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Resumen

En este trabajo se presenta el estudio del proceso de adsorcién en sistemas por lote usando residuos
agroindustriales de dos marcas comerciales que se obtuvieron de una casa habitacion para la remocién de
niquel en solucién acuosa. Se analizé el efecto del tiempo de contacto, la concentracién inicial del adsorbato
y pH de la solucion, como las variables de operaciéon que puedan favorecer la adsorcidn del ion metalico y se
determiné el Punto de Carga Cero para los residuos de café. La cuantificacion del contenido de niquel en las
muestras se realizd por Espectrofotometria de Absorcion Atémica. Los resultados de los ensayos por lote
indicaron que el mecanismo de adsorcion se favorece a la concentracion inicial del ion metalico de 4 mg/L,
tiempo de contacto de 45 minutos para la marca MK y 60 minutos marca MS. El analisis por Espectrometria
Infrarroja de los materiales indico la presencia de los grupos funcionales caracteristicos de la molécula de
cafeina, mostrando desplazamiento en los picos una vez que se llevé a cabo la adsorcién de iones niquel.
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Introduccion

El niquel es un metal de transicion ampliamente utilizado en la industria debido a sus propiedades fisicas y
quimicas, como la resistencia a la corrosion y la alta conductividad. Se encuentra cominmente en aleaciones,
baterias, monedas y en la produccién de acero inoxidable; presente principalmente en la industria
aeroespacial, automotriz, quimica y en la mineria. Sin embargo, la actividad en la industria de la mineria ha
llevado a un incremento en la liberacién de niquel al medio ambiente, especialmente a cuerpos de agua [1].

La presencia de niquel Ni(ll) en el agua puede provenir de desechos industriales, escurrimientos de suelos
contaminados, lixiviados de residuos mineros o aguas residuales mal tratadas. Una vez en el agua, este metal
puede acumularse en organismos acuaticos y entrar en la cadena alimentaria, representando un riesgo tanto
para los ecosistemas como para la salud humana. La exposiciéon prolongada al niquel en concentraciones
elevadas puede causar efectos téxicos, incluyendo problemas dermatoldgicos, respiratorios y, en algunos
casos, enfermedades como cancer [2].

En este contexto, la contaminacion por niquel en el agua constituye un problema ambiental importante que
requiere atencion, tratamiento, monitoreo y estrategias eficaces de control y remediacion. Existen distintas
tecnologias disponibles para su tratamiento: precipitacion quimica, 6smosis inversa, electrodialisis,
coagulacion, intercambio iénico, floculacion; sin embargo, algunos son altamente costosos o pueden generar
subproductos que causan impacto al ambiente. La adsorcién ha demostrado ser una de las mas eficaces,
econdmicas y versatiles [3].
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La adsorcion es un proceso que consiste en donde el metal se deposita sobre la superficie de un material
sélido, conocido como adsorbente, y puede aplicarse con éxito incluso a bajas concentraciones del
contaminante. Para optimizar la remocion de niquel mediante adsorcion, es fundamental estudiar el efecto
de diversas variables de operacién, como el pH de la solucién, la concentracion inicial de niquel, el tiempo de
contacto, la temperatura y la cantidad de adsorbente utilizada. La evaluacion sistematica de estos pardmetros
permite comprender mejor el mecanismo del proceso y disefiar condiciones 6ptimas para su aplicaciéon a
escala industrial [4].

Variables de operacién el proceso de adsorcion

Dentro de las variables de operacion para la adsorcion de niquel en soluciones acuosas se presentan las
siguientes caracteristicas: [5].

e Temperatura:
Afecta la capacidad de adsorcion de acuerdo si el proceso es fisico o quimico.

e Concentracion del adsorbato:
Mayor concentracion en fase liquida o gaseosa hasta alcanzar la saturacién del adsorbente.

¢ pH de la solucion acuosa:
Determinante en la adsorcion de metales pesados y contaminantes organicos.

¢ Tiempo de contacto:
Mayor tiempo permite una mayor interaccion entre adsorbente y adsorbato.

e Tamanfo de particula del adsorbente:
Menor tamafio de particula tendra mayor area superficial disponible.

¢ Tipo de adsorbente:
Son materiales con alta area superficial que tienen la capacidad de retener moléculas de gases o liquidos
en su superficie. Puede haber adsorbentes naturales y sintéticos.

Es por esto, que la remocion de niquel de solucién acuosas puede utilizarse como adsorbente, uno del tipo
natural que puede ser algun desecho agroindustrial disponible en la region, dado que, al utilizar materiales
sustentables, se mejorara la limpieza del vital liquido por medio de un impacto menor con materiales como
cascaras de huevo, residuos vegetales, entre otros. Los adsorbentes naturales son una opcion prometedora
para la remediacion ambiental debido a su bajo costo, sostenibilidad, y capacidad para eliminar
contaminantes.

México y aquellos paises que cuentan con una enorme biodiversidad de especies vegetales y frutales son
atractivos para el establecimiento de industrias alimentarias o agroindustrias, las cuales generan miles de
toneladas de residuos vegetales o frutales por afio.

Por ello, la utilizacion de estos residuos, principalmente las cascaras de las frutas, para la eliminacion de los
contaminantes presentes en los efluentes acuosos, es un alternativa de gran potencial y de aprovechamiento
que presenta diversas ventajas como ser materiales bioadsorbentes de bajo costo, disponibilidad, adecuada
capacidad de adsorcion, factibilidad de mejorar a través de modificacion quimica, susceptible a la
regeneracion, degradabilidad lo que conduce a un menor nimero de problemas en la disposicién final
posterior a la adsorcioén [6].

En este trabajo se plantea estudiar el proceso de adsorcién que ocurre con los desechos de café por medio
del efecto del tiempo de contacto, concentracion inicial del adsorbato y pH de la solucion.
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Metodologia

Preparacion del adsorbente

Los residuos de café fueron recolectados del café desgastado de una casa habitacion para dos marcas
comerciales. Estos residuos fueron lavados con agua destilada para eliminar las impurezas y coloracion y
enseguida se secaron en un horno a 60°C durante 24 horas (Figura 1). El material lavado y secado, se hizo
pasar a través de tamices de diferentes tamafios, empleandose para los siguientes experimentos el de
tamafo de particula de 0.25 mm, ya que se ha reportado de trabajos previos, es el que presenta mayor
capacidad de adsorcion para el elemento.

TOSTADO
FRANCES

CONT. NETO: 1 ky

AF pyypo EN GRAND
TogTano DSCURD

a)

Figura 1. Secado del material adsorbente. a) Marca Kirkland y (MK) b) Starbucks (edicién especial) (MS).

Determinacion del Punto de Carga Cero

El experimento se realizd para cada uno de los materiales (diferente marca comercial), para lo cual, se
tomaron 50 mL de agua destilada y se colocaron en matraces Erlenmeyer de 125 mL, ajustando el pH de
cada solucién entre 2 y 11 unidades, adicionando las cantidades adecuadas de acido clorhidrico (HCI) 0.1 N
e hidroxido de sodio (NaOH) 0.1 N. A estas soluciones se afiadio 0.25 g de muestra de material y transcurridos
48 horas, bajo agitacion y temperatura ambiente, se procedié a medir el valor del pH final (Figura 2). EI PCC
corresponde al punto donde la curva del pH final en funcién del pH inicial corta la diagonal. Las mediciones
del PCC se realizaron en un pHmetro HI 253 Hanna Instruments.

Figura 2. Sistema de agitacion para la determinacion del PCC.
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1) A partir de una solucién estandar de 1000 mg/L de niquel (marca Merck), se prepararon soluciones de
niquel de 4, 20 y 40 mg/L y se ajustdé a pH 2 con acido nitrico (HNO3) 0.1N e hidroxido de sodio (NaOH)
0.1 N usando un pHmetro ORION 4STAR y por medio de agitacion continua.

2) Se tomaron 50 mL de cada solucion y se pusieron en contacto con 0.25 g de residuo de café (para las
dos marcas comerciales) en un vaso de precipitados de 100 mL. El sistema se agité a 380 rpm a
temperatura ambiente usando una parrilla eléctrica marca CORNING PC-420D y se mantuvo en contacto
a los tiempos: 15, 30, 45, 60, 75 y 90 minutos para permitir el desarrollo del proceso de adsorcion.
Simultaneamente, la misma cantidad de solucién, pero sin material se pusieron a las mismas condiciones,
como correspondiente control (Figura 3).

3) Se repitieron los pasos anteriores para los pH 4 y pH 6.

Determinacion de niquel por Espectrofotometria de Absorcion Atémica (EAA)

1) De una solucién estandar de 1000 ppm de niquel se tomaron alicuotas en matraces aforados para obtener
soluciones de concentracion: 1, 5y 8 ppm con la finalidad de obtener la curva de calibracion.

2) Se leyeron las muestras en un Espectréometro de Absorcién Atémica, modelo AAnalyst 200 Perkin EImer
a 341.48 nm, realizando las diluciones necesarias para que fuerza posible la lectura en la zona de la curva

de calibracion (Figura 4).

3) La concentracion obtenida en cada muestra representa la cantidad de niquel que el material no logré

adsorber.

Resultados y discusion

Determinacion del Punto de Carga Cero

Los valores del PCC obtenidos para estos dos residuos agroindustriales se muestra en la Figura 1, en donde
se aprecia la similitud de estos dos materiales. Para la marca MS el valor corresponde a 5.31 y para la marca
MK 5.88. Esto indica que la superficie del material esta cargada positivamente cuando el pH del medio sea
menor al de adsorbente. De lo contrario, su carga sera negativa cuando el pH del medio sea mayor al del

residuo del café.
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Figura 3. Sistema de agitacion para la determinacion del PCC.
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La Figura 4a) y 4b), muestran los espectros IR de café antes y después de la adsorcién de iones Ni(ll), para
las marcas MS y MK, respectivamente. Se presentan picos alrededor de 3300 cm' corresponde a la banda
(-OH), a 1744 cm™' (grupos carbonilo), un pico -OH se observa alrededor de 2349 cm™" y un pico de flexion
CH-OH se observa a 1460 cm™, para el residuo de café antes de la adsorcion [7]. Se puede observar que
cuando el material adsorbe Ni(ll), se aprecian desplazamientos en estos picos. Los grupos funcionales para
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Figura 4. Espectros FTIR para el residuo de café. a) residuo de café MS y b) residuo de café (MK).
Tabla 2. Grupos funcionales en el residuo de café por medio de andlisis de FTIR.
. Antes de la Antes de la Después de la Después de la
Grupo funcional » » 5 5
adsorcion (MK) adsorcion (MS) adsorcion (MK) adsorcion (MS)
—OH en molécula de agua 3331.08 3366.23 3351.02 3351
—CH 2925.01 2924.53 2924.32 2924.25
—OH 2349.49 2349.01 2349.0 2349.6
C=0 1744.51 1743.16 1744.71 1743.31
C=NyC=C 1657.32 1651.49 1651.02 1656.86
CH—-OH 1460.11 1454.77 1462.48 1457.28
C—N 1371.35 1375.44 1384.26 1373.95
Cc-0 1244 .24 1246.08 1244.00 1245.51
C-0-C 1164.01 1163.21 1164.6 1163.90

Adsorcion de niquel en funcion del tiempo de contacto y pH

En esta etapa, los pardmetros: tiempo de contacto y pH se variaron para tres concentraciones iniciales
distintas de Ni(ll) para la marca MS, mientras que para la marca MS, Unicamente se efectu6 para la
concentracion de 4 mg/L, ya que, de estudios previos, se obtuvieron porcentajes bajos para las
concentraciones de 20 y 40 mg/L [3]. La temperatura ambiente, masa de adsorbente y velocidad de agitacidon
(280 rpm) se mantuvieron constantes. El efecto del tiempo de contacto en la eficiencia de adsorcion de Ni(ll)
se muestra en la Figura 5a), 5b) y 5¢), empleando el material marca MS. Como se muestra en la Figura 5a),
para una concentracion inicial de iones Ni(ll) de 4 mg/L, la tasa de adsorcidn inicialmente aumenté en los
primeros 30 minutos, alcanzando eficiencias de remocion 22.9% y 93.6%, para pH 2 y 6, respectivamente. El
proceso de adsorcion parecio proceder rapidamente cuando el nimero de sitios disponibles es mucho mayor
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que el numero de especies metédlicas a adsorber. Para el pH 4 los porcentajes de adsorcion del ion metélico
se obtuvieron a los 60 minutos con un valor correspondiente de 95.4%.

En la Figura 5b) se presentan los porcentajes de adsorciéon de Ni(ll) para una concentracion inicial del metal
de 20 mg/L. Como puede observarse, existe una tendencia similar para los valores de pH 4 y 6, obteniéndose
la maxima cantidad adsorbida del metal en los primeros 60 minutos. Para el pH de 2, a los 45 minutos de
tiempo de contacto el porcentaje de remocion maximo es de 4.8%.

En la Figura 5c) se puede apreciar que el residuo de café adsorbe iones Ni(ll) a pH 6 para un tiempo de
contacto de 45 minutos, cuyo valor corresponde al 49.1%. A pH 4 los porcentajes de adsorcion disminuyen a
38.6% y un tiempo de contacto de 60 minutos, mientras que para el pH de 2 la eficiencia maxima de remocion
se alcanza a los 75 minutos y corresponde a un valor de 13.1%. Esto indica que conforme aumenta la
concentracion inicial del adsorbato, la capacidad del material para adsorber iones metalicos disminuye.
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Figura 5. Adsorcion de Ni(ll) en funcién del tiempo de contacto y pH, material adsorbente (MS). a) Concentracion inicial de Ni(ll) 4 mg/L,
b) Concentracién inicial de Ni(ll) 20 mg/L y c) Concentracién inicial de Ni(ll) 40 mg/L.

En la Figura 6 se muestra el grafico correspondiente a la adsorcion de Ni(ll) sobre material de marca MK para
diferentes concentraciones iniciales, pH 4 en funcién del tiempo de contacto. Como puede observarse, los
porcentajes de adsorcion maximos obtenidos se obtienen para una concentracion inicial de adsorbato de 4
mg/L y un tiempo de contacto de 40 minutos y corresponde al 98.7%. Por otro lado, conforme aumenta la
concentracion inicial del ion metalico, los porcentajes de adsorcion disminuyen, esto se debe a que los sitios
activos de los materiales se van ocupando y el mecanismo de adsorcion se vuelve menos efectivo porque
habra menos sitios libres para las moléculas del adsorbato.
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Figura 6. Adsorcién de Ni(ll) en funcion del tiempo de contacto y concentracion inicial del material adsorbente (MK), a pH 4 constante.
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Conclusiones

Se estudid la adsorcion de iones Ni (Il) utilizando residuo de café de dos marcas comerciales. El punto de
carga cero determinados para ambos materiales, indica que la carga superficial de los residuos de café es
positiva, ya que el valor del pH del medio es 4 y es menor al PCC de los residuos que fueron: 5.31 y 5.88.

Los experimentos de adsorcion en sistemas batch reportaron porcentajes de adsorcion altos para la
concentracion inicial de 4 mg/L para ambos materiales, con valores de 98.7% y 95.5%, para las marcas MK
y MS, respectivamente. Sin embargo, para la marca MK se obtienen la adsorcion de Ni(ll) a los 45 minutos,
mientras que para la marca MS a los 60 minutos de contacto. Ademas, los porcentajes disminuyen, conforme
se incrementa la concentracion inicial del adsorbato.

Los espectros IR para ambas muestras, indicaron la presencia de los grupos funcionales caracteristicos de
la estructura de la cafeina, en donde los picos de estos grupos se ven desplazados después de que los
residuos de café adsorben iones Ni(ll).

Finalmente, este tipo de materiales pueden ser considerados como una alternativa prometedora para el
tratamiento de aguas contaminadas con iones Ni(ll), ya que es son bajo costo y sostenibles.
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