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RESUMEN
TITULO: DEL DIGERIDO DE UN BIODIGESTOR RURAL A LA ESTRUVITA".

AUTORES: LUISA JASBLEIDY DIAZ MOYANO™; KENIA PAOLA VECINO

GUTIERREZ™

PALABRAS CLAVE: DIGESTION ANAEROBIA, DIGESTOR DE BAJO COSTO,

DIGERIDO, ESTIERCOL BOVINO, ESTRUVITA, FOSFATO, PATOGENOS.
DESCRIPCION:

El propdsito de esta investigacion fue obtener estruvita a partir del digerido proveniente de la
digestion anaerdbica del estiércol bovino. Durante el monitoreo del digestor, se determiné el
contenido y consumo de materia organica en términos de solidos volatiles (SV) y acidos grasos
volatiles (AGV). La estabilidad del proceso fue estudiada con la relacion de AGV/AT y pH.
Los datos obtenidos indican que la operacion del digestor fue estable y sin riesgo de inhibicidn.
Por otro parte, el digerido present6 altos contenidos de nutrientes que son importantes para su
uso como fertilizante. Sin embargo, la aplicacion requiere un post-tratamiento debido a la
presencia de agentes patdgenos (Coliformes fecales, huevos de Helminto y Salmonella spp.).
Con el fin de determinar las condiciones mas favorables para recuperar los iones POs*
presentes en el digerido en forma de ES, se planted un disefio estadistico de experimentos para
evaluar el efecto combinado de la relacion molar de Mg?":PO4* (1,5:1, 2,5:1 y 3,5:1), tiempo
de reaccion (10, 50 y 90 min) y velocidad de agitacion (100, 450 y 800 rpm). Las condiciones
determinadas como favorables fueron relacion molar 1,5, tiempo de reaccién 50 min y una
velocidad de agitacion de 450 rpm. Con estas condiciones se recuperd el 554,94 % vy el
58+7,72 % NH4* y PO4> respectivamente. La formacion y composicion de cristales de ES se
confirm6é mediante microscopia petrografia, microscopia electronica de barrido (SEM) y
radiacion infrarroja. El rendimiento de estruvita obteniendo fue 295,75 mg ES/I de digerido
utilizado. La DA es unatecnologia de facil implementacién y bajo costo que permite estabilizar
y valorizar residuos produciendo biogas y digerido. El digerido tiene los nutrientes esenciales
para dar lugar a la formacion de cristales de ES.

* Trabajo de grado.
™ Facultad de Ingenierias Fisicoguimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Directores: Liliana del Pilar Castro
Molano, Ingeniera Quimica PhD, Humberto Escalante Hernandez, Ingeniero Quimico PhD, Jaime Jaimes Estévez,
Ingeniero Quimico.
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ABSTRACT
TITLE: FROM THE DIGESTATE OF A RURAL BIODIGESTER TO STRUVITE".

AUTHORS: LUISA JASBLEIDY DIAZ MOYANO™; KENIA PAOLA VECINO

GUTIERREZ™

KEYWORDS: Anaerobic digestion, cow manure, digestate, low cost digester, pathogens,

phosphate, struvite.
DESCRIPTION:

The aim of this work was to obtain struvite from the digestate obtained during cow manure
anaerobic digestion in a low cost tubular reactor. During digester monitoring, content and
consumption of organic matter was calculate in terms of volatile solids (VS) and volatile fatty
acids (VFA). Process stability was studied according to the VFA/TA ratio and pH. Data
obtained indicate that digester operation was stable and without inhibition risks. On the other
hand, digestate presented high nutrients content, that suggests the potential digestate use as
fertilizer. However, digestate application requires a post-treatment due to pathogens presence
(coliforms, Helminth egg and Salmonella spp). With the final purpose of determine most
favorable conditions to recover PO+* ions from digestate as struvite, an experimental design
was carried out. This design evaluated the effect of Mg?*:PO4> molar ratio (1,5:1, 2,5:1 and
3,5:1), reaction time (10, 50 and 90 min) and stirring (100, 450 and 800 rpm). In that sense, the
most favorable conditions for struvite precipitation were 1.5 molar ratio, 50 min time reaction
and 450 rpm. With those conditions 55+4,94 % NH4* and 58+7,72 % PO.* gas recovered.
Struvite formation and its crystal composition was confirmed by microscopy, Scanning
Electron Microscopy (SEM) and infrared. Struvite yield was 295,75 mg Struvite/l. AD process
is a technology of easy implementation and low cost that allows to stabilize and valorize wastes
by producing biogas and digestate. Digestate has essential nutrients that make it enable for
struvite precipitation.

* Bachelor Thesis.

™ Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Directors: Liliana del Pilar Castro
Molano, Chemical Engineer PhD, Humberto Escalante Hernandez, Chemical Engineer PhD, Jaime Jaimes
Estévez, Chemical Engineer.
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Introduccion

Los servicios de energia moderna son cruciales para el bienestar humano y el desarrollo
econdmico de un pais. En la actualidad 1,2 billones de personas no tiene acceso a electricidad
y mas de 2,7 billones de personas dependen del uso tradicional de la biomasa para cocinar
(International Energy Agency [IEA], 2016). En los paises en desarrollo, existe una relacion
entre la energia, la pobreza y el medio ambiente. El indice de pobreza de una comunidad puede
determinarse por el tipo de combustible usado para cocinar. En Colombia el 52 % de su area
es rural y sus vias son de dificil acceso por la presencia de vias terciarias, por lo cual estas
zonas son llamadas “no interconectadas” (Escalante, Castro, Gauthier-Maradei, & De La Vega,
2016). En estas zonas, las personas usan gas propano como combustible alternativo para
cocinar. Sin embargo, el acceso al gas propano representa impactos de tipo econémico (altos
costos del tanque de propano, costos de transporte entre las areas urbanay rural) y de seguridad
(manipulacién de los tanques de propano). En este sentido, el proceso de digestién anaerébica
(DA) se presenta como una alternativa tecnoldgica para mejorar la calidad de vida en los paises

en desarrollo como Colombia.

La DA es un proceso de bioconversion de un sustrato (considerado la fuente de nutrientes
del proceso) por la accion de un inoculo conformado por diferentes poblaciones de
microorganismos. Este proceso generalmente se lleva a cabo a condiciones mesofilicas, con
una relacion C/N entre 20 y 35, tiempo de retencion hidraulica (TRH) en el rango de 15-30 y

pH de 6,5 a 8,2 (Mao, Feng, Wang, & Ren, 2015).

A partir del proceso de la DA se produce biogas con potencial energético (PCI: 22400

KJ/m?®) (Biogas Renewable Energy, 2016) y un lodo efluente denominado digerido, compuesto
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por agua (93 %) y materia seca (7 %). El biogas (~70 % CHa4 y 30 % CO2 (Insam, Gomez-
Brandon, & Ascher, 2015)) corresponde solo al 30 % del producto de la digestion, por lo cual,
el digerido contiene la mayoria de los nutrientes del sustrato original (Rivera, Plata, Guzman,
Castro, & Escalante, 2012). De acuerdo con los productos obtenidos durante el proceso
anaerobico, es posible reducir el consumo de combustibles tradicionales y fertilizantes

quimicos.

Como alternativa para la implementacién de un proceso de DA a escala rural, se presenta el
uso de digestores tubulares. La configuracién de estos digestores, consiste en una bolsa
cilindrica de polietileno 0 geomembrana, donde se lleva a cabo el proceso de digestion mientras

el sustrato fluye en direccion axial (Figura 1) (Mantilla & Rojas, 2016).

.. Tuberia de Biogas
Vélvulg de

Entrada

Salid:

Vollimen utilizado

Figura 1. Digestor de bajo costo (Garfi, Marti-Herrero, Garwood, & Ferrer, 2016; Kinyua,
Ergas, & Rowse, 2016)

Estos digestores se alimentan principalmente con estiércol bovino (EB) con una velocidad
de carga organica entre 0,3 - 2 kg SV/m3igestor™d (Garfi, Marti-Herrero, Garwood, & Ferrer,
2016). El ganado bovino genera diariamente alrededor de 8 Kgestiercol/100 kg por cabeza de
ganado, siendo el mayor residuo renovable producido en los agroecosistemas (Marti Herrero,
Biodigestores familiares: Guia de disefio y manual de instalacion, 2008) . En Colombia se

producen mas 99 Mt/afio de EB. Este sustrato se caracteriza por tener humedades entre 71,09
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y 88,96 % p/p, materia volatil entre 36,82 y 72,41 % p/p, materia organica entre 60,81y 76,75

% y relacion C/N entre 13,69 y 32,44 % (Escalante, Orduz, Zapata, Cardona, & Duarte, 2010).

Las investigaciones en digestores tubulares de bajo costo han sido enfocadas en el disefio,
construccioén, optimizacion en climas frios, control de olores y la disminucion de patdgenos
(Garfi et al., 2016). Estudios anteriores incluyen digestores tubulares empacados y adicion de
invernaderos como adaptaciones a climas frios (Perrigault, Weatherford, Marti-Herrero, &
Poggio, 2012). Kinyua et al. (2009) realizaron una revision sobre digestores tubulares
anaerobicos a escala real que tratan diferentes tipos de estiércol (ganado, cerdo, oveja, cabra,
Ilama, bafalo, conejillo de india) en paises en desarrollo, que resume: i) caracteristicas del
sustrato como nitrégeno total amoniacal (NTA) y pH, los cuales varian de 0,086 a 1,4 g NH4*-
N/l'y 6,5-8,8 respectivamente; ii) parametros de operacion (velocidad de carga organica -VCO-
de 0,33 a 8,00 kg SV/m3.d y temperatura de 17 a 31 °C) y iii) rendimiento de los digestores
tubulares en términos de biogas (0,013 a 0,56 biogas/kg SV asadidos) Y contenido de CH4 (de 21
a 76 %). Subsecuentemente, Kinyua, Zhang, Camacho-Céspedes, Tejada-Martinez, & Ergas
(2016) investigaron el desempefio de un digestor tubular tratando residuos de ganado a través
de estudios experimentales y modelos de bioprocesos. Se encontrd que las eficiencias de
eliminacion de solidos volatiles (SV) y demanda bioquimica de oxigeno (DBOs) fueron
superiores al 75%. Con respecto al contenido de patogenos, Kinyua, Trimmer, lzurieta,
Cunninghama, & Ergas (2016), durante el proceso de digestion de estiércol porcino, alcanzaron
una remocion del 60 y 90 % en el contenido de Cryptosporidium parvum y Giardia lamblia

respectivamente.

Con respecto al digerido, su gestion agrondémica se ve limitada debido a los riesgos de
contaminacion, problemas de almacenamiento y dificultad para su transporte (Warnars &
Oppenoorth, 2014). Los problemas de contaminacion pueden ser microbioldgicos,

fisicoquimicos y agronomicos. Dentro de estos inconvenientes se acentlan las emisiones de
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metano, lixiviacion de nutrientes, perdida de plantulas jovenes, problemas de fitotoxicidad,
riesgos de salinizacion, volatilizacién del nitrogeno en forma de amoniaco, competencia por
los nutrientes, presencia de agentes patdgenos, entre otros (Red Espafiola de Compostaje,
2014). Ante estas dificultades, se han establecido diferentes alternativas para recuperar los
minerales del digerido y disminuir su impacto ambiental. Dentro de estas alternativas se
encuentra la precipitacion de fosfato de magnesio de amonio hexahidratado

(MgNH4PO4.6H20), méas conocido como Estruvita (ES) (Red Espafiola de Compostaje, 2014).

La ES es una sustancia cristalina considerada como un recurso renovable y es utilizada como
un fertilizante de liberacidn lenta gracias a su baja solubilidad en agua. La ES se forma a partir

de una concentracion equimolar de NH4*, Mg?* y PO4* de acuerdo a la siguiente reaccion:

Mg?* + NH} + PO}~ + 6H,0 — MgNH,PO, - 6H,0
La precipitacion de ES es controlada por el pH, grado de sobresaturacién, temperatura,
presencia de otros iones (Ca, Fe), velocidad de agitacion, relacion Mg?*:PO.* y tiempo de

reaccién (Doyle & Parsons, 2002; Ariyanto, Sen, & Ang, 2014).

La técnica de precipitacion de ES se ha aplicado a diversas aguas residuales tales como orina
humana (Etter, Tilley, Khadka, & Udert, 2011; Barbosa, Peixoto, Meulman, Alves, & Pereira,
2016) digerido de estiércol porcino (Taddeo, Kolppo, & Lepistd, 2016 ; Huang, et al., 2016)
digerido de estiércol bovino (Zhao, et al., 2010) y aguas residuales (industriales, municipales)
(Ariyanto et al., 2014) (Stolzenburg, Capdevielle, Teychené, & Biscans, 2015; Doyle &
Parsons, 2002; Zhang, Hu, Spanjers, & Lier, 2016; Quintana, et al., 2008). Independientemente
de los sustratos utilizados, todos los estudios revisados hasta la fecha excepto Battistoni et al.,
(Battistoni, Fava, Pavan, Musacco, & Cecchi, 1997; Battistoni, Pavan, Prisciandaro, & Cecchi,
2000; Battistoni, Angelis, Pavan, Prisciandaro, & Cecchi, 2001; Battistoni, Angelis,

Prisciandaro, Boccadoro, & Bolzonella, 2002) han utilizado la adicion del Mg?* como medio
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para alterar el equilibrio del producto de solubilidad e iniciar la precipitacion. Entre los

precursores de Mg?" mas utilizados se encuentran MgClz, Mg(OH)2 y MgO en diferentes

grados de pureza (Romero-Giiza, Astals, Mata-Alvarez, & Chimenos, 2015). En la tabla 1 se

resumen diferentes tecnologias utilizadas para la precipitacion de ES para distintos sustratos.

Tabla 1.

Tecnologias utilizadas para la precipitacion de ES

Fuentes Relacion molar  Tipo de reactor y condiciones del ~ % recuperacion
Sustrato 94 24 3 3
de Mg Mg-":POy4 proceso de PO4
Reactor CSTR con agitacion
Aguas MgO 160 magn.etlca a 120 rprTl dur_a,nte lhy 90
residuales un sistema de aireacion para
aumentar pH.
Reactor de polipropileno cilindrico
rin n fon Oni istem
Orina MgO 110 c_o _o, do conico y S|ste_ a_Eie 9
humana filtracion  externo.  Agitacion
manual (60 rpm) durante 10 min.
Reactor CSTR con un sistema de
Digerido  Anodo medicion de.pH”y un par de
de EP de M * electrodos, agitacion magnética a 93
g 150 rpm durante 70 min y un
voltimetro.
Digerido Reactor batch con agitacion
g * 1,02 magnética, adicion de EDTA y 62
de EB .
ajuste de pH
. Reactor con fondo conico,
Digerido o -
de EP MgCl; 1 agitacion magnética a 750 rpm, >90

durante 30 min.

* No reportados, Estiércol porcino (EP). Adaptado de: (Quintana et al., 2008; Etter et al., 2011;

Huang, et al., 2016; Zhao, et al., 2010; Taddeo et al., 2016)

De manera general estos estudios se centran en metodologias que resultan ser costosas para

su implementacién en zonas no interconectadas. Dentro de las desventajas se encuentran: el

dificil acceso a reactivos, gastos energéticos y configuracion del reactor. Sin embargo, estas

tecnologias permiten valorizar los residuos provenientes de la DA. En este sentido, se busca

adecuar una tecnologia, con el fin de reducir costos y mejorar la calidad de vida de las personas.
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De acuerdo al panorama descrito anteriormente, los estudios de la DA en biodigestores
tubulares a escala real se han enfocado a evaluar la eficiencia de los digestores y los
rendimientos de la produccion de biogas y sus usos como combustible. Sin embargo, el

digerido producido de estos biodigestores requiere ser gestionado y valorizado.

Por lo anterior, el objetivo de este trabajo fue obtener estruvita a partir del digerido

proveniente de la digestion anaerdbica del estiércol bovino.

2 Metodologia

El disefio metodoldgico se orientd a la evaluacion de la DA del EB, las propiedades del digerido
y la recuperacion de nutrientes en forma de ES. Esta investigacion se desarrollé en tres etapas:
En la primera etapa se monitore6 el comportamiento fisicoquimico y bioquimico de la DA del
EB en un digestor rural bajo condiciones reales. En la siguiente etapa se estimo la calidad y las
propiedades fisicoquimicas y microbioldgicas del digerido. Finalmente, con el digerido
estudiado en la etapa anterior, se determinaron las condiciones favorables para la recuperacion

de POs* y NH4" en forma de ES, mediante un disefio de experimentos.

La experimentacion de este trabajo se llevo a cabo en el laboratorio de biotecnologia, de la

Escuela de Ingenieria Quimica de la Universidad Industrial de Santander, Colombia.



DEL DIGERIDO DE UN BIODIGESTOR RURAL A LA ESTRUVITA 22

2.1 Descripcidn del sitio y caracteristicas del digestor

Este estudio fue llevado a cabo en la finca Marcella (9Ha), ubicada en Girén Santander a 9 km
de la zona urbana, a una altitud de 959 m.s.n.m. (Lat. N 7°01 '0,07' Long. 'W 73°08' 13,3") con
una precipitacion promedio de 692 mm/m? y una temperatura ambiente de 23+5 °C. La finca
cuenta con tres cabezas de ganado (raza Normando), con peso promedio de 210 kg. Las vacas
se mantienen en corrales el 67 % del tiempo. La region tiene “vias terciarias” que limitan la

provision de energia (Mantilla & Rojas, 2016).

La finca Marcella cuenta con un digestor tubular de bajo costo que fue disefiado, construido
e instalado el 3 de octubre del 2015 por el grupo de digestion anaerdbica de la escuela de
ingenieria quimica UIS. El reactor en estudio, utiliza EB como sustrato y alcanza en promedio
una produccion de biogas de 0,85 m®d con una calidad de 65,6% de CH4 (Mantilla & Rojas,

2016). La figura 2 muestra una serie de imagenes que ilustran la configuracion del digestor.

L

€SEervorio

Figura 2. Configuracion del digestor tubular ubicado en la finca Marcella
La Tabla 2 resume los parametros de disefio del digestor instalado en la finca Marcella

(Mantilla & Rojas, 2016).
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Tabla 2.
Parametros de disefio del digestor en estudio
Pardmetros Unidad  Valor
Ancho superior m 1
Dimensiones de la zanja Anch_o inferior m 08
Longitud m 7,5
Profundidad m 1
Diametro m 1,3
Longitud m 7,5
Volumen del digestor m3 9,5
Reservorio m? 51

Actualmente el digestor es operado con una velocidad de carga organica de 0,7 kg
SV/m3igestor-d, UNa relacion de estiércol bovino:agua lluvia (1:3) y un tiempo de retencion
hidraulica (TRH) de 35 d. El volumen de operacion es de 7,1 m®, que corresponden a una

produccion promedio de estiércol bovino de 51 kg/d (Mantilla & Rojas, 2016).

2.2 Etapa 1: Monitoreo del digestor tubular

El desempefio de la DA en el digestor tubular se monitore6 durante cuatro meses, midiendo el
potencial de biometanizacion (PBMinfiuente), potencial de metano residual (PBMefiuente),
actividad metanogénica especifica (AMEinfiente), actividad metanogénica residual
(AMEsefisente), contenido y consumo de materia organica (en términos de sélidos volatiles (SV))
y acidos grasos volatiles (AGV). La estabilidad del proceso se evalud con la relacion de

AGV/AT y pH.

EI PBM y el potencial de metano residual fueron medidos a 372 °C de acuerdo al protocolo
descrito por Angelidaki et al. (2009). La AMEinfiuente Y AMEcfiuente S determinaron acorde a
Astals, Baststone, Taid & Jensen (2015). Los analisis de sélidos volatiles (SV) se midieron con
base a los métodos estandar para la examinacion de aguas residuales (American Public Health

Association [APHA], 2005). La alcalinidad total (AT) y los AGV se cuantificaron por
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titulacion (Jobling, et al., 2014). Los valores de pH se determinaron con un medidor de pH

(691, Metrohm).

2.3 Etapa 2: Determinacion de la calidad y propiedades del digerido

Para evaluar la calidad del digerido, dos aspectos fueron considerados: i) caracterizacion
fisicoquimica: carbohidratos, lipidos, proteinas, K, Mg, Ca, Cl, Na, NH4-N, POs-P y metales

pesados y ii) analisis microbiolégico: coliformes fecales, huevos de helminto y salmonella spp.

Las proteinas y lipidos se midieron de acuerdo a los métodos estandar para la examinacion
de aguas residuales (APHA, 2005). Los carbohidratos se calcularon restando la cantidad de
proteinas y lipidos de los solidos volatiles (Gali, Benabdallah, Astals, & Mata-Alvarez, 2009).
La absorcién atdmica, volumetria, colorimetria y fotometria fueron los métodos utilizados para
determinar las propiedades fisicoquimicas del digerido (K, Mg, Ca, Cl, Na, NHs-N, POs-P y
metales pesados) (Kinyua et al. 2016). Los indicadores microbioldgicos se cuantificaron de

acuerdo a Rivera et al. (2012).

2.4 Etapa 3: Recuperacion de PO4* y NH4* en forma de estruvita

Para evaluar el potencial de precipitacion de ES, se recolectaron muestras de digerido
semanalmente (durante un mes) y se refrigeraron a 4 °C. Inicialmente, se cuantificd el
contenido de NH4"y PO4* en el influente y efluente utilizando el método colorimétrico descrito

por APHA (2005).



DEL DIGERIDO DE UN BIODIGESTOR RURAL A LA ESTRUVITA 25

24.1 Estudio del efecto del tiempo de reaccion, velocidad de agitacion y relacion
molar Mg?*:PO4* en la precipitacion de estruvita. Con el propésito de evaluar el efecto de
las variables que influyen en la precipitacion ES, se utilizé la metodologia de superficie de
respuesta con un disefio factorial 23 con punto central. Se correlacionaron tres variables a
niveles altos (+1) y bajos (-1): tiempo de reaccién (10; 90 min), velocidad de agitacion (100;
800 rpm) y relacion molar Mg?*:PO4* (1,5; 3,5). Como fuente de Mg?* se us6 MgCl.. Los datos
de relacion molar, agitacion y tiempo de reaccion utilizados en el disefio de experimentos,
fueron seleccionados acorde a lo reportado en la literatura (Ariyanto et al., 2014; Etter et al.,
2011; Barbosa, Peixoto, Meulman, Alves, & Pereira (2016); Doyle & Parsons, 2002; Taddeo
etal., 2016; Huang et al., 2016; Zhang, Hu, Spanjers, & Lier (2016); Stolzenburg, Capdevielle,

Teychené, & Biscans (2015)).

La superficie de respuesta y los analisis estadisticos se realizaron utilizando el software
Statgraphics en version de prueba para Windows 7. El desempefio del modelo sugerido se

evalud con base al % recuperacion de PO,

2.4.2 Descripcion del proceso para la precipitacion de estruvita. Inicialmente se
estimd la precipitacion espontanea de ES y luego se evaluo el efecto de las variables definidas
en la seccion 2.4.1. Para llevar a cabo los experimentos, se utilizaron vasos de precipitado de

500 ml (volumen de trabajo de 200 ml).

En la precipitacion espontanea de ES, se realiz6 un ensayo (blanco) el cual no se agito ni
agregd Mg?*. La muestra de digerido utilizada para el blanco, se almacen6 a temperatura
ambiente. Para el analisis de recuperacion de PO+* se tomaron muestras en diferentes tiempos
(0,5, 1y 24 h).

Por otra parte, para determinar el efecto de las variables, las muestras de digerido se filtraron

(tamiz de 1mm diametro) y almacenaron. Como pre-tratamiento se siguié la metodologia
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propuesta por Zhao et al. (2010). En este caso, se realizé un tratamiento de pH con el fin de
protonar los iones fosfato presentes en la muestra. Posteriormente, se afiadio MgCl. a las
diferentes relaciones molares Mg?*:PO4> y se subid el pH a 9. La dosis de Mg?* se calculé
sobre la base de la concentracion inicial de PO4>. A continuacion, la solucion se agit6 durante
el tiempo de reaccion definido en el disefio y se dejo sedimentar durante 30 min (Barbosa et

al., (2016)).

Una vez terminado el tiempo de sedimentacion, los cristales son separados del liquido
(digerido residual). El liquido es vertido a otro recipiente y los cristales precipitados quedan en
el recipiente inicialmente utilizado. Los cristales fueron lavados con agua destilada,
posteriormente recolectados en cajas Petri y finalmente secados a 36,8+1°C en una incubadora,

hasta su posterior andlisis (ver anexo A, E).

El fosfato tiene una concentracion menor con respecto a los iones de Mg?*y NH4" presentes
en el digerido, por lo tanto, este nutriente actlla como reactivo limitante e indica la cantidad
méaxima de ES que se puede formar (Amaya & Jaimes, 2017). Por esta razén, el porcentaje de
recuperacion de fosfato se tom6 como variable de respuesta en el disefio de experimentos y el

ensayo blanco.

El porcentaje de recuperacion de nutrientes (PO+* y NH4") se calcul6 después de la
determinacion de la concentracion de PO4* y NH4* inicial y final en el proceso de precipitacion

de ES. Para esto, se propuso la ecuacion 1.

% Recuperacion = L i"ic[ii” — Urinal o
inicial

Cabe resaltar que solo al experimento con las condiciones favorables se le determind el
contenido de NH4", debido a que es uno de los nutrientes principales en la precipitacion de ES.

Los experimentos fueron realizados a temperatura ambiente y presion atmosférica.
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2.4.3 Analisis cualitativo y cuantitativo de los cristales de estruvita. Los cristales
obtenidos son una medida del potencial nutricional que presenta el digerido para la
precipitacion de ES, éstos se determinaron mediante andlisis cualitativo. El analisis
petrografico consistio en la descripcion de las muestras colectadas a través de un microscopio
petrografico de luz polarizada marca LEICA DM750, a 4, 10 y 50x de ampliacién, con una
camara LEICA de 1200x180 pix. También se caracterizaron con radiacion infrarroja utilizando
un infrarrojo FTIR-8400S mediante transformada de Fourier, las muestras se mezclaron con
bromuro de potasio. Esta mezcla se trituro en un mortero y se prenso hasta formar una pastilla
por la que puede pasar el haz de luz. Por Gltimo, se uso la microscopia electronica de barrido
(SEM) y SEM-EDS con un microscopio QUANTA FED 650, en donde la muestra se coloco
sobre una placa de carbono para su posterior analisis. Los equipos utilizados se muestran en el

anexo D.

El anélisis cuantitativo corresponde a la determinacion del potencial de ES (Pes). Este

calculo se hizo con base a la ecuacion propuesta a continuacion.

Masags

Pgs (2

Volumengigeriao
Donde Masagg es la masa de la estruvita y Volumeng;geriqo COrresponde al volumen del

digerido.
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3 Resultados

3.1 Monitoreo del digestor tubular

3.1.1 Actividad metanogénica especifica (AME). El digestor tubular de la finca no
fue agitado ni calentado, y fue operado a temperatura ambiente (23+5 °C). Bajo estas
condiciones la AMEinfluente (EB) y AMEkefluente (digerido) fueron 0,019 y 0,035 g DQO/g
SV*d, respectivamente (Figura 3). La actividad metanogénica es mayor en el efluente que en
el influente lo que representa, que las arqueas contenidas en el EB se adaptaron
satisfactoriamente al proceso anaerdbico. Si la actividad microbiana es comparada con la

actividad catalitica en un proceso quimico, estos resultados pueden considerarse exitosos.
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Figura 3. Comportamiento de la AME

Comunmente, la AME de estiércol bovino es baja en comparacién con otros tipos de
estiércol. Quintero et al. (2012) y Alzate & Quintero (2016), utilizaron EB pre-incubado a 37°C
en digestores CSTR, alcanzando valores de AME entre 0,03 y 0,15 g DQO/ g SV*d

respectivamente. En la presente investigacion, se demostré que el EB es un inoculo ideal
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debido a su capacidad de promover biogas en digestores tubulares, bajo condiciones mesofilas

(Regueiro, et al., 2012).

3.1.2 Parédmetros de control en el digestor tubular. En cuanto a la materia orgénica,
el promedio de los SV en el influente disminuy6 de 33+2 a 8+0,4 g SV/kg (Figura 4), lo que
representa una remocion del 76 %. La reduccion de los SV implica una adecuada
transformacion del EB asegurando la anaerobiosis dentro del digestor tubular. Las
investigaciones sobre los digestores tubulares mostraron remociones hasta del 82 %, las cuales
dependen del tiempo de TRH y la temperatura utilizando como materia prima EB (Tabla 3).
Estos resultados coinciden con los obtenidos en esta investigacion. Es notable que la reduccién

de SV reportada sea alta, incluso cuando los digestores operan a bajas temperaturas mesofilas.
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Figura 4. Promedio de los SV en el influente y efluente
La figura 5 muestra el comportamiento del contenido de materia organica de facil
biodegradacion representada en los AGV. En este caso, es posible evidenciar que la
concentracion de AGV estuvo entre 1088+379 - 488+103 mg de &cido acetico/l para el

influente y efluente respectivamente. Las concentraciones de AGV a lo largo del monitoreo

representan la disponibilidad de materia organica soluble facilmente biodegradable, ademas, la
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disminucion en el contenido de AGV en el digerido (efluente) es un indicador de la estabilidad
del proceso de digestion en el reactor rural. En esta investigacion la concentracion de AGV en
el efluente esta por debajo del limite de inhibicion para reactores continuos (1500 mg/l;
(Sendergaard, Fotidis, Kovalovszki, & Angelidaki, 2015)). Estos resultados son comparables
con los de Xavier, Moset, Wahid, & Maller (2015) quienes reportaron una concentracion de
3510+380 - 210+50 mg de acido acético/l para el influente y efluente respectivamente, en un
reactor CSTR con agitacion y un TRH de 25 d. Sawatdeenarunat, Sung, & Khanal (2017),

reportaron que el EB digerido anaerdbicamente es un inoculo ideal para lograr un equilibrio en

la produccion de AGV.
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Figura 5. Promedio en los AGV en influente y efluente

En la Figura 6 se aprecia la relacion AGV/AT, los datos obtenidos estuvieron en 0,74+0,11
mg de &cido acético/mg de CaCOs en el influente, mientras que los valores de efluente
permanecieron en 0,35+0,08 mg de acido acético/mg de CaCOs. Esto corrobora que durante la
DA del EB en un reactor tubular se reducen los problemas de inhibicion del proceso debido a
la acumulacién de AGV gracias a la alta capacidad buffer del EB (Rongping, Shulin, & Li,

2010).
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Figura 6. Promedio de la relacion AGV/AT

En la figura 7 se presenta el comportamiento del pH. Los microorganismos anaerébicos son
sensibles a pequefios cambios de temperatura (1 a 3 °C). Una variacion en la temperatura afecta
la estabilidad de las bacterias fermentadoras. Este cambio en la estabilidad podria causar
cambios en el pH y decrecimiento en los rendimientos de metano (Gerard, 2003). Para un
proceso sano de DA en digestores continuos, el pH debe estar entre 6,8 - 8,2 (Fotidis,
Laranjeiro, & Angelidaki, 2016). En el presente estudio, los valores de pH fueron 7,47+0,2 aun
cuando se operd cerca al limite inferior de la mesofilia. Por lo tanto, el digestor de bajo costo
funcionaba correctamente sin riesgo de inhibicion. Estudios similares reportan rangos de pH
alrededor de 6,24 - 7,63 y 6,58 - 7,61 para el influente y efluente respectivamente, para

digestores que son operados a temperaturas entre 16 — 27 °C (Tabla 3).
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Figura 7. Promedio del pH durante el monitoreo

Tabla 3.
Condiciones de operacion de digestores tubulares implementados en diferentes paises
Localizacion Temperatura % pH
y altitud o TRH (d)  remocion
(m.s.n.m) (°C) sV Influente Efluente
Colombia 7,13+0,0
959 23-26 35 76 5 7,61+0,11
Perd 7,63+0,4
2800 16-20 90 82 5 7,15+0,21
Coste Rica 25-27 39 80 2102 658004

Nota: * Volumen de biogas expresado a 25 °C y latm. Adaptado de: Garfi et al. (2016);
Lansing, Viquez, Martinez, Botero, & Martine (2008)

3.1.3 Potencial de biometanizacion (PBM) y Potencial de metano residual. El
PBMinsiente Y €l potencial de metano residual del digerido fueron 0,16 y 0,04 m3 CH4/kg SV
respectivamente (Figura 8). La fuerza motriz del metano residual (0,12 m3 CH4/kg SV)
representa una transformacion favorable del EB en biogés en el digestor tubular a condiciones
climaticas reales. EI EB presenta bajos rendimientos de PBM con respecto a otros tipos de
estiércol. Esta tendencia puede ser acreditada a que el EB presenta bajos contenidos de lipidos
(2,44 %). Valores de PBMefluente han sido reportados desde 0,19 - 0,32 m3 CH4/kg SV.
(Fotidis et al., 2016; (Mgller, Moseta, Braskb, Weisbjerg, & Lund (2014); Kafle & Chen

(2016)). Los valores reportados son mas altos a los encontrados en este trabajo, esto se debe al
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tipo de reactor y las condiciones de operacion (temperatura y agitacion) lo que implica mayores

gastos energéticos.
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Figura 8. Promedio de PBMinfiuente Y PBMefiuente

El metano residual recuperado en el digerido representa el 6 % del rendimiento de metano
obtenido en el digestor tubular. Estos resultados coinciden con previas investigaciones en
donde las pérdidas en una planta de biogas son entre 5 - 25 % dependiendo del TRH
(Angelidaki, Boe, & Ellegaard, 2005). En el caso del digerido de EB, Rico, Rico, Tejero,
Mufioz, & Gomez, (2011), reportan 4,2 % de metano residual en el digerido con un TRH de 20
d y una carga organica de 2 kg SV/m?®-d. Otros autores concluyen que el contenido del biogas
en el digerido es inversamente proporcional al TRH (Marti Herrero, 2011). En el digestor
evaluado en este trabajo se producen 0,14 m%/d de digerido con un TRH (35 d) y una carga
organica (0,7 kg SV/m**d). Por lo tanto, basado en los resultados de metano residual y el caudal
de digerido producido, se sugiere implementar un proceso de desgasificacion para recuperar el
biogas retenido y evitar las emisiones de olores desagradables y la produccion de gases de
efecto invernadero.

El PBM es un parametro clave para el disefio, la economia y la gestién en las

implementaciones a gran escala de DA. Se han publicado muchas investigaciones cientificas
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con las pruebas de PBM de una variedad de sustratos (Wang, et al., 2015). Sin embargo, en
algunos estudios, la comparacion entre el rendimiento de metano en el laboratorio y a escala
real es limitada. En este estudio el PBMinfiuente (€N condiciones optimas para la DA) fue 0,16
m® CHa/kg SV vy el rendimiento especifico de metano fue de 0,10 m® CHa/kg SV. El
rendimiento real de metano representa el 63 % del test de PBM. Estos resultados indican que

la implementacion de DA de EB a gran escala en un digestor tubular de bajo costo fue exitosa.

La remocion de sélidos y el PBM son 76 y 75 % respectivamente. Esta similitud cuantitativa
de variables indica que el PBM podria ser utilizado como un pardmetro de control para

diagnosticar el rendimiento del digestor.

3.2 Calidad y propiedades del digerido

La caracterizacién fisicoquimica del digerido corresponde a nutrientes (Na: 0,38 g/kg, Mg:
0,15 g/kg, Ca: 0,88 g/kg, K: 1,58 g/kg), macromoléculas (Lipidos: 1,97g/kg, carbohidratos:
8,51 g/Kg, proteinas: 3,46 g/kg) y metales pesados (Al: 0,02 g/kg). En el anexo A, se presenta

la caracterizacion fisicoquimica completa del digerido.

La concentracion de sodio es un factor importante para la idoneidad del riego de efluentes.
Grandes concentraciones pueden inhibir la conductividad hidraulica del suelo, reducir la
aireacion y provocar el endurecimiento del suelo. Para evaluar la idoneidad de un efluente
tratado para uso agricola, las concentraciones de Na, Mg y Ca en el digerido permiten
determinar la relacion de adsorcion de sodio (RAS). El efluente del digestor evaluado presento
una concentracion de 3,14, esto implica bajos riesgos en su aplicacion por el contenido de Na

(Clark & Mason, 2006; Turner, Hattey, Warren, & Penn, 2010).
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Las macromoléculas en efluentes indican la transformacion de materia organica. La
consecuencia mas inmediata de una baja estabilidad del digerido, se debe a la presencia de altos
contenidos de materia organica, la cual se degrada rapidamente tras su aplicacion agricola. Su
adicion al suelo provoca un aumento de la actividad microbiana. Este aumento puede causar la
degradacion de la materia organica nativa ademas de la afiadida y puede establecerse una
competencia con las plantas por los nutrientes (Red Espafiola de Compostaje, 2014). La
transformacion de materia organica del EB en estudio se llevo a cabo con éxito en el digestor,
incluso cuando la temperatura ambiental fue de 23+5°C. Estos resultados demuestran que las
caracteristicas del digerido previenen un fendomeno negativo “priming effect” sobre la

mineralizacion de la materia organica (Fontaine, Mariotti, & Abbadie, 2003).

3.2.1 Comportamiento del fosfato y amonio. El fosforo (P) es un importante
macronutriente vegetal. Los procesos de degradacién durante la DA mejoran la disponibilidad
del P en las plantas, donde las concentraciones precisas de POs-P pueden ser absorbidas
facilmente por las plantas y favorecer su crecimiento (Nkoa, 2014). Asi mismo, el P es esencial
para el crecimiento de los microorganismos. Las formas habituales de P en efluentes de
digestores anaerdbicos son inorgéanicas (como polifosfatos) y fosfatos organicos (Gerritse &
Vriesema, 1984). Durante el metabolismo anaerdbico, los polifosfatos pasan por la hidrélisis,
se convierten y solubilizan en su forma i6nica, permitiendo la liberacion de PO4-P (Seviour,
Mino, & Onuki, 2003; Marti, Bouzas, Seco, & Ferrer, 2008; Sathasivan, 2008). Sin embargo,
las investigaciones relacionadas con la incidencia de la DA en el comportamiento de la
concentracion de PO4-P son limitadas. En el digestor en estudio, las concentraciones de fosfato
en el influente y en el efluente fueron 76+13 y 128+14 mg PO4-P/l respectivamente,
representando un aumento en la concentracion de POs-P de 68 % (con un consumo de materia

organica de 76 % SV, una VCO de 0.7 kg SV/m3gigestor*d y un TRH de 35 d). Huchzermeier &
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Tao (2012), reportaron concentraciones de fosfato en el efluente de 68,15+27 mg POs-P/I para
EB. Giingor & Karthikeyan (2008), presentaron rangos entre 28 y 58 mg POs-P/I. Sin embargo,
existen estudios con resultados contradictorios. Este es el caso de Lansing et al. (2008) quienes,
para un digestor familiar, presentan una disminucién en el contenido de PO4-P de 36.2 %
(consumo de SV de 68 %, una VCO de 1.01 kg SV/m3igesior*d y un TRH de 39 d) en la DA
del EB. Lo anterior podria indicar que el comportamiento del fosfato durante el proceso de
bioconversion puede ser afectado por la eficiencia y las condiciones de operacion en los

digestores tubulares.

Respecto al amonio, su presencia se atribuye a la mineralizacion de materia organica y es
un indicador de estabilidad de la DA. En ese caso, concentraciones inferiores a 200 NHs-N
mg/l son beneficiosas para microorganismos anaerébicos, aumentando el pH y mejorando el
porcentaje de metano (CH4). No obstante, por encima de 1500 mg de NHs-N/I, se puede inhibir
la actividad de los microorganismos metanogénicas (Gerard, 2003; Lansing, Botero, & Martin,
2008). A lo largo de este estudio, el contenido de amonio permaneci6 bajo niveles inhibitorios:
la concentracion en el influente y efluente fueron 32+5 y 96+6 NH4-N mg/I respectivamente.
En tales condiciones, el pH se mantuvo estable (7,47+0,2) y el biogas en 65,6 % de CHa.
Lansing et al. (2008), reportaron valores similares para influentes y efluentes de EB (20,5 -
18,5 NHs-N mg/l) y estiércol porcino (37 a 149 NHs-N mg/l). El porcentaje de metano
alcanzado en esos casos fue de 61,7 % (pH 6,7) por EB y 63,9 % (pH 7,1) por estiércol porcino.
En consecuencia, el comportamiento de amonio en este estudio, ratifica el funcionamiento
adecuado del digestor tubular, lo que permite valores de pH estables y un contenido adecuado

de metano.

Como factor adicional, el fosfato y el contenido de amonio en el digerido, son indicadores
de su uso como fertilizante. La aplicacion de digerido en la tierra puede mejorar calidad del

suelo y esta representado por el aumento de la biomasa y el contenido de N-P. Algunos estudios
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informan que el rendimiento de los cultivos aumenta entre 15 y 28 % con la aplicacion de
digerido (Moller & Miiller., 2012). Por lo tanto, es posible mencionar que los niveles
alcanzados en este estudio, pueden beneficiar el rendimiento de las plantas. Los nutrientes y
los metales pesados en digerido significan propiedades importantes para los sistemas agricolas

y representan ahorros en el uso de fertilizantes quimicos.

3.2.2 Anélisis microbioldgico del digerido. La caracterizacién microbiol6gica del
digerido indica 1,06x10° UFC/gST de coliformes fecales, 24 HH/4gST de huevos de Helminto
y ausencia de salmonella spp. Estos resultados son comparables con Goberna et al. (2011), que
informaron la ausencia de cultivo de salmonella spp. después de DA del EB en una planta de
biogas (alimentacion de 5 m3/d, TRH de 60 d). Sin embargo, bajo estas condiciones operativas,
existe el riesgo de propagacion de microbios potencialmente patégenos en campos agricolas
usando EB digerido anaerébicamente como fertilizante. La presencia de coliformes fecales y
huevos de Helminto demuestra que el efluente no puede aplicarse directamente a cultivos
designados para el consumo humano. Segun United States Environmental Protection Agency
[US EPA] (2016), el digerido se clasifica como Clase B debido a que tiene un contenido de
patdgenos que supone un peligro para la salud publica. Por lo tanto, se requiere incluir post-
tratamientos para la disposicion final del digerido tal como la precipitacion de estruvita. Este
post-tratamiento se considera una tecnologia de bajo costo. La precipitacion de ES permite
reducir los costos de transporte, almacenamiento y propagacion de patdégenos (Huchzermeier
& Tao, Overcoming Challenges to Struvite Recovery from Anaerobically Digested Dairy

Manure, 2012).
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3.3 Recuperacion de POs* y NH4* en forma de estruvita

3.3.1 Precipitacion esponténea de estruvita. El digerido de EB contiene nutrientes
que son importantes para la produccién de fertilizantes. En esta etapa, se realiz6 un
experimento preliminar (blanco) a las siguientes condiciones; relacion molar Mg?*:PO4>: 1,5,
velocidad de agitacion:0 rpm y tiempo de reaccidn que vario de 0,5, 1 y 24 h. Debido a las
concentraciones de iones disueltos de Mg?* (0,006 mol/l), PO4* (0,004 mol/l) y NH4* (0,007

mol/l), se alcanzd la precipitacion espontanea de ES. Cabe resaltar que el digerido en estudio

tiene una relacion molar Mg?*:PO4* igual a 1,5.
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Figura 9. Recuperacion de PO4* en el experimento preliminar
En este ensayo a un tiempo de 24 h se obtuvo una recuperacion de PO4% del 26 %. Estos
resultados no son satisfactorios. Esto confirman la necesidad de encontrar las condiciones

favorables para aumentar la eficiencia de recuperacion de fosfato en forma de ES.

3.3.2 Correlacion de las variables implicadas en el proceso de precipitacion de
estruvita. Los efectos de las variables operacionales se observan en la Figura 10. Estos

resultados muestran las condiciones favorables del proceso (relacion molar Mg?*:PO4* de 1,5
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velocidad de agitacion:450 rpm y tiempo de reaccion:50 min). En el anexo C se aprecian los

experimentos realizados y la regresion cuadratica generada por Statgraphics.
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Figura 10. Superficie de respuesta del disefio experimental para la recuperacion POs*
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La variable mas influyente en la recuperacion PO4> fue la relacion de Mg?":PO.> (1,5),
generando una confiabilidad del 95 %, posteriormente intervienen la agitacion (450 rpm) y el
tiempo de reaccion (50 min), alcanzando una recuperacion de 55+4,94 y 58+7,72 % de POs>y
NH,* respectivamente. Por lo anterior, el efecto de la relacion de Mg?:PO4* en el digerido
permitié la sobresaturacion del medio por el contenido de magnesio y fue favorable para dar
lugar a la primera semilla de cristal (nucleacion primaria) (Mehta & Batstone, 2013 ). Tao,
Fattah, & Huchzermeier (2016) sugieren que una relacion molar Mg?":PO,> de 1,5 en el

digerido de EB podria eliminar la necesidad de suplementar Mg?* para la recuperacion de PO4>

3.3.3 Validacion del disefio. Con las condiciones favorables obtenidas en la seccion
3.3.2 se valido el proceso de obtencion de ES utilizando un volumen cinco veces mayor y se
alcanzd una recuperacion de los iones fosfato y amonio del 53 y 58 % respectivamente. Estos
resultados indican que se puede alcanzar una recuperacion similar de PO4> y NH4* con un
volumen mayor al utilizado en el disefio de experimentos. En este sentido, estas condiciones

operacionales se podrian emplear en un proceso a escala real, como tecnologia de bajo costo
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en zonas no interconectadas. Jin, Hu, & Wen (2009), reportan remociones de 60 % para fosfato,
utilizando un pretratamiento termoquimico con microondas y adicionando una fuente de Mg?*.
Asi mismo Zeng & Li (2006), presentan recuperacion de 83 % y 56 % para POs> y NH4*

respectivamente, adicionando Mg?*y PO4>". Estas investigaciones utilizaron EB como sustrato.

3.34 Analisis de los cristales precipitados. La formacion de los cristales de ES
obtenidos en las condiciones favorables (relacion molar Mg*:PO.*:1,5, velocidad de
agitacion: 450 rpm y tiempo de reaccion: 50 min) se analizaron de forma cualitativa y

cuantitativa.

En el analisis por microscopia con petrografia se evidencié la presencia de los cristales
(Figura 11). La presencia de cristales en la primera imagen es atribuida al paso de luz polarizada
sobre la muestra y las siguientes iméagenes corresponden al paso de luz no polarizada. Debido
a la baja disponibilidad de investigaciones sobre el analisis de cristales de ES por microscopia

con petrografia, los resultados no pueden ser comparados.

Figura 11. Micrografias tomadas en la escuela de Ingenieria Quimica con el microscopio
LEICA DM750

La figura 12 muestra el espectro infrarrojo de los cristales de ES obtenidos en los diferentes
experimentos. El espectro muestra las bandas de absorcion que corresponden a los diferentes
elementos o compuestos presentes en el cristal. Las absorciones que ocurren en el rango (3240

a 3529 cm™) se deben a vibraciones de estiramiento O-H y N-H. Esto también sugiere la
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presencia de agua de hidratacion. La absorcion que se produce en 2854+1 y 2925+1 cm™ se
debe al ion NHs*. Las absorciones que tienen lugar en 511+2, 1010+1 y 10832 cm
corresponden a los iones PO* y las que se producen en 461+1 y 691+1 cm* se deben al enlace
metal-oxigeno (Mg-oxigeno).

Estudios anteriores de ES a partir de orina humana, presentaron absorciones que ocurren en
(2920,9, 2970 y 2889,26 cm™), (500, 1006 y 1064,5 cm™), (683,97 y 509,4 cm™) y (3276,9 a
3520,6) correspondientes al NH4*, PO.*, Mg®" y H,O respectivamente (Chauhan, Joseph,
Parekh, & Joshi, 2008; Kurtulus & Tas, 2011; Muryanto, Sutanti, & Kasmiyatun, 2016). Los
valores obtenidos en este estudio se relacionan con los mencionados anteriormente,

comprobando la presencia de estos iones en forma de estruvita.
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Figura 12. Radiacién infrarroja de la ES tomada en la escuela de ingenieria quimica por el
equipo infrarrojo FTIR-8400S

La figura 13 muestra la imagen SEM y SEM-EDS de los cristales de ES. Las imagenes
microscopicas mostraron que la forma de los cristales no era uniforme. Chauhan & Joshi
(2013), realizaron un estudio del crecimiento de ES, los autores afirman que la estruvita podria
presentarse en diferentes morfologias (tipo cajon, tipo piramidal, tipo prismatico, tipo aguja,
forma de pluma, etc.) que dependen fuertemente de los pardmetros de crecimiento. Estas

imagenes SEM coinciden con investigaciones sobre la cristalizacion de ES (Barbosa et al.,
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2016; Heraldy, Rahmawati, Heriyanto, & Putra (2017). Ademas, la composicion de los cristales
se confirmd mediante SEM-EDS. La composicion de elementos quimicos mostro la presencia
de Mg, P, Ny O, lo que indica que se obtuvo estruvita en esta investigacion, sin embargo, el
Si y C también se encuentran presentes, esto se debe a la presencia de impurezas (arena) en el
digerido y al recubrimiento que se hace en la preparacion de las muestras respectivamente. Las
impurezas se pueden atribuir al tipo de sustrato utilizado y a la recoleccion de las muestras.
Barbosa et al. (2016) obtuvieron ES a partir de orina humana fresca sin diluir, almacenada en
contenedores plasticos. Por otra parte, Herarldy et al. (2017) sintetizaron ES adicionando
HsPO4 y NH4OH a residuos de desalinizacion (como fuente de Mg?*). Estos autores no reportan

impurezas.
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Figura 13. Micrografias de SEM y SEM-EDS tomadas con un microscopio QUANTA FED
650 en el laboratorio de microscopia del parque Tecnolégico Guatiguara

Por otra parte, se analizaron de forma cuantitativa los cristales de ES. El potencial de ES en
esta investigacion fue 297,75 mg ES/I de digerido utilizado. Los resultados confirman que el
digerido de EB posee un alto potencial nutricional para la precipitaciéon de ES, esto gracias a
su alto contenido de nutrientes (PO+> y NH4"). Jaffer, Clark, Pearce, & Parsons (2002),
reportaron un potencial de ES de 198 mg/l y 140 mg/l para lodo digerido y licor centrifugado

de aguas residuales respectivamente, a un pH de 9.
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4 Conclusiones

Un digestor tubular rural de bajo costo fue monitoreado durante cuatro meses, bajo condiciones

reales. En esta investigacion, se obtuvieron tres conclusiones principales:

i) El digestor tubular alcanz6 una conversion de materia organica del 76 % en términos
de SV. A su vez, el potencial de metano residual fue 0,04 m® CHa/kg SV. Estos resultados
representan una transformacion adecuada del EB durante la digestion. Por otra parte, los
datos obtenidos de AGV, AGV/AT y pH en el efluente fueron, 4881103 mg de acido
acético/l, 0,35+0,8 mg de &cido acético/mg CaCOz y 7,47£0,2 respectivamente, indicando
que la operacion del digestor es estable sin riesgo de inhibicion.

ii) El digerido contiene nutrientes como Mg?* (0,006 mol/l), PO4> (0,004 mol/l) y NH4*
(0,007 mol/l) que son importantes para su uso como fertilizante, generando beneficios
agrondémicos. Sin embargo, el efluente requiere post-tratamiento debido a la presencia de
patdgenos. Por esta razon, se planted la precipitacion de ES.

iii) El disefio central compuesto permitié optimizar la precipitacion de ES a partir del
digerido de EB. El analisis estadistico revelo que la méxima recuperacion de fosfato se
consiguié a una relacion molar de 1,5, velocidad de agitacion de 450 rpm y tiempo de
reaccién de 50 min. Bajo estas condiciones se obtuvo una recuperacion de 55+4,94 y
58+7,72 % de PO.> y NHs" respectivamente. Los analisis de espectro infrarrojo,
microscopia con petrografia y SEM confirmaron que el precipitado formado era estruvita

con productos amorfos.
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5 Proyeccion

Como complemento a este trabajo se recomienda realizar la experimentacion correspondiente
al lodo residual que se obtiene después del proceso de precipitacion y evaluar el

comportamiento de la ES como fertilizante.
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Apéndices

Apéndice A. Caracterizacion completa del digerido

Tabla Al Caracterizacion fisicoquimica del digerido

Parametro \rgﬂgsrtﬁg)/ Kg Teécnicas Utilizadas
Potasio Total 1,58 NTC 202 Emisidn
Magnesio Total 0,31 NTC 13’69_Ab30r0|0n

Atomica
Fésforo Total 0,29 NTC 234 Colorimetria
.y SUMA DE
Nitrégeno Total 0,55 NITROGENOS
Calcio Total 0,88 NTC 13,6 9_AbsorC|on
Atomica
NTC 1154
5504 0,36 Turbidimetria
N-NH4 96 NTC 211 Destilacion
N-NO3 <0,01 NTC 209 Devarda
Mg?* 0,15 NTC 13,69_Absorcién
Atomica
P-PO4 128 NTC 234 Colorimetria
Sodio 0,38 NTC 1146 Emision
Cloruros 0,28 LBC 42 Volumetria
Carbonatos (COs) <9,8x10° LBC 51 Volumetria
Bicarbonatos(HCOs) 1,83 LBC 51 Volumetria
Aluminio 0,02 LBC 79 Colorimetria
P-H2PO4 0,25 LBC 234 Colorimetria
Lipidos (Grasas) 1,97 LBC 50 Gravimetria
Proteinas 3,46 LBC 150 Kjeldahl
Carbohidratos 8,51 Caélculo
K20 Total 1,90 NTC 202 Emision
Ca0 Total 1.24 NTC 13§9_Absor0|én
Atomica
P>Os Total 0,67 NTC 234 Colorimetria

Fuente: Laboratorio de Biotecnologia
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Apéndice B. Protocolo para la precipitacion de ES
LABORATORIO DE BIOTECNOLOGIA
PROTOCOLO DE PRECIPITACION DE ESTRUVITA (ES)
Definicion:
Es una sustancia cristalina considerada como un recurso renovable y es utilizada como un

fertilizante valioso (poco soluble en agua) de liberacion lenta, se forma a partir de una

concentracion equimolar de NH*, Mg?* y PO4* de acuerdo a la siguiente reaccion:
Mg?* + NH} + PO}~ + 6H,0 —» MgNH,P0,6H,0
Fundamento:

La estruvita se encuentra presente en las tuberias de aguas residuales en forma cristalina.
Ademas, este fertilizante conserva los nutrientes esenciales para el crecimiento y reproduccion

de las plantas.

La ES se obtuvo a partir de un disefio de experimentos, del cual se tomaron las condiciones
favorables de operacion, relacion Mg?*:PO4> (1,5), Agitacion (450 rpm) y tiempo de reaccion

(50 min).

Para lograr la precipitacion de ES se necesita una cantidad determinada de digerido
proveniente de digestion anaerdbica de estiércol bovino. Este digerido es llevado al laboratorio

y almacenado a 4°C hasta su posterior uso.

La ES precipitada es de color grisaceo. Los cristales se recogen en cajas Petri y se almacenan
en la incubadora (36,8+1°C) durante 24h. Pasado este tiempo, se analizan los cristales

obtenidos mediante microscopia con petrografia, radiacion infrarroja, SEM y SEM-EDS. Cabe
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resaltar que el digerido que queda después de la precipitacion hay que disminuirle el pH a 7

para su posterior eliminacion.

Materiales y Equipos:

Digerido

- Vaso de precipitado (11)

- Filtro (Imm diametro)

- Agitador magnético

- Equipo de medicion de pH
- Plancha de agitacion

- Agua destilada

- Cajas Petri

- Incubadora

- Nevera

Espectrofotémetro visible con rango espectral de 400-900 nm

Reactivos:

- NaOH (0,5 N)

- HCL (1 N)

Procedimiento:

1. Tomar un volumen determinado de digerido (200ml)

2. Pasar la muestra de digerido por un tamiz (Imm de diametro) con el fin de retirar el
material fibroso y algunas impurezas presentes

3. Verter el digerido filtrado en un vaso de precipitado de 500ml

4. Bajar el pH con HCL (1N) hasta 3 y agitar (600 rpm) durante una hora

5. Subir el pH a 9 con NaOH (0,5)
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6. Agitar el digerido a 450 rpm durante 50 min (condiciones favorables para la

precipitacion de ES).

7. Dejar sedimentar los cristales de ES durante 30 min

8. Separar los cristales obtenidos del liquido (digerido residual), pasando el liquido a otro
recipiente

9. Lavar los cristales con agua destilada y almacenarlos en cajas Petri

10.  Dejar secar los cristales a 36,8+1 °C en la incubadora, hasta su posterior analisis

Para determinar la recuperacion de POs* y NH4" se toma una pequefia muestra de digerido
antes y después del proceso de precipitacion de DA. Estos nutrientes se cuantifican utilizando
el método colorimétrico descrito por APHA 4500 (American Public Health Association

[APHA], 2005).

[]inicial - []final

% Recuperacion = q
inicial

* Lavar con HCL (no con detergente) el material de vidrio a utilizar incluyendo los tubos

para la medicion de amonio y fosfato. Luego enjuagar con bastante agua destilada. Esto con el

propdsito de retirar el fosforo que se encuentra presente en los detergentes.

Campo de aplicacion

- Digeridos provenientes de la digestion anaerdbica.

Referencia

Q. Zhao, T. Zhang, C. Frear, K. Bowers, J. Harrison y S. Chen, «Phosphorous Recovery
Technology in Conjunction with Dairy Anaerobic Digestion» Climate Friendly Farming, vol.

1, pp. 1-34, 2010.
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Apéndice C. Disefio experimental generado por Statgraphic

Tabla C1 Experimentos realizados

Condiciones de operacion

% recuperacion

Corrida molMg?*/molPO.%: rpm: min PO/
1 1,5-800-10 44
2 1,5-100-90 51
3 1,5-450-50 55
4 1,5-800-90 36
5 1,5-100-10 28
6 2,5-800-50 7
7 2,5-450-90 27
8 2,5-450-10 45
9 2,5-100-50 26
10 2,5-450-50 15
11 3,5-100-90 28
12 3,5-100-10 23
13 3,5-800-10 17
14 3,5-450-50 28
15 3,5-800-90 14
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El analisis de regresion mostrado en la ecuacion 2, indico que el modelo cuadréatico era el

mas apropiado. Los ajustes del modelo fueron determinados y evaluados por el analisis de

varianza (ANOVA).

Yrr = 102,833 — 67,8386R + 0,116634A — 0,186051T + 12,569R? —

0,0075RA — 0,040625RT — 0,000101478A% — 0,000348214AT +

0,0044181T?

Yrr = % Remocidn de fosfato

R = Relacién Mg?*: P0,>~

A = Agitacion

T = Tiempo de reaccion
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Otro parametro estadistico obtenido a partir de ANOVA fue el R?= 77 %. Este indica que
el modelo ajustado explica el 77 % de la variabilidad en el % de remocién de fosfato con
relacion a las variables predictoras (relacion Mg?":PO.*, agitacion y tiempo de reaccion).
Barbosa et al (Barbosa, Peixoto, Meulman, Alves, & Pereira, 2016), evaluaron el efecto de la
relacion molar y velocidad de agitacion para la precipitacion de ES utilizando como sustrato
orina humana, obteniendo un R? de 65 %, asi mismo Ye et al (Ye, y otros, 2016), determinaron
el efecto del pH, concentracion de Mg?*, velocidad de flujo ascendente, entre otros, empleando

aguas residuales y obteniendo un R? mayor a 70 %.
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Apéndice D. Equipos utilizados para el analisis de los cristales de ES

Infrarrojo (FTIR-8400S)

Microscopio electronico de barrido (QUANTA FEG 650)
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Microscopio petrografico (LEICA DM750)
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Apéndice E. Cristales de ES
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