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En este protocolo se describe el modo mas habitual de realizar la determinacidn de las fracciones de la DQO.

Para ello, se han tenido en cuenta los siguientes puntos:

Tiempo limitado de trabajo en laboratorio.
Ensayos de respirometria relativamente rapidos.
Parametros calculados de forma sencilla.
Protocolo abierto.

La comprension de este manual debe pasar por una formacion previa en la operatoria y software de un respirometro BM
de Surcis, asi como en las aplicaciones basicas de respirometria.

De cualquier modo, el usuario de un respirometro BM puede recurrir a los manuales de funcionamiento y aplicaciones
que se suministran junto al equipo para consultar cuantas dudas le puedan surgir durante el seguimiento del presente
manual.

Al igual que sucede con los manuales de los respirometros BM, este protocolo también estara sujeto a actualizaciones
derivadas de posibles nuevos modos de trabajo y experiencias de los usuarios de respirometros BM.

Por ello, estamos abiertos a las sugerencias de nuestros clientes para de forma gradual ir optimizando cualquier tipo de
protocolo operativo en que participe la respirometria BM de forma decisiva.



Reactivos a utilizar en los ensayos de respirometria para el fraccionamiento de la DQO

Reactivo Applicaciones Comentarios

Acetato sédico Estandar organico de referencia Puede haber otras aplicaciones.

Determinacion del coeficiente de crecimiento de la biomasa
heterdtrofa (Y,)

Alil Tiourea (ATU) Inhibicidn de la nitrificacién Solo es necesario cuando hay nitrificacion.

Fango activo

A partir de 4000 mg/l de SSVLM, sera conveniente diluir el fango con agua destilada (o efluente) para que quede entre 1500 y 3500 mg/I
En este caso, el resultado del OUR se debera corregir por el factor de dilucién correspondiente, pero no el del SOUR ni los correspondientes al

fraccionamiento de la DQO.

Fango activo Applicaciones Comentarios

Si el UNFED SOUR da muy por debajo del rango habitual de

Fango efluente Determinacion del UNFED SOUR
referencia, se debe averiguar el por qué y no seguir mas adelante.

fresco

Si el OURg,q da por debajo del rango habitual de referencia, se debera
acondicionar el fango y si aun asi sigue dando por debajo del rango,
se debera averiguar por qué y no seguir mas adelante.

Fango enddgeno Determinacién del OUR enddgeno (OURenq)



Parametros directos de respirometria y aplicaciones

Parametro respirometria

Descripcion

Aplicaciones

Descripcion

OURghg (mg 0y/1.h)

OUR en respiracion enddgena

. Sintomas de toxicidad/inhibicion por

comparacién con tabla de rangos.

Concentracion de biomasa active.

Se puede suponer que existen sintomas
de toxicidad/inhibicion cuando los
valores de OURend quedan por debajo
de rango (segun tabla de referencia)

ATU (ml)

Volumen de la solucion de ATU

Solo se utilizara el ATU cuando
el proceso tenga nitrificaciéon y
la muestra a analizar contenga
amonio.

. Determinacion del volumen de solucidon
. Solucién de ATU necesario para inhibir

la nitrificacion.

Se «calcula en un ensayo R de
nitrificacion (ver manual)

Solucién: (100 mg ATU / 100 ml H,0)

Normalmente se utiliza de 1.5 a 2.5 ml
de la solucién por gramo de VSS.

Yu (02/DQO)

Coeficiente de rendimiento de

. La Y4 se incluye en la configuracion de

Interviene en la férmula:

biomasa heterdtrofa referido al ensayos R para la DQOrb y DQOb. DQOrb =0C/ ( (1 -Yy)
oxigeno
DQOrb (mg/1) DQO soluble répidamente | . DQO facilmente asimilable. DQOrb = DQOb - DQOIb
biodegradable . % de de DQOrb en DQO total.
DQOb (mg/I) DQO biodegradable . DQO biodegradable total DQOb = DQOrb + DQOIb
DQOIb (mg/1) DQO lentamente biodegradable . DQO particulada lentamente DQOIb = DQOb - DQOrb
biodegradable
. % de de DQOIb en DQO total
DQOi (mg/l) DQO inerte . DQO no-degradable o muy DQOb = DQO - DQOb

dificilmente degradable

. % de de DQOi en DQO total




Ensayos preliminares



OUR en respiracion endogena (OUR.q)

Se refiere a un OUR en respiracion enddgena que se consigue después de que el fango haya sido sometido a una aireacién prolongada para
eliminar restos de sustrato. El tiempo de aireacion puede estar entre las 12 y 24 horas; pero en los procesos de aireacion prolongada, con
rendimiento suficiente, el tiempo de aireacidon puede ser tan solo de 2 a 4 horas. En cualquier caso, es importante reconocer la respiracién
enddgena, cuando el valor del oxigeno se mantiene mas o menos estable con el fango aireandose en el reactor del respirémetro.
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Valoracion de la respiracion endogena (OURcn4q)

Tabla guia de valores habituales

SSVLM (mg/I) OUR¢,q (Mg/l.h)
1000 2-35
1500 3.2-5
2000 4.2 - 6.8
2500 5.3-8.5
3000 6.3 -10
3500 7.3-12
4000 8.5-13.5
4500 9,5-15.3

Si el valor del OURend da sensiblemente por debajo del rango puede es debido a que existe una baja concentracién de biomasa activa
Las posibles causas de estos estados son las siguientes:

1. El proceso esté operando con una carga masica excesivamente baja (a la biomasa le falta alimento)

2. Las condiciones actuales (T, OD, pH) del proceso no permiten el desarrollo de su plena actividad, pudiendo repercutir en la reproduccion
normal de la biomasa.

3. Déficit de nutrientes.

4. Algun toxico pudo haber liquidado un porcentaje importante de biomasa activa (o la esta liquidando)



Coeficiente del rendimiento en el crecimiento de la biomasa heteroétrofa (Yy)
Normalmente el coeficiente Y, se determina desde un compuesto estandar (acetato sédico) por medio de un ensayo tipo R.

Las condiciones del ensayo son las de un ensayo R, en donde se utiliza fango en respiracion enddégena y 30 ~ 50 ml de muestra desde una
solucion de acetato sédico de 400 mg en 1 litro de agua destilada (también se puede utilizar metanol)

Propiedades de control de placa durante el ensayo
Contral de temperatura Control de PH

Operador: T i U U
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En la Leyenda se puede seleccionar el valor de OC y Rs conjuntamente, o solamente uno de ellos.

Para visualizar el valor de OC vamos a Detalles:



Detales |

IES;?I.E; Yh Resultados
e _Selecciuna el tipo de datos de la si.guierrte
lista para ver todos sus resultados :
Fecha: 250242014
Linea de base: 948 ppm OD fppm)
o T.2C)
Salidos 106 gd Rs {mg/H)
'/ 1000 mi % !Ei;"ihi
Vm 3875 ml g
o 2 DQA0k (mgA)
v T OC fd=1) (ma/)
. ' DQA0k fd=1) (mgA)
Estimacidn : 0 ma 1) imgDQ0bA k)

Duraciénfhhomm:ss):  00:01:00:19 q {mgDQ0b,/mgV55 d)

Observaciones

Primer valor : 0

Uttima valor: 126,01 $
Minimo : 0
Madmo : 126,01

Promedio : 90.64

Yy =1 - 0C/ DQOg

DQO.c: DQO de la solucion de acetato



Volumen de solucion de ATU
Este ensayo solo se realizara en el caso de que el proceso tenga nitrificacion.

Para llevar a cabo este ensayo R, haremos uso de 1 litro de fango activo en fase enddgena y cloruro de amonio con una concentracién de
amonio equivalente. Para ello se tendra en cuenta la siguiente relacion: [CINH,;] (mg/L) = Sy (mg/L) / 0.26
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El respirograma Rs empieza cuando afiadimos la dosis de cloruro de amonio al volumen de 1000 ml de fango en fase de respiracién endégena.

Tan pronto se alcanza la meseta de la tasa de respiracion maxima (Rs.max) afiadimos dosis de 1 ml de una solucién de ATU (100 mg de ATU en
100 ml de agua destilada) para inhibir la nitrificacion y calcular la cantidad de mg de ATU (1 mg ATU = 1 ml de la solucidn) que son necesarios
para anular la actividad de la biomasa autotrofa.
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IMPORTANTE

SI EN LOS ENSAYOS PRELIMINARES SE DETECTARAN SINTOMAS DE TOXICIDAD / INHIBICION, CON ACTIVIDAD ANORMALMENTE BAJA, NO
SERA ACONSEJABLE REALIZAR EL FRACCIONAMIENTO DE LA DQO CON ESTE FANGO.

SI SE TRATA SOLAMENTE DE CARACTERIZAR AL AGUA RESIDUAL Y NO AL FANGO, EL FRACCIONAMIENTO DE LA DQO, EXCEPCIONALMENTE SE
PODRA REALIZAR CON OTRO FANGO DE ACTIVIDAD NORMAL, PROCEDENTE DE OTRO PROCESO SIMILAR.
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Fraccionamiento de la DQO

DQO

D0 kokal en
agua residual

DQOb

L7 biodegradable

Ss
{DQOrb)

D0 soluble
répidamente

biodegradable

Xs
{DQOIb)
D0 particulada

|éntarmente
biodegradable

DQOi

D30 inerke

S1

D0 soluble inerte

X

D0 parkiculada
inerte
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A tener en cuenta en los ensayos R para la DQOrb y DQOb

Sobre el fango en fase endégena

Si la concentracion de SSVLM es excesivamente baja (< 1000 mg/l), el ensayo se puede ralentizar excesivamente o dar cosas raras.

En este caso, es aconsejable utilizar fango de recirculacién después de airearse durante al menos 2 horas, para pasarlo a fase enddgena.

AuUn asi, se comprobara la estabilidad de la medida del oxigeno en el oximetro para confirmar si es suficientemente estable; y si no lo es, el
fango debe seguir airedndose el tiempo que sea necesario hasta tener la seguridad de que ha alcanzado el nivel de respiracion endogena.

Una vez pasado el fango de recirculacién a fase enddgena, antes de hacer el ensayo R, se le hard un OUR enddégeno (OURg.q) para comprobar
gue estd en rango o por encima de él (ver tabla de valores habituales de OURcng)

ATU

Solo se utilizara el ATU cuando el proceso tenga nitrificacion y la muestra contenga amonio. En caso contrario, no sera necesario.

Si hay que utilizar el ATU y no hubiera tiempo material para calcular la cantidad necesaria de de ml de la solucién ATU, se afladiran de 2 a 2.5
ml por gramo de SSLM.

Estabilidad del oxigeno inicial y temperatura
Bien con fango del reactor o con fango de recirculacién, antes de empezar el ensayo, el oxigeno y temperatura deben mantenerse
suficientemente estable al menos durante 10 minutos.

Adicion de la muestra a analizar
El volumen de muestra programado (ver tabla de Vm en manual) no se afnadird hasta que no aparezca el mensaje de “Introducir muestra en el
reactor” Una vez afiadida la muestra, sera conveniente esperar a que empiece a bajar el oxigeno antes de “Aceptar”

Configuracion del ensayo

Cuando no se esta seguro de si el oxigeno de inicio ha sido suficientemente estable (o por seguridad), en la tabla de configuracion del nuevo
ensayo sera conveniente activar la pestafia de lecturas por debajo de cero J| Lecturas <0

Se repasaran cuidadosamente todos los valores de la configuracién y activacion de dispositivos antes de darle al “Aceptar”

Volumen de muestra (Vm) a programar en la configuracion del ensayo

DQO Total (mg/l) Volumen de muestra (ml)
< 300 60 - 50 (habitual)
300 - 5000 (habitual) 50 - 30
5000 - 10000 30-20
10000 - 25000 20-10
> 25000 10-5
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DQO rapidamente biodegradable (DQOrb)

Estd asociada a la DQO realmente soluble biodegradable.
Se obtiene mediante un ensayo R desde un muestra de agua residual soluble del influente al reactor (*)

(*) Muestra realmente soluble: Se afiade un coagulante (sulfato de zinc) al agua residual, compensar el pH, dejar sedimentar vy filtrar el
sobrenadante a 0,45 micras.

El ensayo se lleva a cabo con 1 litro de fango activo en fase de respiracion enddgena. El volumen de muestra de agua residual (Vm) a analizar
puede estar entre 30 y 50 ml, programar la velocidad de la bomba peristaltica a 2 y la aireacion al nivel de 55.

Propiedades de control de placa durante el ensayo
Control de temperatura Control de PH

OUR Nombre:  DOOrb | 0002 | 700 Hstéresis: | 0.001%
OUR Ciclico i
Operador:  JC . U U
Archiva: C:Users emilio®Documents  Respirometr | Buscar
Intervalo de datos: 2 ! OFF ON  OFF

Sslidos: Bomba peristattica Aireacian

7[>
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En la Leyenda se puede seleccionar el valor de OC, DQOb y Rs conjuntamente, o solamente uno de ellos.
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Para visualizar el valor de OC y DQOrb vamos a Detalles:

Grafica Detalles |

Ensayo:

Mombre: DQCrD
Operario:

Fecha: 15/06/2014
Linea de base: 210 ppm
Salidos 1 agA
W 1000 mi
Wm 738 ml
8 2

Y 054
Estimacian : 0 mg/
Curacidnfhh:mm:ss):  00:01:06:12

Observaciones

Resultados

Selecciona el tipo de datos de |a siguiente
lista para ver todos sus resultados :

0D {ppm)

T.(C)

R {mgh)
Jah

DQOb (mgA)

q (mgD3a0b/maVs5 d)
U {mgDG0bA )

OC §d=1) {mg1}

DQOb fd=1) {maA)

Primer walor : 0
(Mtima valor : 45,13
Minima 0
Madmo 4513
Promedio : 3837

Grafica | Datos | Detalles |

Ensayo:
Mombre:
Operario:
Fecha:

Linea de base:
Sdlidos

WE:

Wm

s

Y:

Estimacian :

Duracionihh :mm:ss):

Observaciones

DQ0rm

150672014
210 ppm
1 gd
1000 mi

738 ml
2

054
0 mad
00:01:06:12

Cuando se trata de muestra de agua residual soluble, la DQOb que se visualiza es la DQOrb

En caso de un proceso con desnitrificacion, el valor de la OC de este ensayo se puede utilizar para calcular la cantidad de materia carbonosa

necesaria pa la remocién del nitrato.

Resultados

Selecciona el tipo de datos de |a siguiente
lista para ver todos sus resulttados :

OD (ppm)
T.(20)

Rs (maAh)
Rsp {mg/g h)
OC (magA

q (maDAO0b/mgW55.d)
U (mgD30bA R)

OC fd=1} {mg1}

DQ0b fd=1) imagA)

Primer valor: 0
Utimo valor : 98,1
Minima 1]
Mazximo 98.1

Promedia : 8558
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DQO biodegradable (DQOb)

La DQOb esta asociada a la fracciéon de la DQO biodegradable, incluyendo la DQO soluble biodegradable y la particulada degradable.
Se obtiene mediante un ensayo R desde un muestra de agua residual influente al reactor (sin filtrar)

Aparte del tipo de muestra, el procedimiento y visualizacion de resultados en el ensayo R es el mismo que para la DQOrb.

A tener en cuenta en la DQOb

Algunas muestras de agua residual pueden contener una parte de DQO particulada que, ademas de lentamente biodegradable, puede ser
dificilmente biodegradable (muy recalcitrante). Para este tipo de muestras es posible que el ensayo R no sea lo suficientemente sensible como
para detectar esta componente. En este caso se debe recurrir a algun procedimiento alternativo para el calculo de la DQOb.

DQO particulada lentamente biodegradable (DQOIb)

La DQOIb esta normalmente asociada a la DQO particulada biodegradable; y se corresponde con el sustrato organico lentamente hidrolizable por
la biomasa heterotrofa de un proceso especifico.

DQOIb = DQOb -DQOrb

DQO inerte (DQOI)
La DQOi esta normalmente asociada a la DQO refractaria no-degradable biolégicamente por la biomasa heterétrofa de un proceso especifico.

DQOi = DQO - DQOb
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SURCIS, S.L.
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