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ANEXOS

Anexo 1. El grafico de Pareto muestra cada uno de los efectos estimados en

orden decreciente de importancia.

Anexo 2. Esta grafica muestra los estimados de Hidrogeno como una funcion de

cada factor experimental.

Xi



RESUMEN

Para optimizar el desempefio de los biodigestores anaerobios, se plantea una
alternativa innovadora: potenciar la generacion de metano a través de la reaccion
entre el hidrégeno y el CO, presentes en estos sistemas. La obtencion de este
hidrogeno se puede llevar a cabo mediante un proceso electroquimico conocido como
electrolisis. El objetivo central de esta investigacion es sintetizar hidrogeno, con miras
a implementar esta mejora, haciendo uso de tecnologias de bajo costo en los efluentes
de biodigestores. Para alcanzar este propésito, se ejecutd un disefio experimental
factorial completo con tres niveles y tres factores, abordando diversos parametros
operativos que inciden en el proceso de electrolisis. Entre estos parametros se
incluyen el voltaje (9 V, 6 V, 12 V) y el amperaje (0,4 A, 1 A, 2 A), junto con la
introduccion de nuevos criterios, como el uso de biochar como electrolito (0 g/l, 50 g/l,
150 g/L). Los resultados clave revelaron que la produccion de hidrégeno (ml/h)
aumenta de manera lineal en funciéon exclusiva al incremento de los voltajes y
concentracion de biochar aplicados, siendo la maxima produccién de 2,76ml/h a 12 V,
150 g/L de biochar y 1 A. Por otro lado, se observd que el incremento en el amperaje
no ejerce ninguna influencia en el aumento de la produccion de hidrégeno, ya que esta
se mantiene constante. Al final, se diseiid un electrolizador de bajo costo,
aprovechando un panel fotovoltaico para la sintesis eficiente de hidrogeno,
basandonos en los hallazgos obtenidos en el laboratorio.

Palabras clave: Electrodlisis, aguas residuales, biodigestores, metanogénesis,
hidrogeno.
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ABSTRACT

To optimize the performance of anaerobic biodigesters, an innovative alternative is
proposed: enhancing the generation of methane through the reaction between
hydrogen and CO, present in these systems. Obtaining this hydrogen can be carried
out through an electrochemical process known as electrolysis. The central objective of
this research is to synthesize hydrogen, with a view to implementing this improvement,
making use of low-cost technologies in biodigester effluents. To achieve this purpose, a
full factorial experimental design was executed with three levels and three factors,
addressing various operational parameters that affect the electrolysis process. These
parameters include voltage (9 V, 6 V, 12 V) and amperage (0.4 A, 1 A, 2 A), along with
the introduction of new criteria such as the use of biochar as an electrolyte (0 g/L,
50g/L, 150g/L). The key results revealed that hydrogen production (ml/h) increases
linearly depending exclusively on the increase in the voltages and concentration of
biochar applied, with the maximum production being 2.76 ml/h at 12 V, 150 g/L of
biochar and 1 A. On the other hand, it was observed that the increase in amperage
does not exert any influence on the increase in hydrogen production, since it remains
constant. In the end, a low-cost electrolyzer was designed, taking advantage of a
photovoltaic panel for the efficient synthesis of hydrogen, based on the findings
obtained in the laboratory.

Keywords: Electrolysis, wastewater, biodigesters, methanogenesis, hydrogen.
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CAPITULO I: PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

1.1 Antecedentes

1.1.1 Uso de hidrégeno para la mejora de biogds en la digestion anaerobia

La rapida expansion de la poblacion mundial, el inminente desarrollo industrial en sectores
como el transporte, la agricultura y otros ambitos, ha resultado en un aumento sostenido
de la demanda de energia en los ultimos afos [1] . Aproximadamente el 80% de esta
demanda es cubierta mediante el uso de combustibles fésiles, como el petréleo, el gas
natural y el carbén. Estos recursos, sin embargo, conllevan implicaciones negativas para
el medio ambiente, el ecosistema y la salud humana, ya que emiten gases de efecto
invernadero, tales como el diéxido de carbono CO, y el metano CH,4 [2]. En este contexto
se ha desencadenado un proceso para cambiar el modelo existente del sistema
energético mundial a un nuevo paradigma, con el fin de lograr reducciones significativas
en las emisiones de carbono [3]. Para ello, se consideran diversos aspectos, que abarcan
desde recursos hasta politicas y fuentes de energia renovables capaces de satisfacer las

necesidades energéticas sin generar repercusiones ambientales [4].

Dentro de estas fuentes de energia renovables, durante las ultimas dos décadas, la
industria de la bioenergia ha ganado importancia, especialmente en el uso y produccion
de biogas. Es por esta razon que el numero de biodigestores, que producen biogas
mediante tecnologias de digestiéon anaerdbica (DA), ha aumentado constantemente en
varios paises de Europa y Asia; sin embargo, a pesar de este incremento, las aplicaciones
del biogas se ven restringidas por la baja proporcion de metano producido [5]. Usualmente,
el biogas se compone de metano (CH,) en el rango del 50-70% y diéxido de carbono
(COy) en el rango del 30-50%, junto con trazas de otras sustancias, como nitrégeno (N>),
vapor de agua (H>O), oxigeno (O, ) sulfuro de hidrégeno (H,S ), amoniaco (NH3) vy
siloxanos [6]. Sin embargo, todos los gases presentes en el biogas, excepto el metano, se

consideran contaminantes indeseados.



En la actualidad, la eliminacion de estos compuestos toxicos se realiza mediante diversos
métodos fisicoquimicos, como la absorciéon quimica, el lavado con agua, la separacion
criogénica y la separacibn por membrana. Estas técnicas buscan optimizar las
propiedades del biogas y ampliar sus posibles aplicaciones [7]. Otra alternativa de interés
consiste en aprovechar el CO, en lugar de eliminarlo, mediante su reacciéon con H-
externo con el objetivo de convertirlo, idealmente, en una mayor cantidad de CH,. Este
enfoque no solo busca purificar el biogas, sino también mejorar su contenido de metano,

incrementando su valor como fuente de energia [6,8].

La reaccion entre CO. y H. tiene lugar normalmente durante el proceso de digestion
anaerobia, mediada por microorganismos conocidos como metandgenos
hidrogenotréficos. Este proceso, denominado metanogénesis hidrogenotréfica, conduce a
la sintesis de metano. Sin embargo, al final del proceso, el CO, no reacciona por completo.
En este punto, se implementa la mejora bioldégica del biogas, centrandose en las
poblaciones microbianas de metandgenos hidrogenotroficos, mediante la inyeccion directa
de H: en el biodigestor, como se ilustra en la figura (1). Esto posibilita alcanzar una

concentracion de CH,4 de hasta un 95% [9].

Biodigestores

| Desechos orga nicoD
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mol
Figura 1. Conceptos tedricos de la metanogénesis hidrogenotréfica mejorada mediante
inyeccion de hidrégeno.
Realizado por: Ofa, Andres, 2024.




El disefio donde se inyecta él H, directamente dentro del biodigestor para reaccionar con
el CO, producido por la digestion anaerobia se denomina proceso in situ; por otra parte,
cuando el suministro de H, y de CO, son de fuentes externas y se inyectan a un reactor
anaerobio con un cultivo hidrogenotroéfico, se lo conoce como proceso ex situ [6,10]. Hasta
el momento, ambos procedimientos se han demostrado experimentalmente, por ejemplo,
en un estudio realizado por Bassani et al [7], antes de |la adicion de H, el contenido de CH,4
del reactor era ~70%. Después de la adicion ex situ de H, la tasa de produccion de CH,
aumentoé en un 53%, lo que resulté en un contenido promedio de CH, de ~89% (con un
maximo de 92%). En la actualidad, las tecnologias de mejora bioldgica de biogas tienen
prometedores resultados a escala de laboratorio; sin embargo, se estan tomando en

consideracion diversos desafios tecnolégicos para llevarlo a escala industrial.

1.1.2 Formas de produccion de hidrogeno mediante energias renovables

1.1.2.1 Produccibn de hidrégeno a partir de electrdlisis fotovoltaica

La generacion de hidrogeno necesario para reaccionar con el CO, y mejorar el biogas
debe provenir de recursos renovables [11]. Hay diversas formas de producir hidrégeno
enfocadas en fuentes de energia renovable, tales como procesos biolégicos, electroliticos,
fotoliticos y termoquimicos. Cada uno se encuentra en un nivel distinto de desarrollo, con
su propio conjunto de posibilidades, ventajas y obstaculos [12]. Una tecnologia destacada
es la electrdlisis, que se basa en la division electroquimica del agua [11,13]. Esta eleccién
se debe a que no emite gases de efecto invernadero y cumple con las restricciones de
emisiones de la RED IL (Directiva de Energias Renovables), que establece menos de 3
toneladas de CO, por tonelada de hidrégeno [11] . A pesar de esto, solo el 4 % del
hidrogeno (65 millones de toneladas) se produce a partir de la electrélisis del agua [14].
Sin embargo, se prevé que la generacion de hidrégeno electrolitico crezca
significativamente en los préximos afios, representando el 22% de todo el hidrégeno

producido a nivel mundial en 2050 [11,14].

A esta tecnologia se pueden incorporar paneles solares como fuentes de energia para el
proceso de electrolisis. Este sistema, que aprovecha la energia solar para sintetizar

hidrégeno, puede utilizarse directamente para reaccionar con el CO2 y asi aumentar la
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cantidad de metano producido. Todo este conjunto de procesos ha dado lugar a una
tecnologia denominada "Power-to-Gas" (P2G) [8]. Esta tecnologia se esta desarrollando
en Europa, especialmente en paises como Alemania. El concepto principal es utilizar el
exceso de electricidad de los paneles solares para almacenarlo en forma de gas mediante
un proceso de dos pasos, como se observa en la figura (2). En la primera etapa, se
genera H, mediante el uso de electrolizadores y paneles solares que realizan el proceso
de electrdlisis. Posteriormente, en la segunda etapa, se lleva a cabo la conversién de H, a
CH,4 mediante el proceso de metanizacién utilizando una fuente externa de CO, [15,16].
El CH, resultante, conocido como gas natural sustituto (GNS), puede ser inyectado en la

red de distribucién de gas existente o almacenado en depdsitos de gas [16].

W

HZO Daum{)mui
; srrerng

Ao r’ pooogge

~ Red de gas natural Electricidad

H2 CH. b

Hidrogeno Metano I
Calor
Electrolizador
Las energias renovables C 02 -
Diéxido de carbono  Catalizadores Movilidad

4 H; + CO; = JJ—»CH.4 + 2 H:0

Figura 2. Disefio de la tecnologia Power to gas.
Imagen extraida de: Renewable energy [16]

Esta tecnologia aun se encuentra en desarrollo y enfrenta varios desafios, entre ellos, los
altos costos de operacion. Este aspecto resulta especialmente significativo para paises en
desarrollo, dado que la mayoria de las tecnologias de digestién anaerobia son de bajo
costo y estan enfocadas hacia medianos y pequefios agricultores [17] . En el contexto
actual, la tecnologia Power-to-Gas podria ser adaptada para estos biodigestores mediante
el uso de electrolizadores alimentados por fuentes de energia renovable, como los

paneles fotovoltaicos.



1.1.2.2 Fundamentos y parametros que influyen en la electrdlisis del agua

De manera general, la electrélisis del agua es un proceso no espontaneo que utiliza
electricidad para descomponer la molécula del agua en sus componentes hidrégeno y

oxigeno, como se muestra en la siguiente reaccion:

2 0(0)- 2 2@+ 209 €))

Este proceso electroquimico se lo realiza a través de un sistema denominado
electrolizador, cuya representacién se aprecia en detalle en la figura (3). Este sistema
estd compuesto por dos electrodos, uno positivo (anodo) y otro negativo (catodo),
sumergidos en una solucién electrolitica. Su funcionamiento se activa al conectarse a una

fuente de energia que suministra un voltaje y amperaje especificos [18].
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Figura 3. Disefo de un electrolizador basico
en el proceso de electrdlisis.
Fuente: International Journal of Hydrogen Energy [19]

En cada uno de los electrodos se generan distintos gases: el electrodo positivo libera gas
oxigeno mediante la reaccion de evolucién de oxigeno (OER), mientras él electrodo
negativo libera gas hidrégeno, siguiendo la reaccion de evolucion de hidrogeno (HER),

conforme a estas semirreacciones:



e Reaccién de evolucion de oxigeno (OER)

40H™ - O(g)+2 ,0+4 ~ (2)

¢ Reaccion de evolucion de hidrégeno (HER)

4 ,0+4° -2 ,+40 ~ 3)

Para lograr una mayor eficiencia en la produccion de hidrogeno, es esencial tener en
cuenta diversos factores que influyen en el proceso de electrdlisis. Entre estos factores se
incluyen el tipo y las dimensiones del electrodo, la capacidad de conductividad
proporcionada por el electrolito, la distancia entre electrodos y la resistencia generada por
las burbujas que recubren la superficie del electrodo. Ademas, se deben considerar
configuraciones operacionales especificas, como el rango 6ptimo de voltaje y amperaje,

que posibiliten la maxima produccion de hidréogeno.

Existen diversos tipos de electrolizadores, los cuales varian segun el material con el que
se disenan. En general, la tecnologia de electrdlisis de agua alcalina (AEC) se destaca
como la mejor caracterizada, gracias a su mayor tasa de producciéon y menor costo. Los
AEC presentan multiples ventajas en comparacion con otros sistemas, ya que los
materiales de los electrodos, como el acero inoxidable o niquel, tienen un costo
relativamente bajo. Ademas, utilizan electrolitos como el KOH y/o NaOH en
concentraciones de aproximadamente 20 % al 30 % en peso, lo cual ha demostrado

ofrecer resultados 6ptimos de manera consistente [20,21].

Existen diversos tipos de electrolizadores, los cuales varian segun el material con el que
se disenan. En general, la tecnologia de electrdlisis de agua alcalina (AEC) se destaca
como la mejor caracterizada, gracias a su mayor tasa de producciéon y menor costo. Los
AEC presentan multiples ventajas en comparacion con otros sistemas, ya que los
materiales de los electrodos, como el acero inoxidable o niquel, tienen un costo
relativamente bajo. Ademas, utilizan electrolitos como el KOH y/o NaOH en
concentraciones de aproximadamente 20 % al 30 % en peso, lo cual ha demostrado

ofrecer resultados éptimos de manera consistente [20,21].



1.1.3 Electrélisis a partir de tecnologias a bajo costo

1.1.3.1 Produccibn de hidrégeno a partir de efluentes de biodigestores

La produccion de hidrogeno mediante electrdlisis es una tecnologia en desarrollo que
requiere de varios materiales y configuraciones sofisticadas, por lo que en los ultimos
tiempos se ha buscado diversas maneras de producir hidrégeno de una manera mas
sustentable [22]. Uno de los enfoques ha sido sustituir el agua por otros medios como el
agua de mar o el uso de aguas residuales, ya que estos medios poseen una gran
cantidad de iones disueltos que aumentan la conductividad del medio y permiten un mejor

rendimiento de las celdas eléctricas [23].

Diversos estudios han explorado el aprovechamiento de aguas residuales en la
produccién de hidrogeno. Pathak et al. [20], por ejemplo, lograron una produccién de 16.4
mL/h de hidrégeno a 12 voltios mediante un enfoque integrado que involucra aguas
residuales de una industria textil y el uso de paneles solares. De manera similar, en una
investigacion conducida por Ayman Oz N [24], se obtuvieron 158.5 ml/h de hidrégeno a 10
V utilizando aguas residuales generadas en el proceso de produccién de aceite de oliva,
mediante el disefio de un electrolizador con electrodos de aluminio. La variacion en la
produccién de hidrogeno entre ambos estudios depende del tipo especifico de agua
residual utilizado en el proceso de electrdlisis y de la cantidad de materia organica

presente en dicha agua residual [25].

Los efluentes generados después del tratamiento de aguas residuales mediante digestion
anaerobia son otra fuente potencial que puede ser aprovechada [26] . Estos efluentes
poseen una alta concentracibn de minerales, nutrientes y materia organica, que
comunmente se utilizan como abono y biofertilizante [27] . Hasta la fecha, no se han
realizado investigaciones que exploren el uso de estos efluentes como un medio para la
produccién de hidrégeno mediante electrdlisis. Sin embargo, existen estudios, como el
realizado por Schievano A et al. [28], que indican que los efluentes pueden presentar una
mayor concentracion de iones y minerales después del proceso de digestion anaerobia, lo

que podria beneficiar el rendimiento del proceso de electrdlisis.



1.1.3.2 Incorporacion de biochar como electrolito para la sintesis de hidrégeno

Otro desafio significativo de los electrolizadores convencionales es el uso considerable
de electrolitos durante el proceso de electrdlisis. En los electrolizadores de agua alcalina
(AEC), los electrolitos como el KOH o el NaOH aportan una cantidad especifica de iones,
mejorando la conductividad del medio a aproximadamente 95 S/m y 65 S/m a 50 °C,
respectivamente [25] . No obstante, esta practica puede resultar perjudicial para los
electrodos ya que, puede reducir su rendimiento catalitico y aumentar los costos
operativos del proceso [29]. Ante estos desafios, se han explorado diversas alternativas
como, por ejemplo, la inclusion de aditivos en el electrolito, como el cloruro metalico a
base de etilendiamina, con el fin de mejorar la actividad catalitica de la produccién de
hidrégeno [29].

Otra alternativa mucho mas sustentable es la incorporacion de biochar como electrolito en
el proceso de electrdlisis. Normalmente, se lo utiliza como absorbente de contaminantes
de agua y tambien como complemento del suelo para mejorar la fertilidad, mediante el
incremento de la actividad microbiana [30]. Sin embargo, se han investigado otros usos
del biochar en diferentes aplicaciones electroquimicas gracias a su capacidad para
aceptar o transferir electrones [31]. Ha sido empleado como material de electrodo para
supercondensadores, baterias recargables, celdas de combustible microbianas (MFC)
etc.[32].

Estas aplicaciones electroquimicas también pueden ser empleadas en el proceso de
electrélisis del agua. Existe un estudio realizado por Amikam G et al.[33], donde utilizan
150 g/L de biochar derivado de desechos agricolas junto con otros electrolitos como HCl y
H,SO, para aumentar la densidad de corriente (mA/cm?2) la cual guarda una relacién
directa con la eficiencia en la produccion de hidrégeno. Al final del estudio, la densidad de
corriente aumento a 50 mA/cm?, lo que resulto en una eficiencia del 97.8 % en la

producciéon de H,.



Ahora, para emplear el biochar como electrolito, es crucial evaluar su capacidad de
conduccion en funciéon de los iones presentes en el medio. La presencia de una alta
concentracién de iones implica una mayor conductividad, o que incrementa la produccién
de hidrégeno. En el caso especifico del biochar segun lo indicado por Yuan et al. [31], la
conductividad varia en funcién de la materia prima y las condiciones de pirdlisis,
especialmente a las temperaturas de tratamiento (HTT) y la temperatura de residencia
(HTT). Esto se debe a que el biochar se vuelve conductor cuando se somete a

temperaturas mayores a 600 °C [31,32].

Basandonos en estos antecedentes, se puede utilizar el biochar como electrolito,
aumentando la temperatura de tratamiento para obtener una mayor conductividad. Este
nuevo sistema puede emplearse en conjunto con los efluentes que salen del sistema de
tratamiento de aguas residuales, para sintetizar hidrégeno de manera mas sostenible.
Experimentalmente, esto puede llevarse a cabo en equipos electroquimicos, como un
voltametro de Hoffmann. Alli se pueden estudiar cada una de las interacciones entre los
efluentes y el biochar, ademas de entender cémo afectan los distintos parametros de

operacién, como el voltaje y amperaje, en la produccion de hidréogeno.

1.2 Planteamiento del problema

Uno de los desafios fundamentales para la integracion del hidrégeno en el panorama
energético global radica en su método de produccién. Este gas no se genera de manera
natural en la Tierra y, por lo tanto, debe ser creado o descomponerse a partir de
moléculas quimicas especificas, como el agua (H20) o los hidrocarburos [33]. La mayor
parte de la produccién de hidréogeno en la actualidad se genera por la combustion de
hidrocarburos, los cuales liberan emisiones de carbono que son las principales

responsables de la contaminacion del medio ambiente [34].

Con el objetivo de transformar este panorama, se han desarrollado diversas tecnologias,
entre las cuales destaca la electrdlisis. Esta técnica posibilita la obtencion de hidrégeno
sin emisiones de carbono, convirtiéndolo en una fuente de energia mas limpia. El
hidrogeno producido puede ser empleado como combustible, generador de calor y

electricidad, y también puede contribuir al mejoramiento de otras tecnologias, como la



digestién anaerobia mediante biodigestores. Normalmente la mayoria de los biodigestores
son de bajo costo y tienen una serie de limitaciones como una menor produccion de
metano, presencia de compuestos contaminantes como H>S y NH3z y ademas una lenta
hidrdlisis de la materia organica compleja [35] . La introduccion de la electrdlisis en los
biodigestores puede mitigar estas limitaciones, ya que el hidrégeno producido tiene el
potencial de reducir el CO2 mediante una reaccion quimica para una mayor produccion de

CH,4 mientras que él O, puede contribuir a precipitar él H,S [7,26].

1.3 Justificacion

La construccién de electrolizadores a bajo costo y la implementacién de nuevos enfoques,
como la utilizacion de biochar como electrolito y la integracién de fuentes de energia
renovable como los paneles solares, permiten desarrollar un sistema auténomo
descentralizado para la produccién sostenible de hidrogeno sin la necesidad de baterias
externas ni el uso de electrolitos quimicos. Este sistema podria incorporarse faciimente a
los biodigestores para mejorar el tratamiento del biogas mediante la reaccion bioldgica de
H, y CO, [36]. Esto podria aumentar el porcentaje de CH4 lo que implica que podria llegar
a cumplir con la calidad legislativa exigida para ser inyectada directamente a la red de
almacenamiento de gas natural. Actualmente, las especificaciones de la composicion del
gas natural dependen de las regulaciones nacionales y en algunos paises se requiere un

contenido de metano > 95% [6,27].

La construccién de electrolizadores a bajo costo y la implementacién de nuevos enfoques,
como la utilizacion de biochar como electrolito y la integracion de fuentes de energia
renovable como los paneles solares, permiten desarrollar un sistema auténomo
descentralizado para la produccién sostenible de hidrogeno sin la necesidad de baterias
externas ni el uso de electrolitos quimicos. Este sistema podria incorporarse facilmente a
los biodigestores para mejorar el tratamiento del biogas mediante la reaccion bioldgica de
H2 y CO2 [36]. Esto podria aumentar el porcentaje de CH4, lo que implicaria cumplir con
la calidad legislativa requerida para ser inyectado directamente en la red de
almacenamiento de gas natural. En la actualidad, las especificaciones de la composicién
del gas natural estan sujetas a regulaciones nacionales, y en algunos paises se exige un

contenido de metano superior al 95% [6,27].
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1.4 Objetivos

General
Estudiar la viabilidad técnica de produccién de hidrégeno a través de la electrdlisis de los
efluentes del sistema de tratamiento de aguas residuales mediante biodigestores de la

Universidad Regional Amazdnica Ikiam

Especificos
Determinar la influencia de los parametros de operacion, como el voltaje y amperaje en la

produccion de biohidrogeno mediante el uso de un voltametro de Hoffman

Estudiar el comportamiento del biochar como electrolito para la produccion de
biohidrégeno mediante electrélisis de los efluentes del sistema de tratamiento de aguas

residuales de la Universidad Regional Amazdnica Ikiam
Disefiar y elaborar un prototipo electrolizador- panel fotovoltaico mediante tecnologias a

bajo costo para la produccion de hidrégeno a partir de los efluentes del sistema de

tratamiento de aguas residuales de la Universidad Regional Amazonica

11



CAPITULO I: MARCO METODOLOGICO

2.5 Muestreo y caracterizacion de aguas residuales

Los efluentes fueron recolectados en la salida de los biodigestores (bdgs) de la
Universidad Regional Amazénica lkiam, identificada como el punto 2 en el esquema de
los biodigestores de la Figura 4. Se recogieron 3 litros por cada analisis, alcanzando asi
un total de 9 litros para el conjunto de 3 analisis. En el primer analisis, los efluentes se
etiquetaron como EFL1 y se utilizaron para analizar la interaccion entre el amperaje vy el
voltaje, manteniendo una concentracion constante de biochar de 0 g/L. En el segundo
analisis, los efluentes se marcaron como EFL2 y se emplearon para analizar la interaccion
entre el voltaje y el biochar con un amperaje constante de 1 A. El ultimo analisis se llevd a
cabo en el electrolizador conectado al panel solar y se etiqueté como EFL3. Cada uno de
los efluentes (EFL1, EFL2 y EFL3) se recolecté cada 2 meses, ya que cada analisis y sus

réplicas requerian ese periodo de tiempo.

Salida de
los bdgs
Punto 3
Punto 2
- ‘ Entrada al
47 Biodigestor 3N humedal

Biodigestor|2

Punto 1

Entrada a —
los bdgs I Biodigestorl

Figura 4. Esquema del sistema de biodigestores de la Universidad
Regional Amazénica Ikiam.
Realizado por: Ofa, Andres, 2024
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2.6 Parametros de caracterizacion de aguas residuales
La caracterizacion de los efluentes se realizé antes y después del proceso de electrdlisis
con base en los métodos estandar para el analisis de agua y aguas residuales APHA

(2017). Cada una de las técnicas y equipos que se han utilizado se detallan en la Tabla 1.

Tabla 1. Metodologias para caracterizacion de aguas residuales

Muestra Parametro Método Técnica Equipo

Normalizado

Estufa
Solidos Thermo Scientific
2540 gravimétrico HERATHERM OGS60
Totales
Efluente Sdlidos Mufla
2450-E gravimétrico JP Selecta
Volatiles 2200854
pH 4500-B Medidor multimetro Thermo
potenciométrico Scientific
Conductividad 2510 Orion Star A325

Realizado por: Ofa, Andres 2024.

2.7 Sintesis de biochar de Guadua angustifoliay su uso como electrolito

Para la sintesis de biochar, se utiliz6 Guadua angustifolia previamente cortada en trozos
de 2x2cm y llevadas a una Mufla modelo JP Selecta 2200854 en crisoles de 50 ml de
capacidad. El proceso se realizé a una temperatura de 800 °C durante una hora, con una
tasa de calentamiento de 10 °C/min, segun la metodologia realizada por Amikan et al [33].
Después del proceso de sintesis, se enfriaron los crisoles en un desecador por 2 horas y
se trituré de forma manual en un mortero con la ayuda de un pistilo. Posteriormente, se

pas6 por un tamiz malla N° 60 para tener un tamano de particula homogéneo.
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Una vez se sintetizo la cantidad necesaria de biochar para los analisis, se llevaron a cabo
curvas de concentracion con el objetivo de utilizar el biochar como electrolito. Para ello, se
tomaron tres puntos: 0g, 1g y 3g de biochar, los cuales se disolvieron en un volumen de
20 ml de efluentes. Esta relacion, se basoé en un estudio previo realizado por Singh B et al
[37]. Las muestras de biochar se disolvieron utilizando una plancha de calentamiento de la
marca Fisherbrand, con una velocidad de agitacién de 400 rpm, durante una hora [37].
Una vez obtenida la solucién biochar-efluente, se filtr6 mediante una bomba de vacio para
eliminar todo el biochar suspendido en la solucion. Este procedimiento se llevé a cabo
para evitar que el biochar suspendido obstruyera el area superficial de los electrodos
donde se generan las burbujas de hidrégeno en el voltametro de Hoffman. Al finalizar, se

obtuvieron las concentraciones respectivas de 0 g/L, 50 g/L y 150 g/L.

2.8 Parametros de caracterizacion de biochar

La caracterizacion del biochar se realizé antes y después del proceso de electrélisis con
base en los parametros detallados en la tabla 2 y acorde a lo descrito en los métodos
estandar para el andlisis de agua y aguas residuales APHA (2017). En el caso de la

conductividad se sigui6 el protocolo propuesto por Singh B et al [37].

Tabla 2. Metodologias para la caracterizacién de biochar
Muestra Parametro Método Técnica Equipo

Normalizado

Estufa
Solidos Totales 2540 gravimétrico Thermo Scientific
HERATHERM OGS60

Biochar Solidos Volatiles Mufla
2450-E gravimétrico JP Selecta
Cenizas 2200854
pH Medidor multimetro
Singh B etal potenciométrico Thermo Scientific
Conductividad Orion Star A325

Realizado por: Ofia, Andres 2024
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2.9 Diseio experimental

Para determinar la influencia de los distintos parametros de operacion en la produccion de
hidrogeno durante el proceso de electrdlisis se desarrollé un disefo factorial completo dé
33. Para esto se tomaron tres factores independientes en tres distintos niveles para
determinar la influencia combinada de los factores independientes en la respuesta. Los
factores evaluados fueron: Voltaje (V), Amperaje (A) y Biochar (g/L). Estos parametros se
estudiaron en tres niveles: bajo (-1), medio (0) y alto (+1) mientras que la produccién de
hidrégeno (ml/h) se defini6 como la respuesta, como se muestra en la (Tabla 3). Para el
voltaje se tomaron tres niveles de 3 V de incremento (6, 9 y 12 V), debido a que cada
celda fotovoltaica aporta 3 V. Para el amperaje y biochar se tomaron rangos no
homogéneos de valores, de modo que facilite poder detectar comportamiento

exponenciales o logaritmicos en las respuestas.

Se corrieron un total de 27 experimentos por triplicado basado en una matriz de disefio
experimental factorial completo de 3% que se generé usando el software Statgraphics
version de prueba 19.3.03 (Tabla 4). Estos ensayos se analizaron bajo las siguientes
condiciones: tiempo por corrida (3 h), volumen de trabajo de 200 ml y temperatura de
laboratorio de: 20° =+ 5. Posterior a esto se realizé un analisis de superficie de respuesta
para determinar la interaccidén éptima entre las variables y el modelo matematico que
describe la produccion de hidrogeno en funcién de los tres factores. Este andlisis se lo

realizo usando el software Statgraphics version de prueba 19.3.03.

Tabla 3. Variables y sus niveles para el disefio factorial completo de 33

Variable Nivel codificado de variable

-1 0 +1
Voltaje (V) 6 9 12
Amperaje (A) 0.4 1 2
Biochar (g/L) 0 50 150

Realizado por: Ofa, Andres 2024
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Tabla 4. Disefio experimental factorial completo de 3*

Corrida Voltaje (V) Amperaje (A)

Biochar (g/L)

© 0o N oo o B~ WON -

N N DN N N DNDN A A m m o
oo o0 A WO N~ O O 0o N Ok~ ON -~ O

27

9,0
6,0
12,0
9,0
6,0
12,0
6,0
12,0
9,0
12,0
9,0
6,0
9,0
12,0
6,0
12,0
6,0
9,0
9,0
12,0
6,0
9,0
6,0
12,0
9,0
6,0
12,0

0,4
0,4
0,4

1

1

1
2,0
2,0
2,0
0,4
0,4
0,4

1

1

1
2,0
2,0
2,0
0,4
0,4
0,4

1

1

1
2,0
2,0
2,0

0,0
0,0
0,0
0,0
0,0
0,0
0,0
0,0
0,0
50
50
50
50
50
50
50
50
50
150,0
150,0
150,0
150,0
150,0
150,0
150,0
150,0
150,0

Realizado por: Ona, Andres 2024
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2.10 Analisis estadistico

Se realiz6 un ANOVA para el disefio factorial completo de 3% usando el software
Statgraphics versién de prueba 19.3.03. Para todos los analisis, se consider6 un p-value
de 0,05 de significancia para un intervalo de confianza del 95%. En cuanto a la
metodologia de superficie de respuesta, se cambiaron los valores de dos elementos,
voltaje y amperaje, mientras que el valor de biochar se permanecié constante en el nivel

cero para crear los graficos de superficie.

2.11 Ensayos con fuente de tension de corriente continua

Cada una de las combinaciones que se detallan en la tabla 4 se corrieron en un
voltametro de Hoffman marca Eisco ECHO137D de 200 ml de capacidad; con dos tubos
colectores de gases graduados hacia abajo de 0 a 50 ml en incrementos de 0,2ml y
electrodos de acero inoxidable de 6 cm de largo como se observa en la figura (5). Este
equipo se conecté a una fuente de corriente continua marca Manson HCS-3200 con un
rango de potenciade 0 a2 Ay de 3 a 12V. A medida que avanzaba la reaccién quimica,
el hidrogeno producido desplazaba el efluente del tubo colector. Al final se midid este
desplazamiento como volumen de hidrégeno recolectado cada 30 minutos por tres horas
y se determind el caudal volumétrico promedio de gases en el catodo combinando el

volumen y el tiempo de prueba.
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Voltametro de
Hoffmann

b4

Gas H2 | 4
desprendido “ f

Electrodos de

l ¥ acero inoxidable
Catodo L LAnodo
[ = +D Fuente de carriente
continua

Figura 5. Equipo voltametro de Hoffmann
para la produccion de hidrogeno
mediante electrolisis.

Realizado por: Ofa, Andres 2024.

2.12 Diseiio de la celda electrolitica

Se construyd una celda electrolitica a bajo costo en un contenedor de plastico con un
volumen de trabajo de 3 litros para la produccion de hidrégeno. Para esto se tomé como
referencia la celda electrolitica disefiada por de Fatima Palhares et al [19]. Se utilizaron
electrodos de acero inoxidable con una longitud de 6 cm y se insertaron en dos orificios en
la base del reactor. Una parte de los electrodos se dejo fuera del reactor en un soporte de
plastico hecho de acido polilactico en una impresora 3D FDTI para que hicieran contacto

con el cableado eléctrico.

Para la recoleccién de hidrégeno se utilizaron dos jeringas de 50 ml de capacidad que
fueron sujetadas con dos pinzas metdlicas apoyadas a una base. Para saber la
producciéon de hidréogeno, al igual que en el voltametro, se midi6 a través del
desplazamiento de los efluentes por las jeringas. La figura (6) muestra el disefio de la

celda electrolitica con el uso de materiales a bajo costo.

18



(a) Disefio celda electrolitica

Celda
electrolitica ©
Soporte N Tubos
metalico ‘ ‘ colectores
Anodo | Catodo

(b) Vista real celda electrolitica

Figura 6. Electrolizador a bajo costo: (a) Esquema
de la celda electrolitica disefada; (b) Vista
a escala real de la celda

Realizado por: Ofia, Andres, 2024.

2.13 Produccién de hidrégeno con el uso de una placa fotovoltaica

Para el proceso de electrdlisis fotovoltaica se utilizé un volumen de dos litros de efluente

con una concentracion de biochar de 150 g/l y se llenaron en la celda electrolitica segun la

figura 6 b. Esta celda electrolitica se conectd directamente a un panel fotovoltaico de 50

W. La figura 7 muestra un esquema del sistema electrolizador- panel fotovoltaico que

consiste en tres partes: (a) panel fotovoltaico, (b) medidor de amperaje y voltaje (c)

electrolizador. Los experimentos se realizaron en la Universidad Regional Amazodnica

Ikiam en la ciudad de Tena durante dos dias el 21 y 22 de diciembre del 2023 y también

se tomaron datos de la irradiancia solar mediante el uso de la aplicacién Solar Meter. La

produccion de hidrogeno se analizé exponiendo el panel fotovoltaico al sol de 9am a 2 pm
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con una inclinacién con respecto al plano horizontal y una orientaciéon hacia el norte,

ademas se midio el voltaje y corriente eléctrica del sistema con el uso de un multimetro.

Celda

electrolitica ©

Soporte
metalico

Tubos
colectores

Catodo

-8

Voltametro

(A)

Figura 7. llustracion del dispositivo experimental
que utiliza el panel solar: (A) panel
fotovoltaico, (B) voltametro, (C)
electrolizador.

Realizado por: Ofa, Andres, 2024
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CAPITULO lll: PRESENTACION DE DATOS Y RESULTADOS

3.1 Caracterizacién de efluentes del sistema de tratamientos de aguas residuales

domésticas de la Universidad Regional Amazénica IKIAM

A continuacién, se presentan los resultados de los diferentes parametros fisicoquimicos
de los efluentes, antes de ser utilizados en cada analisis. Estos analisis se realizaron
siguiendo las metodologias especificadas en la Tabla 1. Se observa que el conjunto de
muestras (EFL1, EFL2 y EFL3) muestra una notable similitud en cada uno de los
parametros, a pesar de las diferentes fechas de recoleccion, como se detalla en la Tabla 5.
Sin embargo, la muestra EFL1 presenta ligeramente una mayor cantidad de sodlidos
totales con 483,7 mg/L, a diferencia de EFL3 con 415,3 mg/L. En cuanto a los sélidos
volatiles, la muestra EFL2 experimenta un pequefio aumento en comparacién con las
demas. Otros parametros, como el pH y la conductividad, muestran cambios minimos que

no son significativos.

Tabla 5. Parametros fisicoquimicos de los efluentes de la salida del biodigestor

Parametro Unidad Muestra
EFL1 EFL2 EFL3
Solidos totales 483,7 467,3 415,3
mg/I
Solidos volatiles 230,0 2747 240,7
pH - 7,08 717 7,02
Conductividad ms/cm 1,43 1,48 1,44

Realizado por: Ona, Andres 2024

21



3.2 Estudio del primer analisis: Efecto del amperaje y voltaje en la produccién de

hidrégeno fijando una concentracion de biochar 0 g/L

La figura 8 muestra la influencia de los voltajes 6 V, 9V y 12V y amperajes 0,4 A, 1 A, 2
A en la produccién de hidrogeno. En todas las subfiguras (a, b, c) de la figura 8, se
observa una produccién lineal de hidrogeno (ml) en relacion con el tiempo (min). Se
aprecia que la cantidad de hidrogeno producido aumenta con cada uno de los voltajes
utilizados, alcanzando la maxima produccion de 3,4 ml en 3 horas con el voltaje maximo
evaluado de 12 V, como se muestra en la Figura 8C. En la figura 8 a, la maxima
produccion de hidrégeno es 1,01 ml mientras que la figura 8 b, muestra una maxima
cantidad de 2,5 ml de hidrégeno. Por otro lado, el analisis del amperaje no muestra una
influencia significativa en la produccion de hidrogeno. Cada amperaje de 0,4, 1 y 2
amperios y su interaccion con cada uno de los voltajes, no genera un aumento o
disminucion significativos en la cantidad de hidrégeno producido. Estos resultados indican
que el voltaje desempefia un papel mas destacado en la produccién de hidrégeno en

comparacion con el amperaje.

Produccion de hidrégeno 6V
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B Produccion de hidrégeno 9V
biochar Og/L

4
35
€ 3
o 2.5
g 2
o 1.5
S 1
o =
0.5
0
0 50 100 150 200
Tiempo (min)
—e— 0.4A —@— 1A 2A
c Produccion de hidréogeno 12V
biochar Og/L
4.0
E 3.0
2
S 20
oo
o
©
‘£ 1.0
0.0
0 50 100 150 200

Tiempo (min)
—0— 0.4A —O— 1A 2A

Figura 8. Efecto del voltaje 6V (8 a), 9V (8 b) y 12V (8 c¢) en relacién de los
distintos amperajes en la produccion de hidrégeno.
Realizado por: Ona, Andres, 2024

3.2.1 Caracterizacion de los efluentes EFL1 después del primer analisis.

Después del proceso de electrélisis, se procedid a caracterizar los efluentes EFL1
correspondientes al primer analisis. En cada uno de los voltajes (6 V, 9 Vy 12 V), se
evidencia una disminucion en la cantidad de sdlidos totales y volatiles. El voltaje de 12 V
exhibe el mayor porcentaje de reduccién, con un 21,36% en sélidos totales y de 59,9% en
sélidos volatiles. En el caso del voltaje de 9 V, se observa una reduccién menor,
alcanzando el 9,03% en sdlidos totales y el 49,7% en sélidos volatiles. Finalmente, el
voltaje de 6 V presenta una disminucion de 7,03% en sélidos totales y de 29,71% en
sélidos volatiles. Estos resultados indican que el aumento en el voltaje contribuye

23



significativamente a la reduccion de solidos en los efluentes analizados.

Tabla 6. Parametros fisicoquimicos de los efluentes EFL1 después de la electrolisis.
Solidos Totales Solidos Volatiles pH Conductividad
(mg/L) (mg/L) (ms/cm)

Voltaje después % remocion después % remocién

6V 441,3 7,03 159,6 29,71
9V 428,2 9,03 110,7 49,7 7,0 1,44
12V 376,7 21,36 89,6 59,9

Realizado por: Ona, Andres 2024.

3.3 Caracterizacion de biochar sintetizado para su uso como electrolito.

Los siguientes resultados presentan los analisis de los diversos parametros fisicoquimicos
de la sintesis de biochar, llevada a cabo siguiendo las metodologias detalladas en la
Tabla 2. La sintesis de biochar arrojé una cantidad de sélidos totales y volatiles de 917,4
mg/g y 313,6 mg/g, respectivamente, una conductividad de 1,8 mS/cm y un pH de 8,

segun se detalla en la tabla 7.

Tabla 7. Parametros fisicoquimicos del biochar de G. angustifolia sintetizado.

Parametro Unidad Biochar G. Angustifolia
Sdlidos Totales mg/g 917,4
Sdlidos Volatiles  mg/g 313,6
pH - 8
Cenizas % 6,65
Conductividad ms/cm 1,8

Realizado por: Ofa, Andres 2024
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3.4 Estudio del segundo analisis: Efecto de las distintas concentraciones de

biochar y voltaje para un amperaje constante de (1A)

La Figura 9 detalla la interaccion entre los voltajes de 6 V, 9 V y 12 V, y las diversas
concentraciones de biochar 0 g/L, 50 g/L y 150 g/L en la producciéon de hidrégeno,
manteniendo un amperaje constante de 1 A. En cada una de las subfiguras (a, b, c) de la
Figura 9, se observa una produccion lineal de hidrégeno (ml) en relacion con el tiempo
(min). La produccion de hidrégeno experimenta un incremento al suministrar un mayor
voltaje y al agregar biochar. Con una concentracion de 0 g/L, se registra una cantidad de
hidrogeno de 3,4 ml a 12 V. Al aumentar la concentracién a 50 g/L, la producciéon de
hidrogeno se eleva a 5,4 ml a 12 V. Finalmente, con la concentracion mas alta de 150 g/L,

se logra la maxima produccion de 8,1 ml de hidrégeno con un voltaje de 12 V.
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Produccion de hidrégeno (biochar 150g/L)
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Figura 9. Produccién de hidrégeno (ml) respecto al tiempo (min) con
un amperaje de 0,4 A y concentraciones de biochar 0 g/L
(a), 50 g/L (b), 150 g/L (c)

Realizado por: Ona, Andres, 2024

3.4.1 Caracterizacion de los efluentes EFL2 después del segundo analisis.

Después del proceso de electrélisis, se procedid a caracterizar los efluentes EFL2
correspondientes al segundo analisis. Al disolver las concentraciones de biochar de 50 g/L
y 150 g/L en los efluentes, se observd un aumento en la cantidad de sélidos totales, pH y
conductividad debido a la carga organica que aporté el biochar. En la Tabla 8 se presenta
la disolucion de 50 g/L de biochar, donde se aprecia un incremento de 1454,7 mg/L en la
cantidad de sélidos totales, 1,9 ms/cm en la conductividad y 8,9 en el pH. Por otra parte,
la Tabla 9 muestra la disoluciéon de 150 g/L de biochar, con un aumento de 1980,0 mg/L
en la cantidad de solidos totales y un incremento de 76,6 mg/L en los sélidos volatiles. En

cuanto al pH y conductividad, se registra un incremento de 9,2 y 3,1 ms/cm,
respectivamente.
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Tabla 8. Caracterizacion fisicoquimica de efluente EFL2, después de la electrdlisis disolucion

de 50 g/L
Solidos Totales Solidos Volatiles pH Conductividad
(mg/L) (mg/L) (ms/cm)
Voltios EFL2 Disolucion Después EFL2 Disolucion Después
6V 1437,0 274,7 161,7
9V 467,3 1454,7 1428,0 2747 218,7 115,7 8,9 1,9
12V 1398,0 2747 175,3

Realizado por: Ofa, Andres 2024

Tabla 9.Caracterizacion fisicoquimica de efluente (EFL2) después de la electrdlisis disolucion

de 150 g/L
Sélidos Totales Sélidos Volatiles pH Conductividad
(mg/L) (mg/L) (ms/cm)
Voltios EFL2 Disolucion Después EFL2 Disolucion Después
6V 1970,3 209,7
9V 467,3 1980,0 1954,0 2747 351,3 297,3 9,2 3,1
12V 1929,7 255,0

Realizado por: Ofia, Andres 2024

3.5 Analisis estadistico

3.5.1 Andlisis de la varianza del disefio factorial completo en la produccién de

hidrégeno

El analisis de la varianza (ANOVA) (Tabla 7) indica la influencia que tienen los distintos
parametros de operacién en la produccion de hidrogeno mediante los valores de p
inferiores a 0,05 que muestran que la variable relacionada es significativa. Los valores del
factor voltaje (X4) muestran una gran influencia, ya que tiene un p-value de 0,0000, de la
misma manera la variable de biochar (X3) con un p-value de 0, 0000. Todo esto muestra
que influyen significativamente en el proceso de electrélisis. Todo lo contrario, sucede en
el caso del amperaje (X5) que tiene un valor de p de 0,9322, lo cual muestra que no tiene
significancia en la sintesis de hidrégeno. Por otro lado, la interaccion entre variables X4 X3
(voltaje y biochar) muestran una alta significancia, ya que tienen un valor de p de 0,0000,
(amperaje y biochar)

mientras que las variables X4X, (voltaje y amperaje) y X5X3

muestran p-values de 0,8989, 0,8584 respectivamente los cuales indican una baja
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influencia. Todos los factores son estadisticamente significativos con un nivel de
confianza del 95%. Ademas, se tiene un R? del 99,04% donde se puede ver que el

modelo tiene una gran capacidad de ajuste.

Tabla 10. Andlisis de la varianza (ANOVA) para la produccion de hidréogeno.

Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razén-F Valor-P
X;: Voltaje 4,79591 1 4,79591 664,86 0,0000
X,: Amperaje 0,0000537319 1 0,0000537319 0,01 0,9322
X;: Biochar  7,0416 1 7,0416 976,18 0,0000
X1X4 0,0303407 1 0,0303407 4,21 0,0560
X41X5 0,000119955 1 0,000119955 0,02 0,8989
X1X3 1,29573 1 1,29573 179,63 0,0000
X5X5 0,00113379 1 0,00113379 0,16 0,6967
XoX3 0,000236519 1 0,000236519 0,03 0,8584
X3X3 0,191334 1 0,191334 26,52 0,0001
Error total 0,122628 17 0,00721343

Realizado por: statgraphics centurion software

3.5.2 Graficas de superficie de los diferentes parametros de operacion que afectan a

la electrilisis

El grafico de superficie de respuesta 3D se puede utilizar para calcular el nivel 6ptimo de
cada variable para la maxima sintesis de hidrégeno como se puede observar en Fig. 10.
En el grafico de la superficie de respuesta, se construyd el eje Z (correspondiente a la
produccién de hidrogeno) frente a dos factores cualesquiera (voltaje amperaje; voltaje

biochar; amperaje biochar), manteniendo la otra variable en su nivel ideal.

La Figura 10 representa la interaccion de varios parametros operativos en el proceso de
electrolisis, como el voltaje, el amperaje y el biochar, con respecto a la produccién de
hidrogeno. En cada una de las subgraficas (A, B, C) de la Figura 10, no se observan
puntos maximos ni curvaturas dentro del rango de estudio de los niveles. Sin embargo,
todas las subgraficas de la Figura 10 muestran el comportamiento del sistema y
establecen las condiciones de funcionamiento e interaccion entre variables de operacion,
en el rango considerado. Ademas, indican el camino hacia el disefio y optimizacién de la

operacién del sistema, segun el caso.
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Figura 10. Analisis de la superficie de respuesta para la sintesis de hidrégeno
respecto al amperaje y voltaje (A), voltaje y biochar (B), amperaje y

biochar (C).
Realizado por: statgraphics centurion software

29



3.5.3 Anadlisis de resultados reales y previstos.

De acuerdo con los resultados obtenidos mediante el disefio factorial completo 32 (Tabla
7), la corrida 19 muestra la mayor produccion de hidrégeno (2,76 ml/h) en los valores
observados y (2,72 mi/h) en el valor predicho usando un voltaje de 12V, 1A y la maxima
concentracién de biochar de 150 g/l mientras que la corrida 2 muestra la actividad minina

(0,28 ml/h) con una configuracion de 6V, 0,4 A y sin ninguna adicion de biochar.

Tabla 11. Resultados de valores reales y predichos por el disefio experimental.
Sintesis hidrogeno mi/h

Corrida Configuracién

Observados Valores Ajustados Valores

Biochar 0 g/L

1 12V-04 A 1,11 1,01549
2 6V-04A 0,39 0,437849
3 9V-04A 0,80 0,830558
4 6V-1A 0,43 0,493085
5 12V-1A 1,02 0,993798
6 9V-1A 0,69 0,711213
7 6V-2A 0,43 0,516222
8 9V- 2A 0,69 0,692674
9 12V-2A 1,11 1,011347
Biochar 50 g/L

10 6V-1A 0,89 0,786477
11 12V- 1A 1,52 1,62436
12 9V-1A 1,13 1,13431

13 12V-0,4A 1,52 1,61051

14 6V-0,4A 0,89 0,777321
15 9V-0,4A 1,13 1,1228

16 6V-2A 0,89 0,799098
17 9V-2A 1,13 1,14067
18 12V-2A 1,52 1,62446

Biochar 150 g/L

19 12V-1A 2,76 2,71654
20 6V-1A 1,0 1,01818
21 9V-1A 1,75 1,79625
22 12V-2A 1,0 1,01929
23 9V-2A 1,75 1,78043
24 12V-2A 2,76 2,69837
25 6V-0,4A 1,0 1,01818
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26 9V-04A 1,75 1,791
27 6V-04A 2,76 2,70513

Realizado por: statgraphics centurion software
3.5.4 Modelo de regresion matematica

El modelo de regresidon que se ha ajustado a los datos describe el estudio de varios
parametros de operacidon en el proceso de electrdlisis y sus interacciones sobre la
produccién de hidrégeno. El modelo simplificado viene dado por la ecuacion (3) y puede
usarse para hacer predicciones sobre la respuesta para niveles dados de cada factor. La
ecuacion codificada es util para identificar el impacto relativo de los factores comparando

los coeficientes de los factores.

R = 0,569891 - 0,0737604 X, - 0,0362488 X, + 0,0010151 X5 + 0,00790123 X2 —
0,00130385 X4 X, + 0,00143413 X;X; + 0,0231481X,°- 0,0000719145 X,X3
- 0,0000363704 X2 (3)

Donde R es la produccion de hidrégeno, X4 es voltaje, X, es amperaje y X3 es biochar. El
signo positivo que precede a los términos indica un efecto de correlacidon, mientras que el

signo negativo indica un efecto adverso sobre la sintesis de hidrégeno.

3.5.5 Maximizacioén en la produccion de hidrégeno

La tabla 12 muestra la combinacién de los niveles de los tres factores, la cual maximiza el
hidrégeno. Para una maxima produccién de hidrégeno todos los valores menos el

amperaje estan en su indice mas alto, voltaje de 12 voltios y niveles de concentracion de

biochar de 150 g/L mientras que el amperaje presenta un nivel 6ptimo de 0,4.
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Tabla 12.Niveles 6ptimos de produccion de hidrégeno

Factor Bajo  Alto Maximo
Voltaje 6,0 12,0 12,0
Amperaje 0,4 2,0 0,4

Biochar 0,0 150,0 150,0

Realizado por: statgraphics centurion software

3.6 Estado fisico de los electrodos después del proceso de electrolisis.

Una vez se acabaron de analizar todos los pardmetros y sus interacciones, se puede
observar un desgaste pronunciado en el area superficial de los electrodos, en especial del
anodo (lado izquierdo) donde ocurria un proceso de electrocoagulacién, ya que se trabaja

con efluentes de aguas residuales domésticas.

Figura 11. Estado fisico de los electrodos anodo (lado
izquierdo) y catodo (lado derecho) después del proceso
de electrdlisis

Tomada por: Ofia, Andres, 2024

3.7 Produccion de hidrégeno mediante electrélisis fotovoltaica

La sintesis de hidrégeno mediante electrdlisis fotovoltaica muestra la viabilidad de
produccién auténoma de hidrégeno a escala real bajo las siguientes condiciones: punto
maximo de irradiancia solar 569 W/m2 que muestra una configuracion de 17V vy

amperaje constante de 1A en el panel fotovoltaico. La grafica 12 muestra la produccion de
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hidrégeno (ml) respecto al tiempo (min) para los valores observados con el electrolizador
a bajo costo (linea azul) con una produccion maxima de 15 ml de hidrégeno en tres horas,
mientras que el modelo matematico ajustado para la produccién de hidrogeno en la
ecuacioén (3) describe los valores estimados (linea naranja) con una maxima produccion

de 17,6 ml de hidrégeno

Los valores de las pendientes son de 5 ml/h en los valores observados y 5,9 ml/h en los
valores estimados y su porcentaje de diferencia es del 18% lo que quiere decir que la

produccion de hidrogeno en el electrolizador es del 18% menos que los valores estimados.

Electrolisis fotovoltaica en electrolizador

20
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16
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12

hidrogeno (ml)

=
ONDB OO
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tiempo (min)
—@— Valores observados —@— Valores estimados

Figura 12. Produccién de hidrogeno mediante el uso de un panel
fotovoltaico. Las condiciones fueron las mismas 150 g/L de
biochar, 17V y 1A para los dos valores.

Realizada por: Ofia, Andres 2024

33



CAPITULO IV: DISCUCION DE LOS RESULTADOS

4.1 Produccion de hidrégeno mediante tecnologias a bajo costo

En el presente estudio, se logro sintetizar una cantidad de 1,01 ml/h de hidrogeno a 12 V
y 1 A, utilizando los efluentes del sistema de tratamiento de aguas residuales de la
Universidad Regional Amazoénica lkiam. Al comparar estos resultados con otras
investigaciones, se evidencia una menor produccion de hidrogeno. Por ejemplo, en el
estudio realizado por Ayman Oz et al. [24], se alcanzaron 129 ml/h de hidrogeno a 8 V
utilizando efluentes de aguas residuales de almazara. Ademas, en el trabajo de Basem S
et al. [38], se obtuvieron 16,04 ml/h de hidrégeno empleando efluentes sdlidos (lodos
residuales) en una celda electrolitica microbiana. La principal razéon de estas
investigaciones y el presente estudio radica en el tipo de efluentes utilizados y su carga

organica [24].

Segun el estudio de Atin K et al. [20] la presencia de sélidos organicos disueltos y iones
en los efluentes aumenta la conductividad del medio, lo que a su vez incrementa la
produccién de hidrogeno. Por esta razon, las investigaciones de Ayman Oz et al. [24] y
Basem S et al. [38] muestran una mayor produccion, ya que tienen una alta cantidad de
sélidos totales, con valores de 63729 mg/L y 5100 mg/L respectivamente, en comparacién

con este estudio, que registra una cantidad de 467,3 mg/L de sdlidos totales.

Otros parametros importantes son el pH y la conductividad. En la investigacién realizada
por Atin K et al. [20], se registré un pH de 8,66, lo que indica que el mecanismo de
separacion de las moléculas de agua esta dominado por el ion OH". En los resultados
obtenidos, se observo un pH ligeramente basico de 7,17. Ademas, la baja produccion de
hidrégeno en estos resultados puede estar relacionada con la conductividad del medio.
Aumentar la cantidad de iones presentes en el medio (conductividad) reduce la resistencia
a la corriente que pasa a través de la solucion electrolitica, lo que puede aumentar la
produccién de hidrégeno [39]. En las investigaciones de Ayman Oz et al. [24] y Basem S

et al. [38] , se observaron valores mas altos de conductividad, en un rango de 5 ms/m a
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15 ms/cm, en comparacion con los resultados obtenidos, que fueron de 1,4 ms/cm. Esta
diferencia en la conductividad puede explicar la mayor produccion de hidrégeno en esos

estudios.

4.2 Influencia de los distintos parametros de operacion en el proceso de electrdlisis

4.2.1 Voltaje y Amperaje

Cada una de las figuras y analisis estadisticos muestra que no existe una relacion entre el
amperaje y el voltaje. Segun los datos del ANOVA y los analisis complementarios del
diagrama de Pareto del (Anexo 1), la relacién entre el voltaje y el amperaje no influye en
el proceso de electrolisis. Sin embargo, los analisis indican que el voltaje por si solo es
uno de los parametros de operacion que mas incide en la sintesis de hidrogeno, junto con
el biochar, asi como su interaccion. Esta fuerte influencia se explica porque el voltaje
determina tanto la tasa de produccion como el tamafio de las burbujas de hidrégeno.
Cuando hay una gran cantidad de burbujas de gran tamarno, se incrementa la eficiencia

de la produccion de gas hidrégeno [20].

Debido a esto, los resultados de este estudio revelan una relacion directa entre la maxima
produccién de hidréogeno y el voltaje suministrado, que alcanz6 1,01 ml de hidrogeno a 12
V. Ademas, se observo una relacién lineal entre la produccién de hidrogeno (ml) y el
tiempo (min) en cada uno de los analisis: voltaje, amperaje y voltaje, concentracion de
biochar. Este patrén de comportamiento coincide con la investigacion de Ayman Oz et al.
[24], quienes también encontraron una produccién lineal de hidrégeno en relacion con el
tiempo al aplicar voltajes de 6 V, 8 V y 10 V. En su estudio, la maxima produccion alcanzé

los 1268 ml y estuvo estrechamente asociada al voltaje maximo de 10 V

Por otro lado, los resultados del analisis de varianza (ANOVA) indican que el amperaje no
influye en la produccion de hidrégeno, dado que su valor de p es mayor a 0,05. Este
hallazgo se contrasta con la investigacion llevada a cabo por Chakik F et al.[40], quienes
exploraron el efecto del amperaje utilizando NaOH a 20 g/L como electrolito, dentro de un
rango de 0,2 a 5 A, manteniendo un voltaje constante de 5 V. Sus resultados mostraron

un aumento de 2ml a 6 ml de hidrégeno, al aumentar el amperaje suministrado de 0,2 a
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0,5 amperios, en un lapso de 3 minutos. Una de las principales diferencias entre este
estudio y el de Chakik et al. [40] es el voltaje aplicado: mientras que en este estudio se
utilizaron voltajes mas altos, de 6 V a 12 V, en el estudio de Chakik et al. [40] a se empled
un voltaje de 5 V. Al aumentar el voltaje suministrado, la corriente proporcionada por el
amperaje se disipa en forma de calor debido al efecto Joule, lo que no afecta la
produccion de hidrogeno. Ademas, la alta resistencia generada por la baja conductividad
del electrolito también puede contribuir a la pérdida de amperaje en forma de calor. En
nuestro estudio, la mayor conductividad registrada fue de 3.1 ms/cm, aportada por el
biochar en una concentracion de 150 g/L. En contraste, en el trabajo de Chakik et al. [40]
se utilizaron electrolitos quimicos como NaOH, que poseen una alta conductividad,

aportando alrededor de 650000 ms/cm en una concentracion del 20% al 30% p/p.

4.2.2 Uso de biochar como electrolito para la produccién de hidrégeno

La concentracion de biochar es otro parametro que afecta significativamente la produccion
de hidrégeno con un valor de p de 0.0000. Ademas, se revela que el biochar tiene el
efecto principal en la produccién de hidrégeno con mas del 30% de efecto estandarizado
segun los andlisis complementarios del diagrama de Pareto (Anexo 1). La principal razén
se debe a la contribuciéon de la conductividad aportada por el biochar en el proceso de
electrdlisis. Segun la investigacion de Otterson D [41], la capacidad de un electrolito para
conducir electricidad se evalua en funcién de su conductividad eléctrica. Si un electrolito
es fuerte, puede disociarse completamente en el medio y generar una gran cantidad de
iones que facilitan el paso de la corriente eléctrica hacia los electrodos. Estos hallazgos
coinciden con los resultados de esta investigacion, donde se observa un aumento gradual
en la conductividad al incorporar 50 g/l y 150 g/l de biochar, respectivamente, pasando de

1,4 ms/cm en los efluentes a 2 ms/cm y 3,1 ms/cm, respectivamente.

Estos resultados muestran las propiedades electroquimicas que tiene el biochar. Hay
varias investigaciones donde indican que estas propiedades electroquimicas como la
conductividad del biochar se controla por la velocidad de calentamiento y la temperatura
maxima de calentamiento del proceso de sintesis del biochar. Segun Yuan [31] en su
estudio de aplicaciones del biocarbon en reacciones mediadas por redox, menciona que

el biochar tiene la capacidad de dar y recibir electrones. Cuando se calienta a
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temperaturas superiores a 600 , se vuelven conductores. Esto es debido a que tienen
una mayor proporcién de carbonos hibridados sp? lo que a su vez lleva al crecimiento de

compuestos aromaticos [31].

Varias investigaciones respaldan estos resultados, como el estudio de Amikam et al. [33],
que utilizé una concentracién de 150 g/L de biochar en suspensién con acido H2SO4 para
el proceso de electrdlisis. Su investigacion demostréd que el biochar contribuy6é con una
densidad de corriente de 50 mA/cm? equivalente al 97.8% de eficiencia de corriente para
la evolucion del hidrogeno [33]. A diferencia de los resultados de este estudio, el aporte
del biochar en la investigacién de Amikam et al. [33] se midi6é en términos de densidad de
corriente basada en el tamafo de las particulas de biocarbon. Sin embargo, ambos
contribuyen a la produccion de hidrégeno. Al final la relacién entre el voltaje y
concentracion de biochar es la mas influente en el proceso de produccion de hidrogeno
mediante electrolisis con un valor de p de 0.000 y un porcentaje del 15% del efecto

estandarizado del diagrama de Pareto.

4.2.3 Proceso de coagulacién

En el proceso de electrdlisis del agua normalmente se tiene dos productos como el
hidrégeno y oxigeno, sin embargo, cuando se trabaja con efluentes o aguas residuales
ocurre otro proceso en el anodo denominado electrocoagulacion [20]. Segun Kobya et al
[42] ocurre una oxidacion en el anodo que da a la formacion de coagulos y de adsorcion
de contaminantes solubles y eliminacion mediante sedimentacion o flotacion. Esto hace
que el anodo pierda su estructura y area superficial de contacto, tal y como se observa en

la figura 10a.

Esto tal vez puede tener un efecto en la produccién de hidrégeno, sin embargo, durante
todo el proceso no se ha encontrado una variacion significativa, a pesar de esto si se
encuentra una disminucion de los sélidos totales y volatiles de 1454,7 mg/L a 1398,0 mg/L
a 12V después del proceso de electrdlisis. Esto se atribuye principalmente a la formacién
de fléculos y precipitados que ocurrian en el danodo. La mayoria de los estudios de
produccién de hidrégeno con aguas residuales como Ayman Oz et al. [24] reportan una

disminucion de los contaminantes como solidos totales, volatiles, DQO, color, turbidez y
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un incremento en el pH, sin embargo, no reporta una disminucién en la tasa de

produccion de hidrogeno.

4.3 Produccion de hidrégeno a partir de electrélisis fotovoltaica

Los resultados muestran una produccidon de 5,9 mil/h de hidrégeno en los valores
estimados y una produccion de 5 ml/h en los valores observados, esto indica una
disminucion del 18% respecto a los resultados predichos por el modelo descrito en la
ecuacion (3). Esta pérdida esta asociada a dos factores externos, el primero se debe a los
materiales con los que se construyd el electrolizador de bajo costo, ya que al ser de
plastico las burbujas de hidrogeno se adhieren a las paredes, lo que disminuye el
desplazamiento de hidrogeno [43]. El otro factor se debe al funcionamiento de los paneles
fotovoltaicos, ya que la cantidad de carga eléctrica que puede suministrar al prototipo
varia dependiendo los cambios de temperatura e irradiacion solar que se tenga en ese

momento [44]
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CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Se explord la viabilidad de produccién de hidrogeno y se descubriéo que los efluentes
pueden sintetizar 1,05 ml/h a 12 V, gracias a su elevada concentracién de iones disueltos,
lo que aumenta la conductividad del medio. Ademas, se observd un proceso de

electrocoagulacion en el electrodo anodo, lo que impide la generacion de gas oxigeno.

Se determind que los parametros de operacién, como el voltaje, influyen
significativamente (p < 0,05) en el proceso de electrdlisis, mientras que la produccién de
hidrogeno muestra una relacion lineal y proporcional con el voltaje. Por otro lado, factores
como el amperaje no mostraron una influencia significativa (p = 0,9322, p < 0,05). Por lo

tanto, la produccion éptima se logra con 0,4 A, 12V y 150 g/L de biochar.

Se analizé el papel del biochar como electrolito, y se observé un incremento en la
conductividad del medio. Este aumento se reflejo en una mayor produccion de hidrégeno,
alcanzando 1,52 mi/h y 2,76 ml/h para la primera y segunda concentracion,

respectivamente, a 12 V.

Se desarrolld6 un prototipo de electrolizador-panel fotovoltaico que generd
aproximadamente 15 ml de hidrogeno en tres horas a 17 V, considerando la irradiancia

solar de Tena. Se observé una pérdida del 15% en comparacién con los valores predichos.
Se sugiere realizar un analisis mas exhaustivo de las propiedades electroquimicas del

biochar y los tipos de biochar que podrian mejorar el rendimiento como electrolito en la

celda electrolitica.
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ANEXOS

Diagrama de Pareto Estandarizada para Hidrogeno
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Anexo 1. El grafico de Pareto muestra cada uno de los efectos estimados
en orden decreciente de importancia.
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Anexo 2. Esta grafica muestra los estimados de Hidrogeno
como una funcion de cada factor experimental.
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