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Precipitacao de estruvita em laboratério
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Resumo - A estruvita (MgNH,PO,.6H,0) & um mineral cristalino estavel em pH alcalino. Este projeto tem por
objetivo avaliar a viabilidade técnica da precipitagdo de estruvita em aguas residuarias. A estruvita precipitada
dessas aguas € uma via de recuperacgao eficiente de nutrientes para uso agricola tornando o mineral promissor
como fertilizante. O presente experimento foi realizado em bancada com a utilizagdo de reagentes comerciais.
O reagente cloreto de magnésio (MgCl,) utilizado como fonte de magnésio, o fosfato de monopotassio (KH.-
PO.) como fonte de fosfato e o cloreto de aménio (NH,Cl) como fonte de aménio. Foram avaliados dois fatores:
pH (7.,5; 8,0; 8,5; 9,0 e 9,5) e a estequiometria dos reagentes PO,:NH,:Mg, (1:1:1, 1:1:1,5 e 1:1:2), buscando
as melhores condi¢des de precipitacdo. As variaveis de pH se mostraram consideravelmente expressivas em
relagdo a quantidade de material precipitado, porém a estequiometria utilizada nas propor¢cdes de magnésio
nao foi tdo significativa para a precipitagdo do produto formado. As analises morfolégicas dos precipitados ob-
tidos foram feitas apds os ensaios por meio de energia dispersiva de raios-X, as composigdes elementares do
fésforo, nitrogénio e magnésio através de andlises de Espectroscopia e andlises elementares, respectivamente.
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Introducgao

A Estruvita € uma substancia branca e cristalina composta por aménio, fosforo e magnésio.
Ela possui concentragdes equimolares cuja formula quimica € (MgNH,PO,.6H,0). Seus cristais
possuem uma estrutura ortorémbica definida permitindo que a sua presenca possa ser identificada
qualitativamente através da técnica de Difragdo de raios X (DRX) por comparagao entre intensida-
de, picos produzidos e a base de dados para a estrutura cristalina (DOYLE e PARSONS, 2002).

A Estruvita é um mineral estavel a pH alcalino e promissor como fertilizante de liberacao lenta em
solos de pH acido. Ela solubiliza lentamente e consequentemente pode ser aplicada com menos
periodicidade nas plantas, ou seja, ha um melhor aproveitamento na absor¢éo dos nutrientes antes
que sejam perdidos no solo.

Em comparagao aos adubos minerais convencionais a estruvita possui os trés macronutrientes
fundamentais (N, P e Mg) em um s6 mineral. Esses nutrientes sdo inseridos ao mesmo tempo no solo
sem adicdo desnecessaria de elementos nutricionais, evitando o desperdicio de nutrientes nos solos.

Nosso objetivo é obter a estruvita a partir de aguas residuarias, pois estas vém sendo vistas
como um desperdicio, mostrando-se favoraveis a recuperacao de nutrientes importantes a agricul-
tura (SIKOSANA et al, 2017). Porém, a principio foram iniciados os experimentos de precipitacado de
estruvita em meios laboratoriais com reagentes comerciais.

Material e Métodos

Este trabalho foi conduzido no Laboratério de Tecnologia em Fertilizantes da Embrapa Solos.
Foram utilizadas solugbes de cloreto de aménio (NH,CI), cloreto de magnésio (MgCl,) e fosfato de
monopotassio (KH,PO,). Estas solu¢des foram preparadas de modo que contivessem 10 g/L de
cada espécie (NH,*; Mg? e PO,*) em 10 mL de solugdo. Na tabela 1 encontra-se a quantidade de
massa utilizada de cada reagente. As solu¢des de cloreto de magnésio foram preparadas nas se-
guintes proporgdes 1:1:1, 1:1:1,5 e 1:1:2.
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Tabela 1. Reagentes.

Reagente  Massa (g)
NH,CI 29,72

MgCl, 83,66; 125,49;
167,32

KH,PO, 14,33

O experimento consistiu na preparagao de 25 amostras contendo 50 mL de cada solugao. Pos-
teriormente cada uma teve seu pH ajustado.
As amostras foram denominadas de Originais e foram dispostas conforme a Tabela 2.

Tabela 2 — Amostras Originais.

pH Mg N P
1 1 1
7,5 1,5 1 1
2 1 1
1 1 1
8,0 1,5 1 1
2 1 1
1 1 1
8,5 1,5 1 1
2 1 1
1 1 1
9,0 1,5 1 1
2 1 1
1 1 1
9,5 1,5 1 1
2 1 1

A partir das amostras originais foram preparadas 15 solugbes da seguinte maneira: 10 mL de
cada amostra mais 50 mL de agua deionizada com trés repeti¢cdes cada.

Posteriormente as solugbes foram agitadas em 98 rpm por uma hora. Em seguida ficaram em
repouso por mais uma hora. Depois foram filtradas (filtros previamente secos e pesados em estufa
a 45°C) e avolumadas em balées de 100 mL. Apds avoluma-las transferiu-se cada uma para tubos
falcon de 50 mL. O material depositado nos filtros foi levado para secagem em estufa a 40°C por um
periodo de trés dias. As demais amostras foram identificadas e postas na geladeira para proceder
com as analises seguintes.

Andlise de Nitrogénio

Para a analise do nitrogénio fez-se a destilagao e titulagdo das solugdes originais e filtradas sepa-
radamente. Nas originais foram utilizados tubos de destilagdo, onde pipetou-se 0,5 mL das solugdes
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mais 10 mL de agua deionizada. As amostras foram coletadas do destilador Foss em 10 mL de acido
bérico (H;BO3) 4 % e 3 gotas de mistura de indicador e em seguida tituladas com &cido cloridrico
(HCI) 0,5 mol L.

Nas solugdes filtradas, nos tubos de destilagao foi pipetado 10 mL das amostras e duas gotas de HCI
0,2 mol L para acidificagdo. Em seguida as amostras também foram coletadas do destilador em 10 mL
de H3BO4 4 % e 3 gotas de mistura do indicador, em seguida tituladas com HCI 0,2 mol L.

Analise de Magnésio

Para analise do magnésio as amostras foram tituladas da seguinte forma: das soluc¢des originais,
contendo magnésio, foram pipetados em um erlenmeyer 0,1 mL de cada solugdo, 4,0 mL de agua
deionizada, 4,0 mL de solugao tampao, aproximadamente 30 mg de acido ascorbico e duas gotas
do indicador negro eriocromo.

Nas solucdes filtradas teve-se 0 mesmo procedimento com exceg¢ao do volume de cada amostra
de 1,0 mL pipetado. Todas as solugdes foram tituladas com EDTA 0,0125 mol L.

Analise de Fosforo

Para analise de fésforo no espectrofotdmetro precisou-se diluir as solugdes da seguinte forma:
as solugdes originais tiveram duas diluigdes, coletou-se 0,1 mL de cada amostra e adicionou-se
em baldes volumétricos de 25 mL. Em seguida retirou-se 1,0 mL de cada balédo e diluiu-se no-
vamente em outros balcoées de 25 mL. Apds as diluicbes foi coletado 5 mL de cada amostra e
pipetados em copos descartaveis de café, onde se misturou 10 mL de molibdato diluido e 30 mg
de acido ascorbico, deixando-os em repouso por 40 minutos. Repetiu-se o0 mesmo procedimento,
porém menos diluido, para a segunda diluicdo foram coletados 5,0 mL ao invés de 1,0 mL.

Nas solucdes filtradas teve-se também duas diluicbes, coletou-se 1,0 mL de cada amostra e
adicionou-se em baldes volumétricos de 25 mL. Em seguida retirou-se 10,0 mL de cada baldo e
diluiu-se novamente em balcdes de 50 mL. Apds as diluigdes foi coletado 5,0 mL de cada amostra
e pipetados em copos descartaveis de café, onde adicionou-se 10 mL de molibdato diluido e 30 mg
de acido ascorbico, deixando-os em repouso por 40 minutos. Repetiu-se o0 mesmo procedimento
em todos os pHs.

Resultados e Discussao

Apo6s a filtragem o precipitado formado foi pesado de acordo com pH da solug&o correspondente,
0 que esta traduzido na Tabela 3. A maior concentragdo de precipitado em solugao foi de 5,3 g de
precipitado por litro de solugdo nas condigbes de: pH 9,5 e NH,":Mg?:PO,* = 1:2:1. J& a menor quan-
tidade foi de 438mg de precipitado por litro de solugéo a um pH de 7,5 e NH,":Mg?*:PO* = 1:1:1.

Tabela 3. Massa de precipitado

pH Precipita- pH Precipita- Precipita- pH Precipita- pH Precipita-
do (g) do (g) do (g) do (g) do (g)
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As andlises elementares dos componentes da estruvita (NH,*; Mg* e PO,*) foram feitas em
solucédo e estdo dispostas nos graficos 1, 2 e 3, respectivamente. Estas analises representam quan-
titativamente o que nao reagiu, ou seja, o que nao formou precipitado.

Além das analises anteriores foi feita a analise estatistica dos dados pelo Teste de Tukey e
Analise de Variancia (ANOVA), a fim de se confirmar ou ndo as premissas anteriormente citadas.
A influéncia de diferentes concentracées de magnésio e as variagdes de pH. Estes resultados estao
representados no grafico 4.

Por ultimo, para identificacdo do precipitado formado, foi realizada a analise por difracdo de
raios-X. Através da caracterizacao de sua estrutura cristalina, confirmou-se que o precipitado for-
mado era de fato composto majoritariamente por estruvita. Na figura 1 tém-se a imagem do sélido
formado apés a filtragem. O resultado da difragdo estda demonstrado na figura 2.

Figura 1. Precipitado.
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Figura 2. Difragdo.
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Conclusoes

A partir dos resultados obtidos pode-se concluir que as variagdes de pH teve influéncia na mas-
sa de precipitado formado. Obtendo mais estruvita a medida que ia ficando mais basico.

Entretanto, as propor¢des de magnésio adotadas n&o foram significativas para a quantidade do
mineral formado.
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