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Resumen: Los contaminantes emergentes farmacéuticos CEF en la actualidad han generado preocupacién en la
comunidad cientifica, debido a su potencial de afectar los ecosistemas acuaticos, uno de ellos es la
Carbamazepina CBZ, considerado como contaminante de interés ambiental debido a que es recalcitrante y
persistente a la degradacion natural, razén por la cual, se han probado diferentes tecnologias para su remocion,
donde la cascarilla de café se potencia como una alternativa de remediacién ambiental a través de la generacion
de materiales adsorbentes. La presente investigacion, se enfocé en evaluar la eficiencia de remocion de la
carbamazepina utilizando materiales adsorbentes MA obtenidos de residuos de la cadena de beneficio de café.
Se obtuvieron 20 MA mediante tratamientos fisicos y quimicos (en medio basico y acido) y a diferentes
temperaturas (600° y 900°C). Se realizaron perfiles de adsorcién para determinar la capacidad del MA para
remover CBZ y su eficiencia. Se caracterizo fisicoquimicamente el MA con mayor eficiencia en la eliminacién del
analito. Los resultados permitieron identificar que el material adsorbente en medio basico presentd capacidad
de adsorcién superior a 90 mg.g™, asi mismo, la caracterizacion evidencié la existencia de porosidad superficial
que puede estar favoreciendo la remocién del CEF.
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Abstract: Currently, pharmaceutical emerging contaminants (PECs) have raised significant concern within the
scientific community due to their potential impact on aquatic ecosystems. Among these, Carbamazepine (CBZ)
stands out as a contaminant of environmental concern due to its recalcitrant and persistent nature, resisting
natural degradation processes. Various technologies have been tested for its removal, highlighting coffee husk
as a promising alternative for environmental remediation through the production of adsorbent materials. This
study focused on evaluating the removal efficiency of Carbamazepine using adsorbent materials (AMs) derived
from coffee processing residues. Twenty AMs were synthesized through physical and chemical treatments
(under basic and acidic conditions) at different temperatures (600°C and 900°C). Adsorption profiles were
conducted to assess the capacity of the AMs to remove CBZ and their overall efficiency. The most efficient AM
was physicochemically characterized to analyze its removal mechanisms. Results demonstrated that adsorbent
materials prepared under basic conditions exhibited adsorption capacities exceeding 90 mg-g-'. Furthermore,
characterization revealed the presence of surface porosity, which may enhance the removal efficiency of PECs.
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1. Introduccion

Los Contaminantes Emergentes (CE) son compuestos pseudo-persistente que se
presentan en bajas concentraciones en el ambiente, por lo cual, han pasado inadvertidos
y no han sido sometidos a regulaciones normativas, sin embargo, en la actualidad, estos
contaminantes han tomado bastante relevancia debido a que estan siendo identificados
con mayor frecuencia y ademas, poseen la capacidad de causar afecciones en los
ecosistemas y la salud ptiblica [1], [2]. El estudio sobre los CE ha ido tomando relevancia,
debido a la necesidad y urgencia por comprender su incidencia en la salud, los
mecanismos de permanencia, distribucidon y movilidad en el medio ambiente y el riesgo
para los ecosistemas principalmente en el recurso hidrico [3], [4].

Dentro de la amplia gama de CE se encuentran los Compuestos Farmacéuticos CF,
los cuales son medicamentos que contribuyen con el tratamiento y prevencion de
enfermedades, ademas de constituirse como la categoria mas amplia de polucion en los
cuerpos de agua [5], [6]. Respecto a los CF con mayor prescripcion se encuentran los
anticonvulsivos, destacando la carbamazepina (CBZ), ampliamente utilizada en el
tratamiento de epilepsia y trastornos mentales. Sin embargo, su presencia como
contaminante ambiental de los cuerpos de agua ha generado preocupacion en la
comunidad cientifica ya que esta asociado con afecciones en la salud, entre las que se
reportan disrupcion endocrina, carcinogenicidad, anomalias de desarrollo neurologico,
muerte fetal, malformaciones congénitas y resistencia a los antibioticos patdgenos [7], [8].

Dada la persistencia de la CBZ en las fuentes hidricas, diferentes autores han
desarrollado investigaciones enfocadas en la eliminacion de este CE, empleando técnicas
como procesos de oxidacién avanzada (POA), fotocatalisis y humedales construidos.
Encontrando que, para los dos primeros enfoques, aunque son altamente eficientes, son
tecnologias costosas y demandan alto gasto energético, asi mismo se han reportado
estudios que demuestran la generacion de radicales, los cuales presentan un nivel de
toxicidad mayor y, ademas, pueden ser constituyentes de la formacién del compuesto
original. En contraposicion, los humedales construidos son tecnologias econdémicas y de
bajo consumo energético, facil operacion y mantenimiento; sin embargo, se reportan
eficiencias inferiores al 10% [6], [9], [10], [11].

Teniendo en cuenta que Colombia es uno de los principales paises productores de
café en el mundo, y en su cadena de beneficio se generan aproximadamente 193.460
toneladas de cisco al afio, que, por lo general, no poseen un valor comercial representativo,
surgen la necesidad de explorar alternativas para la transformacién de estos residuos
agroindustriales [14]. Una de ellas, es la obtencion de materiales adsorbentes quienes
juegan un papel fundamental en el desarrollo de tecnologias para la remediacion
ambiental, dado que, se han encontrado estudios enfocados en la remocién de metales
pesados, colorantes y DQO, con eficiencias superiores al 85%, inclusive se reporta la
remocion de CE como Bisfenol, Amoxicilina y Acetaminofén, sin embargo, no se
presentan estudios para contaminantes recalcitrantes como la CBZ [15], [16], [17]. De
acuerdo con lo anterior, esta investigacion busca evaluar la eficiencia de remocién de la
carbamazepina utilizando materiales adsorbentes MA obtenidos de residuos de la cadena
de beneficio de café.

2. Materiales y métodos

El material adsorbente (MA) se obtuvo a partir de la cascarilla de café proveniente de
La Unidad Productiva La Sultana de la Universidad del Cauca, este se sometié mediante
la degradacion térmica con flujo de nitrégeno y sin flujo de nitrégeno a dos temperaturas,
600 °C y 900 °C, con un tiempo de residencia de 1 h [15], [16], [17].

Los materiales obtenidos por tratamientos fisicos se sometieron a activacion quimica,
utilizando soluciones a diferentes valores de pH (en medio basico y acido). Para la
preparaciéon en medio basico se uso6 hidréxido de potasio, empleando dos relaciones de
masa de material adsorbente: KOH de 1:1 y 1:3 (m/m). Para este tratamiento se mezclo el
material adsorbente, agente de activacion y agua destilada, posteriormente, se llevé a una
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mufla elevando la temperatura hasta 600 °C en un tiempo de residencia de 1 hora, luego
el MA se dejo6 en reposo hasta temperatura ambiente. Finalmente, el MA fue lavado con
agua destilada y filtrado hasta alcanzar valores de pH ~7 [18], [19].

Por otro lado, para la preparacién en medio acido se utilizé acido fosférico HsPOs al
40% y 80% (m/v). Para este tratamiento se impregno el agente de activacion con el material
adsorbente y se secd en un horno con temperatura de 120°C en un lapso de 24 horas.
Posteriormente, las muestras impregnadas se llevaron a una mufla elevando la
temperatura hasta 600°C por 1 hora, luego el MA se dejé en reposo hasta temperatura
ambiente. Finalmente, se realizdé el proceso de lavado tal como se describe en el
tratamiento en medio basico, finalizando el ajuste del pH ~7 [20], [21], [22].

Se realizaron pruebas de adsorcién con cada uno de los materiales obtenidos. Los
estudios se desarrollaron en Batch (por triplicado), a temperatura y agitacion constante de
25 °C y 90 rpm, respectivamente, utilizando 5 mg de MA en contacto con 50 mL de
solucion de CBZ en una concentracién de 10 mg.L-1. Las concentraciones remanentes de
CBZ en solucién fueron medidas en diferentes intervalos de tiempos hasta alcanzar el
equilibrio, mediante un espectrofotémetro NANOCOLOR® UV/VIS a una longitud de
onda de 284 nm (R2=0,99) [17], [23]. La determinacién de la capacidad de adsorcion se
realizé utilizando concentracién inicial y remanente de solucién (Ec. 1).

(Co—C)V
q = —— (Ec.1)

Donde q: es la cantidad de CBZ adsorbida por el MA (mg.g') en un tiempo t; Co es la
concentracion inicial de la solucién (mg.L1); Ct es la concentracién remanente en la
solucion (mg.L') en un tiempo t; V es el volumen de la soluciéon (L); W es el peso del
material adsorbente usado (g).

Finalmente, se hizo la caracterizacion fisicoquimica del material adsorbente. La
identificacion de las propiedades quimicas del material adsorbente se realiz6 a través de
Espectroscopia Infrarroja Transformada de Fourier (FTIR). Este método permitio la
determinacion de los grupos funcionales del MA mediante la frecuencia en las bandas de
absorciéon del espectro infrarrojo resultantes [16], [25]. La Microscopia Electrénica de
Barrido (SEM) fue utilizada para obtener informacion del material adsorbente sobre
tamafio, composicidon y morfologia a través de imagenes de alta resolucion espacial [26],
[27].

3. Resultados y discusion

La figura 1, muestran los perfiles de adsorcion para los MA obtenidos con flujo de
nitrogeno (Fig. 1A) y sin flujo de nitrégeno (Fig. 1B), respectivamente. Los resultados
reflejan que el 90% de los materiales obtenidos, presentan capacidad inferior a 40mg.g~,
asi mismo, se evidencia que el tratamiento mas eficiente es en medio basico usando KOH
en relacién 1:3 (m/m) para ambos tratamientos de descomposicion térmica evaluados,
mostrando una maxima capacidad de adsorcién de 90,40 mg.g'para FN 600° KOH 1:3
(Fig. 3A) y 89,50 mg.g! para FC 600° KOH 1:3 (Fig. 3B) después de las 72 horas de
seguimiento de las concentraciones remanentes de CBZ en la solucion .

Los MA obtenidos por tratamientos fisicos, presentan una menor capacidad de
adsorcidn y eficiencia de remocion, en comparacion con los MA activados con medios
quimicos, posiblemente asociado a le generacion de menos porosidad en la superficie,
limitando la eficiencia en la adsorcion. Por su parte, los MA activados quimicamente en
medio basico, muestran una mayor capacidad de adsorcion y eficiencia de remocion,
posiblemente asociado a la formacién de mayor cantidad de poros en su estructura
superficial, aumentando el area superficial disponible para adsorber carbamazepina.
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Figura 1. Perfiles de adsorciéon de los MA obtenidos en A) Flujo de nitrégeno y a B) Sin flujo de nitrégeno
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La figura 2, presenta los resultados de la caracterizacion fisicoquimica del MA que
presenté mayor capacidad de adsorcion y eficiencia de remocién (FC 600°C KOH 1:3). Las
fotomicrografias de la microscopia electrénica de barrido con marcador a 10 micrones
(Fig. 2A), reflejan una estructura porosa en el MA, presentando poros de diferentes formas
y tamafios, caracteristicas generalmente de carbones activados, asi mismo, la superficie
del material es irregular, evidenciando bordes rugosos, posiblemente asociado a la
deformacion favorecida por la activacion quimica.

La Fig. 2B presenta los resultados obtenidos del espectro infrarrojo, el cual muestra
informacién relacionada con los grupos funcionales del MA. Cada estiramiento
corresponde a una banda de vibracién tipica para un grupo funcional. El estiramiento mas
prolongado, ubicado a 1039,5 cm-1, sugiere la presencia de compuestos organicos tipicos
de enlaces C=O, posiblemente asociado a grupos carboxilicos. Por su parte, la banda de
vibracién de 3442,5 cm-1, caracteristico de enlaces O-H, sugiriendo la presencia de grupos
fenolicos y alcohdlicos, asociados a la activacion quimica del material (KOH).
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Figura 2. Caracterizacion fisicoquimica del MA. A) Microfotografia con marcador a 10 micrones. B) Espectro infrarrojo
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4. Conclusiones

Los MA obtenidos a partir de cascarilla de café y activados quimicamente en medio basico,
mostraron ser altamente efectivos en la eliminacion de CBZ, evidenciando capacidad de
adsorcion de 90,40 mg.g' para FN 600° KOH 1:3 y eficiencia de remocién del 90%. Asi
mismo, la caracterizacion fisicoquimica refleja que el MA posee una estructura porosa y
sugiere la presencia de grupos carboxilicos y fendlicos, lo cual puede estar favoreciendo
el proceso de remocion de CBZ. En ese contexto, los residuos de la cadena de beneficio de
café se potencian como una alternativa de interés para la remocién de contaminantes
emergentes recalcitrantes.
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