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RESUMEN

TITULO: OBTENCION DE ESTRUVITA A PARTIR DEL DIGERIDO PRODUCIDO EN
LA DIGESTION ANAEROBIA DE ESTIERCOL PORCINO EN CLIMA FRIO*

AUTORES: ANGIE ANDREA ACOSTA NIETO**, MARIA JOSE URIBE MUNOZ**

PALABRAS CLAVE: AGRICULTURA, DIGESTION ANAEROBIA, ESTRUVITA,
ESTIERCOL PORCINO, NUTRIENTES

DESCRIPCION:

El proposito de esta investigacion fue la obtencion de estruvita a partir del digerido proveniente de la
digestion anaerobia de estiércol porcino en clima frio. Inicialmente, se evalud la calidad del digerido
mediante su caracterizacion fisicoquimica, bioquimica, microbioldgica y agronomica. Las condiciones
favorables de la precipitacion de estruvita se determinaron en un disefio experimental 32 variando el
pH (8.5, 9, 9.5) y los tiempos de reaccion (60, 90, 120 minutos). Adicionalmente, la calidad del cristal
precipitado se determino a partir de un analisis difraccion de rayos X (DRX) y microscopia electronica
de barrido (SEM) con analisis EDS. El digerido no clasificé como fertilizante agricola debido a su bajo
contenido de nutrientes y la presencia de patdogenos. Las condiciones favorables para la recuperacion
PO4>-P en forma de estruvita fueron un pH de 8.5 y un tiempo de reaccion de 60 minutos, logrando
una recuperacion del 92% y una pureza del 100%. La calidad de los cristales de estruvita se vio afectada
por el pH y tiempo de reaccion, especialmente con un pH igual o superior a 9, donde se detecto la
presencia de dolomita (CaMg(COs)?), como impureza adherida en los cristales, limitando su
crecimiento y resultando en cristales mas pequefios. El digerido presenté un elevado contenido de
PO,3-P, favoreciendo la formacion de cristales de estruvita.

* Trabajo de grado.

** Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Liliana del Pilar Castro Molano,
Ingeniera Quimica PhD. Codirectores: Humberto Escalante Hernandez, Ingeniero Quimico PhD, Alexander Mufioz Muiloz,
Ingeniero Quimico.
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ABSTRACT

TITLE: OBTAINING STRUVITE FROM THE DIGESTATE PRODUCED IN THE
ANAEROBIC DIGESTION OF SWINE MANURE IN COLD CLIMATE*

AUTHORS: ANGIE ANDREA ACOSTA NIETO**, MARIA JOSE URIBE MUNOZ**

KEYWORDS: AGRICULTURE, ANAEROBIC DIGESTION, STRUVITE, SWINE
MANURE, NUTRIENTS.

DESCRIPTION:

The purpose of this research was to obtain struvite from the digestate produced in the anaerobic
digestion of swine manure in cold climate. Initially, the quality of the digestate was evaluated through
its physicochemical, biochemical, microbiological, and agronomic characterization. To determine the
favorable conditions for struvite precipitation, a 32 experimental design was used, varying the pH (8.5,
9, 9.5), and reaction times (60, 90, 120 minutes). Additionally, the quality of the precipitated crystals
was determined through X-ray diffraction (XRD) analysis and scanning electron microscopy (SEM)
with energy-dispersive X-ray spectroscopy (EDS) analysis. The digestate did not qualify as agricultural
fertilizer due to its low nutrient content and the presence of pathogens. The favorable conditions for
recovering PO4>-P were a pH of 8.5 and a reaction time of 60 minutes, achieving a recovery rate of
92% and a purity of 100%. The quality of the struvite crystals was affected by pH and reaction time,
especially at a pH of 9 or higher, where the presence of dolomite (CaMg(COs)?) as an impurity adhered
to the crystals was detected, limiting their growth and resulting in smaller crystals. The digestate
showed a high content of PO4>-P, favoring the formation of struvite crystals.

* Bachelor Thesis.

** Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Liliana del Pilar Castro Molano,
Chemical Engineer PhD. Codirectors: Humberto Escalante Hernandez, Chemical Engineer o PhD, Alexander Mufioz Mufioz,
Chemical Engineer.
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Introduccion

La digestion anaerobia es una tecnologia de bajo costo que se presenta como una
excelente opcion para mejorar la calidad de vida en comunidades rurales. Genera biogas
valioso como fuente de energia renovable, contribuyendo a la reduccion de la contaminacion
ambiental mediante la optimizacion de la gestion de residuos y la promocién de practicas de
desarrollo sostenible (Piadeh et al., 2024). Esta es una de las alternativas ampliamente
implementadas en las granjas porcinas rurales para el tratamiento de los residuos (estiércol y
orina) (Fajardo Lopez et al., 2020). Se lleva a cabo en biodigestores en los que la materia
organica se descompone por la acciéon de un consorcio microbiano para la produccion de

biogas y un lodo residual conocido como digerido.

El digerido de estiércol porcino es rico en carbono (C), nitrogeno (N), fosforo (P) y
otros nutrientes (Cucina et al., 2021a), por lo que suele ser aplicado directamente al suelo para
mejorar sus propiedades y aumentar los rendimientos de los cultivos (Garg et al., 2005). Sin
embargo, los digeridos obtenidos bajo condiciones psicrofilicas pueden presentar problemas
de: a) produccion residual de metano y emisiones de gases de efecto invernadero, debido al
contenido de materia organica sin estabilizar (Cucina et al., 2021a); b) efectos fitotoxicos en
el suelo como el retraso de la germinacion de las semillas, que estd relacionada con el
contenido de acidos grasos volatiles, salinidad y metales pesados (Alburquerque et al., 2012)
y ¢) efectos nocivos en la salud humana al incrementar el riesgo de transferencia de patdgenos

a la cadena alimentaria (Cucina et al., 2021a).

Particularmente en el municipio de Floresta, Boyacd (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°C+- 3°C), en el que se tratan los residuos generados por la granja porcicola
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ECOCERD SAS con aproximadamente 300 cerdos. El biodigestor produce 10 m’/dia de
biogas (64% CHa) y aproximadamente 3 m?/dia de digerido. Actualmente, este digerido es
aplicado directamente a las praderas sin conocer sus propiedades, y evaluar sus posibles
riesgos de uso. Ademas, no se estan recuperando los nutrientes para una adecuada gestion y

valorizacion del digerido.

Paralelamente, a nivel global existe una preocupacion debido a la disminucion de las
reservas de roca fosforica, recurso no renovable y materia prima fundamental para la
produccion de fertilizantes fosfatados (Yuan et al., 2018). Se prevé que las reservas de roca
fosforica se agoten en un plazo de 50 a 100 afios; y la industria de los fertilizantes reconoce
que el costo de extraccion, procesamiento y envio estd aumentando (Cordell et al., 2009). El
fosforo es un elemento quimico esencial para la vida y desempefia un papel fundamental en
diversos aspectos bioldgicos, ambientales y agronémicos, (Yuan et al., 2018) por lo que la
disminucion de su disponibilidad plantea una grave amenaza para la seguridad alimentaria

mundial.

La disminucion de fosforo ha impulsado la busqueda de soluciones sostenibles para
garantizar el suministro adecuado de nutrientes esenciales para los cultivos. Entre las
alternativas destacadas sobresale la estruvita: un compuesto de fosfato de magnesio y amonio,
producto de la recuperacion de fosforo y nitrogeno de residuos orgénicos como los digeridos
(Cucina et al., 2021, Garg et al., 2005). La aplicacion de estruvita en los suelos es menos
nociva comparado con el uso directo del digerido (Latifian et al., 2012). Adicionalmente, los
fertilizantes a base de estruvita son menos dafiinos para las raices de las plantas y tienen un
bajo contenido de iones de metales pesados que los fertilizantes disponibles comercialmente

(Latifian et al., 2012).
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Por lo tanto, una alternativa para la valorizacién de los digeridos es recuperar los
nutrientes en forma de estruvita. Esta opcion se destaca como una solucién a posibles
inconvenientes de los digeridos obtenidos bajo condiciones psicrofilicas, y también aporta de
manera significativa al estudio de la estruvita como una solucion sostenible, con potencial
para ser empleada como biofertilizante. El método mas comun para la produccion de estruvita
es mediante la precipitacion quimica. Este proceso depende de las variables: pH, tiempo de
reaccion, velocidad de agitacion, relacion Mg?*:PO4>" y temperatura (Le Corre et al., 2009).
Diversos estudios reportan la produccion de estruvita a partir de sustratos como aguas
residuales municipales e industriales (Krishnamoorthy et al., 2021a), aguas residuales de orina
(Etter et al., 2011), digerido anaerobio de estiércol bovino (Castro et al., 2018) y porcino
(Taddeo et al., 2016). Sin embargo, la informacién sobre la produccion de estruvita a partir de

digeridos de estiércol porcino producidos en climas frios es limitada.

Los digeridos provenientes de la digestion anaerobia de estiércol porcino, poseen una
concentracion mas alta de nitrogeno (N) y fosforo (P) en comparacion de los sutratos
mencionados anteriormente (Cucina et al., 2021b). Ademas, la estruvita se forma en diferentes
temperaturas, tanto en condiciones moderadas como en climas frios, dependiendo del tipo de
materia organica y las condiciones del proceso (Mendez Ana Maria, 2017). La capacidad de
producir estruvita en un amplio rango de temperaturas sugiere que este método es flexible y
podria ser util en diversos lugares y sistemas de tratamiento de residuos. Por lo tanto, la
recuperacion de nutrientes a través de la precipitacion de estruvita para los digeridos de

estiércol porcino producidos en climas frios parece prometedora.
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Dada la relevancia de la estruvita como opcion sostenible, este estudio se centrd en
evaluar la obtencion de estruvita a escala de laboratorio a partir del digerido producido en la

granja porcicola ECOCERD SAS, localizada en un clima frio (17£3°C).
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1. Objetivos
1.1 Objetivo general
Obtener estruvita a escala laboratorio a partir del digerido producido de la digestion

anaerobia de estiércol porcino en clima frio.

1.2 Objetivos especificos

Determinar la calidad del digerido producido en un biodigestor ubicado en una granja
porcicola en clima frio mediante su caracterizacion bioquimica, fisicoquimica, agronémica y

microbioldgica.

Evaluar el efecto de pH y tiempo de reaccion para la recuperacion de fosforo y
nitrégeno, mediante la precipitacion de estruvita obtenida del digerido producido en un

biodigestor ubicado en una granja porcicola en clima frio.

Determinar la calidad de la estruvita obtenida, en términos de la morfologia y pureza

del cristal precipitado.
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2. Marco referencial
2.1 Estruvita

La Estruvita es un mineral cristalino blanco que contiene concentraciones molares
iguales de magnesio, amonio y fosfato combinados con seis moléculas de agua
MgNH4PO4-6H-0 (Krishnamoorthy et al., 2021a; Muhmood et al., 2019). Su peso molecular
es de 245.43 g/mol, y su solubilidad varia de escasamente soluble a muy soluble en
condiciones alcalinas y 4cidas, respectivamente, haciéndolo muy poco soluble en un pH
superior a 7.5 (Le Corre et al., 2009a). Segtn las condiciones de produccion de estruvita,
puede presentar una estructura ortorrombica o amorfa, y su tamafio puede variar entre 15 pym

a 3.5 mm (Zhang et al., 2009).
2.2 Precipitacion quimica de estruvita

Existen diferentes mecanismos de recuperacion de estruvita como: intercambio de
iones, electrolisis, biomineralizacion y precipitacion quimica. Entre estos mecanismos, la
precipitacion quimica es la mas favorable en términos de costos y demandas de energia

(Krishnamoorthy et al., 2021b).

La precipitacion quimica de la estruvita es un proceso utilizado para eliminar el amonio
(NH4+") y el fosfato (PO+*") de una solucion o de un residuo que contiene una alta concentracion
de estos compuestos. Este proceso implica la adicion de una fuente de Mg™?, esencial para
inducir la reaccién quimica que resulta en la formacion del mineral estruvita (Villegas et al.,

2019.).

La formacion y crecimiento de cristales de estruvita (cristalizacion) a partir de una

precipitacion quimica se produce en dos fases distintas. En primer lugar, una fase de
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nucleacion que corresponde a la formacion inicial de los cristales. Esta ocurre cuando los iones
que son necesarios para la formacion de estruvita (PO+>-, NHs* y Mg*?) se unen y forman
pequeiios agregados de solidos, los cuales se convierten en los precursores de los cristales de
estruvita. Después de la nucleacion, los cristales precursores se agrupan entre si y comienzan
a aumentar en tamafio. A medida que mas iones se unen a la estructura, los cristales de estruvita
crecen y se desarrollan hasta alcanzar el equilibrio (Krishnamoorthy et al., 2021b; Villegas et
al.,2019.). La formacion de cristales de estruvita es un proceso complejo, en el que intervienen
algunas variables fisicoquimicas, como pH, temperatura, velocidad de agitacion, relacion
Mg?":PO4*, concentracion de PO4*, tiempo de reaccion, sobresaturacion y presencia de iones

extrafos ((Le Corre et al., 2009)
2.3 Factores que influyen en la precipitacion quimica de estruvita
231 pH

La precipitacion de Estruvita es un proceso altamente influenciado por el pH de la
solucion acuosa. Segin Krishnamoorthy et al., (2021b) un pH alcalino favorece la
precipitacion de estruvita, porque se facilita la liberacion de iones de amonio (NH4") y fosfato
(PO+*") y se disminuye la solubilidad de estos en solucion, aumentando la probabilidad de que
estos iones se combinen con el magnesio, formando cristales de estruvita. Lo anterior es
respaldado por Rahman et al 2014. quienes sostienen que mantener un rango 6ptimo de pH
facilita tanto la recuperacion de fésforo como de nitrogeno, ademas de promover la
cristalizacion. En términos generales, la reaccion se favorece en un rango de pH que oscila
entre 8 y 11 (Kabdasl et al., 2009; Muhmood et al., 2019; Le Corre et al., 2009a), segin
Gonzélez-Morales et al., 2021, trabajar con un pH de 9 favorece para la obtencion de una alta

pureza y mayor porcentaje de recuperacion (>93%). No obstante, un pH adecuado debe
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prevenir la precipitacion de otros compuestos que puedan surgir debido a la presencia de otros
iones, dado que los digeridos también contienen calcio, zinc, cobre, carbonato y sulfato. Un
pH alto promueve la precipitacion de fosfato de magnesio y carbonato de calcio, reduciendo
la calidad de la estruvita y convirtiéndola en un producto menos valioso (Muhmood et al.,

2019; Rahman et al., 2014).

Asi mismo, se ha evidenciado que el pH ejerce un impacto significativo en la tasa de
crecimiento y en las dimensiones de los cristales de estruvita y que depende de la
concentracion de los iones que se tenga en el residuo a usar. Valores elevados de pH inducen
un incremento en la sobresaturacién, lo que conlleva a una aceleracién en la tasa de
crecimiento de los cristales (Le Corre et al., 2009b). No obstante, investigaciones adicionales
indican que niveles de pH elevados generan una mayor densidad en la poblacioén de ntcleos,
dando como resultado cristales mas pequefios y heterogéneos, por lo que se debe tener un buen
pH para asegurar la precipitacion de cristales que estén en el rango de 15 pum a 3.5 mm

(Rahman et al., 2014)
2.3.2 Fuente de magnesio

Una de las variables claves en el proceso de precipitacion de estruvita es el magnesio.
El Mg?* no se encuentra en cantidades suficientes en la mayoria de los residuos utilizados, por
lo tanto, es necesario agregarlo externamente para inducir la cristalizacion de estruvita. Man-
tener una proporcion equitativa de NH4+":POs>: Mg?* en una relacion 1:1:1 es fundamental
para favorecer la reaccion necesaria que garantiza la formacién de estruvita (Wang et al.,
2018). Liu et al., (2013) establecieron una relacion molar 6ptima Mg*?: PO+*~ de 1.5:1 y afir-
maron que una relacion molar mas elevada de Mg*2: PO.*~ mejora la eliminacion del fosforo

asegurando que no disminuya por debajo de la relacion necesaria.
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La eleccion de la fuente de Mg?* adecuada es un factor importante para lograr una
precipitacion efectiva y rapida de estruvita. Existen diferentes fuentes de Mg?*, siendo MgCly,
Mg (OH)2'y MgO los precursores més utilizados (Romero-Gliza et al., 2015). Wang et al.,
dicen que utilizar MgCl2 como fuente de magnesio, es mas eficaz que el MgO y el Mg (OH):
por su solubilidad, haciendo que durante la operacion se requiera menos tiempo para que su-
ceda la reaccién. Lo cual es respaldado por Krishnamoorthy et al., (2021b) quienes han esta-

blecido que el orden decreciente de eficiencia es MgCl>>MgS0s>MgO>Mg (OH)..

2.3.3 Velocidad de agitaciéon

Las velocidades de mezcla tienen un impacto significativo en el tamafio y la forma de
los cristales de estruvita. En el proceso de cristalizacion, las altas velocidades de mezcla
pueden acelerar la tasa de nucleacion; sin embargo, limitan el crecimiento de los cristales
(Krishnamoorthy et al., 2021b). Por lo tanto, no se recomienda trabajar con altas revoluciones
por minuto (rpm) porque puede dar como resultado cristales finos (Le Corre et al., 2009b).
Adicionalmente, a velocidades de mezclado altas (400, 500 y 600 rpm) se da lugar a un mayor
porcentaje de incrustaciones en la pared del reactor, lo que ocasiona pérdidas de estruvita

(Wilsenach et al., 2007).

En un estudio realizado por Gonzélez Morales et al., (2019), se analizaron seis veloci-
dades de agitacion (0, 100, 200, 300, 400 y 500 rpm). Un aumento en las velocidades de agi-
tacién condujo a un incremento en la eliminacion de ion amonio (NH4") debido a la volatili-
zacion de amoniaco (NHs), mientras que la remocion de fosforo no variod significativamente.
Asi mismo, se evidencié que hay influencia significativa de las velocidades de agitacién en el

tamafio de los cristales, siendo el tamafio mas grande registrado a 200 rpm (128 um). Por lo
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tanto, recomiendan una velocidad de agitacion entre 100 y 200 rpm (equivalentes a un gra-
diente de velocidad entre 79 y 188 s-1) para la cristalizacion de estruvita, esto debido a la
obtencion de cristales mas grandes, menor consumo de energia del proceso y una reduccién

en la volatilizacion del nitrogeno amoniacal.
2.4 Precipitacion de estruvita a partir de diferentes sustratos

Tabla 1

Revision bibliogrdfica de la precipitacion quimica de estruvita a partir de diferentes
sustratos

Fuente Tiempo

- 0, -

Sustrato Mg pH Mg:P rpm rxn [min] YoPO, Autor
Agua residual K.S.le
Eg AR MgCl; >8 1:01 500 . >60 Corre et
al., (2009)

Agua residual ) Etter et
Orina MgO - 1.6:1 120 60 90 al., (2011)
Agua residual Wilsenach
O?ina MgCl, >9 1:01 - - >05 etal,
(2007)

Digerido es- . Castro et
tiércol bovino MgClz 9 151 450 50 >95 al., (2018)
Digerido es- i Corona et
tiércol porcino MgClz >8 151 500 60 >83 al, (2020)
Estiércol por- , Taddeo et
cino MgO 7-8.5 1.01 750 30 93 al, (2016)
Digerido de Siciliano
estiércol de 9 300 15 96 & Rosa
ternera (2013)
Gonzélez

Sobrenadante . Morales
de una PTAR MgCl; 9 1.7:1 100 120 93 etal.
(2019)

*%%PO4: Porcentaje de recuperacion de fosfato.

La estruvita se ha obtenido mediante la aplicacion de precipitacion quimica, utilizando

una variedad de sustratos y condiciones distintas para su obtencion (Tabla 1); sin embargo, la
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precipitacion de estruvita a partir de digerido de estiércol porcino no se han reportado muchos
estudios a profundidad. Corona et al., (2021) evaluaron la precipitacion de estruvita a partir
de un digerido derivado de estiércol porcino mediante un procedimiento de acidificacion. En
este se realizaron experimentos con lodos de distintos periodos de almacenamiento. Los
resultados mostraron que la antigiiedad del digerido no afecta la precipitacion de estruvita,
debido a que no hubo diferencias significativas en el porcentaje de fosforo liberado. Se
observd que agregar adcido mejora la recuperacion de fosforo y aumenta el tamafio de los

cristales, aunque no se consider6 una opcion econémicamente viable.

Ademas, la investigacion sobre la produccion de estruvita a partir de digeridos en
condiciones psicrofilicas es limitada. Sin embargo, se ha comprobado que la precipitacion de
estruvita sigue siendo efectiva en estas condiciones (Mendez Ana Maria, 2017). Este aspecto
resalta la viabilidad de estudiar la produccién de estruvita en digeridos generados en
condiciones psicrofilicas, ampliando asi la informacion sobre la aplicacion de este proceso en

entornos con temperaturas mas bajas.
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3. Metodologia

Este estudio se llevd a cabo en tres etapas: en la primera, se evaluo6 la calidad del
digerido en funcién de sus caracteristicas fisicoquimicas, bioquimicas, microbioldgicas y
agrondmicas con una sola muestra del digerido. En la segunda etapa se determinaron las
condiciones favorables para la produccion de estruvita, utilizando un disefio experimental 32.
Por ultimo, se determind la calidad del material precipitado mediante un andlisis de difraccion

de rayos X (DRX) y microscopia electronica de barrido (SEM).
3.1 Determinacion de la calidad del digerido

El digerido en estudio fue producido en un biodigestor tubular, localizado en la finca
Ecocerd S.A.S, ubicada en Floresta, Boyaca (N:5°51°35.71” W:72°55°07.92”, 2800 m.s.n.m,
17+3°C). El reactor es tubular con volumen de 40m?, construido en geomembrana de PVC y
opera con un tiempo de retenciéon hidraulico de 10-15 dias. Se alimenta con 3 m’/dia de
estiércol de cerdo para producir en promedio 9 m? biogas/dia con calidad de 65% de CHa y

2.8 m¥/dia de digerido.

Figura 1
Fotografia biodigestor ubicado en la finca ECOCERD S.4.S

) A
a) Biodigestor y almacenami

e LA 7

ento de biometao, b) Pozo de salida de digerido.
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3.1.1 Caracterizacion fisicoquimica y bioquimica del digerido

En la caracterizacion fisicoquimica del digerido se cuantifico el contenido de solidos
totales (ST) y volatiles (SV) y demanda quimica de oxigeno (DQO) de acuerdo con los
métodos estandares propuestos por APHA 2017. La conductividad eléctrica (CE), contenido
de nutrientes, metales pesados, pH, alcalinidad total (AT), amonios y fosfatos en el digerido
se determinaron de acuerdo con los métodos detallados en la tabla 2.

La caracterizacion bioquimica comprendio6 la determinacion del contenido de acidos
grasos volatiles (AGV) y el potencial de biometanizacion residual (PBMr) adaptando los
protocolos propuestos por Jobling Purser et al., (2014) y Holliger et al., (2016)
respectivamente.

Tabla 2

Meétodos para cada parametro a evaluar en la caracterizacion fisicoquimica del digerido

Parametro Método analitico
Soélidos totales (ST) APHA 2540 A
Soélidos volatiles (SV) APHA 2540 E
De’manda quimica de APHA 5220 D
oxigeno (DQO)

pH NTC 5167 Potenciometria

Conductividad eléctrica
Fosfatos

Amonios

Nitrogeno total

K.O

Fosforo total (P2Os)
Azufre

SO4

Cobre, Hierro, Zinc,
Calcio, sodio total,
potasio, magnesio total
Metales pesados

NTC 5167 Conductivimetro
APHA 4500 PE

APHA 4500-NHj;

NTC 370

NTC 202 Emision

NTC 234 Colorimetria
NTC 5167 Turbidimetria
NTC 1154 Turbidimetria

NTC 5167 Absorcion A.

EPA 3050 B
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3.1.2 Caracterizacion microbioldgica del digerido

El analisis del contenido de patdégenos en el digerido incluy6é Salmonella, huevos de
Helminto, coliformes fecales y totales. Los métodos y técnicas usadas se presentan en la tabla

3.

Tabla 3

Métodos para determinacion de patogenos

Parametros Meétodos y técnicas Unidades
Coliformes fecales NTC 4458 UFC/g (base seca)
Coliformes totales NTC 4458 UFC/g (base seca)

MC MASTER NOM-004-
SEMA-RNAT-2002
Salmonella spp ISO 6579 Ausencia o presencia

Huevos de Helminto viables HHV/4g (base seca)

3.1.3 Caracterizacion agronémica del digerido

La evaluacion agronomica del digerido se llevo a cabo a través del andlisis del indice
de germinacion (IG). Este ensayo permitio determinar los niveles de fitotoxicidad del digerido

siguiendo el protocolo desarrollado por Tiquia, 2010.

Se llevaron a cabo experimentos de germinacion utilizando diluciones de 10%, 20%,
50% y 70% v/v del digerido como sustrato. Se colocaron diez semillas de lechuga (Lactuca
sativa) sobre un filtro de papel previamente humedecido con 5 mL de la solucion
correspondiente y en placas Petri. Las muestras se incubaron en condiciones de oscuridad
durante 120 horas. Como resultado, el indice de germinacion se determind al contar el nimero

de semillas que germinaron y al medir la longitud de la raiz primaria.
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3.2 Obtencion de estruvita
3.2.1 Disefio experimental

Se implementd un disefio factorial 32, considerando dos factores principales: tiempo
de reaccion y pH. Para cada uno de estos dos factores se definieron tres niveles: bajo, medio
y alto. Los niveles especificos seleccionados para el tiempo de reaccion fueron 60, 90 y 120
minutos. Los niveles de pH considerados fueron 8.5, 9 y 9.5. Las condiciones de operacion se
definieron tomando como referencia investigacion previas. La velocidad de agitacion favora-
ble se fijo en 200 rpm (Gonzalez Morales et al., 2019b). Por otro lado, la relacion Mg*?: PO+*-
se establecié 1.5:1 de acuerdo con Liu et al., (2013). En cuanto a la fuente de magnesio se
utiliz6 MgCl> hexahidratado, de acuerdo con las sugerencias de Wang et al., (2018). Todo el
proceso se realizd6 a condiciones ambientales (temperatura 25°C, presién atmosférica

1016 hPa).

3.2.2 Evaluacion del efecto de pH y tiempo de reaccion para producir estruvita

La estruvita se obtuvo a escala laboratorio mediante precipitacion quimica. Este
proceso se llevo a cabo en dos fases. Inicialmente se removieron los s6lidos del digerido con
la finalidad promover la precipitacion y una mayor pureza de estruvita. Primero se filtraron
los soélidos grandes usando una tela filtrante (tamafio de poro 10um), seguida de una
sedimentacion durante 1 h. Finalmente los solidos mas pequefios se removieron mediante

centrifugacion a 5000 rpm durante 15 min.

En la segunda fase se efectud la precipitacion de estruvita utilizando una prueba de
jarras, manteniendo una velocidad agitacion constante. Antes de cada prueba se determiné la

concentracion de PO+’ inicial (equipo GENESYS 50 Vis/UV-Vis Spectrophotometer, longitud
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de onda 690). Inicialmente se ajusto el pH del digerido a los valores correspondientes para
cada prueba, utilizando como solucion alcalina NaOH IN. Luego se adicion6 la fuente de
magnesio MgClo. La cantidad de Mg?" requerida fue calculada con base en la concentracién
inicial de PO4*". Durante el proceso el pH se mantuvo constante. Una vez finalizado el tiempo
de reaccion, el producto resultante se dejo sedimentar y se filtr6 con papel filtro (tamafio de
poro lum), permitiendo su secado al ambiente. Por ltimo, se determino la concentracion de
PO+* en el sobrenadante resultante de la filtracion. Lo anterior con el fin de determinar la

cantidad de PO4+*" consumido durante el proceso.

Para la evaluacion del efecto de pH y tiempo de reaccidn, se utilizd como variable de
respuesta el porcentaje de recuperacion de PO4>. Se asumié que a lo largo del proceso el POs™>
solo se consumi® para convertirse en estruvita, lo cual se confirmara en la prueba de

caracterizacion del precipitado. Este se calcul6 segtn la Ec.1

) Concentracién Inicial — Concentracion Spp
%Recuperacion = — — * 100 (Ec.1)
Concentracion Inicial

Donde:

o La concentracion inicial hace referencia a la concentracion de PO4> [g/L] en
el digerido.
o La concentracion Spp hace referencia a la concentracion de PO4* P

determinados en el sobrenadante del proceso de precipitacion [g/L]

Para determinar la significancia de los resultados se usd un analisis estadistico
ANOVA. Si el valor de la estadistica p es menor que el nivel de significancia (o) indica que el
efecto de la variable es significativo. Si el valor de la estadistica F es alta, sugiere que hay una
diferencia significativa entre las medias de los grupos ya sean para el pH, tiempo o pH-tiempo.

El valor F es simplemente un cociente de dos variaciones, que son medidas de dispersion. Las



OBTENCION DE ESTRUVITA

variaciones indican qué tan dispersos estan los datos con respecto a la media, y los valores

mas altos representan mayor dispersion (Minitab 2021).

3.3 Estudio de la calidad del cristal precipitado

La caracterizacion de los cristales de estruvita obtenidos bajo todas las condiciones
establecidas se determin6 analizando las fases cristalinas en el precipitado y su caracterizacion
superficial. Las fases cristalinas en el precipitado se determinaron mediante difraccion de
rayos X (DRX). Los datos se procesaron mediante DIFFRAC.SUITE EVA y se cuantificaron
(pureza) con DIFFRAC.SUITE TOPAS, utilizando patrones de DRX estdndar de estruvita PDF
01-075-0874 y dolomita PDF 01-089-1305. Finalmente, la morfologia y la composicion
quimica se obtuvo a partir de la caracterizacion superficial del cristal utilizando microscopia
electronica de barrido (SEM) con espectroscopia de dispersion de energia (EDS) (SEM;

ZEISS EVO®LS 15, INCA analyser).
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4. Resultados y analisis
4.1 Caracterizacion y determinacion de la calidad del digerido
4.1.1 Caracterizacion fisicoquimica y bioquimica
Contenido de materia orgdnica del digerido

En la tabla 4 se presenta el contenido de materia organica del digerido.
El contenido de sélidos totales del digerido (2,83 g/kg) indica que la fase predominante es
liquida. Ademas, el digerido se caracterizd por tener un bajo contenido de solidos volatiles
(1,73 g/kg) y un menor potencial de biometano residual (0.042 m*CHskgSV*d) comparados
con un digerido de estiércol porcino producido en condiciones similares (Cucina, 2021). Sin
embargo, el contenido de materia orgéanica del digerido (61,13%), expresado como la relacion
SV/ST, excede ligeramente el rango 6ptimo (40% - 60%) para su uso en sistemas agricolas
(Garfi et al., 2011). La presencia de materia organica no estabilizada en el digerido podria
atribuirse a la cinética de digestion lenta, caracteristica en los digestores que operan en
condiciones psicrofilicas (temperaturas aproximadas entre 4 y 15°C). Adicionalmente, la
materia organica biodegradable en el digerido representa riesgos para su aplicacion en la
agricultura debido a que puede ocasionar la generacion de biometano durante el
almacenamiento y la aplicacion en el suelo, contribuyendo a emisiones de gases de efecto

invernadero y olores (Cucina et al., 2018).

El digerido presentd un valor de alcalinidad total de 1200 mg/L y un valor de pH
ligeramente alcalino (7.84). Este valor de pH es caracteristico en digeridos derivados de
estiércol animal (Alburquerque et al., 2012b). Respecto a la concentracion de demanda

quimica de oxigeno, fue considerablemente menor (2.7 g O2/L) comparada con digeridos
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obtenidos en condiciones psicrofilicas (17 — 26 gO»/L) (Cucina et al., 2021b). No obstante, el
contenido de acidos grasos volatiles (2.4 g/L) es elevado. Se infiere que el bajo tiempo de
retencion hidraulico del biodigestor (10-15 dias) impide una degradacion completa de la
materia organica. Los acidos grasos volatiles representan una desventaja para el uso del
digerido en la agricultura, porque estan correlacionados con efectos fitotoxicos en los cultivos,
como la prevencion o el retraso de la germinacion de las semillas y la muerte de estos

(Alburquerque et al., 2012b).

Tabla 4

Pardametros fisicoquimicos y bioquimicos del digerido

Parametro Unidad Valor
ST a’kg 2.8310.16
SV a/kg 1.73+0.2
DQO mg O2/L 2694.44+240.56
DQO soluble mg O/L 475+14.43
pH - 7.84%0.03
PBM m? CHa/kg SV*d 0.042
AGVS mg/L 2400
AT mg/L 1200

ST: solidos totales, SV: sélidos volatiles, DQO: demanda quimica de
oxigeno, PBM: potencial biometano, AGVS: acidos grasos volatiles,
AT: alcalinidad total.

Contenido de nutrientes y metales pesados en el digerido

La capacidad fertilizante del digerido estd relacionada con sus niveles de nitrégeno
(N), fosforo (P), potasio (K) y otros nutrientes. El contenido de nutrientes del digerido se

presenta en la Tabla 5.
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Tabla 5

Contenido de nutrientes en el digerido

Parametro Unidad Valor

N total mg/L 260
P total (P20s) mg/L 248.36+0.72
K total (K20) mg/L 221.86+0.32
Catotal (CaO) mg/L 177.06+0.76
Mg total (MgO) mg/L 247.40+0.31

Na total mg/L 82.10+0.10

PO, mg/L 342.12+13.51

NHs-N mg/L 209
PO,-P mg/L 111.50+4.40

El contenido de nitrégeno total (0,26 g/L), fésforo total (0.248 g/L) y potasio total
(0.221 g/L) fueron menores en comparacion a los nutrientes presentes en un digerido de
estiércol porcino obtenido en las mismas condiciones, reportado por Cucina et al., (2021b) con
valores de 1.7 g/L, 5.88 g/L, 0.5 g/L respectivamente. Por otro lado, la concentracion de sodio
en el digerido fue baja (82.1 mg/L). Concentraciones elevadas de sodio en efluentes pueden
comprometer la conductividad hidraulica del suelo, disminuir la aireacién e inducir a su
endurecimiento (Clark Melanie & Mason Jon, 2006). La alta dilucion del estiércol porcino
(relacion 1:3), empleado en la alimentacion del biodigestor, derivé en un digerido muy diluido
y, por lo tanto, con un bajo contenido de nutrientes. Sin embargo, el digerido contiene PO4>-
P, NHs-N y Mg total en cantidades (Tabla 5) que hacen viable la recuperacion de estos

nutrientes en forma de estruvita (Cornel & Schaum, 2009).

La concentracion de metales pesados del digerido se reporta en la Tabla 6. El digerido
presentod un bajo contenido de metales, en concordancia con lo reportado para digeridos de

estiércol animal y cultivos energéticos (Cucina et al., 2021b;Tambone et al., 2017). Esta baja
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concentracion de metales puede atribuirse a la produccion del digerido en comunidades

rurales, donde es poco probable que ocurra una alta contaminacion por metales pesados.

Tabla 6

Contenido de metales pesados en el digerido

Parametro  Unidad Valor
Cd mg/L <0.05*
Mo mg/L <1*
Zn mg/L 0.8
Cu mg/L 0.3
Ni mg/L <0.1*
Pb mg/L 0.1%*
As mg/L 0.465
Hg mg/L 0.013

*: Limite de deteccion del método

4.1.2 Caracterizacion microbiolégica del digerido

El digerido contiene 805 UFC/ml de coliformes totales, 165 UFC/ml de coliformes
fecales, presencia de E. coli y ausencia de Salmonella spp. Por lo anterior, el digerido no es
adecuado para su aplicacion directa en cultivos destinados al consumo humano por el riesgo
de propagacion de microorganismos. Por lo tanto, se requiere de un postratamiento que
elimine los microrganismos patdgenos, con el objetivo de prevenir su transferencia a la cadena
alimentaria y evitar problemas de salud publica (Alburquerque et al., 2012b). Las alternativas
de bajo costo para la eliminacion de patdgenos incluyen filtros de arena, vermifiltros y

estanques facultativos (Juanpera et al., 2022).



OBTENCION DE ESTRUVITA

4.1.3 Calidad agronomica del digerido

La fitotoxicidad del digerido se evalué mediante un ensayo del indice de Germinacién
(IG). En la Figura 1 se ilustra los resultados obtenidos representando en la abscisa las distintas
diluciones del digerido y en el eje de la ordenada el respectivo % de IG. De acuerdo con Emino
& Warman, (2004), valores de IG por debajo de 50% indican una alta fitotoxicidad, entre 50%
y 80% una fitotoxicidad moderada y por encima de 80% la ausencia de fitotoxicidad. Se
evidencia que a medida que se incrementa el porcentaje de dilucion del digerido, se registrd

un aumento correspondiente en la fitotoxicidad.

Figura 2

Fitotoxicidad residual del digerido
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La fitotoxicidad disminuye a medida que se disminuye el porcentaje de dilucion del
digerido. No se observaron efectos fitotoxicos en diluciones menores al 10%. La germinacion
de las semillas, a partir de porcentajes de dilucion superiores o iguales al 50%, fue nula. Los
efectos fitotoxicos observados en el digerido estan relacionados con altas concentraciones de

sales solubles, amoniaco, acidos grasos volatiles y fenoles (Alburquerque et al., 2012b).
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4.1.4 Matriz calidad del digerido

La Tabla 7 presenta la matriz utilizada para evaluar la calidad del digerido en relacion
con su uso en la agricultura como fertilizante o agua de riego. Esta evaluacion se realizod
comparando los resultados obtenidos con la Norma Técnica Colombiana NTC 5167 (2022) de
‘Productos para la industria agricola’ y los estandares de calidad para la recuperacion de aguas
residuales en la agricultura establecidos por la Organizacion Mundial de la Salud (OMS,

2015).

El digerido de estiércol porcino, obtenido bajo condiciones psicrofilicas, no cumple
con los requisitos para ser utilizado directamente en la agricultura. Su contenido de patdgenos,
metales pesados (especialmente Cu y As) podria generar contaminacion y su uso prolongado
derivaria en una disminucion de la productividad a largo plazo de los cultivos. Sin embargo,
el digerido se puede someter a un proceso de recuperacion de nutrientes por su contenido de
PO4>-P, NH3-N y Mg total en cantidades (Tabla 5) que hacen viable la recuperacion de estos

nutrientes en forma de estruvita, para su correcta gestion y uso en sistemas agricolas.
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Tabla 7

Evaluacion de la calidad del digerido

Parametro Unidad Valor NTC 5167 OMS Evaluacion
ST g/kg 2.83+0.16 - - Estos parametros cum-
. o pH . 7.84+0.03 . 6.5-8 plen COI"I los limites esta-
Fisicoquimicos CE uS/cm 424+0.57 ) 3000 blecidos por la OMS.
DQO mg O/L 2694.44+240.56 -
N total mg/L 260 >15000 - No se clasifica como fer-
P total (P20s) mg/L 248.36+0.72 >15000 - tilizante organico.
K total (K20) mg/L 221.86+0.32 >15000 -
Nutrientes C organico total mg/L 0.172+0.003 >20000 -
Ca total (CaO) mg/L 177.06+0.76 - -
Mg total (MgO) mg/L 247.40+0.31 - -
Na total mg/L 82.10+0.10 <10000 <206.9
Cd mg/L <0.05* <39 0.01 El digerido no excede los
Mo mg/L <1* ) 0.01 limites de metales para
n mg/L 08 i 5 su uso como fertilizante.
Presenta ligeramente en
Metales pesados Cg mg/L 03 ) 0.2 mayor cantidad Cu y As
Ni mg/L <0.1* <420 0.2 al compararlo con los Ii-
Pb mg/L 0.1* <300 - mites de la OMS.
As mg/L 0.465 <41 0.1
Hg mg/L 0.013 <17 -
CT UFC/ml 805 1000 - No adecuado. Se re-
CF UFC/ml 165 Ausente - _Quiere un post-trata-
) . . Salmonella Salmonella/25g Ausencia Ausente en 25¢g - mlent_o,para la e]lmlna-
Microbiol6gicos . . cion de patogenos.
E. coli UFC/mL Presencia Ausente 103 UFC/100 ml
Huevos de hel- Huevos/ 4 mL Ausencia 1 Huevo/L 10 Huevos/L

minto

*: Limite de deteccion del método, ST: sdlidos totales, CE: conductividad eléctrica, DQO: demanda quimica de oxigeno, CT: coliformes tota-
les, CF: coliformes fecales.
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4.2 Evaluacion del efecto de pH y tiempo de reaccion para la obtencion de estruvita

En la Figura 3 se presentan los resultados del porcentaje de recuperacion en funcioén
de las variaciones de pH y tiempo de reaccion. Se observo que, después de 60 minutos de
reaccion, no se presentaron cambios notables en los porcentajes de recuperacion para pH de
8.5y 9. En contraste, a pH de 9.5, se evidencié un aumento del 4% en el porcentaje de
recuperacion, alcanzando un valor de 96.2%. El incremento en la recuperacion del ion fosfato
para el pH de 9.5 sugiere que un pH elevado favorece la formacion de estruvita debido a que
reduce su solubilidad en soluciéon y aumenta la sobresaturacion del proceso (Le Corre et al.,
2009a). Estos resultados concuerdan con las conclusiones de Adnan et al (2003)., quienes
sefialan la necesidad de operar a un pH superior a 8.3 para lograr tasas de recuperacion

superiores al 90%.

Cuando la precipitacion de estruvita se llevd a cabo a un pH de 9, se observd un
incremento en el porcentaje de recuperacion segun aumentaba el tiempo de reaccion. Sin
embargo, los porcentajes de recuperacion para los tiempos de reaccion de 90 minutos (95.4%)
y 120 minutos (95.6%) fueron muy similares. En contraste, a un pH de 9.5 no se registrd una
diferencia significativa en los porcentajes de recuperacion a medida que el tiempo de reaccion
aumentaba. Esto sugiere la posibilidad de que, a los 60 minutos, para el pH de 9.5, el sistema
haya alcanzado un estado de equilibrio. En este punto, la formacion de ntcleos de estruvita
podria haber concluido, indicando que el porcentaje de recuperacion no presentard variaciones
en intervalos de tiempo posteriores (Lee et al., 2013). Un pH elevado disminuye la solubilidad

de los iones NH4*, PO+*" y Mg?" modificando su disponibilidad en solucion, esto favorece que
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la estruvita se forme mas rapidamente, con tiempos de reaccién mas cortos. (Krishnamoorthy

et al., 2021b).

Figura 3
Porcentaje de recuperacion en variacion del pH y tiempo de reaccion
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Los efectos de las variables pH y tiempo de reaccion, asi como su interaccion, en el
porcentaje de recuperacion se analizaron mediante un analisis estadistico ANOVA utilizando
el software Minitab. El pH fue la variable que mayores diferencias significativas presentod
(Valor F:216.87) comparado con el tiempo de reaccion (Valor F:5.79) y la interaccion entre
estas variables (Valor F:34.99). Tanto el pH (p = 0.00 < 0.05) como el tiempo de reaccion (p
= 0.01 < 0.05) mostraron un efecto significativo en el porcentaje de recuperacion. Sin
embargo, el pH parecio tener un efecto mayor. Lo anterior concuerda con Le Corre et al.,
2009%, quienes afirmaron que la precipitacion de estruvita es un proceso altamente

influenciado por el pH de la solucién acuosa.

La figura 4 ilustra la superficie de respuesta, que permite visualizar la variacion del

porcentaje de recuperacion en relacion con el cambio de pH y tiempo de reaccion. Se observo
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una tendencia creciente en el porcentaje de recuperacion con el incremento del pH para
cualquier tiempo.

Figura 4

Superficie de respuesta del efecto del pH y tiempo reaccion en el porcentaje de recuperacion

de fosfato

% de recuperacion

En la superficie de respuesta se identifico un punto 6ptimo a un pH de 9.5 durante 90
minutos, lo que indica que estas condiciones favorecieron un mayor porcentaje de
recuperacion. No obstante, el andlisis de varianza no indic6 diferencias significativas en el
porcentaje de recuperacion entre los 60 y 90 minutos a un pH de 9.5. Esto sugiere la posibilidad
de trabajar con un pH de 9.5 durante 60 minutos y obtener un porcentaje de recuperacion igual

al de los 90 minutos.

La formacion de estruvita libera constantemente protones, lo que ocasiona que durante
el proceso exista una disminucion del pH (Liu et al., 2013). Por lo que se requiere de un control

del pH durante todo el proceso para tener un control sobre la precipitacion. En la figura 5 se
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muestra el consumo de NaOH en cada experimento. En términos generales, se observo un
aumento en el consumo de NaOH a medida que se incrementaba tanto el tiempo de reaccion
como el pH requerido. Por lo tanto, realizar la precipitacion de estruvita a un pH de 9.5 implico
usar una cantidad seis veces mayor de NaOH, comparada con el proceso llevado a cabo a un
pH de 8.5. Aunque el uso de NaOH como sustancia alcalina para elevar el pH puede no ser la
opcion mas econdmica, desde una perspectiva ingenieril, es preferible en comparaciéon con
Ca(OH): y Mg(OH): debido a su facilidad de manejo (Muhmood et al., 2019); ademas, al
agregar una fuente de magnesio o calcio externa se pueden generar precipitados no deseados,
dificultando mantener relaciones molares deseadas durante el proceso. Dado que la diferencia
de los porcentajes de recuperacion entre pH 9.5 y 8.5 es solo de un 4% para un tiempo de
reaccion de 60 min, elevar el pH a este nivel puede no ser rentable considerando la cantidad
adicional de sustancia alcalina requerida y la posible implementacion de este proceso en mayor

escala.

Figura 5

Consumo de NaOH en cada experimento
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Por lo tanto, los resultados de la investigacion indican que la recuperacion de estruvita
es mas eficiente (técnico-econémico) al mantener un pH de 8.5 durante 60 minutos. Debido a
que a este pH se requiere un menor uso de NaOH, se reduce significativamente el costo

asociado, obteniendo un porcentaje de recuperacion del 92%.

4.3 Calidad del cristal precipitado
4.3.1 Difraccion de Rayos X (DRX)

Los resultados de los anélisis de DRX se procesaron usando DIFFRAC.SUITE EVA,
que se implemento para el analisis cualitativo de la muestra solida como se muestran en la
Figura 7. El material analizado para cada una de las pruebas exhibe una estructura cristalina,
que es similar a la estructura del mineral puro de estruvita, tal como se ilustra en la Figura 6.

Esto sugiere que los cristales obtenidos durante el proceso de precipitacion son principalmente

cristales de estruvita.

Figura 6

DRX estruvita pura
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Figura 7

Analisis de muestras por DRX
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La cristalizacion de la estruvita se favorece en un rango de pH que oscila entre 8 y 11
(Kabdasl et al., 2009; Muhmood et al., 2019; Le Corre et al., 2009a), sin embargo, un pH
elevado puede provocar la formacion de precipitados distintos a la estruvita. Por ejemplo, a
un rango de pH entre 9,0 a 10,5 se pueden formar hidroxiapatita (HAP), carbonato de calcio
(CaCO:s), dolomita (CaMg(COs3)2) y complejos de fosfato de magnesio segin las
caracteristicas del residuo a usar (Li et al.,, 2019). La cuantificacion de los cristales
precipitados se examind mediante el software DIFFRAC.SUITE TOPAS, para determinar la
cantidad relativa de cada mineral presente en la muestra solida, en la Tabla 8 se detalla el
porcentaje de estruvita contenido en el sdlido. se not6 una disminucién significativa en el
porcentaje de estruvita de los cristales en pH superiores a 9, independientemente del tiempo
de reaccion. Este fenomeno sugiere la existencia de otros s6lidos en los cristales precipitados.

La presencia de otros solidos en los cristales formados se debe a la variedad y concentracion
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de iones en los sistemas acuosos, asi como al pH de la solucion. Estos cristales pueden
contener iones que se encuentran en la estruvita, pero en proporciones diferentes, o pueden

formarse a partir de sustituciones de otros iones presentes en la solucion (Tansel et al., 2018).

Esta disminucion de pureza al usar un pH superior a 9, se atribuye a la presencia de los
iones de calcio (Ca*?), magnesio (Mg™?) y carbonato (CO37%) en la solucion, que dieron como
resultado la precipitacion de dolomita (CaMg (COs3)2), segun lo indicado por la cuantificacion
en el sélido, un mineral que emergid como factor determinante en este proceso. La relacion
directa entre el pH y la inhibicion de la cristalizacion de estruvita ofrece una perspectiva clave

sobre los variables involucradas.

Tabla 8

Porcentaje de estruvita en la muestra solida, para cada cambio de pH y tiempo de reaccio

Tiempo de reaccion

PH 60 [min] 90 [min] 120 [min]
8,5 100% 100% 100%
9,0 94% 93% 95%
9,5 94% 87% 81%

4.3.2 Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

La Figura 8 presentan las imagenes SEM y analisis EDS de los cristales de estruvita
obtenidos variando el pH y el tiempo de reaccidon. Estos datos proporcionan una vision

detallada de la morfologia y composicion del cristal en cada experimento.

Figura 8

Imagenes SEM y andlisis EDS de los cristales precipitados
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(a) pH 8.5, 60 min, (b) pH 8.5, 90 min, (c) pH 8.5, 120 min, (d) pH 9, 60 min, (e) pH 9, 90 min, (f) pH 9,
120 min, (g) pH 9.5, 60 min, (h) pH 9.5, 90 min, (i) pH 9.5, 120 min

Las imagenes obtenidas a través del estudio realizado de SEM mostraron variaciones
tanto en la forma como en el tamafio de los cristales. Segun Chauhan & Joshi (2013), la
morfologia y el proceso de crecimiento de los cristales de estruvita estan fuertemente
condicionados por los parametros de crecimiento (pH, relacion Mg:PQOas, velocidad de mezcla,
presencia de impurezas y tiempo de reaccion). Al variar dichos parametros, se logré obtener

cristales de estruvita con morfologias diversas, como se muestra en la Figura 8.

Mediante el andlisis EDS se comprobo la presencia de elementos como Mg, Py O,
elementos caracteristicos de la estruvita. Sin embargo, también se detectd la presencia de Ca
y C, los cuales se presentan en mayor proporcion para las pruebas realizadas a pH iguales y
superiores a 9, por ende pueden atribuirse a la presencia de CaMg(COs); en el cristal, detectada

anteriormente en el DRX.

Los resultados obtenidos confirman lo previsto en el andlisis DRX. No obstante, se
observan unos picos de baja intensidad de Ca y C para los pH de 8.5 indicando posible
presencial de impureza, esto podria atribuirse a un porcentaje muy pequefio dado que el DRX

no lo identifico.

Se observd que los cristales grandes tienen adheridos un cristal amorfo (a excepcion
de los experimentos realizados a pH 8.5). Estos cristales adheridos mostraron una composicion
alta de Ca, C y un aumento en la de Mg, respecto a los cristales mas grandes. Por lo anterior,
se infiere que en la superficie del cristal de estruvita para pH de 9y 9.5, se precipito otro cristal
que contiene Ca y Mg, lo que puede relacionarse con la formacion de dolomita CaMg (CO3)s.

Se ha demostrado que la presencia de iones Ca en solucion tiene un impacto significativo en
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la cristalizacion de la estruvita, afectando el tamano, forma y pureza del producto recuperado

(Le Corre et al., 2005).

Figura 9

Tamarios de particula para cada experimento
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Las desviaciones esténdar individuales se utilizaron para calcular los intervalos.

La Figura 9 ilustra los tamafios obtenidos bajo las condiciones de pH (eje ordenada) y
tiempos de reaccion evaluadas (eje abscisa). El tiempo de reaccion (p = 0.001 < 0.05) como
el pH (p = 0.000 < 0.05) tuvieron un impacto significativo en el tamafio de los cristales. A lo
largo de un periodo de 60 minutos, no se observaron cambios en el tamafio de los cristales
para distintos pH. No obstante, en tiempos posteriores, se evidencid una leve disminucion en
el tamafio de los cristales cuando se trabajé bajo condiciones de pH 9 y 9.5. Al incrementar el
tiempo de reaccion y operar a un pH de 9y 9.5, se observo una disminucion en el porcentaje
de estruvita contenido en el cristal (Tabla 8) indicando la presencia de impureza

(CaMg(CO3)2).La presencia de dolomita, cuya formacion esta asociada con la presencia de
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iones de Ca en la solucion, inhibe el crecimiento de los cristales reduciendo su tamafio

(Villegas et al., 2019.).

Trabajar a un pH de 8.5 se evidencia un aumento en el tamafio de los cristales a medida
que aumenta el tiempo de redaccion, obteniéndose en 120 min un promedio de cristales
superior a los demas, alcanzando los 24 um. Segin Tarragé et al., 2016 un mayor tiempo de
reaccion aumenta el tamafio de los cristales, debido a que las particulas pequefias podrian
crecer con el tiempo y aumentar su tamafio. Ademas, en este pH no hay presencia de impureza
generando una mayor oportunidad a la etapa de agregacion de los cristales para crecer en

tamafio. Esta etapa algo fundamental que determina el tamaio final de los cristales obtenidos.

Los resultados obtenidos indican que los tamafios de los cristales oscilan entre 14 pm
y 23 um. Estas observaciones coinciden con estudios previos, como el de Zhang et al., (2009)
quienes reportaron un rango de tamafos de 15 um a 3,5 mm. En este estudio, el tamafo
maximo de cristal ajustando el pH a 8.5 y manteniendo un tiempo de reaccion de 60 minutos,
fue de 19 um. Sin embargo, bajo estas condiciones se aprecia variabilidad en los tamafios de

las particulas entre 13 umy 19 pm.

La aplicacion de cristales de estruvita con un tamafo inferior a <112 um para la
fertilizacion puede resultar en una absorcion mas rapida de nitrégeno por parte de las plantas,
lo que potencialmente podria aumentar el riesgo de lixiviacion de nitrogeno en el suelo
(Rahman et al., 2014). Estos hallazgos subrayan la importancia de desarrollar un plan de
fertilizacion que considere cuidadosamente el tamafio de particula adecuado, con el fin de
lograr un equilibrio optimo entre la eficiencia de fertilizacion y la reduccidon del impacto

ambiental.
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En la figura 10 se presentan la estruvita obtenida, recién filtrada y secada al ambiente.
Presenta un color opaco, posiblemente por las impurezas presentes en el digerido. Ademas, se

observa un aspecto brilloso, atribuible a su estructura cristalina.

Figura 10

Estruvita precipitada
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Conclusiones

El digerido de estiércol porcino, obtenido mediante la digestion anaerobia en clima
frio, se destacd como una fuente valiosa para la precipitacion de estruvita por su contenido de
fosfato (PO4->-P), pero no clasificd como fertilizante debido a su bajo contenido de nutrientes

y la presencia de patdgenos.

Las condiciones favorables para la precipitacion de estruvita se obtuvieron a un pH de
8.5 y un tiempo de reaccidon de 60 minutos, logrando una alta eficiencia en el proceso y un
equilibrio econdmico, considerando el consumo de reactivo (NaOH) y la recuperacion de

fosfato.

Bajo un pH de 8.5, se logro obtener cristales de estruvita con una pureza del 100%,
independientemente del tiempo de reaccion. Sin embargo, al utilizar un pH igual o superior a
9, se observo la presencia de impurezas, como dolomita, y una disminucién en el tamafio de
los cristales. Bajo las condiciones favorables, los cristales obtenidos mostraron un tamafio

entre 13y 19 pm.
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Recomendaciones

Con el fin de mejorar y aumentar tanto la eficiencia como la economia del proceso de

precipitacion de estruvita, se recomienda:

o Laimplementacion de un sistema eficiente de filtracion para los cristales al concluir el

proceso.

o Utilizar un material para el reactor en escala real de precipitaciéon que evite la
adherencia de los cristales de estruvita en las paredes de este, reduciendo las pérdidas

y mejorando la eficiencia general del proceso.

o Realizar un anélisis de la relacion de alimentacién Mg?*:PO4’, Mg?":Ca para controlar

la precipitacion de impurezas.

o Explorar fuentes alternativas de magnesio que conserven porcentajes de recuperacion
y tiempos de reaccion similares a los del dicloruro de magnesio utilizado en este
proceso. Estas podrian ser lodos de depuradoras ricas en magnesio, residuos de la
industria de ceramica, residuos de industria alimentaria de frutas, residuos de la

industria de neumatico, entre otras posibles alternativas mas.
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