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Resumen

Titulo: Valorizacion del digerido de estiércol porcino en clima frio mediante la obtencion de

. . . *
estruvita usando fuentes residuales de magnesio
r ’ %k
Autores: Maria Fernanda Navas Garcia, Mateo Steven Fonseca Corrales

Palabras clave: Agricultura, Digestion Anaerobia, Estruvita, Estiércol Porcino, Nutrientes,

Fuentes residuales de Magnesio.
Descripcion:

El objetivo de esta investigacion fue valorizar el digerido de estiércol porcino en clima frio
mediante la obtencion de estruvita utilizando fuentes residuales de magnesio. Para ello, se realizo
una caracterizacion fisicoquimica del digerido con el fin de evaluar su calidad como materia prima
en el proceso de precipitacion. Las condiciones de operacion se definieron a partir de un disefio
experimental factorial 32, en el que se evaluaron dos fuentes de magnesio (material refractario y
biochar) y tres relaciones molares Mg?":PO4>* (1:1, 1:1.2 y 1:1.3). Los resultados experimentales
indicaron que el material refractario permiti6 alcanzar la mayor recuperacion de fosforo, con un
92.9 % en una relacién molar Mg?*:PO4>" de 1:1.3. No obstante, los anélisis de difraccion de rayos
X (DRX) y microscopia electronica de barrido acoplada a espectroscopia de dispersion de energia
(SEM/EDS) revelaron que el precipitado obtenido con esta fuente contenia impurezas y una baja
proporcion de estruvita (0.55 %). En contraste, el biochar favorecid una precipitacion mas
selectiva, obteniendo un contenido de estruvita del 20 % y una recuperacion de fosforo del 76.9 %

en la misma relacion molar.
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Abstract

Title: Valorization of swine manure digest in cold climate by the obtainment of struvite using

. . *
residual sources of magnesium

. , *%
Authors: Maria Fernanda Navas Garcia, Mateo Steven Fonseca Corrales

Keywords: Agriculture, Anaerobic Digestion, Struvite, Swine Manure, Nutrients, Residual

sources of Magnesium.
Description:

This study aimed to valorize digestate from a pig manure digester operating under psychrophilic
conditions by recovering struvite using residual magnesium sources. A physicochemical
characterization of the digestate was performed to assess its suitability as a feedstock for the
precipitation process. The experimental design followed a 3% factorial approach, evaluating two
magnesium sources (refractory material and biochar) and three molar ratios of Mg*":PO+*~ (1:1,
1:1.2, and 1:1.3). The results indicated that the refractory material provided the highest phosphorus
recovery, achieving 92.9% at a Mg?*:PO+>~ molar ratio of 1:1.3. However, X-ray diffraction (XRD)
and scanning electron microscopy with energy dispersive spectroscopy (SEM/EDS) revealed that
the precipitate obtained from this source contained impurities and only a small proportion of
struvite (0.5%). In contrast, biochar facilitated a more selective precipitation process, resulting in

20% struvite content and 76.9% phosphorus recovery at the same molar ratio.
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Introduccion

Los digeridos son el principal producto, en términos de masa, de la digestion anaerobia
(DA) y estan compuestos principalmente de masa microbiana y material no degradado durante el
proceso (Lamolinara et al., 2022). Los digeridos suelen ser utilizados en la agricultura como
enmendadores de suelos y fertilizantes para cultivos debido a su contenido de nutrientes y de
materia organica. Sin embargo, su uso indiscriminado puede representar problemas ambientales y
de salud publica como: i) la generacion residual de metano y emisiones de gases de efecto
invernadero (GEI) debido a la presencia de materia orgénica no estabilizada (Cucina et al., 2021),
i1) la toxicidad en el suelo como la inhibicion de la germinacion de semillas, asociada al
contenido de 4cidos grasos volatiles (Alburquerque et al., 2012), iii) riesgos para la salud humana
al aumentar la probabilidad de transmision de patogenos a través de la cadena alimentaria.

Particularmente, en el municipio de Floresta-Boyaca (N 5° 51°35.71” W:72° 55°07.92”,
2500 m.s.n.m) se encuentra instalado un biodigestor tubular que opera bajo condiciones
psicrofilicas (17+3°C), en el que se tratan los residuos generados por la granja porcicola
ECOCERD S.A.S. En este biodigestor se producen 3 m?/dia de digerido, el cuél es dispersado en
los suelos de la finca indiscriminadamente, sin conocer sus propiedades y posibles riesgos de
uso.

La digestion anaerobia en condiciones psicrofilicas presenta limitaciones significativas en
comparacion con procesos mesofilicos. A temperaturas mas bajas, la actividad microbiana se
reduce, lo que ralentiza la degradacion de la materia organica y disminuye la produccion de
biogas. Estudios han demostrado que la produccion de biogas a 15°C es considerablemente
menor que a 27°C, evidenciando la influencia directa de la temperatura en la eficiencia del

proceso (Moreno Escandon et al., 2023).

Asimismo, la eliminacidn de patdgenos es menos efectiva a temperaturas bajas. A 15°C,
la reduccion de bacterias coliformes fecales y la inactivacion de parésitos es inferior a la
observada a 35°C, lo que puede aumentar el riesgo sanitario al aplicar el digerido en suelos sin

un tratamiento adecuado (Nufez et al., 1987).

Una alternativa para la gestion y valorizacion del digerido es la recuperacion de nutrientes

en forma de estruvita (ES). La ES es un mineral compuesto por amonio (NH4" fosfato (PO+>), y
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magnesio (Mg?") (Romero et al., 2015). La ES se precipita de manera espontanea cuando la
concentracion de PO4-P en el digerido supera la minima necesaria (50-60 mg/L) y el NH3-N se
encuentra en exceso (< 771 mg/L) para su formacion (Cornel et al., 2009). La ES es de gran
interés dado su potencial como fertilizante de liberacion lenta. Su aplicacion en los suelos resulta
menos perjudicial en comparacion al uso directo del digerido y, ademas, una ventaja significativa
de la estruvita es que se encuentra en fase solida, lo cual facilita su almacenamiento y transporte.

Uno de los problemas del proceso de precipitacion de ES es que, de manera natural,
ocurre muy lentamente. En los procesos industriales, para acelerar la precipitacion de ES se usan
fuentes de magnesio como MgO, MgClz, MgSO4 y MgOH; siendo el MgCl,, Mg (OH)2 y el
MgO los precursores mas utilizados (Romero et al., 2015). Sin embargo, el uso de estas fuentes
presenta limitaciones econdmicas para ser implementada en pequefias granjas debido a su
elevado costo. Estos costos relacionados a la precipitacion de ES han sido reportados por varios
estudios como altamente dependientes de la concentracion de fosforo del medio de donde se
desea extraer. El costo variable estd principalmente relacionado con la fuente de Mg?* utilizada el
cual aumenta segun la concentracion de fosforo. Estos estudios informan que el uso de fuentes
convencionales de Mg?" contribuyen hasta en un 70% de los costos totales de produccion
(Barbosa et al., 2016).

La finca ECOCERD SAS estad ubicada en una zona minera en la que operan industrias
siderargicas y cementeras. En estas industrias se generan residuos con contenido de magnesio
que pueden ser usadas en el proceso de precipitacion de ES. Ademas, el grupo de investigacion
identifico en estudios previos el potencial de un biochar sintetizado a partir de llex Guayusa, que
mostro caracteristicas promisorias para la precipitacion de ES. Dada la relevancia de la obtencion
de estruvita como fertilizante de liberacion lenta y el potencial uso de residuos como fuentes de
magnesio, este trabajo de investigacion se centrd en la valorizacion del digerido de estiércol
porcino proveniente de un proceso anaerobio en clima frio mediante la obtencion de estruvita

usando dos fuentes residuales de magnesio.
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1. Objetivos
1.1. Objetivo general

Valorizar un digerido proveniente de la digestion anaerobia psicrofilica de estiércol

porcino mediante la obtencion de estruvita usando fuentes residuales de magnesio.
1.2. Objetivos especificos

e Evaluar la recuperacion de fosforo en el digerido de estiércol porcino mediante la
precipitacion de estruvita usando fuentes residuales de magnesio.
e Analizar la calidad de la estruvita obtenida a partir del digerido utilizando fuentes

residuales de magnesio, en términos de la morfologia y la pureza del cristal precipitado.
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2. Estado del arte
2.1. Estruvita

La estruvita (MgNH4PO4-6H>0) es un mineral compuesto por magnesio, fosforo y
amonio en proporciones molares iguales. Su peso molecular es de 245.45 g/mol y su solubilidad
depende del pH del medio: es escasamente soluble en condiciones alcalinas y altamente soluble
en medios acidos. (Uribe et.all., 2024). Los cristales de estruvita presentan predominantemente
una morfologia ortorrdmbica, aunque también pueden formarse estructuras esféricas o
dendriticas en menor proporcion (Vasquez et.al., 2018), La precipitacion de este mineral ocurre
espontidneamente cuando la relacion molar Mg?*:NH4":PO4> es de 1:1:1 y el pH del medio se
encuentra en el rango de 8.5 a 9.5 (Krishnamoorthy et al., 2021). La formacion de estruvita puede
representarse mediante la ecuacion 1, la cual es una simplificacién que no contempla todos los
procesos quimicos involucrados en su precipitacion. Esta aproximacion se utiliza para facilitar el

analisis del fendmeno.

Mg?*+t+ NHa*+ PO43~+ 6H20 > MgNH4PO4. 6H20 (Ecuacion 1)

2.2. Precipitacion quimica de estruvita

La precipitacion de ES es una cristalizacion mediante reaccion que se da en dos etapas:
nucleacién y crecimiento. La nucleacion inicia cuando los iones que componen la ES se agrupan
para formar pequenios nucleos cristalinos (Vasquez et.al., 2018). Este es un proceso cinético que
depende de una fuerza impulsora llamada sobresaturacion y que ocurre a partir de una reaccion
quimica entre dos componentes solubles, generando producto cristalizado menos soluble
(Gonzales et al., 2021). Posteriormente, en la etapa de crecimiento, los cristales contintian
desarrollandose hasta alcanzar el equilibrio, definiendo asi su tamafio y estructura final.

Para favorecer la precipitacion de estruvita, es necesario agregar una fuente de magnesio,
como MgCl,, Mg(OH)2, MgO o MgSO0s, siendo MgCl, y MgO las mas estudiadas (Romero et
al., 2015). Estudios ha demostrado que el MgO es particularmente efectivo debido a su alta
solubilidad y su mayor alcalinidad en comparacion con otros compuestos (Aguilar et al., 2023).
La alcalinidad permite neutralizar los acidos presentes en la solucion y favorecer la precipitacion

de metales, lo que a su vez incrementa el pH durante la formacion de estruvita.
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2.3. Parametros que afectan la precipitacion de estruvita

La precipitacion de estruvita se ve afectada por una serie de factores fisicoquimicos como
el pH, la sobresaturacion, la temperatura, la presencia de iones extrafios, la velocidad de

agitacion y la relacion molar Mg?":PO4>".
2.3.1. pH

El pH es de los factores mas importantes en la precipitacion de ES y esté altamente ligado
a su solubilidad y en el grado de sobresaturacion de la solucion. Diversos estudios han evaluado
el efecto del pH sobre la precipitacion de ES, concluyendo que la solubilidad de la estruvita
puede disminuir significativamente a medida que el pH aumenta. Se ha reportado que puede
reducirse de aproximadamente 3000 mg/L a menos de 100 mg/L cuando el pH pasade 5a 7.5
(Borgerding et al., 1972) Ademas, se ha determinado que la solubilidad minima de la estruvita
ocurre a un pH de 9, lo que favorece su precipitacion en este intervalo de pH (Buchanan et al.,
1994). Mediante el andlisis de recuperacion de NH4", Mg** y PO4>" a partir de soluciones
iniciales con relaciones molares equivalentes de N y P y un exceso de Mg del 7% se determiné
que el rango optimo de pH para la precipitacion de ES esta entre 8.5 y 9.5 (Booker et al. (1999),
Stratful et al., 2001). En concordancia con estos resultados, se ha reportado una eficiencia de
remocion de fosforo superior al 93%, obteniendo estruvita de alta pureza y particulas con
tamafos entre 15 y 3.5 um cuando el proceso se mantiene a un pH de 9 (Gonzales et al., 2021)

Adicionalmente, en estudios realizados sobre la precipitacion de estruvita a partir de un
digerido de estiércol porcino de la granja porcicola ECOCERD S.A.S., se lograron cristales de
estruvita con una pureza del 100% y tamafios de particula entre 13 y 19 pm a un pH de 8.5. Sin
embargo, cuando el pH se mantuvo en 9 o superior, se detectaron impurezas como la dolomita y

se observo una reduccion en el tamafio de los cristales (Uribe et., al 2024).
2.3.2. Sobresaturacion

La sobresaturacion se refiere al estado de una solucién en el que la concentracion del
soluto excede su valor de equilibrio. En el caso de la precipitacion de estruvita, que involucra los
iones Mg?", NH4" y PO4>, la concentracién del soluto se define mediante el producto de la
actividad i6nica (IAP). Cuando este valor supera el producto de solubilidad (Ksp), la solucion
alcanza un estado de sobresaturacion, lo que induce la nucleacion de los cristales (Gonzales et

al., 2021). A un pH constante, el nivel de sobresaturacién influye en la velocidad de formacion de
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los cristales de ES. Se ha demostrado que, a un pH de 8.5, la precipitacion espontanea de
estruvita depende de la sobresaturacion de la solucion, mientras que la velocidad de crecimiento

de los cristales se mantiene constante (Bouro et al., 2000).
2.3.3. Temperatura y otros iones extrafios

Aunque la temperatura tiene un impacto menor en la precipitacion de ES en comparacion
con el pH o la sobresaturacion (Durrant et al., 1999), sigue siendo un parametro relevante, ya que
influye en la solubilidad y morfologia del cristal. En general, un aumento de temperatura acelera
la velocidad de formacion de los cristales, lo que puede afectar tanto su tamafio como su
estructura. Estudios han demostrado diferencias morfoldégicas entre cristales formados a 25 °Cy
37 °C. A 25 °C, los cristales presentaron formas rectangulares y prismaticas, mientras que, a 37
°C, se observaron formas mas cuadradas y gruesas (Boistelle et al., 1983). Ademas, se ha
reportado que, en un rango de concentraciones similar, los cristales de estruvita tienden a adoptar
una morfologia dendritica con mayor frecuencia a 37 °C que a 25 °C. Asimismo, en soluciones
con una concentracion elevada de magnesio, el incremento de temperatura puede favorecer la
transformacion de estruvita en newberyita (MgHPO4-3H20) de manera mas rapida que a
temperaturas mas bajas (Babic-Ivan et al.,2002).

La presencia de otros iones en la solucion también puede afectar la precipitacion de ES.
En particular, los iones calcio y carbonato pueden favorecer la formacion de fosfato de calcio
(Caz(POs4)2) en lugar de estruvita, especialmente cuando la proporcién molar de calcio es igual o
superior a la del magnesi (Acelas et al., 2015). En soluciones que contienen calcio, magnesio,
amonio y carbonato, pueden precipitarse compuestos como hidroxiapatita, fosfato calcico, calcita
(CaCO3) y dolomita (CaMg(COs3)2) (Pastor et al., 2010). Adicionalmente, se ha demostrado que
la presencia de sodio, calcio, sulfato y carbonatos puede alterar la morfologia y el tamafio de los
cristales precipitados (Kabdasli et al., 2006a), lo que disminuye la eficiencia en la recuperacion
de fosforo en forma de ES (Pastor et al., 2010). Otros estudios han sefialado que el aluminio
inhibe completamente la precipitacion de ES, incluso cuando su relacion molar con respecto al

magnesio es menor (Gonzales et al., 2021).



OBTENCION DE ESTRUVITA A PARTIR DE FUENTES RESIDUALES DE MAGNESIO
17

2.3.4. Velocidad de agitacion

La velocidad de agitacion influye significativamente en el tamafio y la morfologia de los
cristales de ES precipitados. Sin embargo, un aumento en la velocidad de mezclado,
especialmente en el rango de 400 a 600 rpm, puede incrementar la formacion de incrustaciones
en las paredes del reactor, lo que genera pérdidas de ES (Ohlinger et al. 1999), adicional a esto,
velocidades de mezclado altas (400 - 600 rpm) provocan un incremento en el porcentaje de
incrustaciones en las paredes del reactor, lo que resulta en pérdidas de ES (Wilsenach et al.,
2007). Se ha estudiado el efecto de la velocidad de agitacion en la precipitacion de ES a partir de
digerido de aguas residuales, evaluando diferentes velocidades de agitacion (0, 100, 200, 300,
400 y 500 rpm). Los resultados indicaron que los mayores tamafios de particula, de 127 pum 'y
128 pum, se obtuvieron a 100 rpm y 200 rpm, respectivamente. Sin embargo, al aumentar la

velocidad de agitacion, el tamaiio de los cristales precipitados disminuy6 (Gonzalez et., al 2021).

2.3.5. Relacion Mg** PO/

Para que ocurra la precipitacion de estruvita, la relacién molar minima entre Mg?" y POs*
debe ser equimolar, ya que la formacion tedrica de estruvita inicia cuando la relacion
Mg**:NH4":PO4* es de 1:1:1 (Krishnamoorthy et al., 2021). En la mayoria de las aplicaciones, el
magnesio es el elemento limitante en la reaccion de precipitacion, por lo que es necesario anadir
una fuente externa de este ion. Un incremento en la relaciéon molar Mg?*:PO4> por encima de 1
favorece la sobresaturacion del sistema y, en consecuencia, mejora la recuperacion de fosfato
(Adnan et al., 2004). Song et al. (2007) demostraron que un aumento en la relacion Mg?":PO4*>
incrementa la eficiencia de recuperacion de fosforo, aunque a partir de cierto punto esta
eficiencia deja de mejorar. En este sentido, Liu et al. (2013) determinaron que la relacion 6ptima
es de 1.5:1, lo que permite una recuperacion eficiente sin afectar negativamente la disponibilidad
de fosforo. Ademas, la concentracion de fosfatos en el sustrato es un factor determinante en la
viabilidad del proceso; Segun Cornel et al. (2009), solo concentraciones de fosfatos superiores a

50-60 mg/L permiten una recuperacion efectiva de nutrientes en forma de ES.
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2.4. Uso de fuentes residuales de magnesio para la precipitacion de estruvita

La precipitacion de ES es una tecnologia ampliamente estudiada para la recuperacion de
nutrientes en efluentes de aguas residuales principalmente. Sin embargo, el costo elevado de los
reactivos, particularmente de las fuentes de magnesio, ha limitado su aplicacion a gran escala (Yu
et al., 2017). En este contexto, el uso de fuentes residuales de magnesio ha surgido como una

alternativa econdémicamente viable y ambientalmente sostenible.

2.4.1. Fuentes alternativas de magnesio en la precipitacion de estruvita

Diferentes estudios han explorado el uso de fuentes de magnesio alternativas a los
reactivos comerciales como el MgCl, y el MgO. Entre estas alternativas se encuentran los
subproductos industriales ricos en Mg, tales como el magnesio de bajo grado (LG-MgO), la
magnesita calcinada y el agua de mar concentrada (Min & Park, 2021). Estos materiales han
demostrado ser efectivos en la precipitacion de ES cuando se emplean en relaciones molares

adecuadas, optimizando la recuperacion de fosforo y reduciendo costos operacionales.
2.4.2. Eficiencia y viabilidad economica de fuentes residuales de magnesio

El uso de fuentes residuales de magnesio presenta variaciones en su eficiencia
dependiendo de la reactividad y solubilidad del material. Estudios han demostrado que el
LGMgO tiene eficiencias de precipitacion del 53% al 97% dependiendo de su composicion y del
pH del medio de reaccion (Goémez et al., 2023). Por otro lado, la adicion de zeolita como material
de soporte ha mejorado la eficiencia del proceso y reducido el tiempo de induccion para la
formacion de cristales de ES (Min & Park, 2021). Ademas, la viabilidad econdémica de estos
procesos se ha evaluado considerando el costo de produccion y el valor de mercado de la ES

como fertilizante, el cual puede oscilar entre 0 y 1000 €/t (Gémez et al., 2023).
2.4.3. Aplicacion de fuentes residuales de magnesio en plantas de tratamiento de aguas
residuales

Las plantas de tratamiento de aguas residuales (EDAR) han implementado la precipitacion de ES
en lineas de tratamiento de lodos anaerobios, donde la concentraciéon de fosforo y amonio es

elevada (Gomez et al., 2023). La incorporacion de LG-MgO en estas instalaciones ha demostrado
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ser una solucidn sostenible que permite la recuperacion de foésforo, minimiza la dependencia de

fuentes de magnesio convencionales y reduce la presion sobre los recursos naturales.

3. Metodologia

Este estudio se desarroll6 en cuatro etapas principales: en la primera etapa, se
identificaron y caracterizaron fisicoquimicamente fuentes residuales de magnesio, evaluando su
contenido de magnesio y calcio total y soluble. En la segunda, se recolecto6 y pretrat6 el digerido,
seguido de una caracterizacion fisicoquimica de este. En la tercera, se realizo la precipitacion de
ES mediante un diseflo factorial 3%. Finalmente, se caracterizo los cristales precipitados mediante
difraccion de rayos X y microscopia electrénica de barrido con espectroscopia de dispersion de

energia donde se evalu6 su composicion, morfologia y pureza.

3.1. Fuentes residuales de magnesio
3.1.1. Identificacion de fuentes residuales de magnesio

Con el propdsito de ampliar las opciones de fuentes residuales de magnesio para la
precipitacion de ES, se realizé una busqueda y andlisis comparativo de distintas alternativas. La
evaluacion considerd parametros como el tipo de compuesto (MgO o MgCl), la concentracion
de magnesio disponible y la viabilidad de su uso en el proceso. Particularmente, se dio énfasis a
las fuentes residuales disponibles en las areas cercanas a la granja ECOCERD, debido a su

importancia en el contexto del proyecto.
3.1.2. Analisis fisicoquimico de las fuentes residuales

El analisis fisicoquimico incluy¢ la determinacion del contenido de magnesio y calcio,
tanto en su forma soluble como total, en cada fuente. Esta evaluacion se realizo mediante
espectrometria de absorcidn atomica, siguiendo el método estandar NTC 5167. Durante la
precipitacion de estruvita, el calcio puede afectar varios aspectos del proceso, como el tiempo de
reaccion, la eficacia de la recuperacion, la morfologia cristalina y la pureza del producto. Esto se
debe a la competencia entre el calcio y el magnesio, lo que puede dar lugar a la formacion de
precipitados como la hidroxiapatita (Cas(PO4)30H) y la dolomita (CaMg(CO3).), tal como

senalan Gonzalez Morales et al. (2019).
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3.2. Origen, muestreo y pretratamiento del digerido

El digerido de estiércol porcino se obtuvo bajo condiciones psicrofilicas (17+3°C) de un
biodigestor ubicado en ECOCERD S.A.S, en el municipio de Floresta-Boyaca, como se muestra

en la figura 1.

Figura 1 Biodigestor tubular ubicado en ECOCERD

El biodigestor tubular cuyos parametros de operacion estan descritos en la tabla 1, operd de

manera semicontinua. El tratamiento del digerido se llevo a cabo en dos etapas. En la primera, se
eliminaron los s6lidos de mayor tamafio mediante un filtro con un tamafio de poro de 10 um. En
la segunda etapa, el digerido fue sometido a un proceso de centrifugacion a 5000 rpm durante 15

minutos, con el fin de separar los s6lidos mas pequefios.

Tabla 2
Parametros de operacion del biodigestor
Parametro Unidad Valor

Longitud m 16
Ancho m 2.2
Volumen total m? 40
TRH d 15
CH4 % 65
Produccién de digerido ~ m¥/d 3
Produccion de biogas m?/d 9
Material del digestor Geomembrana

de PVC negro
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3.2.1. Caracterizacion del digerido

El digerido se caracterizé fisicoquimicamente mediante la determinacion de la demanda
quimica de oxigeno (DQO), solidos totales (ST), s6lidos volatiles (SV), pH, y los niveles de
fosfato y amonio. Ademas, se analizé la presencia de metales pesados. Los métodos utilizados

para estos analisis se detallan en la tabla 1.

Tabla 2 Métodos de evaluacion de parametros fisicoquimicos del digerido

Parametro Método Analitico
ST APHA 5220 A
SV APHA 2540 E
DQO APHA 2540 D
pH Potenciométrico, NTC 5167:2022
CE Conductivimétrico, NTC 5167:2022
Fosfatos APHA 4500 PE
Amonios APHA 4500-NH3
N total Kjeldahl. NTC 370:2011

Fosforo total

Espectrofotométrico, NTC 234:1996

Demas Absorcion Atomica, NTC 5167:2022
nutrientes

Fluoruros Espectrofotométrico
Metales Absorcion Atomica, NTC 5167:2022
pesados

3.3. Obtencion de estruvita

La obtencion de estruvita se llevo a cabo mediante un disefio factorial 32, en el que se
evaluaron las condiciones de operacion de pH, velocidad de agitacion y tiempo de reaccion.
Estos parametros fueron establecidos a partir de los resultados previos obtenidos por el grupo de
investigacion INTERFASE (Uribe et al., 2024). El disefio experimental se detalla en la Figura 2,

donde se presentan las variaciones y combinaciones de los factores estudiados.
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Figura 2 Diserio experimental
. Relacion molar Condiciones de
Fuente de Mg® PO : Mg™ operacion
MgO
(Control)
3 pH 8.5

.. . 60 min
Obtencién de Material

- . 200 rpm

estruvita refractario

Biochar

La precipitacion de ES se llevo a cabo mediante un test de jarras. Inicialmente, se ajusto
el pH del digerido a 8.5 utilizando NaOH IN. Posteriormente, se afiadio la fuente de magnesio
residual, cuya cantidad se calcul6 en funcion de la concentracién inicial de PO4* y la relacién
molar PO4>: Mg?". Durante el proceso experimental, el pH se ajusté cada quince minutos para
mantener las condiciones deseadas, y se mantuvo una agitacioén constante a 200 rpm durante 60
min para garantizar la homogeneidad de la mezcla. Una vez transcurridos los 60 min de reaccion,
el producto resultante se dejo sedimentar en las jarras durante 16 h. Tras este tiempo, se realizo
una filtracidn al vacio utilizando papel filtro con un tamafio de poro de 1 um. La concentracion
de PO4> en el sobrenadante se determind posteriormente. Finalmente, el precipitado se dejo secar
al ambiente.

Para evaluar el impacto de la relacion molar PO4>: Mg?" y el pH sobre la recuperacion de
PO.*, se utilizoé como variable de respuesta el porcentaje de recuperacion de PO4>". Se asumi6
que todo el PO4>" consumido se transformaba en estruvita, y su recuperacion se calculd de
acuerdo con la ecuacion 2.

Concentracion inicial — Concentracion Spp
%Recuperacion = * 100 (Ecuacion 2)
Concentracion inicial

Donde:
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+ La concentracion inicial hace referencia a la concentracion de PO4>* [g/L] en el digerido.
« La concentracion Spp hace referencia a la concentracion de PO4> P determinados en el

sobrenadante del proceso de precipitacion [g/L].

3.4. Caracterizacion del cristal precipitado

El MgO se empled como control para evaluar el comportamiento de las fuentes
residuales de magnesio. La caracterizacion de los precipitados incluyo6: la identificacion de las
fases cristalinas presentes en el precipitado mediante difraccion de rayos X (DRX), y una
caracterizacion detallada de la morfologia y composicion quimica de los cristales utilizando
microscopia electronica de barrido (SEM) acoplada a espectroscopia de dispersion de energia

(EDS) (SEM; ZEISS EVO®LS 15, analizador INCA).
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El magnesio es un componente fundamental en la formacion de ES, ya que suele ser el

factor limitante en la reaccion de precipitacion (Adnan et al., 2004). Con el proposito de

identificar una fuente residual de magnesio viable dentro del contexto del trabajo de

investigacion se evaluaron distintas opciones, considerando su disponibilidad y efectividad en el

proceso. Los detalles de esta evaluacion se presentan en la Tabla 2.

Tabla 3 Fuentes residuales de magnesio con potencial para la precipitacion de estruvita

Fuente Tipo De Mg
. Descripcion P Disponible Ventajas Desventajas Referencia
Residual Compuesto
(%P/P)
i) Contiene Al y Fe
. (Inhibidores en la
Se obtiene de la corrgeﬁil(;(()) de formacion de ES).
Ferrocromo  reduccion carbotérmica MgO 20% a 35% oxido de i) Lixiviacioncon | o Moyo et
del mineral de cromita : HCl para obtener el all (2024)
magnesio. MgO i)
Altos costos
MgO como subproducto i) Alto
de los filtros de tela . .
Calcinacion dispuestos en el sistema contenido de V:B. Aguilar-
_ 0 0 5% . .,
de magnesita de control de LG-MgO  42% a 56% 0x1dq de . i) Reaccion y Pozo et all
contaminacion de los magnesrlo.. ii) precipitacion de ES (2023)
Econoémico
gases de escape. lenta
La calcinacion de la M. Baghriche
i i i) Econémico :
Calcinacion  0lomita se realiza a un ) i) Alto contenido de et all (2020)-
. rango de temperatura de MgO 40% a 48%
de dolomita o . . CaO J. Yuetall
(550-750) °C por mas de i) Abundante
(2020)
1 hora
Residuo de un horno i) Econémico i) Baja cantidad de Grupo de
Material eléctrico de fundicion de ii) Abundante MgO Investigacion
R fa e:'a, chatarra de una empresa  MgO 2,5% ii) Presencia de CaO  INTERFASE-
ciractario sidertirgica i) Facil uIs
adquisicion
Biochar producido a i) Economico i) Baja cantidad de Grupo de
500°C a partir de las ii) Abundante MgO Investigacion
Biochar hojas del arbol illex MgO 1,37% ii) Presencia de INTERFASE-
guayusa. iii) Facil CaO UIS
adquisicion
' i) Econémico i) .].Sajo MgO' soluble Grupo d?,
Escoria  Residuos de un horno de MeO 9.9% i) Presencia de Investigacion
,770
blanca cuchara de una empresa g . CaO INTERFASE-
. ii) Abundante
siderurgica UIS
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Para seleccionar fuentes residuales de magnesio viables, se realizo un analisis
comparativo y un proceso de descarte de alternativas. La obtencion de MgO a partir de
ferrocromo fue excluida debido a su alto costo, asociado a la necesidad de lixiviaciéon con HCI.
Ademés, su elevado contenido de aluminio (15%-25%) y hierro (10%-15%) inhibe la formacion
de cristales de estruvita (Moyo et al., 2024). La extraccion de MgO a partir de los gases de
escape de un horno rotatorio, como en la calcinacién de magnesita, también presentd
limitaciones, principalmente por la baja pureza del MgO, que varia entre 42% y 56%
(AguilarPozo et al., 2023). Este material, clasificado como de bajo grado (LG-MgO), ralentiza la
reaccion de precipitacion de ES y favorece la formacion de compuestos secundarios no deseados.
Por su parte, la calcinacion de dolomita plantea un desafio debido a su alto contenido de 6xido de
calcio (CaO) (~51%) en comparacion con el de 6xido de magnesio (MgO) (~49%). La
separacion de estos compuestos implica costos elevados y, para obtener MgO de mayor pureza,
seria necesario emplear HCl, lo que incrementaria aiin mas los costos operativos. En este
contexto, se seleccionaron como fuentes residuales mas adecuadas el material refractario (MR),
el biochar y la escoria blanca, debido a su disponibilidad y caracteristicas relevantes. Para
evaluar su viabilidad y comprender sus limitaciones, se realiz6 un analisis fisicoquimico
enfocado en el contenido de calcio y magnesio, factores determinantes en el proceso de

precipitacion de ES.

4.2. Analisis fisicoquimico de las fuentes residuales
4.2.1. Calcio total y soluble

El analisis de absorcion atomica para medir la concentracion de calcio total y calcio
soluble en las tres muestras (biochar, Escoria blanca y el MR) revela diferencias entre los
materiales evaluados. En primer lugar, biochar presenta valores bajos de calcio total y calcio
soluble, con un 1.93% de Ca total y un 0.26% de Ca soluble, lo que indica una limitada

disponibilidad de calcio en material. Como se observa en la figura 3.
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Figura 3 Cuantificacion de calcio total y soluble
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La escoria blanca presentd la mayor concentracion de calcio entre los materiales
evaluados, con un 37.2% de Ca total y un 52.05% de CaO total. Ademas, su contenido de calcio
soluble es elevado (2.42% de Ca soluble y 3.38% de CaO soluble), lo que indica una alta
capacidad de liberacion de calcio bajo las condiciones experimentales. Por otro lado, el MR
exhibe concentraciones intermedias a bajas de calcio en comparacion con la escoria blanca, con
un 1.61% de Ca total y un 0.21% de Ca soluble. El contenido de CaO total y CaO soluble alcanza
un 2.25% y 0.3%, respectivamente. Estos valores sugieren que, si bien el MR contiene calcio, su
baja fraccion soluble reduce la probabilidad de interferencias en la precipitacion de estruvita.

Dado su alto contenido de Ca total, CaO total, Ca y CaO solubles, la escoria blanca fue
descartada como fuente de magnesio, ya que su elevada concentracion de calcio favorece la
formacion de compuestos no deseados, como carbonato de calcio, dolomita o fosfato célcico,
afectando la calidad y pureza de la estruvita obtenida (Muhmood et al., 2019; Rahman et al.,
2014; Le Corre et al., 2005). En comparacion, el MR presenta concentraciones intermedias,
mientras que el biochar muestra los valores mas bajos, lo que lo posiciona como la alternativa

con menor riesgo de interferencias derivadas del calcio.
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4.2.2. Magnesio total y soluble
El analisis de absorcion atomica para medir la concentracion de magnesio total, 6xido de
magnesio total, magnesio soluble y 6xido de magnesio soluble en las tres muestras (biochar,

escoria blanca y el MR) indica variaciones en sus concentraciones como se evidencia la figura 4,

lo que sugiere diferencias en su utilidad como fuente de magnesio para la precipitacion de ES.

Figura 4 Magnesio total y soluble
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El biochar presenta una baja concentracion de magnesio total (0.83%) y una fraccion
soluble reducida (0.15%), lo que indica una limitada capacidad para aportar magnesio al sistema.
Su contenido de MgO total alcanza un 1.38%, mientras que el MgO soluble es del 0.25%, lo que,
si bien sigue siendo bajo, es superior al de la escoria blanca (0.002%). La escoria blanca exhibe
las mayores concentraciones de magnesio total (6.028%) y MgO total (9.99%). Sin embargo, su
magnesio soluble (0.002%) y MgO soluble (0.004%) son extremadamente bajos, lo que sugiere
que, aunque este material contiene una alta cantidad de magnesio total, la fraccion disponible en
solucidn es insignificante. Esto limita su eficacia como fuente de magnesio en procesos de
precipitacion de ES, debido a que la mayor parte del magnesio se encuentra en formas poco
solubles. Por otro lado, el MR presenta concentraciones intermedias, con un 1.52% de magnesio
total y un 2.52% de MgO total. Su fraccion soluble, aunque moderadamente baja, es la mas alta

entre los materiales evaluados, con un 0.18% de magnesio soluble y un 0.31% de MgO soluble.

Esto sugiere que el MR ofrece la mejor disponibilidad de magnesio en solucion.
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Si bien la escoria blanca contiene el mayor porcentaje de magnesio total, su baja
solubilidad restringe su aplicacion como fuente inmediata de magnesio para la precipitacion de
ES. En contraste, el MR muestra la mejor disponibilidad de magnesio soluble. Finalmente,
aunque el biochar presenta la menor concentracién de magnesio soluble, su estabilidad podria

representar una ventaja en determinadas condiciones.
4.3. Caracterizacion del digerido
4.3.1. Caracterizacion fisicoquimica del digerido

En la tabla 3 se presentan los pardmetros fisicoquimicos del digerido. Su contenido de
solidos totales (6.04 g/kg) indica que es principalmente liquido, mientras que la fraccion de
solidos volatiles (3.43 g/kg) representa el 56.8 % del total de sdlidos, valor que se encuentra
dentro del rango 6ptimo (40% - 60%) para su uso en sistemas agricolas (Garfi et al., 2011). La
DQO (5,3 g/L) sugiere una concentracion significativa de compuestos organicos biodegradables,
cuya descomposicion podria generar emisiones gaseosas durante el almacenamiento o la
aplicacion al suelo (Cucina et al., 2021). La conductividad eléctrica (6.82 dS/m) supera los
valores considerados adecuados para riego en suelos con baja capacidad de intercambio catidonico
o cultivos sensibles a la salinidad (Daliakopoulos et al., 2016), lo que podria limitar su aplicacion
directa en sistemas agricolas. En términos de equilibrio quimico, el pH del digerido (7.5) se
encuentra por debajo del rango 6ptimo para la precipitacion espontanea de estruvita (8.5-9.5)
(Booker et al., 1999, Stratful et al., 2001), lo que podria afectar la eficiencia en la recuperacion

de fosforo en procesos de postratamiento enfocados en la cristalizacion de este mineral.

Tabla 4 Parametros fisicoquimicos del digerido

Parametro Unidad Valor
ST g/kg 6.04+0.05
SV g/kg 3.43+0.03
DQO mg O»/L 5306+173.47
pH - 7.49+0.02

CE dS/m 6.82+0.1
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4.3.2. Nutrientes y metales pesados en el digerido

Los resultados presentados en la Tabla 4 muestran que el digerido contiene 139.9 mg/L de
fosfato, 819.3 mg/L de amonio y 0.2 g/L de magnesio soluble, lo que indica una disponibilidad
limitada de este cation en la solucion. Estudios previos han demostrado que un incremento en la
relacion molar PO4>: Mg?" mejora la recuperacion de fosforo mediante la precipitacion de

estruvita (Song et al., 2007).

Tabla 5 Nutrientes en el digerido

Parametro Unidad Valor
Fosfatos mg/L 139.9+2.6
Amonios mg/L 819.3+98.8
N Total g/L 1.0

P Total (P,0s) g/L 0.24
Na Total g/L 0.29

Ca Total (CaO) g/L 0.98
Ca Soluble (CaO) g/L 0.71
Mg total (MgO) g/L 0.29
Mg Soluble (MgO) g/L 0.20

Fluoruros* g/L 20.5
Cu total g/L 0.01

Fe total g/L 0.01

La concentracion de sodio en el digerido (0.29 g/L) fue superior a los valores reportados
para digeridos de estiércol porcino en estudios previos (Uribe et al., 2024; Cucina et al., 2021).
Niveles elevados de sodio, cobre e hierro pueden afectar la conductividad hidraulica del suelo,
reducir la aireacion e inducir su compactacion (Clark & Mason, 2006). Adicionalmente, el
digerido present6 una concentracion de potasio de 1.14 g/L y un contenido de nitrogeno total de
1 g/L. En conjunto, estos valores indican que el digerido no cumple con los requisitos

establecidos en la norma NTC 5167 para su uso como fertilizante o enmendador de suelos.
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4.4. Evaluacion del efecto de las fuentes residuales y relaciones molares PO+*: Mg?* para la
obtencion de estruvita
4.4.1. Recuperacion de fosforo

La figura 5 presenta el porcentaje de recuperacion de fosfato en funcion de tres fuentes de
magnesio (MgO, MR y biochar) bajo diferentes relaciones molares PO+*~: Mg?* (1:1, 1:1.3 y
1:1.5). El porcentaje de recuperacion de fosforo se establecié como variable de respuesta para
evaluar el efecto de cada fuente de magnesio. Se asumi6 que, a lo largo del proceso, el PO4>" se
consumio exclusivamente en la formacion de ES, hipotesis que sera verificada mediante la
caracterizacion del precipitado. No se presentan datos de recuperacion para la relacion molar

1:1.3 con biochar debido a la insuficiente disponibilidad de este material.

Figura 5 Recuperacion de fosforo
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El MgO mostrd variaciones en la recuperacion de fosfato segun la relacion molar PO4>":
Mg?* para la relacion 1:1, la recuperacion fue del 67.1%, el valor mas bajo entre los materiales
evaluados, lo que indica una eficiencia moderada en la precipitacion de ES. Al incrementar la
relacion a 1:1.3, la recuperacion aument6 a 82.4%, lo que sugiere que una mayor disponibilidad
de magnesio mejora la eficiencia del proceso. Sin embargo, con una relacion de 1:1.5, la
recuperacion disminuy¢ ligeramente a 80%, posiblemente debido a la saturacion del sistema,

donde un exceso de Mg** no contribuy¢ significativamente a la precipitacion.
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En el caso del biochar, la recuperacion fue del 76.1% para la relacion 1:1, lo que indica
una eficiencia intermedia en comparacion con los demas materiales. Al aumentar la relacion a
1:1.5, la recuperacion apenas vario, alcanzando un 76.9%, lo que sugiere que el incremento en la
concentracion de magnesio no tuvo un impacto en su desempefio. Por su parte, el MR presento
las mayores tasas de recuperacion. Para la relacion 1:1, el porcentaje fue del 88.61%, el valor
mas bajo registrado para este material. Con una relacion de 1:1.3, la recuperacion aument6 a
92.9%, evidenciando una alta capacidad de reaccion incluso con incrementos moderados en la
concentracion de magnesio. Finalmente, para la relacion 1:1.5, la recuperacion se mantuvo en

92.4%, indicando que el aumento de magnesio no gener6 una mejora en su eficiencia.
4.4.2. Consumo de NaOH para la estabilizacion del pH

La Figura 6 presenta la cantidad de NaOH requerida para ajustar el pH a 8.5 al inicio del
proceso de precipitacion de estruvita, en funcion de las tres fuentes de magnesio evaluadas
(MgO, biochar y MR) y bajo diferentes relaciones molares PO4>: Mg?* (1:1, 1:1.3 y 1:1.5).
Durante el experimento, no se observo una disminucion del pH en ninguna de las condiciones

evaluadas, lo que indica que la alcalinidad del sistema se mantuvo estable a lo largo del proceso.

Figura 6 Consumo de NaOH
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El analisis se basa en que un mayor consumo de NaOH indica una mayor tendencia de la
solucion a acidificar (bajada de pH), mientras que un menor consumo implica una mayor
estabilidad del pH inicial o un aumento del mismo. A continuacion, se analiza cada material en

funcién de su comportamiento:
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El consumo de NaOH con el MgO disminuy6 a medida que aumenta la relacion molar.
Para la relacion 1:1, se observo el mayor consumo (11.17 mL), seguido de la relacion 1:1.3 (9.83
mL y para la relacion 1:1.5 (8.67 mL). Este comportamiento indica que a menor relacion molar
(1:1) el pH de la solucion desciende mas rapidamente, lo que requiere una mayor cantidad de
NaOH para estabilizar el pH. A medida que la relaciéon molar aumenta, la demanda de NaOH se
reduce, ya que el MgO libera iones hidroxilo al disolverse, lo que contribuye a mantener el pH
alcalino (pH > 7.5) y reduce la necesidad de base (Chimenos et al., 2003). Respecto al biochar, el
consumo de NaOH es considerablemente mas bajo en comparacion con los otros materiales. Para
la relacion 1:1 se utilizaron 3 mL de NaOH, mientras que para la relacion 1:1.5, el consumo
disminuy¢ ligeramente a 2.43 mL. Esto demuestra que el pH de la solucion con biochar aumenta
al entrar en contacto con el digerido, incluso a bajas relaciones molares, minimizando asi la
necesidad de afiadir NaOH. Este efecto se atribuye a la alta carga superficial del biochar, que
actiia como un tap6n alcalino al liberar cationes basicos y neutralizar protones en la solucion
(Lehmann et. al, 2015). Finalmente, para el MR, se observd que, en la relacion 1:1.5, el consumo
de NaOH es mas mayor que en las relaciones 1:1 y 1:1.3. Este resultado puede explicarse porque,
a mayores proporciones de MR, el material libera iones que contribuyen a una mayor

acidificacion, lo que incrementando la demanda de NaOH para mantener el pH en 8.5.
4.5. Calidad del cristal precipitado
4.5.1. Composicion del cristal precipitado

Los patrones de DRX obtenidos para los precipitados formados a partir del uso de
diferentes fuentes de magnesio en el digerido de estiércol porcino presentan variaciones en la
composicion mineraldgica del material resultante. En particular, se observo que la cantidad de
estruvita (MgNH4PO4-6H20) presentd cambios notables segln el tipo de fuente de magnesio
utilizada, lo que sugiere que la solubilidad, disponibilidad y mecanismos de liberacion de Mg>*
de cada material influyen directamente en la eficiencia del proceso de precipitacion de ES.

El analisis de DRX para el precipitado obtenido con MgO como fuente de magnesio con
una relacion molar PO+*~: Mg?* de 1:1.3, muestra un espectro en el que la estruvita es la inica
fase cristalina identificada. Este resultado confirma que, bajo las condiciones experimentales
utilizadas, el MgO permite la formacion de cristales de estruvita, sin evidencia de la presencia de

otras fases minerales no deseadas, lo que coincide con los valores de recuperacion de PO4*"
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obtenidos en las pruebas experimentales, donde se registré un aumento progresivo de la
eficiencia con el incremento de la relaciéon molar PO+*: Mg?* hasta 1:1.3 (82.43%), con una

ligera disminucion en 1:1.5 (80%).

Figura 7 DRX de la fuente de magnesio MgO relacion molar 1:1.3
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El andlisis de DRX de los precipitados obtenidos con biochar como fuente de magnesio
con una relacion molar PO4*—: Mg?* de 1:1.5 presentado en la Figura 8, revela la presencia de ES
en aproximadamente un 20% dentro de las fases cristalinas. A diferencia del MgO, el biochar no
favorece de manera eficiente la conversion total de fosfatos en estruvita, consecuente a la
recuperacion de fosfatos moderada en los ensayos experimentales, con valores de 76.1% y 76.9%

para las relaciones molares 1:1 y 1:1.5, respectivamente.
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Figura 8 DRX de la fuente de magnesio biochar relacion molar 1:1.5
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La baja proporcion de ES en las fases cristalinas indica que una parte del fosfato pudo
haber precipitado en otras formas minerales o haber permanecido en solucion sin reaccionar. El
patron de difraccion mostrado en la figura 9, sugiere la presencia de otras fases minerales en el
precipitado, incluyendo carbonatos de calcio como la Calcita (Ca(COs)), asi como Sylvita (KCI)
y Galena (PbS). Estos compuestos pueden formarse debido a la naturaleza del biochar, que puede
contener residuos de cenizas, carbonatos y otros iones extrafios que afectan la formacion de
estruvita. La formacion de estos compuestos secundarios podria explicar la menor conversion de
fosfato en estruvita, ya que la presencia de Ca** en la solucion puede competir con el Mg** en la
precipitacion del fosfato, desviando la reaccion hacia la formacion de hidroxiapatita u otros

fosfatos de calcio (Acelas et al., 2015).
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Figura 9 DRX de la fuente de magnesio MR relacion molar 1:1.3
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El patron de DRX correspondiente a los precipitados generados con MR como fuente de
magnesio con una relacion molar PO+*~: Mg?* de 1:1.3 mostr6 una proporcién minima de
estruvita, con apenas un 0.55% identificado en la fase cristalina. Este resultado contrasta con los
altos valores de recuperacion de fosfato obtenidos en los ensayos experimentales, donde este
material mostrd la mayor eficiencia, alcanzando hasta un 92.90% de recuperacion en la relacion
molar 1:1.3. La baja presencia de estruvita en el difractograma sugiere que la mayor parte del
fosfato precipitado no se encuentra en forma de estruvita, sino que ha sido incorporado en otras
fases minerales.

Entre los compuestos identificados en el precipitado se encuentra el 6xido de magnesio
(MgO) y carbono (C), que es precisamente de lo que esta compuesto principalmente el MR lo
que indica que parte del magnesio del material no se disolvié completamente en la solucion,
limitando la disponibilidad de Mg** para la formacion de estruvita. Asimismo, se detecto la
presencia de, y libetenita (Cuz(PO4) (OH)), un fosfato de cobre cuya formacion podria estar
relacionada con la presencia de trazas de este metal en el MR o en el digerido. También se
identifico fosfato de boro (BPO4), lo que sugiere una posible interaccion entre este elemento y los
fosfatos en la solucion, asi como fosfato de manganeso hidratado (Mn(H2PO4):-H20-), indicando
que parte del fosfato se ha precipitado en forma de fosfato de manganeso en lugar de estruvita.
Finalmente, la presencia de monohidrocalcita (Ca(COs:)(H20)) sugiere interacciones con el calcio

en la solucidn, lo que podria haber interferido en la precipitacion de estruvita. La abundancia de
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estos compuestos en el MR explica la baja proporcion de estruvita detectada en el andlisis de
DRX. Aunque el porcentaje de recuperacion de fosfato fue alto, estos resultados indican que la

mayor parte del fosfato precipitado se encuentra en formas distintas a la estruvita.
4.5.2. Morfologia del cristal precipitado

Las imagenes obtenidas con el MgO (Figura 10) revelan variaciones tanto en el tamafio
como en la morfologia de los cristales de ES, variaciones influenciadas por las condiciones de
operacion establecidas, como el pH, la relacion molar, la velocidad de agitacion y tiempo de
reaccion. Segun Chauhan & Joshi (2013), estos parametros impactan la morfologia y el proceso

de crecimiento de los cristales.

Figura 10 Imagenes SEM y analisis elemental EDS de los cristales precipitados con MgO
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En el precipitado a partir del MgO se encontraron cristales con un tamafio que vario entre
10um y 40pum. Ademas, los espectros mostrados en la figura 10 valida lo indicado en el analisis
de DRX, evidenciando que los cristales obtenidos son del 100% de ES. Los elementos

principales detectados en los cristales fueron O, Mg y P que corresponden a los componentes
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caracteristicos de ES. Por otro lado, las concentraciones de K, Ca son considerablemente bajas,
lo que siguiere una minima formacion de impurezas en los cristales.

En el precipitado obtenido a partir de la fuente residual biochar, se identificaron cristales
con tamafos de 60 um y 20 um, los cuales mostraron una morfologia notablemente distinta en
comparacion con los cristales generados con MgO. Esta diferencia es particularmente evidente en
los cristales de mayor tamafio, que presentan una estructura mas amorfa en contraste con la

forma mas definida observada en los cristales obtenidos con MgO.

Figura 11 Imagenes SEM y andlisis elemental EDS de los cristales precipitados con biochar
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Esta caracteristica se atribuye en gran parte a la presencia de K un valor que supera al del

Mg y P. Por lo tanto, se infiere la posible formacion de otros compuestos, como los fosfatos de
potasio (K3PO4) o un tipo de estruvita conocida como K-Estruvita (KMgPO4* 6H>0).

En cuanto a los niveles de O, Mg y P, la disminucion de los niveles de Mg y P en
comparacion con el MgO era esperada. Esta reduccion se debe principalmente a la presencia de
otros compuestos en el biochar, como el potasio, que limitaron la formacion de ES. Como

resultado, el analisis de DRX mostr6 aproximadamente un 20% de ES.
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Por otro lado, el precipitado de MR (figura 12) muestra particulas con estructuras
irregulares, sin cristales bien definidos, lo que sugiere la formacién de otros compuestos que
tienden a formar particulas mas amorfas como 6xidos o carbonatos de magnesio. La composicion
elemental indicd un predominio de Mg y O consistente con la presencia de MgO en el MR antes

de adicionarse al digerido.

Figura 12

Imagenes SEM y andlisis elemental EDS de los cristales precipitados con MR
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En cuanto al P, el precipitado muestra una baja proporcién comparado con los anteriores
precipitados. Esto sugiere una formacion limitada de fosfatos, como la ES. El bajo contenido de
K, Nay Ca indica que no se han formado cantidades significativas de fosfatos mixtos. El andlisis
de DRX indico que solo el 0.55% del precipitado es ES. Coherente con la baja proporcion de P
en la composicion y la falta de cristales bien definidos. Los elevados niveles de MgO total y
soluble en el material refractario favorecieron a la precipitacion de MgO en lugar de ES. Es

posible que la disponibilidad de PO4°~ haya sido insuficiente, que el pH no haya sido 6ptimo o
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que el tiempo de reaccion no haya sido lo suficientemente prolongado para promover la

precipitacion de ES.
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5.Conclusiones

La seleccion de la fuente residual de magnesio tuvo un impacto considerable tanto en la
eficiencia de recuperacion de fosforo como en la pureza del precipitado obtenido. El material
refractario mostro la mayor recuperacion de fosforo, pero su bajo contenido de MgO soluble y la
presencia de impurezas como fosfatos de cobre y boro afectaron negativamente la formacion de
estruvita pura, lo que resalta la importancia de considerar tanto la solubilidad como la presencia
de compuestos secundarios al elegir fuentes de magnesio.

Por otro lado, el biochar, aunque resulté en una menor recuperacion de fosforo en
comparacion con el material refractario, favorecié una precipitacion mas selectiva y permitio la
formacion de estruvita con una mayor pureza. Este comportamiento sugiere que el biochar, a
pesar de su menor eficiencia en términos de recuperacion de fosforo, podria ser una opcidon mas
adecuada para procesos que prioricen la calidad del cristal de estruvita, en lugar de solo la
cantidad de fosforo recuperado.

El analisis de la relacion molar PO+*": Mg?* indic6 que un incremento en la relacion hasta
1:1.3 favorecid la recuperacion de fosforo en la mayoria de los casos. Sin embargo, al aumentar
esta relacion a 1:1.5, no se observaron mejoras adicionales en la eficiencia de recuperacion, lo
que sugiere que podria existir un punto en el cual el incremento de magnesio no resulta en una
mayor recuperacion de fosforo.

Los estudios de calidad del cristal, a través de difraccion de rayos X (DRX) y microscopia
electronica de barrido (SEM/EDS), confirmaron que la fuente de magnesio afecta directamente la
calidad del precipitado. Mientras que el MgO permitid la formacion exclusiva de estruvita, el
biochar favorecio la aparicién de impurezas como carbonatos y fosfatos de potasio, lo que podria
afectar la calidad del producto final en aplicaciones donde la pureza es esencial. EIl MR, por su
parte, mostré una mayor cantidad de compuestos secundarios, lo que también comprometi6 la
pureza de los cristales.

En base a estos hallazgos, se recomienda explorar fuentes residuales de magnesio con
mayor solubilidad y menor presencia de compuestos no deseados, como los fosfatos de cobre y
boro, para optimizar la formacion de estruvita pura. Ademas, es esencial ajustar las condiciones
operativas, particularmente el pH y la relacion molar PO+*": Mg?*, para maximizar tanto la

recuperacion de fosforo como la calidad del precipitado en el proceso de obtencidon de estruvita.
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