metano mediante la via acetoclastica, como se evidencia a partir del sustrato empleado
en la metodologia propuesta por Astals et al. (2015). Por consiguiente, la actividad
metanogénica del inéculo del biodigestor tubular de Ikiam fue de 0,0312 g DQO CH4 /g
SV*dia. Este valor guarda relacion con otros estudios de AME realizados en digestores
tubulares en el que se observa un AME cercano a 0,04 g DQO CHa4/g VS d (Castro et al.,
2017; Jaimes-Estévez et al., 2022) .

ii. Potencial bioquimico de metano (PBM)

Los ensayos PBM de las aguas residuales de lkiam desarrollados en este estudio
utilizando biochar de Guadua angustifolia como material de soporte se aplicaron con el
objetivo de determinar como afecta la presencia de los diferentes pirochars en la
produccién final de metano. Para ello, el ensayo se realizé a 25 °C de acuerdo con los
métodos estandarizados de PBM, asi mismo, después de 101 dias se finalizé el ensayo,
puesto que su produccion fue <1% del volumen acumulado de metano (Holliger et al.,
2016). La tabla 6. Muestra la produccién acumulada de metano (CHa) en unidades de
Nml/gSV para distintas condiciones de operacién. Los datos obtenidos indican que tanto
el tipo de biochar como su dosis afectan significativamente la produccién de metano de

las aguas residuales de lkiam.
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Tabla 6. Produccidn maxima del potencial
bioquimico de metano (NmL/gSV)

Ensayo CH; (NmL/gSV)
I+S 266,0
1+SPC1-1 314,3
1+SPC1-2 338,4
1+SPC1-3 420,7
1+SPC2-1 246,9
1+SPC2-2 280,1
1+SPC2-3 320,7
1+SPC3-1 224,9
1+SPC3-2 299,7
1+SPC3-3 233,3

En primer lugar, la produccion de CHs acumulado para el control (I1+S) fue de 266
NmL/gSV. Para el ensayo I[+SPC1, con biochar producido a 300 °C demostré un
incremento significativo en la produccion de metano a medida que aumentd la
concentracién de biochar: 314,3 NmL/gSV (5 g/L), 338,4 NmL/gSV (15 g/L) y 420,7
NmL/gSV (25 g/L). Estos resultados sugieren que el biochar generado a esta temperatura
mejora notablemente la eficiencia de producciéon de CHa4, pero, no se encuentra una
relacion lineal entre el aumento de la concentracién de pirochar y el aumento de la
produccién de metano. Por otro lado, el grupo 1+SPC2 con pirochar generado a 500 °C,
presentd una produccién de metano menor en comparacién con SPC1, aunque
claramente mayor a el grupo control. Los valores obtenidos fueron 246,9 NmL/gSV (5
gl), 280,1 NmL/gSV (15 g/L) y 320,7 NmL/gSV (25 g/L). Estos valores indican un
incremento moderado en la produccién de CH4 con el aumento de la concentracién de
biochar a 500 °C. Por ultimo, el grupo [+SPC3, con biochar producido a 700 °C demostré
tener una variabilidad considerable y en cierto punto decreciente en la produccién de
CH4 con respecto al grupo control. Los valores registrados fueron: 224,9 NmL/gSV (5

g/L), 299.7 NmL/gSV (15 g/L) y 233,3 NmL/gSV (25 g/L).

Estos resultados sugieren que el biochar producido a 700 °C no es efectivo, y hasta cierto
punto puede llegar a generar inhibicion dentro del medio a ciertas concentraciones,
puesto que el PBM de estos ensayos fue inferior al control (266,0 NmL/gSV. Este efecto

inhibitorio puede estar ligado a la baja degradacién de acidos grasos volatiles, tal y como
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lo demuestra el estudio de Johnravindar et al. (2021), en el que se observé como el
biochar de bambu pirolizado a 700 °C exhibia un peor rendimiento en términos de
degradacidn de acidos grasos volatiles de cadena larga, lo cual también guarda relacién
con la baja drea superficial del material que afecta la interacciéon del biochar con
bacterias metanogénicas y oxidantes de propionato e isovalerato en la superficie (Giwa
et al., 2019; Indren et al., 2020). Por otro lado, los rendimientos de CH4 éptimos a menor
temperatura de pirdlisis guardan relacién con estudios posteriores en el que se
utilizaron como materia prima: rastrojo de maiz, abeto y lodos activados, destacando
una produccién considerable de CHsa temperatura que van desde los 300 a 400 °C (Shen

et al., 2021; Wang et al., 2020b; Wu et al., 2019).
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Figura 2. Evaluacién de la eficacia del biochar de Guadua angustifolia 1+SPC1 en la produccién
de metano

En la figura 2, se observa como la incorporacidn del biochar a una temperatura de
pirdlisis de 300 °C y concentracion de 25 g/L puede mejorar la eficiencia de produccion
de metano en sustratos complejos como el agua residual. El estudio indicé que la
muestra 1+SPC1-3 (biochar a 300°C y con concentracion de 25 g/L) incrementé la
generacion de CHs en un 58,2% mas en comparacién al grupo control. Este resultado
subraya el impacto positivo del biochar en sustratos complejos como aguas residuales

en el proceso de DA. Ademas, este estudio buscé evaluar el impacto del biochar
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producido a 300 °C (PC1) como un sustrato en la generacién de metano. Los resultados
indicaron que la produccién de CH4 en ensayos que contenian indculo y biochar fue de
176,4 NmL/gSV, un valor muy cercano al del inéculo solo, que produjo 111,81 NmL/gSV.
En contraste, la combinacién de indculo y agua residual resultd en una generacién
significativamente mayor de 265,97 NmL/gSV. Esto sugiere que el biochar no actua
como sustrato, dado que su potencial bioquimico de metano estuvo ligeramente por
encima de la produccién endégena del indculo. Esto, guarda relacién con otro estudio
que evalua al biochar como material de soporte y no como sustrato (Jaimes-Estévez
et al., 2023). Sin embargo, el biochar, aunque inerte, puede contribuir de otras maneras
en el proceso de la digestidon anaerobia. Su estructura porosa y area superficial pueden
facilitar la generacién de biopeliculas, la adsorcion de compuestos inhibitorios y

nutrientes, asi como estabilizar el pH del medio (Nie et al., 2024).
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Figura 3. Relacién entre la produccién maxima de metano y la concentracion de biochar

En la figura 3, se evalud la produccion maxima de metano en funcion de diferentes
concentraciones de biochar (5, 15y 25 g/L) en tres ensayos denominados I+SPC1, 1+SPC2
y I+SPC3 (300, 500 y 700 °C). Los resultados muestran patrones interesantes: para
[+SPC1 la produccidn de metano aumenta gradualmente con el incremento de la
concentracion de biochar, de 314,29 hasta 420,17 NmL/gSV, indicando una posible

influencia positiva del biochar a medida que aumenta la concentracién. En contraste,
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tanto [+SPC2 como [+SPC3 muestran respuestas menos consistentes. ISPC2 exhibe un
aumento general en la generacién de metano a medida que aumenta la concentracion,
sin embargo, el aumento no es tan marcado como I+SPC1. Por otra parte, |+SPC3
muestra un pico de produccién de metano a 15 g/L (299, 74 NmL/gSV), seguido de una
disminucion a 25 g/L (233,34 NmL/gSV), lo que sugiere una respuesta no lineal o
presencia de inhibicién del biochar a 700 °C a medida que aumenta la cantidad en el
medio. Estos aspectos pueden estar ligados a propiedades del biochar como el area
superficial, tamafio de poros y grupos funcionales, los cuales estan implicados en las

interacciones con bacterias.
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4 CONCLUSIONES

El presente estudio demuestra que el pirochar derivado de Guadua angustifolia puede
potenciar significativamente la generacidon de CHs en la DA. Los resultados obtenidos a
partir de la sintesis, caracterizacion y el estudio PBM, revelan que el pirochar cumple
una funcién importante dentro del proceso anaerdébico del indculo y sustrato. A pesar
de que el PC sintetizado a 700 °C mostré efectos inhibitorios dentro del medio, a causa
de una baja superficie especifica y nula presencia de grupos funcionales, si se conoce
gue tanto el PC de 300 y 500 °C tuvieron mejores resultados respecto al grupo control.
Los estudios de caracterizacién nos indicaron que tanto PC1 y PC2 tuvieron resultados
similares en los analisis FTIR y BET, sin embargo, se observé que PC1 se desarrollé de
manera optima al aumentar la concentracién de pirochar en el medio, llegando a
producir un 58% de CHsrespecto al grupo control. Estos resultados nos revelan que las
caracteristicas estructurales de PC1 pueden mejorar la capacidad amortiguadora en el
medio, ayudar en la transferencia de electrones entre grupos microbianos y permitir el
desarrollo de colonias bacterianas en la superficie del material. Ademas, los resultados
obtenidos del anadlisis de varianza ANOVA nos revelan que, la eficiencia de CHs es
directamente proporcional al tipo de pirochar utilizado en el medio. Por los hallazgos en
esta investigacidn, este estudio subraya la relevancia de incorporar un material de
soporte orgdnico para optimizar la DA. Estableciendo una conexion entre los métodos
de laboratorio y el tratamiento de residuos para la generacién de energia. En ese
sentido, se motiva al estudio otros aspectos como el efecto del biochar en la cinética y
la estabilidad del medio, profundizando en cada etapa de la DA (hidrélisis, acidogénesis,
acetogénesis y metanogénesis). También es necesario desarrollar un andlisis
microbioldgico para determinar si el pirochar facilita el crecimiento de la poblacién

microbiana.
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