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RESUMEN

La vinaza es el principal subproducto liquido resultante del proceso de produccion industrial
de etanol anhidro y representa un riesgo medioambiental debido a sus caracteristicas fisicas
y quimicas. En este estudio se utilizo el proceso de tratamiento por extraccion con solvente
y electrodisolucion heterocoagulacion para determinar la reduccion de contaminantes en la
vinaza cruda y determinar la cantidad y calidad del subproducto generado (lodo) y su
valorizacion. El seguimiento de las muestras tratadas se llevo a cabo por medio de parametros
como la demanda quimica de oxigeno (DQO), pH, carbono orgéanico total (COT), solidos

suspendidos totales (SST), entre otros.

La electrodisolucion heterocoagulacién mostrd reducciones de COT entre 23%- 24%, SST
entre 8%-90% Yy remocion de lodo entre 4,7-10,9 gramos, por lo cual, se decidio estudiar la
extraccion con solvente como alternativa para mejorar la produccion de lodos; este
tratamiento present6 remociones de SST entre el 79%-96% vy el lodo obtenido se evalud con
respecto a caracteristicas fisicoquimicas y microbioldgicas: conductividad eléctrica,
humedad, contenido de cenizas, analisis elemental, capacidad de intercambio catiénico, entre

otras.

Los lodos producidos en la extraccion con solvente reportaron no ser aptos para pirolisis
debido a su bajo poder calorifico superior de 3.991 BTU/Ib seco, lo que implica un secado
previo a su aprovechamiento aumentando los costos energéticos de la operacion. Por otra
parte, el lodo posee un alto potencial de aprovechamiento (Contenido de Nitrogeno: 2,49%,
Potasio:6,49% y Calcio: 11,4%) y podria emplearse en compostaje, vermicompost o como
fertilizante y enmienda orgénica si se corrigen parametros como pH, carbono organico
oxidable total y relacion Carbono/Nitrégeno con adiciones de residuos agricolas, cascarilla

de arroz, entre otros.

Palabras clave: Electrodisolucion-heterocoagulacion, Vinaza, Lodos de Vinaza, Extraccién

con solvente, Valorizacion de Lodos, Biosoélido.
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1. INTRODUCCION

En Colombia de los 13 ingenios azucareros existentes, 6 cuentan con destilerias de etanol, las
cuales tienen una capacidad de produccién a 2018 de 2.154.000 litros/dia de etanol anhidro
(Fedebiocombustibles, 2018). La vinaza es el principal subproducto liquido resultante del
proceso de produccién de etanol anhidro, presenta pH bajo y una alta conductividad, esta
compuesto principalmente por agua, minerales como sulfatos, fosfatos, carbonatos, calcio,
magnesio, hierro, entre otros y posee un alto contenido de materia organica y solidos disueltos
(Morales, 2000).

Debido a sus componentes, las vinazas pueden generar problemas medioambientales si se
vierten sin ningun tipo de tratamiento a las aguas superficiales y suelos, la disposicién
inadecuada y los altos costos de manejo han recibido mucha atencion en las ultimas décadas
(Cortes-Rodriguez et al., 2018); a causa de esto, han surgido alternativas de aprovechamiento y
tratamiento de vinazas, tales como, fertirrigacion, concentracion, digestion

anaerobia/produccion de energia y tratamientos electroquimicos.

Tratamientos alternativos como la electrodisolucion de hierro acoplada con heterocoagulacién
(disolucidn electrolitica del metal y coagulacion de especies a partir de adicion de cal) han sido
investigados durante los ultimos afios en el Valle del Cauca. De acuerdo con Cardona et al.,
(2011), el proceso consume poca energia eléctrica en la electrodisolucion (1,5 kwh/m?®) por lo
que tiene una ventaja frente a la electrocoagulacion convencional. Asi mismo, aprovecha el
hecho de que la dosificacion del coagulante (hierro) a través de esta ruta resulta menos costosa
que la dosificacion con sales inorganicas, lo que hace que este tratamiento tenga un bajo costo
de operacion, haciéndola una tecnologia de tratamiento versatil y limpia.

Los subproductos generados después del tratamiento de la vinaza a partir de la electrodisolucion
heterocoagulacidn, son el sobrenadante liquido que puede retornarse al proceso de fermentacion
0 aprovecharse como agua de dilucidn en otros procesos y el lodo que por el alto contenido de
materia organica (19 g/L de carbono organico oxidable) (Garcia & Marriaga, 2014) podria
utilizarse como materia prima en procesos termoquimicos como la pirdlisis 0 como enmienda

organica. Por otra parte, otro tratamiento alternativo de vinazas estudiado por Benavides et al.,



(2015) es la extraccion con alcohol, esta técnica se basa en la desestabilizacion de proteinas y

su agregacion, lo que permite al final del proceso su precipitacion.

En este trabajo a nivel de laboratorio, se trataron vinazas provenientes de una destileria ubicada
en el departamento del Valle del Cauca aplicando el proceso electrodisolucion
heterocoagulacion y el de extraccion por etanol. La cantidad y calidad del lodo generado se
evalu6 mediante el anélisis de algunas caracteristicas fisicoquimicas y microbioldgicas con el

fin de establecer una alternativa de valorizacion.

2. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

La vinaza es uno de los residuos de mayor proporcion producido por las destilerias de etanol
anhidro, la produccién de un litro de alcohol al 96% v/v, implica la produccion de 10 a 14 litros
de vinaza (Morales, 2000). La vinaza tiene una alta carga de contaminantes que pueden alterar
significativamente las condiciones naturales de los cuerpos hidricos receptores, produciendo
dafios irreversibles sobre los ecosistemas acuaticos (Olarte & Valencia, 2016). Algunas de las
caracteristicas contaminantes son: demanda quimica de oxigeno (DQO) entre 50.000 — 100.000
mg/L, demanda bioquimica de oxigeno (DBOs) entre 45.000 — 65.000 mg/L, fenoles y la
presencia de compuestos nitrogenados entre los que se encuentran: proteinas, aminoacidos y
vitaminas (Armaignac & Cortén ,2016). Debido a su efecto contaminante y a la presencia de
numerosos compuestos de interés, se han estudiado diversos procesos para el tratamiento de las

vinazas (Bermudez et al., 2000).

Actualmente, en el grupo GAOX de la Universidad del Valle se ha estudiado a nivel de
laboratorio y piloto un proceso electroquimico para el tratamiento de las vinazas (Alvarez-
Plugliese et al., 2011; Cardona et al., 2011, 2012, 2013; Davila et al., 2009, 2011, 2012;
Marriaga, 2013). De este tratamiento, el liquido obtenido puede retornarse al proceso de
fermentacidn, sin embargo, no se han explorado alternativas en cuanto el manejo, disposicion y
tratamiento de lodos de vinaza subproducto del tratamiento, ademas, que en la literatura existe
poca informacion asociada a la calidad de los lodos generados en procesos de
electrocoagulacion; es asi como surge la necesidad de estudiar un posible manejo y establecer

la valorizacion de los lodos generados en este proceso.



3. JUSTIFICACION
El desarrollo de tratamientos apropiados para la remocién de contaminantes en las vinazas tiene
una motivacion ambiental, en la medida que intenta disminuir los efectos negativos que estas
producen al ser vertidas en el ambiente; igualmente se debe tener un manejo y disposicién segura
de los lodos generados en el proceso de tratamiento. La valorizacion de residuos industriales
resulta una alternativa atractiva que permite al mismo tiempo el tratamiento adecuado y el

aprovechamiento de los mismos al otorgarles valor agregado.

El tratamiento de vinazas por electrodisolucion de hierro y heterocoagulacion ha sido
ampliamente estudiado en la Universidad del Valle, y es un proceso con un nivel avanzado de
desarrollo, debido a que cuenta con patentes concedidas y una planta piloto en operacion (Déavila
et al., 2011, 2012; Cardona et al., 2011, 2012, 2013). Esta alternativa tiene entre las ventajas
mas representativas: compatibilidad ambiental, versatilidad, seguridad, facilidad de
automatizacién y recuperacion del material organico y de los minerales, ya que en lugar de
recurrir a una gran cantidad de insumos quimicos o de material biolégico (microorganismos), el
método se orienta a la aplicacion de electricidad (electrones) sobre celdas electroliticas con
electrodos metalicos y al uso de lechada de cal como ayudante de la coagulacion (Cardona et
al., 2011). Ademas, los tratamientos electroquimicos en comparacién con los procesos
fisicoquimicos tradicionales, permiten obtener un sélido mas compacto (Armaignac & Corton,
2016).

El desarrollo de técnicas para la generacion de productos de mayor valor agregado a partir de
los lodos generados en el proceso electroquimico no ha sido investigado debido a que se
desconocen las caracteristicas del lodo y la variabilidad en la calidad del mismo al aplicar el
proceso de electrodisolucion y heterocoagulacion para el tratamiento de vinaza. Por lo tanto es
necesario realizar una profundizacion en esta técnica de tratamiento al valorizar los lodos,

dotando al proceso electroquimico de sostenibilidad.



4. OBJETIVOS

4.1 Objetivo general
Determinar la calidad de los lodos generados en el tratamiento de vinazas mediante
electrodisolucion-heterocoagulacion empleando parametros fisicos, quimicos y bioldgicos para

su posible valorizacion.

4.2 Objetivos especificos

Evaluar la capacidad de remocion de materia organica expresada en términos de COT del

tratamiento electrodisolucidn-heterocoagulacion
Caracterizar los lodos generados en el tratamiento electrodisolucion-heterocoagulacion.

*Valorizar el lodo obtenido en el tratamiento electrodisolucidn-heterocoagulacién como
biomasa de enmienda o biomasa para producir productos de mayor valor agregado.



5. MARCO TEORICO

5.1 Vinaza

La vinaza es un material liquido resultante de la produccién de etanol anhidro, ya sea por
destilacion de la melaza fermentada o de la fermentacion directa de los jugos de la cafia. La
composicion de la vinaza depende de las caracteristicas de la materia prima usada en la
produccién de alcohol (Garcia & Rojas, 2006), sin embargo, la materia organica es su principal
constituyente debido a la presencia de aminoécidos, proteinas, lipidos, &cidos diversos, glicerol,
enzimas, bases, acidos nucleicos, clorofila, lignina, quinonas, ceras y azlcares (Becerra, 2014);
al igual que presencia de una gran cantidad de compuestos polifenélicos y melanoidinas que le
dan la caracteristica de color marron (Moran et.al, 2016). Por otra parte, entre los minerales que
posee se encuentran potasio, calcio, fosforo, magnesio, nitrégeno, calcio, potasio, azufre, cobre
y zinc (Garcia & Rojas, 2006; Korndorfer, 2009,2010).

La vinaza también contiene compuestos volatiles tales como benzaldehido, acido benzoico, etil
palmitato, 2 acetilpirrol, alcohol 2-feniletilico, alcohol furfurilico, acido acético, acido férmico,

1-3 butanodiol, acetona y etanol, entre otros (Becerra, 2014).

En la Tabla 1 y 2 se presentan algunas de las caracteristicas fisicoquimicas en funcion de la

concentracion de solidos totales (Becerra, 2014).

Tabla 1. Caracteristicas fisicoquimicas de la vinaza

Analisis Unidad Vinaza 60% ST Vinaza 10% ST
Materia organica (%) 44,3 4,20-6,70
P20s (%) 0,92 0,09
K20 (%) 0,04 0,02
CaO (%) 1,27 0,19
MgO (%) 0,65 0,188
pH - 4,3-4,5 3,5-4,3
Densidad (kg/m3) 1350 -
Conductividad eléctrica dS/cm 17,0 11,0

Fuente: Becerra (2014).



Tabla 2. Caracteristicas contaminantes de la vinaza

Anélisis Unidad Vinaza <10% ST
DQO mg/L 116000
DBOs mg/L 41200
Sélidos suspendidos totales mg/L 8990
Sélidos suspendidos volatiles mg/L 7100

Fuente: Garcia & Rojas (2006).

5.2 Medio ambiente y vinaza

Actualmente algunos ingenios utilizan la vinaza para irrigar los campos de cafia de azUcar
debido a que contiene macronutrientes como nitrégeno, potasio y fosforo. Sin embargo, debido
a la gran cantidad producida (14 litros de vinaza por 1 litro de etanol) y a sus caracteristicas
fisicoquimicas y de composicion, su disposicion en los campos de cafia de azicar implica altos
costos de transporte y puede causar dafios al suelo y al agua subterranea (Cortes et al., 2018).
Por ello se hace necesario buscar alternativas de relso y aprovechamiento para mitigar el

impacto que la vinaza genera en el medio ambiente.

La dimensién ambiental ocasionada por la vinaza debe analizarse en un sentido amplio,
tanto en sus aspectos naturales (como el suelo, la flora, la fauna), como de contaminacién
(aire, agua, suelo, residuos) (Vargas, 2014). Perdigén et al., 2005, estudio los impactos de la

vinaza en el medio ambiente (Ver Tabla 3).

Tabla 3. Impactos de la vinaza en el medio ambiente

Impacto negativo
Sin Impacto Grado Temporalidad

Area ambiental

impacto ositivo
P P Controlable No Corto Permanente
controlable plazo
Aire X X
Suelo X
Agua X X
Medio biotico X X
(flora y fauna
Estructura X X
urbana y rural
Olores X X
Aerosoles X X
Moscas X
vectores

Fuente: Perdigon (2005).




5.3 Tratamiento de vinazas

Han surgido una gama de tratamientos para el reuso y disposicion final de la vinaza, entre ellos
los tratamientos electroliticos que han sido investigados en los Gltimos afios por el grupo GAOX
de la Universidad del Valle, igualmente se han estudiado tratamientos con acoples en los cuales
encontramos la extraccion con alcohol (Alvarez- Plugliese et al., 2011; Cardona et al., 2011,
2012, 2013; Dévila et al., 2009, 2011, 2012; Marriaga, 2013; Benavides, 2015).

5.3.1 Electrocoagulacion. La electrocoagulacion es un proceso que aplica los principios de la
coagulacién—floculacion en un reactor electrolitico. Este es un recipiente dotado de una fuente
de corriente y varios electrodos encargados de aportar los iones desestabilizadores de particulas
coloidales que reemplazan las funciones de los compuestos quimicos que se utilizan en el

tratamiento convencional (Morante, 2002).

En la electrocoagulacion los iones coagulantes son producidos in situ por medio de la disolucion
del anodo de sacrificio como se muestra en la Figura 1, los electrodos metalicos de sacrificio

son usualmente de aluminio o de hierro.

Las etapas presentes en la electrocoagulacion son: (Mollah, Schennach, Parga & Cooke, 2001)

1. Formacion de coagulantes por oxidacion del electrodo de sacrificio
2. Desestabilizacion de los contaminantes, suspensién de particulas y rotura de emulsiones

3. Agregacion de las fases desestabilizadas para formar floculos

Anodo » Catodo

s

Fuente de poder

b l‘s—‘ﬂi()”'\

@ Fe(OH), -0
Suspension +—— 2

(O
o
0}

Particula

Coagulacion _ SO0 i ;
Floculacion { eﬂ'eg,‘e *W coloidal
Sedimentos

Figura 1.Celda de electrocoagulacion (Tomado de: Larue et al., 2003).



5.3.2 Proceso electrodisolucién y heterocoagulacion. Este proceso desarrollado en la
Universidad del Valle, utiliza los principios de la electrocoagulacion, pero empleando una
menor densidad de corriente, lo que permite tener consumos eléctricos bajos del orden de 0.3
kWh/m3. El

heterocoagulacion como se ilustra en la Figura 2.

proceso incluye la combinacion de operaciones: electrodisolucion y

Cormiente

eléctrica (de) CalOH):z Mg™
H
L)
H |

Vinaza

Electrodisolucion
de hierro

Heterocoagulacion

S

Vinaza
clanficada

% Lodos

Figura 2. Diagrama de bloques del acople estudiado. (Adaptado de: Marriaga, 2013).

5.3.2.1 Electrodisolucién. Esta técnica consiste en disolver electroliticamente las placas del
metal (aluminio o hierro) en el residual a tratar, se pretende alcanzar concentraciones
determinadas de iones metalicos densidad de corriente y tiempo de contacto. Estos iones
metalicos forman una amplia serie de especies coagulantes y de metales hidroxidos que
desestabilizan las particulas suspendidas o precipitan los contaminantes disueltos (Puenguenan
& Segura, 2014). La Figura 3 muestra el proceso que se lleva a cabo mediante la

electrodisolucion.

oooo
oooag
oooo

L]

+

\{-J
£ -|

Fuente de poder )

Anodo

H Citodo

€
2H'+ 26 H,

Fe— Fe +2¢”

Figura 3. Celda electrodisolucion. (Tomado de: Marriaga, 2013)



De acuerdo con Moreno-Castillas et al., (2004) los mecanismos de reaccion a pH inferiores a

4.0 en la electrodisolucion si se emplean electrodos de hierro son:

Anodo:

Fes) - Fe*? (a+2e Ecuacion 1
Catodo:

2H,0+ 2, H2 (g) +20H"  Ecuacién 2

Es necesario la agitacion en la electrodisolucion, debido a que el agente coagulante generado
por la electrodisolucion necesita del mezclado para que las particulas choquen y se forme un

aglomerado (Puenguenan & Segura, 2014).
Algunas variables que influyen en el proceso:

o pH: La eficiencia de la corriente se ve afectada por el pH debido a que las particulas
coloidales poseen cargas positivas a pH bajo y cargas negativas a pH alto (Puenguenan
& Segura, 2014).

e Temperatura: Al incrementar la temperatura ocurre un incremento en la eficiencia de
la corriente, por ende las reacciones proceden con mayor velocidad.

o Densidad de corriente: La densidad de corriente determina qué tan rapido van a ocurrir
las reacciones, debido a que a través de los electrodos se dosifican los iones metélicos,
que reaccionan con los radicales OH" en el agua para formar complejos de hidroxidos
adsorbentes; ademas, la densidad de corriente afecta la produccién de burbujas de

hidrogeno, en el catodo, y de oxigeno, en el anodo (Puenguenan & Segura, 2014).

5.3.2.2 Heterocoagulacion. En la heterocoagulacion se adiciona cal principalmente para la
agregacion de las especies de hierro y las especies insolubles presentes en la vinaza (Paz, Barba-
Ho & Marriaga, 2014). Este proceso se denomina alcalinizacion/coagulacion, en la etapa de
floculacion se adiciona un polimero conocido como poliacrilamida (PAM) para promover el

crecimiento de los floculos y su posterior sedimentacion.

El mecanismo de floculacion ocurre en dos pasos; en el primero, debido al fendmeno de

adsorcion del polimero sobre la superficie de las particulas en suspension, se producen zonas
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(“patches”) de carga local en las cuales se han situado las cadenas de poliacrilamida y las rodea
carga opuesta. En consecuencia, se genera atraccion y acercamiento entre las zonas con
moléculas adsorbidas y las zonas libres de adsorbato, dando origen a los denominados floculos.
El otro mecanismo se basa en la formacion de puentes (“bridging”) gracias a la longitud de la
cadena polimérica que le otorga flexibilidad y mayor superficie de contacto, asi son varias
particulas las que se adsorben, construyendo un agregado de mayor volumen. Por ultimo, se
forma el aglomerado que es retirado de la muestra tratada como ultimo paso en el tratamiento
de electrodisolucion-floculacion (Benavides et al., 2015, Hjorth et al., 2008; Quintero, 2013).

5.3.3 Extraccién con solvente. Esta técnica consiste en tratar residuos liquidos con base en la
desnaturalizacion de proteinas, donde los componentes contaminantes se desnaturalizan y

precipitan; los métodos mas comunes son: el uso de solventes organicos, temperatura y pH.

La estabilidad que presentan algunas proteinas en una solucion con solventes organicos es una
propiedad que ha sido utilizada en procesos de purificacion, mediante la precipitacion de
proteinas contaminantes. Los solventes orgadnicos miscibles con el agua como el etanol o
acetona producen agregados de moléculas proteicas que tienden a precipitar como consecuencia
de las moléculas de los solventes, que interfieren con las interacciones hidrofobicas en el interior
de las proteinas, este proceso se ve favorecido a temperaturas mayores a 0°C (Huertas, S.F), asi
la estructura ordenada del agua alrededor de los aminoécidos hidrofdbicos es desplazada por el
solvente. Las principales causas de agregacion de las moléculas proteicas son las fuerzas

electrostaticas y dipolares.

Para lograr la precipitacién adecuada de sustancias contaminantes es necesario seleccionar un
solvente, temperatura y agitacién adecuada, esto con el fin de incrementar la solubilidad y la

tasa de transferencia de masa (Azuola & Aguilar, 2007).

5.4 Lodos de tratamientos de vinaza

Los procesos de tratamiento electroliticos y las extracciones con solventes producen particulas
solidas precipitables con alta humedad (80%-90%), constituidas por materia organica y
minerales. Al estabilizar este subproducto se considera un biosélido y se puede valorizar como

enmienda o0 como materia prima para producir energia.
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Los biosolidos corresponden a lodos generados en tratamiento de efluentes industriales con gran
cantidad de materia orgénica, nutrientes, microorganismos, metales pesados y agua (Celis et al.,

2006). De acuerdo con Vélez, (2007) se clasifican en dos categorias.

5.4.1 Biosolidos Clase A. Presentan una densidad de coliformes fecales inferior a 1000 NMP
por gramo de sélidos totales o la densidad de Salmonella sp. es inferior a 3 NMP por 4 gramos
de sdlidos totales. La densidad de virus entéricos debe ser menor o igual a 1 UFC por 4 gramos
de sélidos totales y los huevos viables de helmintos inferiores a 1 por 4 gramos de sélidos totales.
Un biosdlido con estos niveles que ademas tenga tratamiento para reducir vectores, no tendra
restricciones en su aplicacion agraria y sélo seré necesario solicitar permisos para garantizar que

estas normas hayan sido cumplidas.

5.4.2 Biosolidos Clase B. Con una densidad de coliformes fecales inferior a 2 x 106 NPM por
gramo de sélidos totales. Este tipo de biosélidos debera recibir tratamiento y sera el que mayores
restricciones presente para uso agricola. Ademas, el Decreto 1287 del 2014 que rige el uso y
eliminacion de biosolidos establece limites cuantitativos relativos al contenido de metales
presentes en ellos, normas de reduccién de agentes patdgenos, restricciones a los sitios de
aplicacion, condicionantes y supervision de recoleccion de cultivos tratados, mantenimiento de
registros y requerimientos de presentacion de informes sobre biosélidos aplicados a la tierra, asi
como disposiciones similares para los que se desechan en rellenos sanitarios. Los biosélidos que
se incineran tienen que satisfacer las normas relativas al contenido de metales y las disposiciones
sobre emisiones que liberan al medio ambiente, incluidas las disposiciones de las leyes de aire

limpio.

5.5 Valorizacion de biosélidos
Procedimiento que permite el aprovechamiento de los recursos contenidos en los residuos sin
poner en peligro la salud humana y sin utilizar métodos que puedan causar perjuicios para el

medio ambiente (Casco, 2008).

La valorizacidn puede ser energética o valorizacion material, la primera busca obtener energia
a partir de la degradacion térmica de la biomasa debido a que estos biosolidos poseen un alto

valor calorifico lo cual los hace una excelente fuente para el desarrollo de alternativas de
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combustidn con recobro de energia y la segunda crea nueva materia prima para utilizarla como

enmienda organica debido a que su composicion es mayoritariamente organica.

6. ANTECEDENTES

6.1 Tratamiento de vinazas

Debido a las grandes cantidades de vinaza producida y a la disposicién inadecuada en los suelos
y cuerpos de agua, el manejo de las vinazas ha recibido mucha atencion desde hace décadas,
principalmente por los problemas ambientales asociados a su disposicion (Christofoletti et al.,
2013). A causa de esto han surgido avances en técnicas de reciclaje y tratamiento de vinazas,
tales como, fertirrigacion, concentracion, digestion anaerobia/produccion de energia y
tratamientos electroquimicos. En la Tabla 4 se presenta en forma resumida las técnicas de

tratamiento mas utilizada.

Tabla 4. Revision bibliogréfica de tratamientos de vinaza

Concentracion de vinazas

Autor Descripcion de la tecnologia Resultados obtenidos

Perera et al. Concentracion de vinaza iniciando con 11,1 g de

(2008) solido disuelto por 100 g de solucion.

Concentracion final de 60 g de solido
disuelto por 100 g de solucion, este valor es
Optimo para la posterior combustion de la

vinaza y aprovechamiento de energia.

Concentracion de vinaza por micro filtracion

seguida de nano filtracion con membrana
Gomes et al.

utilizando vinaza con 2,8% de sélidos totales, con
(2011)

una presion variable de 1,0 a 3,4 bar para micro

filtracion y de 15 a 35 bares para nano filtracion.

El concentrado final dio un 4% de s6lidos
totales, con una eficiencia de retencion del
47-75% de sélidos totales.
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Tratamientos anaerobios de vinaza

Lietal. (2017)

Digestion anaerobia a vinaza cruda seguida de un

analisis termogravimétrico.

Los resultados sugirieron que la integracion
de la digestion anaerdbica y la pirdlisis
podria ser preferente para el tratamiento de la

biomasa lignocelulésica, como la vinaza.

Siles et al. (2011)

Acople integrado de ozonizacion y biometanizacion
de vinaza. Se estudio en reactores discontinuos a
escala de laboratorio a temperatura mesofila (35 °
C). La vinaza se sometié a un pretratamiento de

0zonizacion corto (15 min).

Tras el pretratamiento de ozonizacion, la
vinaza mostr6 un alto nivel de
biodegradabilidad anaerdbica (alrededor del
80%) y estabilidad, lo que permitio obtener
una mayor cantidad de metano (284 ml de
CH4 / g agregado, a 1 atm y 0 ° C) en

comparacion con la vinaza no tratada.

Tratamiento fisicoquimicos/biolégicos

Autor

Descripcion de la tecnologia

Resultados obtenidos

Guerreiro et al.
(2016)

Tratamiento de vinaza mediante combinacion de
coagulacion / floculacion y oxidacion de Fenton. Las
estrategias consideradas fueron la oxidacion de
Fenton (Estrategia 1), la coagulacion / floculacion
(Estrategia 2) y la combinacion de ambos procesos
(coagulacion / floculacion seguida de la reaccion de

Fenton) - Estrategia 3.

La coagulacion / floculacién proporciond un
ligero aumento en la biodegradabilidad del
efluente, eliminaciones moderadas de (COT)
(30.5%), - DBO5 - (27.9%) y DQO (43.6%).
La oxidacion de Fenton demostré ser una
estrategia innovadora y econdmicamente
atractiva, se lograron eliminaciones globales
de 51.6% para COT, 45.7% para DBOs y
69.2% para DQO.
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Tratamiento fisicoquimicos/bioldgicos

Autor

Descripcién de la tecnologia

Resultados obtenidos

Cardona et al.
(2013)

Electrodeposicién combinado con floculacién
quimica a vinaza cruda cuyas caracteristicas fueron
40.000 ppm de carbono organico disuelto,125.000
ppm de demanda quimica de oxigeno , 10,4% p/p
de solidos totales, pH de 4,6, turbiedad de 2.140
NTU y conductividad eléctrica de 20.1 mS / cm.

Se obtuvieron reducciones del 84% del contenido
total de sélidos, del 54% de la demanda quimica
de oxigeno, del 88% del contenido de carbono
disuelto. Los ensayos de floculacién mostraron
que la condicién més apropiada se obtuvo a pH =
11,5 usando hidroxido de calcio Ca (OH), como
coadyuvante de coagulacion y como modificador
del pH.

Yavuz (2007)

Acople electrocoagulacion, electro fenton y
adicion de peréxido de hidrogeno (H:0) en
vinazas pretratadas cuéles caracteristicas fueron

4.750 mg/L de DQO.

Se obtuvo una eficiencia de eliminacién de
materia organica del 92,6% con las adiciones de
0,3 M de sulfato de sodio Na;SO4 y 60 000 mg/L
H.O2a pH 4. En el mismo estudio, se alcanz6 un
consumo especifico de energia de 84 kwWh / m®

por DQO eliminada.

Autor

Descripcion de la tecnologia

Resultados obtenidos

Becerra (2014)

Acople coagulacién/floculacion, sedimentacién,
micro filtracion y ultrafiltracion con membranas de
poliétersulfona de 100 y 5 kDa. La coagulacion se
desarroll6 con policloruro de aluminio, a
temperatura entre 20y 22° C .Para cada condicion

experimental el volumen de trabajo fue de 500 ml.

Se obtuvo una reduccién de la Demanda Quimica
de Oxigeno del 70%, remocion del 92 % en el
color y del 67 % en solidos totales. Las
limitaciones evidenciadas de la

coagulacién/floculacion: alto consumo de
productos quimicos y la generacion de lodos en
proporcion de 330 ml/L de vinaza tratada, que

retuvo 91,5% de humedad.
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Tratamiento fisicoquimicos/biolégicos

Autor

Descripcion de la tecnologia

Resultados obtenidos

Vilar et al. (2018)

Uso un acople de tratamiento con Pleurotus sajor-
caju, seguido de la oxidacion electroquimica
(EO).En la EO se empled una densidad de corriente
(12.5, 25 y 50 mA/cm?) y NaCl a concentraciones
de (0.025, 005 y 01 M) usando

El tratamiento de degradacion de la vinaza con P.
sajor-caju produjo una eficiente eliminacion del
color (97%), turbidez (99%), demanda quimica
de oxigeno (DQO) (50.6%) y carbono orgénico
total (COT) (57.3%).

Ti/(RuO2)0.7(1rO2)0.1(Sb203)0.2 para los &nodos.

Potencial de la vinaza como generador de energiay calor

Autor Descripcién de la tecnologia

Resultados obtenidos

Realizé una investigacion donde evalla
Dirbebaetal. la potencial de la biomasa producida en
(2017) destilerias para obtener energia y su

contenido de cenizas

La paja de cafia que queda en el campo, contiene un tercio de la
energia y 25% de potasio y cloro. Mientras que la vinaza
contiene el 2% de la energia y el 40% de potasio, en los
combustibles de biomasa el potasio causa corrosion y problemas

de ensuciamiento en calderas y gasificadores.

Realiz6 una investigacion sobre el
Mufioz (2015) potencial que tiene la vinaza para

convertirse en biocombustible liquido

La vinaza analizada presentd una humedad promedio de
54.68%, y un pH promedio de 4.99. La humedad puede ser
considerada una desventaja si piensa utilizarse la Vinaza como
un combustible sdlido ya que primero debe secarse. Para la
combustién, el mayor poder calorifico lo aporta el carbono
proveniente de la materia organica presente en la Vinaza
(50.5%).

El poder combustible de la vinaza liquida fue 13820 kJ/kg y el
de la vinaza en polvo fue 10770 kJ/kg.
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Tratamiento de vinaza con extraccién con solvente acoplado

Acople  extraccibn  con  alcohol,

electrodisolucién-floculacién y Se obtuvieron reducciones de sélidos totales (97%), solidos

blanqueamiento. La remocion de las totales volatiles (99%), sélidos suspendidos totales (95%),
Benavides et  melanoidinas fue determinada por sélidos suspendidos voléatiles (93%), dureza total (93%), fenoles
al. (2015) extraccion con etanol, seguido de un (99%), nitrégeno total (87%) y una disminucion de la

proceso de electrodisolucidn-floculacion conductividad en un 86% con respecto al valor inicial.

y una oxidacion con perdxido de

hidrégeno.

La electrocoagulacion  ha mostrado algunas ventajas sobre los tratamientos convencionales,
como bajo costo, remocion de color y su simple operacidn, por estas razones, las aplicaciones e

investigaciones sobre el tema han aumentado en los Gltimos afios (Cardona et al., 2013).

6.2 Tratamiento de lodos

En cuanto al manejo del lodo resultante de los tratamientos de vinaza, Becerra (2014) propone
caracterizar fisicoquimicamente el lodo obtenido en la etapa de sedimentacion del tratamiento
de vinaza para establecer su potencial contaminante y posibles aplicaciones en procesos de
compostaje. Lorenzo et al., (2015), proponen que el lodo proveniente de tratamiento de digestion

anaerobia (lodo microbiol6gico) sea utilizado en la agricultura como acondicionador de suelos.

Por otro lado, un estudio realizado en la Universidad del Valle por Garcia & Marriaga (2014)
para el tratamiento de vinazas producidas por la industria licorera de Caldas, mediante una planta
piloto de la tecnologia Electroflox (produccion electroquimica de hierro como coagulante y
posterior floculacion, Patente No 20130153509), present6 una disminucion del 99% en la
turbiedad y 74% en la DQO. De la etapa de floculacion se obtuvieron lodos con alto contenido
de carga organica y de potasio, cerca de 19 g/L en carbono organico oxidable y cerca de 1 g/L

como K:>O, en este caso se propone utilizar el lodo como enmienda orgénica para suelos.

Botero & Ramirez (2017) evaluaron a nivel exploratorio la cantidad y la calidad de los lodos
generados como subproducto de la aplicacion del proceso de electroflox a lixiviados, los
resultados descartan la posibilidad de ser aprovechado como acondicionador de suelos por que
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presenta concentraciones bajas de materia organica y Nitrogeno. Colomer et al., (2010), analiz6
lodos digeridos procedentes de depuradoras de aguas residuales y estudié la viabilidad para
usarse como fertilizante o como combustible. Para determinar el poder fertilizante se llevaron a
cabo mediciones de analisis elemental (C, H, O, N y S) ademas del contenido de carbono
orgénico asimilable, metales pesados, PO4 y potasio. El poder calorifico inferior y el contenido

en cenizas se determind para evaluar la posibilidad de recuperacion energética

En este contexto se ha demostrado la gama de tratamientos realizados para reducir el potencial
contaminante de la vinaza, al igual que estudios econdémicos para valorizar los subproductos
generados en las destilerias (Primero, 2010; Velasquez et al., 2000). No obstante, no se han
explorado alternativas en cuanto el manejo, disposicion y tratamiento de lodos de vinaza
subproducto del tratamiento con el objetivo de ofrecer alternativas de manejo y establecer la

valorizacion de los mismos.

7. METODOLOGIA

Las muestras de vinaza se obtuvieron de una destileria de alcohol localizada en el departamento
del Valle del Cauca que utiliza como materia prima mieles de la cafia y jugos diluidos
fermentados. Las muestras de vinaza se tomaron del fondo de la columna despojadora y se
colectaron en los siguientes fechas 4 de octubre de 2017, 5 de diciembre de 2017, 8 de febrero
de 2018, 13 de abril de 2018 y 4 de mayo de 2018 (Muestras 1, 2, 3, 4 y 5 respectivamente).
Todas las muestras se almacenaron refrigeradas a 4° C para su conservacion (APHA et a., 2012).
El trabajo se realizé en las siguientes etapas:
1. Caracterizacion de la vinaza cruda
2. Proceso de tratamiento electrolitico
e Tratamiento electrodisolucion de hierro y heterocoagulacion a la vinaza
cruda
e Caracterizacién del liquido generado en el tratamiento electrodisolucion
de hierro y heterocoagulacion
3. Proceso de extraccion con solvente
e Caracterizacion del liquido generado en el proceso extraccion con solvente

4. Caracterizacion del lodo
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5. Calidad y valorizacion del lodo

7.1 Caracterizacién de la vinaza cruda

Las muestras de vinaza fueron caracterizadas determinando los siguientes parametros

fisicoquimicos: demanda quimica de oxigeno (DQO), pH, Carbono Organico Total (COT),

solidos suspendidos totales (SST), s6lidos totales (ST), Sélidos volatiles totales (SVT), solidos

suspendido volatiles (SSV), conductividad y dureza total siguiendo los métodos estandar para

analisis de aguas y aguas residuales (APHA et al., 2012).

Los sélidos totales y los solidos suspendidos se determinaron por gravimetria mediante
evaporacion a 105° C los sélidos volatiles totales y suspendidos volatiles se
determinaron por gravimetria mediante incineracion de los sélidos totales y suspendidos
a 550 °C segln el método APHA 2540 E. (mufla terrigeno D8 y horno de secado Binder
modelo 56)

La demanda quimica de oxigeno se determind siguiendo el protocolo APHA 5220 D, de
reflujo cerrado por determinacion colorimétrica. Se utilizd un reactor DQO Hanna
instruments modelo HI839800 que opera a 105+2° C para la digestion de la muestra en
tubos de vidrio de borosilicato con tapa rosca. EI volumen de reaccion fue 7,5
mL compuesto por 2,5 mL de la muestra problema, 1,5 mL de solucion de dicromato de
potasio y 3,5 mL de solucion catalizadora (H2SO4 concentrado/HgSO4). Las
determinaciones se realizaron por lectura de la absorbancia de la muestra
digerida en un espectrofotdbmetro Marca Milton Company (Spectronic 20) con

longitudes de onda de luz en el rango de 340 nm a 950 nm.

Para cuantificar el pH y conductividad se emple6 un equipo multiparametro Thermo
Scientific Orion Star-A329 a temperatura media de 26° C APHA 2510.

Para el calculo de la dureza total se empled una solucion buffer de amonio y una
titulacion con una solucion de EDTA 0,01 M utilizando como indicador negro de
eriocromo T. El volumen empleado de solucion EDTA en cada alicuota se anota, y
posteriormente se calcula el volumen promedio de EDTA requerido para la titulacién

teniendo en cuenta la dilucién realizada APHA 2340.
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® Parael calculo de carbono organico total se emplearon diluciones y la lectura se realizé

en un analizador de carbono ASI-V shimadzu.

7.2 Proceso de tratamiento electrolitico

7.2.1 Tratamiento electrodisolucién de hierro y heterocoagulacion a la vinaza cruda. Para
la electrodisolucion se emple6 un ensamble de electrodos verticales conformado por placas de
acero de 9 cm de alto por 6 cm de ancho y 1 mm de espesor, una fuente de corriente BK presicion
1786B y un inversor de polaridad para realizar una limpieza in situ de la linea de electrodos. El
tiempo de electrodisolucion se calculd teniendo en cuenta la relacion carga/corriente y el
volumen de vinaza tratada fue de 350 mL. Para la electrodisolucion heterocoagulacion se

procesaron 4 muestras debido a un accidente que hizo perder muestra.

Después de la electrodisolucion, se forman coagulos muy pequefios es por ello que se realiza la
floculacion, la cual se llevo a cabo mediante el ajuste de pH a 11.5 unidades con una solucion
de cal comercial al 35 %; previa dilucion de la muestra en proporcion 1:1 con agua. Para la
sedimentacion de los codgulos formados anteriormente se adiciond polimero de poliacrilamida
anionico PAM a maxima revolucion 1000 RPM y gradualmente se redujo a 150 RPM durante

5 minutos —PAM en relacion 0.5 mL por cada 100 mL de muestra a flocular (Marriaga, 2013).

Posterior, la muestra se deja en reposo por un tiempo de 1 hora para permitir la sedimentacion
del lodo, finalmente, es filtrada con un filtro cualitativo. Las condiciones de operacion

establecidas en el proceso se presentan en la Tabla 5.

Tabla 5. Condiciones del proceso de electrodisolucién — heterocoagulacion

Parametro Valor
Densidad de corriente (mA cm™) 1.0
Cambio de polaridad (minutos) 3
Densidad volumétrica de carga (C L) 1000
Area anddica (cm?) 108
Corriente eléctrica (A) 0.15
Concentraciéon PAM (ppm) 10
Velocidad heterocoagulacion (rpm) 150
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El lodo obtenido en el tratamiento electrodisolucién-heterocoagulacion de las muestras 1,3 4 'y
5 es separado, secado y pesado para reportar el contenido de lodo removido después del
tratamiento. Para hallar la cantidad de calcio presente en el lodo se hace una aproximacion
mediante un balance, para ello se tiene en cuenta la dureza de la vinaza cruda, la dureza en la

vinaza después de la electrodisolucion- heterocoagulacion y los gramos de calcio adicionados.

7.2.2 Caracterizacion del liquido generado en el tratamiento electrodisolucion de hierro y
heterocoagulacion. Después de realizar el tratamiento electrolitico (electrodisolucién de hierro
y heterocoagulacion) se llevo a cabo un seguimiento de las muestras para evaluar la eficiencia
del proceso con la medicién de parametros fisicoquimicos siguiendo los métodos estandar para
analisis de aguas y aguas residuales (APHA et al., 2012), los resultados fueron analizados
teniendo en cuenta la carga eléctrica aplicada y los valores de los parametros de la vinaza cruda,
esto se realiza con el fin de buscar un indicador comun para estandarizar los resultados

(pardmetros de vinaza cruda diferentes entre muestras).

7.3 Proceso de extraccion con solvente

A todas las muestras de vinaza cruda se les realizo extraccion con solvente; la extraccion se
realiz6 con etanol al 96% de acuerdo con los resultados obtenidos en el estudio de Benavidez et
al., (2015). En este proceso se mezcl6 un volumen 1:1 de etanol al 96% con la vinaza como se
presenta en la Figura 4. La mezcla se agito y se dejaron decantar los sélidos aproximadamente
durante 2 horas, posterior a esto, la mezcla se filtr6 en embudos con filtro cualitativo, el lodo
resultante se secd a una temperatura de 105° por aproximadamente 2 horas. El lodo fue
recolectado para el posterior analisis de conductividad eléctrica, humedad, contenido de cenizas,
analisis elemental, capacidad de intercambio catiénico, poder calorifico, cenizas, relacién
carbono/ nitrégeno, nitrégeno organico, calcio, magnesio, fésforo asimilable, hierro, zinc, sodio
nitrdgeno amoniacal.

La separacion del etanol se llevo a cabo a escala piloto mediante un proceso de destilacion con
el fin de emplear nuevamente el solvente, las condiciones de operacion fueron: temperatura
rehervidor: 100°C, perfil de temperatura: aproximadamente 70°C y alimentacién: 1L/m
precalentado a 50°C), para la caracterizacion, la separacion se realizo a escala de laboratorio en
el roto evaporador debido a que se obtiene alcohol con mayor grado alcohélico (condiciones:
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presion:22,3” de mercurio a una temperatura de 50°C) ; la proporcion etanol-vinaza se recalculd

con base a la medicion del grado alcoholico del solvente recuperado.
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Figura 4. Extraccion con solvente

Debido a que las muestras son diferentes (pardmetros iniciales distintos) se evaluaron los
resultados de reduccion de contaminantes empleando una estrategia de analisis con indicadores
y no con valores absolutos, para la electrodisolucion se tuyo en cuenta la carga eléctrica aplicada
y los valores de los parametros de la vinaza cruda ((C/L)/ g DQO cruda) versus remocién; para
la extraccion con solvente se tuvo en cuenta la cantidad de etanol adicionada (g de etanol/ g
DQO cruda) versus remocién, esto con el fin de buscar un indicador comdn para estandarizar
los resultados.

7.4 Caracterizacion del lodo

El lodo generado en las cuatro extracciones con etanol se mezcl6 homogéneamente y se realizd
un cuarteo para obtener una muestra representativa. La operacion de cuarteo se realizé de la
siguiente manera: Se hizo una circunferencia lo mas uniforme posible con todos los lodos en la
siguiente cantidad: Muestra 1, Muestra 2, Muestra 4 y Muestra 5 cada una de 230 g y para la

Muestra 3 fueron 224 g (1144 g total), de ésta muestra se extrajeron dos cuartos, la operacion se
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repitid sacando nuevamente dos cuartos sucesivamente hasta poder tener una muestra
representativa como se ilustra en la Figura 5 (Rendén, 2010).

Figura 5. Cuarteo realizado a lodos resultantes de extraccion

Posterior al cuarteo se realizaron mediciones de pardmetros fisicoquimicos y biologicos
siguiendo los métodos estdndares ASTM D (ASTDM, 2004), APHA (APHA et al., 2012) y
NTC de fertilizantes (ICONTEC, 2011) (Ver Tabla 6), las mediciones para valorizacion
energética fueron Humedad total, materia voldtil, cenizas, carbono fijo, poder calorifico superior
e inferior, azufre, carbono, nitrégeno, hidrogeno y oxigeno. Para valorizar como enmienda
organica se midieron parametros como Coliformes fecales, salmonella, huevos de helmintos,
pH, conductividad eléctrica, retencién de humedad, perdidas por volatilizacion, capacidad de
intercambio catidnico, relacion carbono/nitrégeno, fosforo, potasio, calcio, magnesio, hierro,
cobre, zinc, boro, sodio y silicio.

Tabla 6. Métodos Estandar de parametros fisicoquimicos

Método Método , -,
, L , . , Meétodo analitico
Parametro analitico Parametro analitico Parametro NTC 5167
ASTM D ASTM D
Carbono
Hutmtecliad 3302 Nitrégeno 5373 organico Walkley-Black
ota oxidable total
Mat?r_la 3175 Oxigeno 5373 Azufre Total Turbidemétrico
volatil
Cenizas 3174 Azufre 4239 Hierro Total Absorcion Atémica
Carbon fijo 3172 Poder calprl'fico 5865 Manganeso Absorcion Atémica
superior Total
Carbono 5373 Poder Calprlflco 5865 Cobre Total Absorcién Atémica
superior
Hidrogeno 5373 Podei::] 1:cearli(())rrlflco 4939 Zinc Total Absorcion Atomica
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Al lodo se le realizd andlisis termogravimétrico con el fin de estudiar las reacciones de
descomposicion de celulosa, hemicelulosa, lignina y pequefias cantidades de otras sustancias
como extractables y cenizas, asi como la influencia de la temperatura y velocidad de
calentamiento en el desarrollo de las reacciones de descomposicion térmica y los mecanismos

de reaccion (Penedo, 2016).

7.5 Calidad y valorizacion del lodo

Los resultados obtenidos se analizaron teniendo como base los requerimientos normativos
colombianos e internacionales para uso agricola como enmienda orgénica al igual que se
establecieron posibles valorizaciones de este lodo. Las normas colombianas que se tuvieron en
cuenta fueron el Decreto 1287 del 2014, La norma técnica colombiana NTC 5167 del 2011. La

Tabla 7 presenta lo valores admitidos por requerimientos normativos nacionales.

Tabla 7. Valores admitidos normativa nacional para uso de biomasa como enmienda organica

Decreto 1287 del 2014 NTC 5167 del
Contaminante Categoria 2011
A B
Mercurio 10 20 17
(mg/kg)
Plomo 300 400 300
(mg/kg)
Coliformes Fecales <1*103 <2* 10° <1000
(UFC/g)
Huevos de helmintos <1 <10 No regulado
Salmonella sp. Ausencia <1 *103 Ausencia

Fuente: Colombia (Decreto 1287 de 2014), NTC 5167 del 2011

Las normas internacionales que se tuvieron en cuenta fueron la norma de la USEPA 40CFR-
503PC- EQ/ 1993 y la norma de la union Europea 86/278/CEE. La Tabla 8 presenta lo valores

admitidos por requerimientos normativos internacionales mencionados anteriormente.
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Tabla 8. Valores admitidos normativa internacional para uso de biomasa como enmienda
orgénica.

EPA 40CFR-503 PC-EQ

Contaminante Categoria Unién Europea 86/278/CEE
A B
Mercurio (mg/kg) 17 17 16-25
Plomo (mg/kg) 300 300 750-1.200
Coliformes Fecales (UFC/g)  <1*10° <2 x 10° No regulado
Huevos de helmintos 1/4 1/4 No regulado
HH/g HH/g

Fuente: E.U. E.P.A (Norma 503-40CFR/2003), U.E 86/278/CEE

Por otra parte, se revisaron los posibles usos del lodo como materia prima para un proceso de
pirélisis y la generacion de compuestos organicos de mayor valor agregado. Para ello se analizo
el lodo mediante la determinacién de poder calorifico inferior, contenido de humedad y
contenido de cenizas debido a que el grado de degradacion en la pirdlisis depende de la
composicion de la materia prima, de la estructura molecular de los

compuestos y del tipo.

8. RESULTADOS Y ANALISIS

Las muestras de vinaza cruda se tomaron del fondo de la columna despojadora de una destileria
localizada en el Valle del Cauca y se colectaron en el periodo comprendido entre 4 de octubre
de 2017 y el 4 de mayo de 2018 durante 5 jornadas de muestreo cuyas muestras se identificaran
como muestras 1, 2, 3, 4 y 5. Después de ser colectadas las muestras, se caracterizaron y se

trataron.
8.1 Caracterizacion fisicoquimica de la vinaza cruda

La vinaza cruda se caracterizo fisicoquimicamente con pardmetros como: demanda quimica de
oxigeno (DQO), carbono organico total (TOC), entre otros .Los resultados de los analisis
fisicoquimicos se presentan en la Tabla 9, donde se presenta el promedio.

Tabla 9. Parametros fisicoquimicos de las muestras de vinaza cruda
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Muestra Muestra Muestra Muestra Muestra

Parametro Unidades 1 2 3 4 5 Promedio
pH Unidades 4,66 4,54 4,46 4,4 5,05 -
Conductividad mScmt 9,865 11,74 15,27 23,42 9,211 -
DQO mg Oz LY 101.120 111.497 67.854 129.191 61.426 94.218
TOC mg L* 19.454  20.880  52.240 58.500 32.340 36.683
ST mg L? 73.900 80.066  88.480 105.246 61.626 81.864
SVT mg L? 53.326  58.353  55.060 76.168 51.520 58.885
SST mg L? 540 3.850 6.700 9.700 5.600 5.278
SSsV mg L? 300 2.350 1.300 3.100 3.700 2.150
SDT mg L* 70.360 76.216  81.780 95.546 56.026 75.986
mg
Dureza total CaCOsL . 27.024  35.031  45.040 40.036 30,027 29.432
Fenoles mg L*? 1,37 1,71 1,12 1,74 1,13 1,41

De acuerdo con los resultados presentados en la Tabla 9, las muestras de vinaza cruda presentan
un pH acido entre 4,4- 5,05 unidades, valores similares a los reportados en la literatura (4-5
unidades) (lsaza et al., 2011). Por otra parte, la conductividad presenté valores entre 9,8-23,42
mS/cm, la muestra 4 presento valores ligeramente superiores a los reportados por otros autores
(15-16 ms/cm) (Marriaga, 2013) lo que nos indica baja cantidad de fraccion mineral
representada en sales. Con respecto al contenido de materia organica, las muestras presentaron
valores de DQO entre 61.426 y 129.191 mg O, L™, similares a los reportados por Zayas et al.,
2007 (entre 70.000 y 120.000 mg O L), estos son superiores a los admitidos por normas de
por ello las industrias de etanol deben dar un buen manejo a este subproducto.

Las muestras presentaron un alto contenido de sélidos totales (entre 61.626 y 105.246 mg/L),
alto contenido de solidos volatiles totales (51.520- 76.168 mg/L) y solidos suspendidos totales
entre 540- 9.700 mg/L, los primeros coinciden con los encontrados en la literatura, mientras que
los segundos son mas altos que los que presenta la literatura (entre 6.000- 22.000 mg/l), y los
terceros, son mas bajos que los encontrados comunmente (entre 8.000- 22.000). La mayoria de
solidos totales se encuentran en forma disuelta y la relacion SSV/SST (0,61-0,55) sefiala una
elevada concentracion de biomasa. La dureza total presento valores entre 27.024-45.040 mg
CaCOa/I, por lo cual se puede concluir que la vinaza posee una gran cantidad de iones de calcio

y magnesio. Los parametros evaluados a las muestras, reflejan variabilidad en su caracterizacion
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indicando que cada muestra de vinaza es diferente; esto debido a que en la destileria se emplean

diferentes materias primas para la fermentacion: mieles, jugo, melaza o una mezcla diluida.

8.2 Tratamientos aplicados a la vinaza
En esta etapa experimental a la vinaza cruda se le aplican dos tratamientos: el primero
electrodisolucion-heterocoagulacion y el segundo extraccion con solvente, este ultimo

tratamiento se evalla con miras a optimizar la remocién de solidos.

8.2.1 Tratamiento electrodisolucion-heterocoagulacion. Antes y después del tratamiento de
electrodisolucion—heterocoagulacién se realizo la caracterizacion de la vinaza. La Tabla 10
presenta la caracterizacion de la vinaza tratada (T) con electrodisolucion-heterocoagulacién y la
caracterizacion de la vinaza cruda (C), los pardmetros presentados son: ST, SVT, SST, SSV,
pH, conductividad, TOC, DQO y dureza, de igual manera se presenta la desviacion estandar de

las muestras (o).
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Tabla 10. Caracterizacion de las muestras de vinaza después de electrodisolucion-heterocoagulacion

Muestra 1 Muestra 4
Muestra 3 Muestra 5
Parame
Unidades
tro
% % % %
Cruda Tratada B c Cruda | Tratada » c Cruda Tratada y c Cruda Tratada » c
reduccion reduccién reduccion reduccion
pH Unidades 4,66 11,32 - - 4,46 12,10 - - 4.4 11,4 - - 5,05 11,32 - -
Conducti
) mScm? 9,865 13,10 - - 15,27 18,072 - - 23,42 24,30 - - 9,211 11,713 - -

vidad
DQO mg O, L 50.560 56.675 - +0,02 33.927 30.319 10 +0,00 | 64.595 72.730 - +0,02 30.713 24.294 20 +0,00
CcoT mg L 9.727 16.052 - +0,09 26.120 20.094 23 +0,03 | 29.250 44.610 - +0,06 16.170 12.526 24 +0,03
ST mg L? 36.950 35.690 3 +0,01 44.240 37.413 15 +0,00 | 52.623 18.150 65 +0,00 30.813 26.796 13 +0,00
SVT mg L? 26.663 21.596 19 +0,01 27.530 16.880 38 +0,00 | 38.084 12.743 66 +0,01 25.760 23.574 8 +0,00
SST mg L? 270 248 8 +0,00 3.350 322 90 +0,00 4.850 475 90 +0,01 2.800 345 87 +0,00
SSV mg L? 150 125 16 +0,2 650 183 71 +0,00 1.550 377 75 +0,02 1.850 64 96 +0,00
SDT mg L* 35.180 35.128 - +0,02 40.890 37.091 9 +0,00 | 47.773 17.675 63 +0,00 28.013 26.451 5 +0,00
Dureza mg

13.512 30.027 - +0,00 22.520 55.050 - +0,00 | 20.078 | 50.045 - +0,00 15.013 40.036 - +0,00
total CaCOsL*

o: desviacion estandar
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De acuerdo con los resultados presentados en la Tabla 10 el proceso de heterocoagulacion
mostro reducciones de COT entre 23%- 24%, SST entre 8%-90%, por este motivo se puede

decir que este tratamiento electrolitico puede emplearse como un pretratamiento de vinazas.

Como se evidencio en la Tabla 10 algunos pardmetros aumentaron especificamente la DQO y
COT de las muestras 1 y 4, es decir la dilucidn no tuvo efecto positivo en la disminucion de
estos valores. En el estudio realizado por Marriaga, (2013) se observa que la dilucion
incrementaria el potencial zeta de las particulas del hidroxido de calcio debido a la relajacion de
la doble capa, lo que mejora su dispersion y su capacidad de adsorcion. Sin embargo, también
solubiliza y dispersa las especies de hierro que serian las encargadas de promover la
heterocoagulacion a través del mecanismo de puente quimico. La coexistencia de estos efectos
antagénicos causaria que la reduccion de algunos parametros no fuera elevada con la dilucion.
También es necesario considerar errores en la medicion tales como escape de muestra en el

filtrado y dias de medicion.

8.2.1.1 Efecto de la carga eléctrica. Los resultados obtenidos en la Tabla 10 fueron analizados
teniendo en cuenta la carga eléctrica aplicada y los valores de los parametros de la vinaza cruda,

esto se realiza con el fin de buscar un indicador comin para estandarizar los resultados.

La carga eléctrica suministrada a la vinaza no tuvo gran influencia en la reduccion de los sélidos
disueltos totales, solidos totales, solidos suspendidos volatiles y sélidos volatiles totales
(remociones que varian entre el 8% y el 90% para SST, comportandose diferente para cada tipo
de muestra lo cual se refleja en una obtencidn variable de lodo), posiblemente debido a que
algunas muestras de vinaza tenian mas levadura, lo que influye directamente en la cantidad de
solidos presentes; Becerra, (2014) afirma que la vinaza posee gran cantidad de levadura residual
y complejos organicos producidos en la fermentacion. Por otra parte, se concluyé que la carga
eléctrica alcanza un maximo efecto positivo en la reduccion de sélidos, y posteriormente no
produce cambio, es decir los iones metalicos liberados desestabilizan las particulas coloidales y
al adicionar mas carga al proceso no se logran mas reduccidn, efectos similares encontrados en
el estudio de Puenguenan & Segura, 2014. Los resultados mostraron que la carga eléctrica tuvo
un efecto positivo respecto a la reduccion del contenido materia organica oxidable para las
muestras M3 y M5 (el aumento de carga favorece la reduccion de la DQO (Ge et al., 2004))

Figura 6.
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Figura 6. Reduccién de DQO respecto al indicador carga eléctrica/DQO cruda

La carga eléctrica presentd influencia sobre la reduccion de carbono orgénico total en las
muestras M3 y M5; mientras para las muestras M1 y M4 no se presentd reduccion. la Figura 7

presenta la remocidn de carbono organico total en funcién de la carga eléctrica de las muestras
3yb5.
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Figura 7. Reduccion de COT respecto al indicador carga eléctrica/COT cruda

La electrodisolucion heterocoagulacion forma una serie de especies coagulantes y de metales
hidroxidos que desestabilizan las particulas suspendidas o precipitan los contaminantes
disueltos, es por ello que uno de los parametros de reduccion importantes al momento de analizar
el desempefio de la operacidon son los sélidos suspendidos totales; la Figura 8 presenta los

resultados de reduccion de los solidos suspendidos totales donde se aprecia que la muestras
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crudas con mayor valor de SST presentan altos porcentajes de reduccién (3,4 y 5), mientras la
muestra M1 presenta una baja remocion esto principalmente es debido a que la muestra cruda
presentaba un valor de SST mas bajo que las M3, M4 y M5.
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Figura 8. Reduccion de SST respecto al indicador carga eléctrica/SST cruda

8.2.1.2 Lodo generado en el tratamiento electrodisolucion-heterocoagulacion. El lodo
obtenido en el tratamiento electrodisolucidén-heterocoagulacion de las muestras 1,3 4 y 5 es
separado, secado y pesado para reportar el contenido de lodo removido después del tratamiento
(Ver Tabla 11).

Tabla 11. Lodo obtenido en la electrodisolucion heterocoagulacion

Muestra 1 Muestra 3 Muestra 4 Muestra 5

Gramos de lodo
obtenido 479 569 10,9 g 57

Por los resultados obtenidos en la electrodisolucion heterocoagulacion (item 8.2.1) y debido a
la baja cantidad de lodo removido como consecuencia de los cambios sufridos en el proceso de
etanol anhidro (calcio en el lodo entre 3-13%) que se evidencian en las caracteristicas de la
vinaza (menores concentraciones de sélidos totales y sélidos suspendidos totales en la vinaza

comparado con afios anteriores), se decidio obtener y valorizar el lodo producto de la extraccion
con solvente.
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Los cambios en la produccion de etanol anhidro han sido ocasionados por cuenta de la libre
importacion de etanol, especialmente de los Estados Unidos. Respecto a lo precios, el etanol
que ingresa al mercado colombiano cuenta con el subsidio del Gobierno de los Estados Unidos
por ende es mas economico (El Pais, 2017). Debido a la reduccion en la demanda de alcohol,
las destilerias han reducido la produccion o diluyen los afluentes de las columnas, por esta razén
las caracteristicas de la vinaza producida han cambiado respecto a afios anteriores y el proceso
electrodisolucion heterocoagulacion no presentd el mismo desempefio reportado en estudios

previos.

8.2.2 Proceso de extraccion con etanol. En la Figura 9 se muestra la extraccion con etanol,
donde se realizaron ensayos con las diferentes muestras de vinaza Muestra 1, Muestra 2, Muestra
3, Muestra 4 y Muestra 5 obteniendo un lodo con caracteristicas muy consistentes (forma, olor,
textura y color). Para caracterizar la vinaza después de la extraccion se realizd evaporacion

rotatoria recuperando etanol en grados de alcohol entre el 80% y el 75%.

Figura 9. Extraccion de lodos con etanol.

Las muestras de vinaza cruda como se menciono en el item 8.1 presentaron un alto contenido
de solidos totales (entre 70.000 y 128.000mg/L), alto contenido de sélidos suspendidos totales
entre 450- 10.700 mg/L, la totalidad se encuentran en forma disuelta; lo que es beneficioso para

la extraccion, porque se desnaturalizan y precipitan en su gran mayoria los sélidos presentes.

La vinaza obtenida en este tratamiento (T2) es caracterizada de acuerdo con los parametros
fisicoquimicos anteriormente mencionados, igualmente se presenta la desviacion estandar y el
porcentaje de reduccion en términos de ST, SVT, SST, SSV, pH, conductividad, TOC, DQO y
dureza (Ver Tabla 12).
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Tabla 12. Caracterizacion de las muestras de vinaza después de extraccion con etanol

Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3 Muestra 4 Muestra 5
Parametr | Unidade ) ; ; .
° ) Cruda T;a:a redfj)cci Cruda T(rjita rgdﬁcc Cruda Tg;ta redﬁcci Cruda T(rjzta redfj)cci Cruda T;zta re d:fcién
on [[o]q] on on

pH | UM es | a7 . asa | 474 | - | 446 | 502 . 44 | as4 . 505 | 502 .

Conuetvl | mscrt | 986 | 589 | 40 | 1174 | 679 | 42 | 1527 | 538 | 64 | 2342 | 1637 | 30 | 921 | 5380 4

pgo | ML | 101150 41%3.22 ) 1117.49 36?3.07 - | 67054 3325.64 ] 1291.19 39%.60 ] 61426 363;.74 ]

ToC | mgL® | 10454 | 19983 | Toogeo | 11 sp0a0 | OO ) sgsoo | 2090 | | 32340 | 1TOO .

ST mgL® | 73900 | 15626 | 78 | 80066 | 12206 | 84 | 83480 | 19340 | 78 | '°>?* | 13186 | &7 | 6L626 | 18.106 70

SVT mgL?! | 53326 | 13113 | 75 | 58353 | 10.693 | 81 | 55.060 | 12460 | 77 | 76.168 | 9.233 | 87 | 51.520 | 11.693 77

SST mgL?l | 540 110 79 | 3850 | 213 94 | 6700 | 250 96 | 9.700 | 280 97 5600 | 226 95

SsV mgLL | 300 60 80 | 2350 | 53 97 | 1300 | 54 95 | 3100 | 250 01 3.700 | 56 98

SDT mgL™ | 70360 | 15516 | 77 | 76.216 | 11.993 | 84 | 81.780 | 19.090 | 76 | 95546 | 12.006 | 86 | 56.026 | 17.880 68

Dtt(‘)rga Carcnlgal_- 27.024 | 10009 | 62 | 35031 | 5004 | 85 | 45040 | 20018 | 55 | 40.036 | 15013 | 62 | 30.027 | 14.012 53

Fenoles | mgL® | 1,37 | 089 35 171 | 081 52 112 | 1,03 8 1,74 | 156 10 113 | 061 46
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El valor obtenido en la DQO y COT de la vinaza sometida al proceso de extraccion se encuentra
incluido el aporte del etanol, por lo tanto no se pueden reportar valores de remocion positivos,
el proceso de roto evaporacion no permite remover completamente el etanol adicionado al 96%

(etanol recuperado entre 80%-75%) por lo que los valores de DQO y COT siempre aumentan.

Los resultados obtenidos en la Tabla 12 fueron analizados teniendo en cuenta los gramos de
etanol al 96% empleado y los valores de los pardmetros de la vinaza cruda, esto se realiza con

el fin de buscar un indicador comun para estandarizar los resultados.

Los solidos suspendidos totales, solidos volatiles totales, solidos disueltos totales, sélidos
suspendidos volatiles presentaron reducciones entre 70% y 98%, por otra parte la reduccién de
dureza total en la extraccidn con solvente presenta valores entre 53% y 85% logrando un efecto
positivo en el manejo final de las vinazas debido a que reduce incrustaciones en los evaporadores
si esta se va a recircular o a evaporar (Ver Figura 10). Caso contrario ocurre en la
electrodisolucion heterocoagulacién, donde la muestra tratada de vinaza tratada incrementa su

dureza total debido al empleo de Ca (OH)2 en la heterocoagulacion.
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Figura 10. Reduccidn de dureza total respecto al indicador g etanol/Dureza total cruda
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La reduccion de fenoles en la extraccion fue variada, esto debido principalmente a la materia
prima utilizada en la produccion de etanol anhidro el dia del muestreo, en este caso si la muestra
estd muy diluida es muy dificil retirar los fenoles; el grado de maduracion de la cafia utilizada
en el proceso de produccién de etanol anhidro también influye en la concentracion de fenoles
(Larrahondo, 1995) (Ver Figura 11).
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Figura 11. Reduccion de fenoles respecto al indicador g etanol/fenoles cruda

Para los solidos suspendidos totales la extraccidon con solvente muestra reducciones entre el 79%
y el 97%, debido a las remociones altas en este proceso se obtiene mayor cantidad de lodo (Ver
Figura 12).
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Figura 12. Reduccion de SST respecto al indicador g etanol/SST cruda

En la Tabla 13 se presenta el peso en gramos por litro de lodo obtenido en la extraccion con

etanol para las cinco muestras de vinaza.

Tabla 13. Lodo obtenido en la extraccion con etanol

Lodo obtenido g/l de vinaza

Muestra 1

Muestra 2 Muestra 3 Muestra 4 Muestra 5

24,64

17,38 14,02 13,13 44,44

La clasificacion de lodo obtenido de mayor a menor fue la siguiente Muestra 5, Muestra 1,

Muestra 2, Muestra 3 y Muestra 4; de acuerdo con la caracterizacion fisicoquimica de estas

muestras crudas; las muestras 2,3 y 4 produjeron una cantidad de lodo entre 13 y 17 gramos y

una reduccion de SST entre 94 y 97%; la muestra 5 contenia levadura por lo cual puede afectar

el contenido de lodo. Se observa que este parametro influye en la extraccion con etanol.
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8.3 Caracteristicas fisicoquimicas y microbioldgicas del lodo

Para determinar la calidad del lodo se midieron parametros fisicoquimicos y microbioldgicas
como humedad total, materia volatil, cenizas, carbono fijo, poder calorifico superior e inferior,
azufre, carbono, nitrogeno, hidrogeno, nitrégeno, oxigeno ,Coliformes fecales, salmonella,
huevos de helmintos, pH, conductividad eléctrica, retencion de humedad, perdidas por
volatilizacion, capacidad de intercambio cationico, relacion carbono/nitrégeno, fésforo, potasio,
calcio, magnesio, hierro, cobre, zinc, boro, sodio y silicio (Ver Tabla 14). Estas
caracterizaciones se realizaron con el fin de determinar en qué categoria de biosélidos se podria
clasificar, y compararlo con la norma nacional e internacional para proponer alternativas de

aprovechamiento, tratamiento o disposicion final.

Tabla 14. Caracterizacion del lodo proveniente de extraccion con solvente

_, Lodo extraccion
] ) Lodo extraccion
Parametro Unidades con solvente
con solvente

Seco
Humedad total % en peso 7,53
Cenizas % en peso 40,13 43,40
Carbon fijo % en peso 4,55 4,92
Carbono % en peso 22,97 24,85
Hidrogeno % en peso 3,87 4,19
Nitrégeno % en peso 2,73 2,95
Oxigeno % en peso 21,91 23,70
Azufre % en peso 0,85 0,92
Poder calorifico
_ Kcal/kg 2.217,4 2.398,0
superior
Poder calorifico
_ BTU/Ib 3.991 4.316
superior
Poder Calorifico
BTU/lb 3.545 3.834

inferior
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De acuerdo con los resultados presentados en la Tabla 14, el porcentaje de cenizas en el lodo es
alto 40,13% lo que indica que son ricas en minerales respecto al bagazo que posee 3,90 % de

cenizas.

El analisis elemental reporta que los resultados de oxigeno, hidrogeno y carbono del lodo de la
extraccion presenta valores bajos respecto a los presentados en la literatura para el bagazo asi:
Oxigeno: 43 %, Hidrogeno: 5 % y Carbono: 46 % respectivamente; mientras que la muestra de
lodo presenta valores superiores en nitrégeno y azufre respecto al bagazo Nitrogeno: 0,14 % y

azufre: 0,09 % respetivamente (Macias et al., 2017).

El anélisis elemental nos permite predecir los posibles gases liberados en la combustion del lodo
extraido con etanol si se le da como tratamiento final la incineracion, el azufre provocaria la
formacion de SO, (causante de la lluvia acida), el carbono generaria emisiones de CO- (gas de
efecto invernadero) y el nitrégeno en condiciones adecuadas formaria 6xidos de nitrogeno
(causante del smog fotoquimico) (Colomer, Gallardo, Bovea & Herrera, 2009). De acuerdo con
estos resultados, el lodo podria generar didéxido de azufre en su combustion debido a su alto
valor (azufre: 10,4%), los resultados de carbono 22,97%, oxigeno 21,91% e hidrogeno 3,87%
presentaron valores bajos que no representan un riesgo si son utilizados en combustion de
acuerdo con el Decreto 1587 del 2014.

El lodo proveniente dela extraccion con solvente presenta un poder calorifico superior de 3.991
BTU/Ib después de ser secado a 105° C, mientras que residuos de la industria del etanol anhidro
como el bagazo presentan poderes calorificos entre 7.414-7.461 BTU/Ib (Solares, S.F; Mufioz,
2015, Garcés & Martinez, 2007) por lo cual se concluye que el lodo no es apto para pirdlisis ya
que implica un secado previo y esto aumentaria los costos en consumo de energia. De igual
manera el pH del lodo 4,70 unidades representan una desventaja debido a que puede ser
corrosiva en los hornos quemadores. La Figura 13 presenta el analisis termogravimétrico del

lodo de extraccién.
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Figura 13. Analisis termogravimétrico lodo extraccion con solvente

En la Figura 13 se pueden observar tres zonas, la primera varia entre una temperatura de 0°C
hasta 250 °C y se atribuye a pérdidas de agua por la humedad presente en el material (Frau,
Ferrara, Orsini & Pettinau, 2015) ,la segunda varia entre 250°C y 550 °C, donde se puede
apreciar un cambio fuerte en la perdida de la masa (pendiente) esto es debido principalmente a
las pérdidas de hemicelulosa, celulosa y lignina que se degradan rango de 250°C a 550°C
(YYathavan, 2013) y finalmente se tiene una tercera etapa donde la pendiente presenta pequefias

variaciones donde se espera que se degraden 0xidos que son estables a altas temperaturas.

8.3.1 Composicion de material organico presente en el lodo proveniente de la extraccion
con solvente. La Tabla 15 presenta la caracterizacion de la muestra de lodo después de realizar

el cuarteo.
Tabla 15. Caracterizacion del lodo proveniente de extraccidn con solvente composicién de

material organico
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Parametro Unidades Lodo extraccién con solvente

pH unidades 4,70
Conductividad eléctrica ds/m 27,4
Retencion de humedad % 91,8

Perdidas por volatilizacién % 48,9

Humedad % 7,16

Capacidad de intercambio cationico meq/100g 63,9

Densidad real/base seca g/cm?® 0,72

Carbono orgéanico oxidable total % 18,4
Relacién carbono/nitrégeno - 7

Nitr6geno organico % 2,49

Fosforo Total % 0,54

Potasio Total % 6,49

Calcio Total % 11,4

Magnesio Total % 0,23

Azufre Total % 10,4

Hierro Total mg/Kg 0,02

Manganeso Total mg/Kg 9,96

Cobre Total mg/Kg 101

Zinc Total mg/Kg 20,7

Boro Total mg/Kg 15,4

Sodio Total mg/Kg 0,04

Silice Total % 1,50

Resido insoluble en &cido % 0,76

De acuerdo con la caracterizacion y composicion de material organico del lodo de extraccién
(Ver Tabla 15), este presenta un pH éacido 4,70 unidades, este valor puede ser beneficioso debido
a que evita la presencia microorganismos como coliformes fecales, totales, mohos y levaduras
(Botero & Ramirez, 2017). Por otra parte este valor de pH es idéneo para la inoculacion de
lombrices en vermicompostaje (Vera et al., 2006) o puede emplearse como acondicionador de
suelos basicos. Ahora bien, para neutralizar este lodo es necesario agregar bases en forma de

minerales (caliza).
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La conductividad eléctrica fue de 27,4 dS/m, este parametro mide la capacidad del lodo para
conducir corriente eléctrica al aprovechar la propiedad de las sales en la conduccion de esta; por
lo tanto, la conductividad eléctrica mide la concentracion de sales solubles presentes en la
solucion del lodo (iones da calcio, magnesio, sulfatos y potasio). En este caso su valor tan alto
indica que mas facil se mueve la corriente a través del mismo, frente a algunos valores
reportados para vinaza: 3,71 dS/m, cachaza: 1,01 dS/m y bagazo: 0,14 ds/m (Bohorquez,
Puentes, & Menjivar, 2014).

Por otro lado, la muestra de lodo presenta una humedad entre 7,16- 7,53 %; la Norma técnica
colombiana (NTC) 5167 del 2004 establece un valor maximo para éste parametro de 15%, por
lo se concluye que esta dentro del rango de productos para enmienda o abono organico. Por otro
lado, la retencién de humedad del lodo fue de 91,8%, definida como la cantidad de agua retenida
en los poros luego de la pérdida de agua gravitacional en un determinado tiempo (Shyamala &
Belagali, 2012). La retencién de humedad es un parametro muy importante si el lodo si emplea
como sustrato para compost, debido a que la presencia de agua es imprescindible para las
necesidades fisiologicas de los microorganismos, ya que es el medio de transporte de las
sustancias solubles que sirven de alimento a las células (Méarquez, Blanco & Capitan, 2008),
este valor de retencion de humedad garantiza en el compostaje el minimo empleo de agua en los

aspersores de mantenimiento de humedad.

Las pérdidas por volatilizacion en el lodo fueron de 48,9 %, lo que representa la pérdida de
compuestos volatiles en el suelo de aplicacion por medio de factores como capacidad de
intercambio cationico, contenido de agua, capacidad buffer y temperatura; debido a la
procedencia del lodo se puede concluir que los compuestos volatilizados pueden ser:
benzaldehido, nitrégeno, acido benzoico, etil palmitato, 2 acetilpirrol, alcohol 2-feniletilico,

alcohol furfurilico, acido acético, acido férmico, 1-3 butanodiol, acetona y etanol, entre otros.

La capacidad de intercambio catidnico fue de 63,9 meq/100g, esta propiedad se refiere a la
cantidad total de cargas negativas que estan disponibles sobre la superficie de las particulas en
el lodo, este valor nos indica el potencial para retener e intercambiar nutrientes y sales como
calcio y cloruros. Autores como Bohorquez et al., (2014) reportan capacidades de intercambio

catiénico para cachaza 26,12 meg/100g, vinaza 243,5 meqg/100g y bagazo 17,39 meq/100 g. El
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resultado obtenido muestra una buena capacidad de intercambio cationico por lo cual al emplear
este lodo como acondicionador de suelos aumentaria la fertilidad de este.

La densidad real del lodo fue de 0,72 g/cm? lo cual indica una buena porosidad y buena
circulacion de agua y aire. El valor de residuo insoluble fue de 0,76%. La silice total del lodo
fue de 1,50 % este valor es mas alto que los reportados por Bohérquez et al., 2014 para vinaza:
0,02%, cachaza: < 0,003 % y bagazo: < 0,003 %, este aspecto es positivo para el uso de este
lodo como sustrato para enmienda organica o compost ya que beneficia el crecimiento vegetal,
las plantas son maés fortalecidas y compactas, hojas mas fuertes, mayor fotosintesis, mayor
tolerancia a condiciones de baja luminosidad, y tolerancia a estrés hidrico y térmico
(Matichenkov, 2001).

El carbono organico oxidable total del lodo fue de 18,4 % de acuerdo con la norma técnica
Colombiana 5167 del 2014 este valor pertenece a la categoria enmienda organica humica sélida
(minimo 30%), por lo cual se puede emplear como mejorador de suelos (optimizando las
propiedades fisicas del suelo, mejorando la retencién de agua, mejorando cantidad de humus,
mejorando asimilacion de nutrientes) ; de igual modo la relacion carbono/nitrégeno del lodo fue
baja (7) por lo cual es necesario buscar alternativas para adecuar este parametro. La relacion
carbono/nitrégeno tan baja puede provocar que el compostaje se lleve a cabo con mayor rapidez,
el exceso de nitrégeno se desprende en forma amoniacal se produciré una autorregulacion de la
relaciéon C/N del proceso estas pérdidas, si bien no afectan negativamente al compostaje,
suponen un derroche, porque el N es el nutriente fundamental para los cultivos, asi como un

problema medioambiental (Marquez et al., 2008).

La caracteristica quimica mas importante de los sustratos es su composicion elemental. La
utilidad de los residuos con posibilidad de ser compostados esta en funcion de la disponibilidad
de los elementos nutritivos que posean, entre los elementos que componen el sustrato destaca el
calcio, nitrégeno, potasio, fésforo, magnesio y azufre que son macronutrientes fundamentales
para el desarrollo microbiano. Y los micronutrientes (hierro, manganeso, cobre, zinc, boro y
sodio) estos tienen un importante papel en la sintesis de las enzimas, en el metabolismo de los

microorganismos y en los mecanismos de transporte intra y extracelular (Marquez et al., 2008).

En el caso de los valores de nitrégeno organico total (%), fésforo (P205), calcio (CaO),

magnesio (MgO) y potasio (K20), segin la norma técnica NTC 5167 en los requisitos
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especificos para utilizar un lodo como abono orgénico, exige que sean reportados si estos
pardmetros son superiores a 2%, requisitos que fueron cumplidos por el lodo de extraccion con

solvente exceptuando el fosforo y el magnesio.

El lodo posee una buena cantidad de nitrogeno (2,49 %) y presenta una buena cantidad de calcio
lo que indica la remocion de iones Ca+ en la extraccion, el resultado de calcio en el lodo fue de
11,4 % lo cual indica que puede ser un buen sustrato como acondicionador de suelos ya que
favorece la formacion de agregados en los suelos. El contenido de fosforo fue de 0,54 % este
resultado es concordante con el pH del lodo (pH acidos poco fésforo), por otro lado el contenido
de potasio fue de 6,49% un valor favorable para ser empleado como sustrato para enmienda
orgénica, Mufioz, (2015) asegura que la vinaza es rica en potasio (7%) es decir que en la

extraccion con solvente la mayor cantidad de Potasio queda en el lodo.

El lodo presentd un contenido de magnesio de 0,23 %, este valor es bajo pero se debe considerar
que concentraciones altas pueden representar un problema de desbalance con otros elementos
que se encuentran en el complejo de intercambio, como el fosforo y algunos micro elementos
(Cardoso, 2003).

De acuerdo con el decreto 1287 del 2004 que establece criterios para el uso de biosélidos, los
resultados de los parametros zinc (20,7 mg/Kg) y cobre (101 mg/Kg) no superan los limites
establecidos (1000 mg/Kg y 2000 mg/Kg respectivamente). El contenido de boro total en el
lodo fue de 15,4 % aunque no esta reglamentado para el uso de biosélidos, se hace necesario
reportarlo debido a que un uso inadecuado puede causar toxicidad, es necesario aclarar que el
boro asimilable por las plantas en enmiendas organicas es alrededor del 5% del boro total (Vera,
2001).

El contenido de azufre en lodo fue entre 10,4 % con el método NTC 5167 debido a que se
emplea del acido sulfdrico en los procesos de fermentacion y se ven reflejados a su vez en la
vinaza y en el lodo proveniente de la extraccion (Rojas, Lorenzo & Domenech, 2011). El sodio
en el lodo fue de 0,04 % este valor es beneficioso debido a que no genera problemas de
desbalances en los contenidos de micronutrientes y de algunas bases especialmente potasio y
magnesio (Posso, 2010). El contenido de hierro en el lodo fue de 0,02 % este porcentaje es bajo

respecto a los lodos obtenidos en la electrodisolucion 38 % (Garcia & Marriaga, 2014).
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8.4 Valorizacion del lodo de acuerdo con la normatividad
Los resultados obtenidos se analizaron teniendo como base los requerimientos normativos
colombianos e internacionales para uso agricola como enmienda organica al igual que se

establecieron posibles valorizaciones de este lodo.

La Tabla 16 presenta la evaluacion del cumplimiento de las normas nacionales (Decreto 1587
del 2014 y NTC 5167 del 2011) del lodo de extraccién estudiado.

Tabla 16. Evaluacion del cumplimiento de las normas nacionales NTC 5167 del 2011 y el
decreto 1587 del 2014 del lodo de extraccion estudiado.

Decreto 1287 NTC 5167
del 2014 del 2011 Lodo de

Contaminante ) . Cumplimiento
Categoria extraccion
A B
Mercurio
10 20 17 foled
(mg/kg) >
Plomo
300 400 300 **
(mg/kg) >
No 20,7 Cumple no
Zn (mg/Kg) 2000 2800 )
regulado mg/Kg supera el limite
Coliformes Cumple no
<1x10 <2* <1x10® _
Fecales <1000 supera el limite
8 108 UFC/g
(UFC/g)
Huevos de No Cumple no
_ <1 <10 OHH /g )
helmintos regulado supera el limite
Ausen <1 ] ) Cumple
Salmonella sp. Ausencia Ausencia

cia *10°

** Parametros no medidos (Fuente: Colombia Decreto 1287 de 2014, NTC 5167 del 2011)
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La Tabla 17 presenta la evaluacion del cumplimiento de las normas internacionales (USA:
EPA 40CFR-503 y UE: 86/278/CEE) del lodo de extraccién estudiado.

Tabla 17. Evaluacion del cumplimiento de las normas internacionales EPA 40CFR-503 y UE
86/278/CEE del lodo de extraccion estudiado.

. EPA40CFR-503  _mon
Contaminante PC-EQ Europea
86/278/CEE Lodo de Cumplimiento
. extraccion
Categoria
A B
Mercurio
17 16-25 *x
(mg/kg)
Plomo
300 750-1.200 *k
(mg/kg)
Cumple no
Zn (mg/Kg) 7500 2500-4000 20,7 mg/Kg supera el
limite
Coliformes < Cumple no
Fecales 1000 <2.000.000 Noregulado <1000 UFC/g supera el
(UFC/g) limite
Salrgrc))gella 3UFC/4g No regulado
Cumple no
I;:uevps de 1/4 HH/g No regulado OHH /g supera el
elmintos limite

** Parametros no medidos (Fuente: E.U. E.P.A (Norma 503-40CFR/2003), U.E 86/278/CEE

De acuerdo con el decreto 1287 (2014) el lodo procedente de la extraccion con solvente esta
en la categoria A (biosolidos con una excelente calidad microbiolédgica y de metales pesados),
para la normatividad EPA 40CFR-503 PC-EQ este lodo es considerado de calidad
excepcional (biosélidos con bajos niveles de contaminantes) y para la normatividad de la
Union Europea 86/278/CEE puede decirse que esto lodo no necesita estabilidad adicional ya

gue no representa un riesgo para la salud publica. Las vinazas no poseen elementos toxicos
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0 metales pesados, es por ello que no se espera la presencia de estos en los lodos (Becerra,
2014; Garcia & Rojas, 2006; Conil, 2006; Gonzalez et., 2006).

Por esta razon el biosolido se puede emplear en compostaje, enmienda organica o

vermicompost; para saber si el lodo es apto para cada una de las valorizaciones mencionadas

se evaluan los pardmetros que se deben cumplir. Para enmiendas orgénicas se evalta con la

norma Colombiana (NTC 5167 del 2011) que rige y controla el aprovechamiento de los

biosolidos para uso agricola (acondicionadores del suelo: abonos, fertilizantes o enmiendas)

presentados en la Tabla 18.

Tabla 18. Parametros a cumplir por la Norma Colombiana que rige el aprovechamiento de

biosélidos (NTC 5167 2011) y parametros obtenidos biosolido extraccidn con solvente.

Limite definido NTC 5167 (2011)

o Enmienda Enmienda Abono Lodo de
Criterios de - L L -
e ) organica  organica organico Abono extraccion
clasificacion del hami - | .
roducto no Umica minera organico
P hamica solida solido
Su Su
disolucién  disolucion
no debe no debe pH mayor de 4
PH desarrollar desarrollar Reportar y menor de 9 4,70
pH pH
alcalino alcalino
s o= 3
Densidad - - Reportar MaX|m030,6 0,72 glem
g/cm
Volatilizacion - - Reportar Reportar 48,9 %
. . . De origen
Maximo Maximo Maximo .
Humedad 20% 20% 15% vegetal Maximo 7,16 %
35%
Contenido de Minimo Minimo Mayor de
carbono organico 2504 30% 5% y menor  Minimo 15% 18,4 %
oxidable total ° 0 a 15%
Reportar si
. la riqueza . Faésforo: 0,54%
,C ontenido de_ total de cada Declararlos si Potasio: 6,49%
Fosforo , Potasio  Reportar Reportar cada uno es g ]
- elemento Nitrogeno:2,49%
y Nitrégeno . mayor a 1%
minimo es 2
%
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Capacidad de
intercambio
cationico (para 30 ]
productos meq/100g 30 meq/i00g 00 Mea/100g
insolubles en -
agua)

Capacidad de Minimo su

retencion de - - - (0D DESO 91,8 %
humedad propiop

C/N - - Reportar 7

Cenizas - - Reportar Méaximo 60% 44%

Conductividad 27,4 dS/m
o Reportar - Reportar -
eléctrica

i 0
Contenl_do de Reportar i Reportar i 0,04 %
sodio

Residuo Maximo 0,76%
50% del

insoluble en - - ) -
. contenido de
acido

cenizas

Segun ésta norma, el biosélido estudiado pertenece a la categoria de enmienda organica
himica so6lida. A continuacion se presentan la posibilidad de manejo y valorizacion del
biosélido teniendo en cuenta que los biosolidos pueden ser un suplemento de mejora del
suelo aumentando la productividad de las plantas, reduciendo la biodisponibilidad de metales
pesados y también conduciendo a un manejo eficaz de estos (Sharma, Sarkar, Singh & Singh,
2017).

De acuerdo con estos resultados se puede enunciar las siguientes opciones de valorizacion y
aprovechamiento, teniendo en cuenta que al ser empleado como mezcla los materiales de
complemento deberan caracterizarse antes de mezclarse con el biosélido de extraccion:

e Compostaje:

v Es ventajoso utilizar el biosolido para compostaje ya que permite ser combinado
con otros sustratos que sean fuente de carbono, y asi mejorar parametros
desfavorables como la relacion C/N y carbono organico oxidable total, algunos
de estos sustratos podrian ser residuos vegetales secos, pajas, virutas, aserrin,
cascarillas, hojarascas, pasto seco

v Usualmente pueden procesarse biorresiduos con un rango amplio de pH (3,0 —
11,0 Unidades (Botero & Ramirez, 2017). Sin embargo es necesario neutralizar
el pH del biosolido.
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v Debido que para el compostaje la humedad debe de ser alta es necesario mezclar
el biosolido con materiales hiumedos.

v" El contenido de Potasio beneficia el proceso de compostaje en este caso fue alto
6,49%

e Enmienda organica

v Si se emplea directamente el biosélido al suelo puede producir una rapida
mineralizacion de la materia organica y los nutrientes son asimilables,
estimulando la actividad de la flora microbiana del suelo y favoreciendo la
humificacion de los compuestos organicos y asi mejorando la calidad del suelo.

v" Si se emplea directamente en el suelo el biosolido es necesario adecuar su pH o
emplearlo en suelos basicos.

e Fertilizante:
Los fertilizantes suplen las necesidades de elementos, el biosélido puede aportar
materia organica, Potasio, Calcio, Sulfatos y micronutrientes al suelo cumpliendo la
funcion de este (Se debe ajustar el pH)

e Vermi compostaje
El biosélido presenta caracteristicas beneficiosas en nutrientes y permitira el
crecimiento de las lombrices, otro aspecto beneficioso es el pH ya que la lombriz
acepta sustratos con pH de 5 a 8.4, el pH del biosolido fue de 4,70 unidades y se
puede adecuar mediante la adicion de residuos de poda o de cosecha para ser
empleado en vermicompost (Barbaro et al., 2010).

e Bocashi
El biosolido se puede emplear como materia prima para pre-compostaje (Bocashi)
junto con materiales como gallinaza, cal, melaza, cascarilla de arroz y levaduras
(Ramos & Terry, 2014), debido a la amplia gama de componentes utilizados (mas
que en el compost) puede mejorar indirectamente parametros como pH, relacion
carbono/nitrogeno y contenido de carbono organico oxidable, resultando beneficioso.

Respecto al decreto 1287 del 2014 articulo 8, el biosdlido resultante de la extraccion se puede
emplear en:
e Areas privadas tales como jardines, antejardines, patios, plantas ornamentales y
arborizacion.
e Plantaciones forestales.
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Insumo en procesos de elaboracion de abonos o fertilizantes organicos o productos
acondicionadores para suelos a través de tratamientos fisicos, quimicos y biol6gicos
que modifiquen su calidad original. Los procesos de elaboracién y caracteristicas de
los productos finales y su uso, queda sujeto a la regulacion establecida por el ICA.
Operacion de rellenos sanitarios tomo: cobertura diaria, cobertura final de cierre y de
clausura de plataformas y en actividades de revegetalizacion y paisajismo.
Actividades de revegetalizacion y paisajismo de escombreras.

Es necesario tener en cuenta el tipo de suelo y el cultivo al que se le aplicara la mezcla
con el biosélido para no sobrepasar la tasa acumulativa de aplicacion y asi evitar o
generar impactos adversos 0 negativos (exceso de nutrientes), otro aspecto a tener en
cuenta de acuerdo al decreto 1287 del 2014 articulo 10, no se pueden aplicar

biosélidos en:

Playas, paramos y cuerpos de agua.

suelos saturados como vegas.

Suelos cuyo nivel freatico maximo se encuentre a menos de un (1) metro de
profundidad con respecto a la superficie del terreno y en aquellos suelos en los que
se genere un efecto de nivel freatico colgante.

Zonas aledanas a fuentes de captacion subterraneas de agua para consumo humano o
animal, en un radio inferior de cien (100) metros.

Zonas aledafas a fuentes superficiales de captacion de agua para consumo humano o
animal, en una franja minima de treinta (30) metros medidos en paralelas a las lineas
de mareas maximas.

En el caso de los nacimientos de fuentes de agua, en una extension de por lo menos
cien (100) metros a la redonda, medidos a partir de su periferia.

Suelos con alto riesgo de inundacion.

En suelos donde se encuentren especies de fauna y flora amenazados para la

aplicacion de biosolidos de categoria B.
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9. CONCLUSIONES

La caracterizacion fisicoquimica de la vinaza reportd un alto contenido de materia
organica en términos de DQO entre 61.426 y 129.191. Ademas, posee alto contenido de
solidos totales entre 61.626 y 105.246 mg/L, alto contenido de s6lidos volatiles totales
entre 51.520- 76.168 mg/L, sélidos suspendidos totales bajos entre 540- 9.700 mg/L vy
los sélidos disueltos totales alto.

La electrodisolucion heterocoagulacién mostro reducciones de COT entre 23%- 24% por
lo cual se puede concluir que este proceso electrolitico puede ser utilizado como
pretratamiento en acople con otros procesos de reduccion de contaminantes.

La electrodisolucion heterocoagulacion aporta muy poco lodo (entre 4,7-10,9 gramos),
probablemente como consecuencia de los cambios que ha sufrido el proceso de
produccion de etanol anhidro (diluciones en la columna despojadora) y que se evidencian
en la concentracion de solidos totales medidos en la vinaza y por esto se valorizaron los
lodos obtenidos en la extraccion con solvente.

La extraccion con solvente mostro ser buen reductor de dureza total (entre 53%-85%)
respecto a la electrodisolucion heterocoagulacion que no remueve dureza si no que la
aporta lo cual genera un plus ya que la vinaza tratada es menos incrustaciones en los
evaporadores.

La electrodisolucion heterocoagulacion presenta reducciones de sélidos suspendidos
totales entre 8%-90% valores inferiores obtenidos en la extraccion con solvente 79%-97%,
por lo cual se concluye que la extraccion presenta mejores resultados y minimiza el uso
de insumos quimicos y tiene la ventaja de que el etanol empleado se puede reutilizar

De acuerdo con los resultados de analisis proximo y elemental el biosélido proveniente
de la extraccidon con solvente presenta un poder calorifico superior de 3.991 BTU/Ib
después de ser secado a 105° C, mientras que residuos de la industria del etanol anhidro
como el bagazo presentan poderes calorificos entre 7.414-7.461 BTU/ por lo cual se
concluye que los lodos no son aptos para pirdlisis ya que implica un secado previo y esto

aumentaria los costos energéticos.
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El biosélido posee un alto potencial de aprovechamento y podria emplearse en
compostaje, vermicompost, fertilizante y enmienda organica si se corrigen parametros
como pH,carbono orgénico oxidable total y relacion C/N, esto se puede lograr utilizando
mezclas con otros biosolidos (residuos de poda, residuos urbanos, residuos de madera,
cascarilla de arroz, estiércol, gallinaza, pollinaza y residuos de cosecha), es decir el
biosolido sirve como mezcla con materiales de complemento, y debe cumplir con los
valores méximos permisibles de la categorizacion de biosélidos.

De acuerdo con el decreto 1287 (2014) el lodo procedente de la extraccion con solvente
esta en la categoria A (biosolidos con una excelente calidad microbioldgica y de metales
pesados) y de acuerdo con la norma técnica Colombiana 5167 del 2014 el biosélido

pertenece a la categoria enmienda organica hdmica sélida.
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10. RECOMENDACIONES

Evaluar el consumo de energia requerido para la recuperacion de etanol de la
mezcla vinaza-etanol en el proceso extraccion con solvente.

Optimizar la separacion de la mezcla etanol-vinaza en el proceso extraccion con
solvente.

Determinar la cantidad minima de etanol a emplear en la extraccion.

Optimizar la operacion de separacion del biosélido después en la extraccion con
solvente.
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12. ANEXOS

Anexo 2. Etapa de heterocoagulacién
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Anexo 3. Etapa de decantacion del lodo proveniente de la electrodissolution heterocoagulacién

Anexo 4. Extraccion con solvente
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Anexo 5. Medicién de DQO, dureza total y s6lidos totales, suspendidos y volatiles.
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Anexo 7. Lodo obtenido en la extraccion con solvente.
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Sample: LGMC-178 - Biomasa DSC-TGA File: C:..\Jhon Devia\LGMC-178 - Biomasa.001
Size: 10.1280 mg Operator: Carolina Perea V.

Run Date: 29-May-2018 11:57
Comment: Flujo 100mL/min - Velc. 10°C/min - hasta 1300°C- Aire Instrument: SDT Q600 V20.9 Build 20

100

Deriv. Weight (%/°C)
Temperature Difference (°C/mg)

~ -0.4
1000

Temperature (°C) Universal V4.5A TA Instruments

Anexo 11. Resultado andlisis termogravimétrico biosolido extraccion
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