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RESUMEN

Las celdas de combustible microbianas (CCM) son dispositivos capaces de convertir
la energia bioquimica disponible en la materia organica en energia eléctrica
mediante el metabolismo microbiano. En este trabajo, compdésitos de grafito y
nanofibras de carbono incrustados en una matriz de poliuretano fueron sintetizados
y utilizados como &anodos en celdas de combustible microbianas de doble
compartimento para el tratamiento de aguas residuales municipales, evaluando la
generacion de energia eléctrica y la remocion de materia organica. El voltaje,
densidad de potencia volumétrica, eficiencia coulombica y eficiencia de remocion
de la demanda quimica de oxigeno (DQO) obtenidos en las CCM empacadas con
los compdsitos de poliuretano (PU), poliuretano y nanofibras de carbono al 1%
(PU/CNF 1%), y poliuretano y grafito al 1% (PU/Grafito 1%) fueron de 188.45 mV,
301.3 mVy 288.06 mV, 35.51 mW/m?3, 90.78 mW/m3y 82.98 mW/m3, 1.73%, 4.41%
y 2.66%, y 86.04%, 68.62% y 83.91%, respectivamente. Los resultados obtenidos
en este estudio demuestran la viabilidad de utilizar este tipo de materiales en CCM
de doble compartimento para el tratamiento de aguas residuales y la generacion de

energia eléctrica.
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INTRODUCCION

En los dltimos afios, la demanda energética de México ha ido en aumento; la
produccién de energia a partir de combustibles fésiles ha provocado graves
problemas ambientales a nivel mundial, siendo las emisiones de gases de efecto
invernadero una de las principales causas del calentamiento global. Dado que estas
fuentes de energia no son renovables, es necesario encontrar alternativas nuevas
y mas limpias para la produccién de energia (Benavides et al.,2020). Una forma de
abordar este desafio es utilizar las fuentes de energia renovables de forma racional
y eficiente. Las celdas de combustible microbianas (CCM) son una tecnologia
prometedora que tiene el potencial de ayudar a resolver dos de los problemas mas
cruciales de la actualidad: |a crisis energética y la escasez de agua potable (Revelo
et al.,, 2013). Una CCM es un dispositivo electroquimico que utiliza la actividad
metabodlica de microorganismos para oxidar la materia organica y generar una
corriente eléctrica mediante la transferencia de electrones directa a los electrodos.
Este tipo de celda permite generar electricidad a partir de aguas residuales, mientras

se lleva a cabo su tratamiento biologico (Garcia-Navarro et al.,2017).

El anodo es uno de los componentes mas cruciales de una celda de combustible
microbiana (CCM), ya que proporciona la superficie necesaria para el crecimiento
bacteriano. Estas bacterias producen electrones y protones y los transfieren al
anodo. Sin embargo, el desarrollo de materiales para anodos adecuados sigue
siendo un reto importante para mejorar el rendimiento de las CCM. Estos materiales
deben poseer ciertas propiedades fundamentales, como buena biocompatibilidad,
alta conductividad eléctrica, alta estabilidad quimica, buena estabilidad térmica y

mecanica, y una gran superficie especifica (Yaqoob et al.,2020).

Considerando la importancia de emplear tecnologias alternativas para producir
energia eléctrica, esta investigacion tiene como objetivo evaluar el efecto de anodos

de grafito y nanofibras de carbono incrustados en una matriz de poliuretano en
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celdas de combustible microbianas para el tratamiento de aguas residuales

municipales.
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OBJETIVO GENERAL

Evaluar el efecto de anodos de grafito y nanofibras de carbono incrustados en una
matriz de poliuretano en celdas de combustible microbianas para el tratamiento de

aguas residuales municipales.

Objetivos especificos.
1. Sintetizar los &nodos de grafito y nanofibras de carbono incrustados en una

matriz de poliuretano.

2. Evaluar la generacion de energia eléctrica y remocion de materia organica
de las celdas de combustible microbianas empacadas con los anodos
sintetizados durante el tratamiento de aguas residuales municipales.

3. Caracterizar electroquimicamente las celdas de combustible microbianas.
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HIPOTESIS

El uso de 4nodos de grafito y nanofibras de carbono incrustados en una matriz de
poliuretano incrementara la generacion de energia eléctrica y el tratamiento de

aguas residuales municipales en celdas de combustible microbianas.
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CAPITULO |

REVISION DE LITERATURA

1.1 Introduccién al tratamiento de aguas residuales

Las aguas residuales tienen su origen en actividades domeésticas, institucionales,
comerciales e industriales, y con frecuencia se combinan con aguas pluviales,
aguas subterrdneas o superficiales. Cuando estos efluentes son descargados sin
un tratamiento previo en cuerpos hidricos, generan impactos adversos tanto en la
salud publica como en el equilibrio ambiental. Entre dichos efectos se incluyen la
emision de olores desagradables, la reduccion de los niveles de oxigeno disuelto y
la liberacion de nutrientes, compuestos toxicos y agentes patdégenos (Lopez-
Vazquez et al., 2017).

Es necesario tratar las aguas residuales mediante métodos fisicos, quimicos o
biolégicos para minimizar el impacto potencial de su descarga y promover la
recuperacion de productos valiosos como agua, nutrientes y biosolidos. El
tratamiento de aguas residuales se puede lograr combinando diversos métodos
fisicos (por ejemplo, cribado, sedimentacion y filtracién), quimicos (como la
coagulacion y oxidacion), térmicos (por ejemplo, secado, incineracion) y biologicos

(en sistemas de biomasa suspendida o fija) (Lépez-Vazquez et al., 2017).

1.1.1 Problemética de las aguas residuales y su impacto ambiental

En los dltimos afos, el mundo se ha centrado cada vez mas en el tratamiento de las
aguas residuales domésticas, comerciales e industriales, y han buscado soluciones
para ello. El vertido directo de aguas residuales sin tratar en corrientes de agua
superficiales (rios, lagos y océanos) provoca graves problemas ambientales y dafia
la flora y la fauna de los ecosistemas acuaticos. Por lo tanto, las aguas residuales

deben tratarse adecuadamente antes de su descarga. El proceso de tratamiento
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altera las propiedades fisicas, quimicas y microbiolégicas de las aguas residuales,
si no se lleva a cabo genera alteraciones en los ecosistemas. El nivel de tratamiento
requerido debe adaptarse a las condiciones especificas del receptor desde el cual
se descargan las aguas residuales (Huaman et al.,2022).

1.1.2 Procesos convencionales de tratamiento fisicoquimico y bioldgico

El tratamiento fisicoquimico tiene dos procesos convencionales los cuales son
coagulacién/floculacion. La coagulacion es el proceso de desestabilizar las
particulas en suspensién para reducir las fuerzas de separacion entre ellas,
mientras que la floculacion es el proceso que consiste en la aglomeracion, esto es
llevado a cabo por la agitacion moderada del agua de las particulas que sufrieron
una desestabilizacion durante la coagulacion, y de esta manera se formen "fléculos™
mas grandes y de peso especifico (Bernal-Martinez et al., 2011). Los agentes
guimicos mas empleados son aluminio, sales de hierro y polimeros (Patifio et al.,
2014).

El tratamiento bioldgico de las aguas residuales tiene como finalidad la degradacion
0 adsorcién de la materia disuelta, coloidal y sedimentable mediante floculos
bioldgicos o biopeliculas, asi como la eliminacion de compuestos solubles, entre los
gue se incluyen materia organica biodegradable y no biodegradable (algunos
pueden presentar toxicidad) y nutrientes esenciales como nitrogeno y fosforo

(Lopez-Vazquez et al., 2017).

El tratamiento biologico de aguas residuales se basa en la funcién natural de las
bacterias para cerrar los ciclos de nutrientes (por ejemplo, los ciclos del carbono,
nitrégeno y fésforo) en el suelo. Las plantas de tratamiento de aguas residuales
utilizan bacterias presentes de forma natural en el medio ambiente. La ingenieria de
sistemas busca recrear las condiciones naturales necesarias para la bioconversion,
como la aireacion y el contenido de biomasa requerido. Ademas, el disefio de
bioprocesos se fundamenta en la creacion y utilizacion de nichos ecoldgicos para
seleccionar los microorganismos mejor adaptados y capaces de proliferar en dichas

condiciones ambientales (Lépez-Vazquez et al., 2017).
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1.1.3 Limitaciones de las tecnologias actuales y necesidad de alternativas
sostenibles

Uno de los mayores retos de la tecnologia de tratamiento de aguas residuales es la
mejora de los sistemas existentes o el desarrollo de sistemas nuevos, mas
sostenibles y eficientes que proporcionen agua tratada apta para su reutilizacion o
vertido a la naturaleza sin impacto ambiental. Esto cobra especial importancia en la
sociedad actual, donde las sustancias presentes en la vida cotidiana son cada vez

mas complejas (Martinez Castillejo,2022).

1.2 Celdas de combustible microbianas (CCM)

Una celda de combustible microbiana (CCM) es un dispositivo que utiliza
microorganismos para convertir la energia bioquimica en energia eléctrica. Las
bacterias obtienen la energia transfiriendo electrones desde un donador de
electrones como el acetato o las aguas residuales (materia organica), hacia un
aceptor de electrones como el oxigeno. Cuanto mayor sea la diferencia de potencial
entre el donador y el aceptor, mas energia adquieren las bacterias y, por lo tanto,
mayor es su tasa de reproduccion, lo que resulta en una descomposicién mas rapida

de la materia organica (Buitron et al.,2011).

1.2.1 Principio de funcionamiento de una celda de combustible microbiana

En una CCM, las bacterias no transfieren electrones directamente a un aceptor final
de electrones, sino a un electrodo, el &nodo. Los electrones fluyen a través de una
resistencia u otra carga, hacia el catodo, donde se capturan y se convierten
directamente en energia eléctrica. Durante este proceso, el carbono organico se
transforma en CO.. El ciclo se completa cuando los protones migran al catodo en
aerobiosis donde se combinan con el oxigeno para formar agua. La mejora en la
eficiencia de la generacion eléctrica y la eliminacion de contaminantes se aborda
mediante el estudio de especies con capacidad de transferir electrones, el disefio y

los materiales de las celdas, la incorporacion de mediadores quimicos, membranas
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de intercambiadoras de protones y la identificaciébn de condiciones ambientales
Optimas para la actividad microbiana. Por ejemplo, se ha determinado que géneros
como Geobacter, Shewanella y Clostridium contienen especies activas
electrogénicamente, aunque los consorcios microbianos o lodos parecen manifestar

un rendimiento mas destacado (Buitron et al.,2011).

1.2.2 Tipos de CCM

Las CCM constan de dos camaras. Una de ellas es anaerodbica y contiene el anodo,
donde se deposita el sustrato y los microorganismos. La otra es aerdbica y contiene
el catodo. Estas dos camaras suelen estar separadas por una membrana de
intercambio de protonico (MIP), que permite el paso selectivo de protones desde la
camara anodica a la catédica (Benavides et al.,2020). Se puede obtener una
variante eliminando la camara del catodo y exponerlo directamente al aire,
convirtiéndola asi en una CCM de camara Unica; este sistema resulta mas sencillo

y economico (Revelo et al., 2013).

Existe un tipo menos comun de celda de combustible microbiana (CCM) es una
camara sin membrana de intercambio de protones (MIP); en este sistema, al
momento de airear el catodo se complica la difusion del oxigeno disuelto hacia el

anodo,provocando afectaciones a la biopelicula (L6pez-Alejo et al.,2021).

1.2.3 Microorganismos exoelectrégenos: mecanismos de transferencia de

electrones

Las bacterias son un componente clave de las celdas de combustible microbianas
(CCM). Sin embargo, no todas las bacterias son aptas para el funcionamiento de
estas celdas. Para actuar como catalizadores de la oxidacién de la materia organica
en la regidén anddica, las bacterias deben poseer dos caracteristicas:1) deben ser
anaerobias o anaerobias facultativas; 2) deben ser capaces de utilizar directamente
a un aceptor de electrones insoluble, o mediante moléculas llamadas acarreadores,

gue pueden transferir electrones al anodo. Esto depende del mecanismo especifico
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de transferencia de electrones de cada bacteria. Las bacterias que pueden transferir
electrones al anodo sin sustancias externas (acarreadoras) se denominan bacterias
anodofilicas, bacterias exoelectrégenas y/o bacterias electroquimicamente activas
(Martinez-Castrejon et al., 2020).

Actualmente se sabe que el mecanismo de transferencia de electrones de las
bacterias al anodo en las celdas de combustible microbianas (CCM) no es el mismo
para todas sus especies. Se han descrito al menos cuatro mecanismos diferentes:
i) por contacto directo; ii) a través de nanopilis 0 nanoalambres; iii) por medio de
mediadores enddgenos; y iv) a través de mediadores exdgenos. En el primer
mecanismo (contacto directo), la transferencia de electrones esta asociada a
proteinas celulares a nivel membrana; esto significa que la transferencia de
electrones depende necesariamente de la interaccion directa entre las bacterias y
la superficie del anodo. Normalmente, las bacterias se adhieren al material del
anodo y lo colonizan, lo que facilita el contacto entre las bacterias y este electrodo
Por otra parte, el segundo mecanismo involucra una biopelicula que se forma
alrededor de bacterias y con pilis celulares los cuales se han denominado
nanoalambres, su composicion quimica les permite ser conductivos y puedan
conducir electrones hacia al anodo. El tercer mecanismo esta relacionado con
mediadores enddégenos o compuestos reducidos producidos (también denominados
acarreadores de electrones) desde el interior de las bacterias y con la capacidad
oxidarse en el anodo. Posteriormente, la molécula oxidada vuelve a integrarse a la
célula, en el que nuevamente es reducida y se carga huevamente de electrones que
se liberan en el anodo. Finalmente, el dltimo mecanismo es similar al anterior. La
diferencia radica en la ubicacion de los acarreadores de electrones son sumistrados
al medio donde son tomados por las bacterias, a través de los cuales ceden los
electrones y enseguida estas moléculas reducidas se oxidan en el anodo. Este
mecanismo utiliza acarreadores de electrones exdgenos, como fenazinas,
fenotiazinas, fenoxazinas y quinonas, asi como otros componentes que facilitan la

transferencia de electrones al &nodo (Martinez-Castrejon et al.,2020).
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1.3 El &anodo en las celdas de combustible microbianas

El &nodo es uno de los componentes mas importantes de una celda de combustible
microbiana (CCM), ya que proporciona la superficie necesaria para el crecimiento
bacteriano. Ademas y como se mencioné anteriormente, es el lugar donde las
bacterias producen electrones y protones, que luego transfieren al dnodo. Sin
embargo, el desarrollo de materiales adecuados para el anodo sigue siendo un reto
importante para mejorar el rendimiento de las celdas de combustible microbianas
(Yagoob et al.,2020).

1.3.1 Propiedades deseables

Los materiales de los electrodos deben poseer una excelente area superficial,
compatibilidad quimica, durabilidad, conductividad eléctrica, porosidad entre otras
propiedades. Un alto flujo de electrones es crucial para el correcto funcionamiento

de las celdas de combustible microbianas (CCM) (Banerjee et al.,2022).

e Area superficial: en las celdas de combustible microbianas (CCM), la
produccion de energia esta influenciada principalmente por la superficie del
anodo. Las pérdidas 6hmicas en las CCM dependen en gran medida de la
resistencia interna del anodo. El aumento del area superficial puede mejorar
la cinética del electrodo al promover la actividad microbiana. La rugosidad
superficial favorece la adhesién de la biopelicula. El aumento de la rugosidad
de la superficie del anodo incrementa el numero de sitios activos, lo que
promueve la adhesion microbiana (Banerjee et al.,2022).

e Compatibilidad quimica: los electrodos estan expuestos directamente a la
respiracion bacteriana. El cobre, la plata, el oro y otros metales pueden
utilizarse como anodos, pero se corroen facilmente en ambientes acidos v,
por lo tanto, son incompatibles con la actividad biologica (Banerjee et
al.,2022).

e Durabilidad: la baja durabilidad y la insuficiente estabilidad mecanica de los

materiales de anodo convencionales pueden provocar expansion,
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reduciendo asi su vida util. El contacto prolongado entre los materiales de
anodo y ambientes acidos puede causar corrosion y expansion. La escasa
estabilidad térmica, la baja resistencia mecanica y la corrosion quimica
causada por altas concentraciones localizadas de iones H* en los materiales
de a&nodo pueden provocar la expansion de dicho electrodo (Banerjee et
al.,2022).

e Conductividad eléctrica: la seleccion del material del &nodo debe garantizar
una baja resistencia al sustrato en la solucién del electrolito anddico para
lograr un flujo de electrones Optimo. El uso de materiales altamente
conductores puede reducir la resistencia y la impedancia interfacial (Banerjee
et al.,2022).

e Porosidad: la superficie porosa del anodo puede potenciar la transformacion
biocatalitica de microorganismos. Esta superficie inmoviliza eficazmente los
microorganismos, permitiendo asi la transferencia directa de electrones. La
porosidad reduce la pérdida 6hmica y la resistencia interna. Una mayor
porosidad incrementa indirectamente la superficie del &nodo, lo que favorece

el crecimiento de bacterias y biopeliculas (Banerjee et al.,2022).

1.3.2 Materiales mas comunes para anodos

Idealmente, los materiales de electrodo utilizados en las CCM deberian ser
biocompatibles, conductores, porosos, faciles de fabricar, econémicos, reciclables
y facilmente escalables. Numerosos materiales de electrodo ya han sido probados
para determinar su idoneidad como anodos en las CCM. Estos materiales incluyen

principalmente materiales a base de carbono (Kalathil et al.,2018).

1.3.2.1 Grafito

El grafito es un alétropo del carbono que consiste en una monocapa atémica de
carbono dispuesta en una estructura hexagonal, sus propiedades eléctricas,

fisicoquimicas y estructurales lo convierten en un material ideal para su aplicacion
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en anodo de las celdas de combustible microbianas (CCM) (Yazdi et al.,2016). Sin
embargo, el grafito presenta numerosos inconvenientes, como su elevado costo y
su limitada conductividad, lo que lo hace inadecuado para las necesidades
energéticas comerciales actuales. Generalmente, los materiales de grafito utilizados
como anodos, tales como laminas, papel, varillas, particulas, tejidos y cepillos, son
mas eficientes que los materiales de carbono convencional en las celdas de
combustible microbianas (CCM) (Abd-Elrahman et al., 2022).

1.3.2.2 Carbén Activado

El carbén activado granular (CAG) es un material econémico y biocompatible, pero
su baja conductividad eléctrica y alta porosidad restringen el flujo de electrones y
reducen su rendimiento electroquimico. Por lo tanto, se requiere una mayor
modificacion de este material para mejorar su conductividad y reducir su porosidad
(Abd-Elrahman et al., 2022).

1.3.2.3 Nanomateriales de carbono

Los nanotubos de carbono (NTC) son un material prometedor para electrodos y han

sido utilizados como modificador de anodo en CCM (Yazdi et al.,2016).

Por otra parte, el grafeno es mas estable y duradero que el grafito, y posee mayor
resistencia mecéanica y diamagnetismo. Ademas, presenta alta conductividad
eléctrica y biocompatibilidad, o que lo convierte en un material anédico comun en
las celdas de combustible microbianas (CCM). Debido a estas propiedades, el
grafeno ha sido objeto de numerosas investigaciones. Sin embargo, el elevado
costo del grafeno disponible comercialmente ha generado una necesidad constante

de alternativas mas econdmicas (Banerjee et al.,2022).

Las nanofibras de carbono (CNF, por sus siglas en inglés) poseen un enorme
potencial para su desarrollo como anodos, especialmente ya que la tecnologia de
electrohilado ha cobrado relevancia. Las CNF también demuestran una buena

estabilidad a largo plazo en solucion (Abd-Elrahman et al., 2022).
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1.4 Aplicaciones y perspectivas de las CCM en el tratamiento de aguas residuales

Las celdas de combustible microbianas (CCM representan una tecnologia en
desarrollo con gran potencial para enfrentar dos desafios clave de la sociedad
contemporénea: la crisis energética y la escasez de agua limpia (Revelo et al.,
2013). Algunas aplicaciones de las CCM se describen a continuacion:

e Las CCM permiten remover materia organica de aguas residuales al usarla
como sustrato. Esto significa que, mientras los microorganismos degradan
contaminantes, también generan electricidad (Revelo et al., 2013).

e Son utiles en biorremediacion, ya que los biocatodos pueden reducir
compuestos téxicos como metales pesados como el Cr*¢y el U*6, solventes
clorados o nitratos, transformandolos en formas menos dafinas para el
ambiente (Revelo et al., 2013).

e Representan una via de generacion alternativa de energia limpia, pues
convierten biomasa abundante en electricidad con bajas emisiones de CO;

y sin necesidad de combustibles fésiles (Revelo et al., 2013).

1.4.1 Eficiencia en la remocién de materia organica

La eficiencia de eliminacion de materia organica en las celdas de combustible
microbianas (CCM) suele variar, segun factores como el tipo de sustrato empleado,
la composicion de la comunidad microbiana y las condiciones de operacion del
sistema. Para evaluar este rendimiento se utilizan principalmente indicadores como
la Demanda Quimica de Oxigeno (DQO) y la Demanda Biolégica de Oxigeno
(DBO), que permiten comparar la concentracion inicial y final de contaminantes en
el agua residual. Ademas, se considera la eficiencia coulombica, la cual expresa la
proporcion entre la carga eléctrica realmente obtenida y la carga tedérica disponible

en el sustrato (Revelo et al., 2013).

24



1.4.2 Generacién de energia y recuperacion de recursos

Los sistemas bioelectroquimicos han evidenciado ser una estrategia emergente
altamente eficiente, caracterizada por su viabilidad econdmica y sostenibilidad,
especialmente en la generacion de electricidad a partir de aguas residuales
(Mohyudin et al.,2022).

La recuperacién de compuestos de alto valor ha sido objeto de investigacion
reciente en el ambito de las celdas de combustible microbianas (CCM), dado que
en estos sistemas pueden generarse productos como hidrégeno (H;), metano (CHa),
peréxido de hidrégeno (H,0,) y diversos metales de interés, entre ellos plata (Ag) y
cromo (Cr). Esta aplicacién de las CCM se perfila como una estrategia capaz de
incrementar la sostenibilidad del proceso, favoreciendo su implementacion a gran

escala (Munoz-Cupa et al., 2021).

1.4.3 Escalabilidad y retos tecnolégicos

Los resultados en el laboratorio no siempre pueden trasladarse de forma confiable
a sistemas de mayor tamafo. Esto se debe a variaciones en parametros como el
volumen del reactor, la superficie de los electrodos y la resistencia interna. Se
destaca que las celdas mas pequefias tienden a generar una mayor densidad de

potencia, lo que complica el disefio de dispositivos de gran escala (Toledo, 2022).

En cuanto a los retos tecnologicos, se identifican varios puntos criticos. Uno de los
principales es el alto costo de los materiales, especialmente en el caso de los
catodos que requieren catalizadores como el platino, lo que restringe su aplicacion
masiva. A esto se suma la baja potencia eléctrica producida que, si bien convierte
a las CCM en sistemas casi autosustentables, sigue siendo insuficiente para cubrir
demandas industriales. Otro aspecto relevante es la resistencia interna elevada, la
cual depende de la configuracion empleada (simple o doble camara) y de los

materiales de la membrana y electrodos (Toledo, 2022).

La operacion del sistema también representa un desafio, ya que mantener

condiciones anaerobias en el &nodo y aerobias en el catodo, junto con la estabilidad
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de las membranas, resulta mucho més viable en entornos controlados de laboratorio
gue en plantas de tratamiento reales. Asimismo, la estabilidad de las biopeliculas
exoelectrégenas es un factor critico, dado que no todas las especies microbianas
conservan un rendimiento adecuado sin el uso de mediadores externos (Toledo,
2022).

1.4.4 Integracion con otros sistemas de tratamiento

La integracion de un sistema de Celdas de Combustible Microbianas (CCM) con un
sistema hidropdnico (Hyp, por sus siglas en inglés) constituye una propuesta
tecnoldgica emergente de gran relevancia. Esta sinergia permite abordar de manera
simultanea tres procesos fundamentales: la eliminacion de materia organica
presente en aguas residuales, la generacion de energia eléctrica a partir de la
recuperacion bioelectroquimica, y el aprovechamiento de nutrientes esenciales
como fésforo (P) y nitrégeno (N) para el crecimiento vegetal. En consecuencia, esta
estrategia no solo favorece la produccion sostenible de alimentos, sino que también
contribuye a la mejora integral de la calidad ambiental, posicionandose como una
alternativa innovadora en el ambito de la gestion de recursos hidricos y energéticos
(Paucar et al., 2022).
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CAPITULO Il

MATERIALES Y METODOS

2.1 Materiales

La mezcla de uretanos y 4-4 disocianato de difenilmetano para la obtencion de la
espuma de poliuretano fueron adquiridos en Especialidades Quimicas para el
Poliéster, S.A. de C.V. Por su parte, las nanofibras de carbono (CNF, por sus siglas
en inglés) fueron suministradas por Pyrograf Products, Inc., estas fueron tratadas
térmicamente a 3000 °C para aumentar el grado de grafitizaciéon. Ademas, cuentan
con un didmetro promedio de 100 nm, longitudes de 50 a 200 micras, area
superficial de 41 m2g y una pureza mayor al 95%. El grafito fue adquirido en Sigma-
Aldrich, cuenta con diametros superiores a las 20 micras y una pureza del 99%. El
acido sulfurico (96 ~ 98%), dicromato de potasio (96 ~ 98%), sulfato de mercurio (>
98%), sulfato de plata (> 98%), y biftalato de potasio (> 99.95%), utilizados durante
la determinaciéon de la demanda quimica de oxigeno (DQO), fueron adquiridos en
FERMONT. La membrana de intercambio cationico utilizada en las CCM fue
adquirida en Membranes International Inc. (CXM-200, espesor estandar 0.45 +
0.025 mm).

2.2 Preparacion de compuestos de PU/grafito y PU/CNF

Para la fabricacion de los polimeros espumados compuestos al 1% wt./wt. de grafito
y 1% wt./wt. de CNF, 2.6 g de grafito y 2.6 g de nanofibras de carbono se
dispersaron en 150 mL de poliol mediante agitacion mecanica hasta su
homogenizacion. Posteriormente, se afiadieron 64 mL de disocianato a cada una
de las muestras y se realizd un mezclado durante 60 segundos con un

homogeneizador de doble aspa a 4000 rpm. Se dej6 reposar el sistema ya
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espumado durante 25 minutos. Finalmente, la espuma fue curada en un horno a
100 °C durante 4 h.

2.3Construccién y operacion de las CCM

La Fig. 1 muestra la configuracion de las CCM utilizadas en los experimentos. Se
utilizaron celdas de combustible microbianas de doble compartimento, de un
volumen aproximado de 2000 mL (1000 mL cada compartimento), agregando una
pieza de fieltro de grafito (10 x 10 x 0.8 cm) en el compartimiento catédico (catodo)
y 1000 mL de agua desionizada como solucion catolitica (oxigenando la solucion de
forma externa con una bomba de aire acoplada a un difusor). En el compartimento
anodico se coloco uno de los soportes previamente sintetizados (anodo) (PU,
PU/Grafito 1% y PU/CNF 1%), y 1000 mL de agua residual municipal cruda como
sustrato (e inoculo) (las caracteristicas fisicoquimicas del agua residual se muestran

enla Tabla 1.

Tabla 1. Andlisis fisicoquimico del agua residual municipal cruda.

Parametros Agua residual municipal cruda
Color Gris oscuro
Olor Fuerte y penetrante
pH 9.24
Conductividad eléctrica 1.12 mS/cm
Demanda quimica de oxigeno 703.13 mg/L
Temperatura 24-27 °C

Se utilizé una membrana de intercambio catidnico pre-hidratada (NaCl 5%, 12 h)
para separar los compartimentos. La distancia entre &nodo y catodo fue de 3 cm. El
monitoreo de las celdas se llevd a cabo utilizando un multimetro digital (Fluke 289 -

Trendcapture) con el cual se determiné el voltaje (V) de cada celda 2 veces al dia

28



(mafiana y noche) durante toda la reaccion (48 dias, utilizando los primeros 30 dias
como acondicionamiento para asegurar el desarrollo de la biopelicula en la
superficie de los anodos), empleando una resistencia externa de 1 kQ para cerrar
el circuito y un alambre de acero inoxidable como colector de electrones. La
densidad de potencia volumétrica (mW/m?3) generada en las CCM fue calculada

como
Py ==+ 1000

donde U es el voltaje (V), | es la corriente eléctrica (A) y V es el volumen del
compartimento anddico (Luo et al., 2010). Por otra parte, la eficiencia coulombica
(%) fue calculada como

M[1dt

Eqppy = ————
¢b ™ ppy 4,ACOD

donde M = 32 es el peso molecular del oxigeno, | es la corriente eléctrica, F =
96,485.33 C/mol es la constante de Faraday, b = 4 es el numero de electrones
intercambiados por mol de oxigeno, Van es el volumen del sustrato en el
compartimento andédico, y ADQO es la diferencia de DQO a traves del tiempo
(Logan et al., 2006). Finalmente, la demanda quimica de oxigeno (DQO) fue
determinada al inicio y al final de la reaccion para evaluar la remocién de materia
organica en el sistema (NMX-AA-030/2-SCFI-2011).
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Fig. 1. Esquema de las CCM que se utilizaron en este estudio.

2.4 Caracterizacion electroquimica de las CCM

Las curvas de polarizacion y de densidad de potencia fueron determinadas por el
método de resistencia variable al modificar la resistencia externa aplicada al
sistema, en un rango de entre 50 x 10y 100 kQ, una vez estabilizado el voltaje. La

densidad de potencia obtenida por este método fue normalizada al volumen del

compartimento anddico en m3.
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CAPITULO Il

RESULTADOS Y DISCUSIONES

3.1. Voltaje

La Fig. 2 muestra el voltaje generado en las CCM. Se observa que el voltaje maximo
producido fue de 188.45 mV, 301.3 mV y 288.06 mV para los compdsitos de PU,
PU/CNF 1% y PU/Grafito 1%, respectivamente. Los resultados obtenidos estan
fuertemente ligados a las propiedades de los materiales utilizados, donde la alta
conductividad eléctrica de las nanofibras de carbono y del grafito potencian la
recuperacion de los electrones liberados durante la oxidacion del sustrato en el
sistema (Shen et al., 2014). De igual forma, las propiedades fisicas de estos
materiales confieren de una mayor rugosidad a los soportes fabricados, fenbmeno
gue promueve la adhesion microbiana y la generacion de una biopelicula
electroactiva (Hemdan et al., 2023). En general, estos resultados destacan que la
modificacion del poliuretano con materiales carbonosos incrementa su eficiencia y
estabilidad, pudiendo representar un material prometedor para el escalamiento de

CCM en sistemas de tratamiento.
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Figura 2. Voltaje generado en las CCM empacadas con compdésitos de PU,
PU/CNF 1% y PU/Grafito 1% como anodos.

3.2. Densidad de potencia

Como se muestra en la Fig. 3, la densidad de potencia maxima alcanzada fue de
35.51 mW/m?3, 90.78 mW/m? y 82.98 mW/m? correspondiente a los compdsitos
sintetizados a base de PU, PU/CNF 1% y PU/Grafito 1%, respectivamente. Los
valores obtenidos representan un incremento de 2.5 (PU/CNF 1%) y 2.3 (PU/Grafito
1%) veces la densidad de potencia alcanzada por la espuma de poliuretano (PU) en
su estado puro. Estos resultados son semejantes a lo reportado anteriormente por
otros autores (Capodaglio et al., 2013; Hernandez-Flores et al., 2017), lo cual
confirma el efecto que tienen los materiales incrustados (nanofibras de carbono y
grafito) en el desempefio global de las CCM, al incrementar la conductividad

eléctrica y el area superficial de los anodos sintetizados.
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Figura 3. Densidad de potencia generada en las CCM empacadas con compositos
de PU, PU/CNF 1% y PU/Grafito 1% como anodos.
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3.3. Eficiencia couldmbica

En sistemas bioelectroquimicos (BES), la eficiencia coulédmbica determina la
fraccion de electrones recuperados como energia eléctrica a partir de la oxidacion
de un sustrato (en este caso agua residual municipal cruda). La eficiencia
couldbmbica obtenida por los compdésitos sintetizados a base de PU, PU/CNF 1% y
PU/Grafito 1% fue de 1.73%, 4.41% y 2.66%, respectivamente (Fig. 4). Como
mencionan Zhang et al., (2019), el uso de sustratos ricos en materia organica de
alta complejidad en CCM (como es el caso de este estudio) puede diversificar
significativamente la cantidad de rutas metabdlicas (metanogénesis, nitrificacion,
desnitrificacion, sulfato-reduccién, etc.) llevadas a cabo por los microorganismos en
el sistema. Esto afecta de forma considerable al desempefio global de las CCM en
donde dichos sustratos sean utilizados (Vélez-Pérez et al., 2020; Ye et al., 2020). A
pesar de lo anterior, los resultados demuestran la capacidad que tienen los
microorganismos que habitan en el sistema para utilizar este tipo de soportes como
aceptores finales de electrones, y la viabilidad de aplicar este tipo de materiales
como anodos en sistemas bioelectroquimicos para la generacion de energia

eléctrica.
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Figura 4. Eficiencia couldmbica obtenida en las CCM.
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3.4. Eficiencia de remocion de la DQO en las CCM

La Fig. 5 muestra la taza de remocion de la demanda quimica de oxigeno (DQO) en
las CCM. Se puede observar que los compdsitos de PU, PU/CNF 1% y PU/Grafito
1% lograron remover un 86.04%, 68.62% y 83.91%, de la DQO presente en los
sistemas, respectivamente. El andlisis de los materiales sintetizados, indica una
disminucién en el diametro de los poros de la matriz de poliuretano al incrustar las
particulas de grafito y CNF. Esto, provoca un incremento en el area superficial de
los compositos fabricados, pero disminuye la taza de transferencia del sustrato a los
microorganismos que habitan en el soporte (dnodo). Mdltiples autores, identifican a
la distribucion del sustrato y su interaccién con los microorganismos en el sistema,
como una de las principales variables que disminuyen la generacion de energia
eléctrica y la remocién de materia organica en CCM (Cabrera et al., 2022; Pan et
al., 2019). Este fenbmeno explica los resultados obtenidos, no siendo estos
concluyentes ya que dicho comportamiento puede verse modificado al utilizar

sistemas con agitacion asistida o alimentacion continua (Rossi et al., 2019).
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Figura 5. Eficiencia de remocion de la DQO en las CCM.
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CONCLUSION

De acuerdo a los datos obtenidos en la evaluacién de dos tipos de &anodos
modificados, PU/CNF 1% y PU/Grafito 1% mostraron un mayor voltaje en
comparacién con el &nodo de espuma de poliuretano sin modificar, debido a que
estos materiales promueven una mejor adhesién microbiana y, en consecuencia,
mejoran la conductividad eléctrica. Sin embargo, el anodo modificado PU/CNF 1%
presentd un desempefio mas sobresaliente que el PU/Grafito 1%, alcanzado un
voltaje de 301.3 mV, una densidad de potencia de 90.78 mW/m? (equivalente a un
incremento de 2.5 veces respecto al poliuretano puro), una eficiencia coulombica de
4.41% y una eficiencia de remocion de DQO del 68.62%. La modificacion del
poliuretano mediante la incorporacion de materiales carbonosos mejora
significativamente su eficiencia y estabilidad, es por eso que los convierte en
materiales con gran potencial para el escalamiento de CCM en sistemas de

tratamiento.
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