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OBTENCION DE NANOARCILLAS MEDIANTE INTERCALACION DE LAS CAPAS DE
ARCILLA BENTONITICA CON EL AMINOACIDO L-LISINA.

Lina Maria arboleda Valencia?l, lina.arboledaO4@usc.edu.co

RESUMEN

En el presente estudio se obtuvieron organoarcillas a partir de bentonita o montmorillonita (MMT) modificada
mediante un proceso de intercalacion con lisina. Inicialmente, se llevd a cabo la limpieza y purificacion de la
arcilla mediante un tratamiento con agitacion y acido clorhidrico, con el propésito de eliminar cualquier
componente organico que pudiera interferir en el proceso de intercalacién. Posteriormente, se procedié a la
intercalacion de la lisina en la estructura de la arcilla. La caracterizacion del material se realiz6 mediante
espectrofotometria infrarroja por transformada de Fourier (FTIR), analisis termogravimétrico (TGA), difraccion
laser (DL) y microscopia electronica de barrido (SEM). Adicionalmente, se llevd a cabo una caracterizacion
fisicoquimica utilizando metodologias estandarizadas tomadas del manual de métodos internos de una empresa
productora de minerales industriales no metalicos. Los resultados obtenidos confirmaron la intercalacion de la
lisina en la montmorillonita (MMT), lo que evidencioé un incremento significativo en la capacidad de hinchamiento
del producto Lisina-MMT en comparacion con la MMT sin intercalar.

Palabras clave: Montmorillonita, Lisina, Intercalacion, Organoarcillas, Absorcién, Adsorcién aflatoxinas,
Alimentacién animal.

OBTAINING NANOCLAYS THROUGH INTERCALATION OF BENTONITE CLAY LAYERS WITH THE AMINO
ACID L-LYSINE.

ABSTRACT

In the present study, organoclays were obtained from modified bentonite or montmorillonite (MMT) through a
lysine intercalation process. Initially, the clay was cleaned and purified by stirring and hydrochloric acid to
eliminate any organic components that could interfere with the intercalation process. Subsequently, lysine was
intercalated into the clay structure. The material was characterized by Fourier transform infrared
spectrophotometry (FTIR), thermogravimetric analysis (TGA), laser diffraction (LD), and scanning electron
microscopy (SEM). Additionally, a physicochemical characterization was performed using standardized
methodologies taken from the internal methods manual of a non-metallic industrial minerals producer. The results
obtained confirmed the intercalation of lysine into montmorillonite (MMT), which demonstrated a significant
increase in the swelling capacity of the lysine-MMT product compared to unintercalated MMT.

Keywords: Montmorillonite, Lysine, Intercalation, Organoclays, Absorption, Aflatoxin adsorption, Animal feed.



1. INTRODUCCION

Las arcillas son compuestos inorganicos predominantes en la mayoria de los suelos, consisten en silicatos de
aluminio hidratados que tienen estructuras en forma de hoja o lamina. Los minerales arcillosos se distinguen
entre si por la formula quimica general, la estructura y las propiedades quimicas y fisicas. Los tres grupos
principales de minerales arcillosos son los siguientes: grupo de la montmorillonita, grupo de la illita, grupo de la
caolinita. Muchas arcillas contienen grandes cantidades de sodio, potasio, magnesio, hierro y calcio (Manahan,
2006).

Gracias a su gran versatilidad y amplia disponibilidad, las arcillas han sido empleadas desde la antigiiedad en
multiples aplicaciones dentro de sectores como la industria de la perforacion, farmacéutica, nanotecnologia,
ambiental y la industria de materiales, incluso antes de que se comprendieran los fundamentos cientificos que
rigen sus propiedades intrinsecas. Con el progreso del conocimiento cientifico y tecnolégico en el dltimo siglo,
ha sido posible identificar y caracterizar sus propiedades fisicoquimicas, las cuales explican su notable
funcionalidad (Flores, 2018).

Entre las propiedades mas destacadas de las arcillas, particularmente de las montmorillonitas (Figura 1), se
encuentra su elevada superficie especifica, su alta capacidad de absorcién y su notable capacidad de
intercambio catidnico, que se define como la cantidad de iones cargados positivamente que pueden ser atraidos
por la superficie de la arcilla (la cual se encuentra cargada negativamente), caracteristicas que las convierten en
materiales altamente eficientes para la adsorcion de especies catidnicas (Flores, 2018).

Ademas, otra cualidad no menos importante, es que las arcillas son faciles de obtener y a bajo costo. Estos
minerales se han estudiado solos 0 en combinacién con otros materiales para formar compuestos con mejores
propiedades o aplicaciones. Las arcillas modificadas organicamente son comidnmente llamadas organoarcillas
(Flores, 2018).
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Figura 1: Estructura cristalina de la montmorillonita. (Pinto, 2017)

El proceso de modificacién organica de las arcillas normalmente involucra un intercambio de cationes, de los
iones calcio o sodio originales, por otros; este intercambio de iones se realiza normalmente en soluciones
acuosas. Esta modificacion se hace con el fin de reducir la energia superficial de las arcillas para hacerlas mas
afines con materiales de interés; es decir, mejorar la compatibilidad entre ambos. La insercidn de sustancias a
las arcillas no solo modifica la superficie de las arcillas sino que también incrementa el espacio basal de las
arcillas laminares, lo que facilita la intercalacion de sustancias quimicas (Shokri & Lobato 2017).
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La bentonita es una arcilla formada principalmente por montmorillonita (MMT), un mineral de la familia de los
filosilicatos, que se caracteriza por su estructura laminar y su capacidad para absorber grandes cantidades de
agua. Este mineral tiene una gran superficie especifica y propiedades de intercambio catiénico. Su estructura
consiste en capas de silicato de aluminio, que contienen sitios cargados negativamente capaces de intercambiar
cationes, lo que facilita su funcionalizacion con diferentes compuestos. La MMT intercalada tiene diversas
aplicaciones en la industria de la perforacién, farmacéutica, nanotecnologia, ambiental y la industria de
materiales (Legarto, 2021).

El proceso de intercalacion de compuestos, como los aminodacidos, en las capas de la MMT es una técnica que
permite modificar las propiedades de esta arcilla, haciendo que pueda incorporar moléculas de mayor tamafio
dentro de su estructura. En este contexto, la lisina (Figura 2) es un aminoacido que posee un grupo amino (NH2)
en su estructura quimica, puede interactuar con la superficie cargada negativamente de la MMT, esta interaccion
depende también del pH del medio (Khar'kova, 2020).

O
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Figura 2: Estructura de la lisina (PubChem, 2025).

La lisina se intercala entre las capas del mineral (Figura 3), formando complejos que alteran las propiedades
fisicas y quimicas de la arcilla. Este proceso no solo mejora la capacidad de la MMT para adsorber otros
compuestos, sino que también abre nuevas posibilidades en &reas como la liberacién controlada de farmacos, la
mejora de materiales compuestos y la captura de contaminantes (Khar'kova, 2020).
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a. Capas de montmorillonita, b. Moléculas de lisina

Figura 3: Representacion esquemética del mecanismo de intercalacion de las moléculas de lisina en las galerias de la
arcilla MMT (Parbhakar, 2007).



Las aflatoxinas son compuestos toxicos producidos por hongos del género Aspergillus, principalmente
Aspergillus flavus y Aspergillus parasiticus, que contaminan una variedad de alimentos y piensos, como granos,
nueces, maiz y soja (Figura 4). El empleo de MMT intercalada con lisina como tratamiento de absorcion de
aflatoxinas en los alimentos de los animales puede prevenir la transferencia de estas toxinas a la cadena
alimentaria humana, garantizando alimentos mas seguros. La lisina tiene afinidad por los grupos carbonilo y
fendlicos presentes en las aflatoxinas, lo que facilita la interaccidon entre ambas moléculas. Estas toxinas son
altamente carcinogénicas y hepatotéxicas, y su presencia en alimentos representa un riesgo significativo para la
salud publica. La remediacion con MMT intercalada para la absorcién de aflatoxinas en alimentos es un campo
de investigacion que ha cobrado relevancia debido a los peligros que estas micotoxinas representan para la
salud humana y animal (Donat, 2019; Zhou).
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Figura 4: Estructura quimica de la Aflatoxina B1 (Martinez, 2023).

El presente estudio tuvo como finalidad la sintesis de organoarcillas a partir de montmorillonita (MMT)
intercalada quimicamente con lisina, con el propésito de analizar las modificaciones en sus propiedades fisicas y
quimicas tras el proceso de intercalacion. Asimismo, se buscé determinar si dicha intercalacion genera un
cambio significativo en la capacidad de hinchamiento de la montmorillonita en comparacion con su estado no
modificado. En este sentido, se evalud si la variacién en la capacidad de hinchamiento es lo suficientemente
significativa para considerar la viabilidad del uso de MMT modificada con lisina como una estrategia potencial
para el desarrollo de tratamientos para la mitigacién de la contaminacion por aflatoxinas en piensos destinados a
la alimentacion animal.

2. MATERIALES Y METODOS

2.1 Reactivos y Equipos

La arcilla MMT utilizada en el proyecto fue proporcionada por Bentocol, ubicado en Bugalagrande, Valle. Tanto
la lisina como el &cido clorhidrico fueron adquiridos de MERCK. Ademas, para la ejecucion de la metodologia
propuesta, se utilizé una centrifuga HERMLER, un horno, planchas de agitacién y un ultrasonido ELMA.

Los siguientes procedimientos de andlisis se realizaron con base en las metodologias estandarizadas del
manual de métodos internos de una empresa productora de minerales industriales no metalicos. Bajo el sistema
de muestreo Military Standard se realiz6 el muestreo de una recepcion de bentonita de sodio, por lo tanto, de 40
big bags, se muestrearon 13 big bags de los cuales posteriormente se hizo un pool, de la cual se tomaron las
muestras evaluadas en este trabajo (Ponsati, 2005).


https://es.wikipedia.org/wiki/Estructura_qu%C3%ADmica

2.2 CARACTERIZACIONES

2.2.1 Infrarrojo (FTIR)

El analisis mediante espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) permitié obtener informacién
sobre la lisina intercalada en la montmorillonita (MMT). Este espectro proporcioné datos relevantes sobre los
grupos funcionales presentes en la molécula y sus interacciones quimicas. A partir de su interpretacion, fue
posible identificar sefiales clave como los grupos amina, carboxilo y alifaticos presentes en la lisina. Se empled
la técnica de reflectancia total atenuada con transformada de Fourier (ATR/FTIR) usando un cristal ZnSe y las
condiciones de las mediciones fueron resolucion de  2cm-1, nimeros de scan 30, rango de 600 a 4000 cm-1y
namero de réplicas 3.

2.2.2 Andlisis termogravimétrico (TGA)

A partir del espectro TGA (termograma), se proporcioné informacion clave sobre la estabilidad térmica del
compuesto lisina-MMT, fue posible identificar distintas etapas de pérdida de masa, asociadas a la
descomposicién de los componentes. La interpretacion de estos espectros permitié caracterizar los principales
eventos térmicos que tienen lugar durante el proceso de calentamiento. Al comparar los termogramas de la MMT
sin intercalar y la MMT intercalada con lisina, se observé diferencias significativas en las etapas de pérdida de
masa, reflejando la incorporacion de la lisina en la estructura de la arcilla.

La rampa de calentamiento fue de 5°C/ min en el rango de temperaturas entre 20-1000°C, con un flujo de
nitrégeno de 100 mL/min y se utilizd el equipo de analisis térmico simultdneo sistema DSC/TGA de TA
Instruments modelo Discovery STD 650.

2.2.3 Microscopia electrénica de barrido (SEM)

Mediante esta técnica, fue posible obtener informacion detallada sobre la morfologia y la estructura superficial de
la montmorillonita (MMT), permitiendo observar modificaciones en la textura y en la agregacién de sus particulas
tras el proceso de intercalacion con lisina. Ademas, la intercalacién pudo provocar un incremento en la
separacion de las laminas de la MMT o alteraciones en su disposicion, lo que sugeriria una interaccion efectiva
con la lisina. La morfologia superficial de la MMT se estudié mediante Microscopia Electronica de Barrido (SEM),
empleando un microscopio electronico JEOL JCM-5000 con detector de electrones secundarios a 10 kV.

2.2.4 Tamafio de particula por difraccion laser (DL)

El analisis mediante difraccion laser (DL) de la montmorillonita (MMT) intercalada con lisina proporcion6
informacion fundamental sobre la distribucién granulométrica del material y los efectos del proceso de
intercalacion. La intercalacién de lisina en la MMT generé un incremento en el espacio interlaminar en
comparacion con la MMT no intercalada, lo que contribuyé al aumento del tamafio de particula. La distribucién
granulométrica se realiz6 en un equipo analizador de tamafio de particulas Mastersizer 3000+, con un rango de
medicion desde 0.1 a 1000 pm.

2.2.5 Absorcion de agua y/o capacidad de hinchamiento

Para la realizacién de esta prueba, se pesaron 20 g de montmorillonita (MMT) y se transfirieron a un vaso de
precipitados de 250 mL. A continuacién, se adicioné agua destilada desde una probeta de 100 mL en
incrementos de 5 mL cada 10 minutos, aplicando agitacion mecanica manual con una varilla de vidrio. Este
procedimiento se mantuvo hasta alcanzar una consistencia completamente homogénea, es decir, libre de
grumos. Posteriormente, la suspension se dejé en reposo durante 2 horas.



La determinacion de la capacidad de absorcion o hinchamiento de la arcilla se realizé con base en el volumen
total de agua requerido para alcanzar la consistencia homogénea, registrado a partir del volumen consumido en
la probeta. Este valor se cuantificé empleando la siguiente ecuacion:

V (mL) 1)

A" =g

Ecuacion 1. Férmula para el célculo del grado de absorcion de agua en la bentonita.

Donde: A: Grado de absorcion, V: Volumen de agua consumida, W: Peso de la muestra

2.3 PURIFICACION E INTERCALACION DE LA ARCILLA MMT
2.3.1 Limpieza y/o purificacion de la arcilla MMT.

Para el proceso de intercalacién (figura 5), se comenz6 con la limpieza y/o purificacién de la arcilla, esto con
el fin de eliminar cualquier rastro de contaminante o material organico que pudiera interferir en el proceso de
intercalacion. Se pes6 20 g de arcilla natural impura, a la cual se le adicionaron 400 mL de agua destilada
usando un bafio de ultrasonido por 90 minutos a temperatura ambiente, una vez finalizado este tiempo, se
dejo en reposo durante 8 horas para que decante (Vargas, 2008).

Luego, se retiré el sobrenadante y se adicion6 5 mL de HCI 2 M, agitando vigorosamente con magnetos en
una plancha de agitacién por un tiempo de 2 horas. Posteriormente, la mezcla se centrifugé durante 7
minutos a 6.000 rpm y se depositd en una capsula de porcelana. Finalmente, se secé a 60°C durante 12
horas en el horno y se triturd la muestra con un mortero para su posterior intercalacion (Vargas, 2008).

N
Adicién de HCI 2M y
agitacion.

Se deposita en capsula de porcelana.

Centrifugacion, 7 minutos a 6000 rpm Secado a 60°C por 12 horas.

Figura 5: Procedimiento de purificacion de la arcilla MMT (Vargas, 2008).



2.3.2 Obtencién de arcilla MMT intercalada con el aminoéacido

La intercalacion de la lisina con la arcilla montmorillonita, se llevo a cabo siguiendo la metodologia de Rebitski y
colaboradores (Figura 6). Se utilizé el método de intercambio catiénico, que consiste en un desplazamiento de
los cationes de sodio de Na*MMT con el aminoacido protonado. En la modificacion de MMT, se tom6 1 g de
Na*MMT dispersé en 70 mL de agua destilada, durante 5 minutos para hinchar la arcilla y facilitar la intercalacién
con el aminoéacido. Seguidamente, se adicion6 0.5 g de lisina lentamente bajo agitacién magnética contindia
usando una plancha de agitacion y magnetos durante 24 horas a temperatura ambiente. A continuacion, la
intercalacion de arcilla-aminoacido se centrifugo durante 7 min a 6.000 rpm, para separar el sélido del
sobrenadante y luego se sec6 durante 12 horas en el horno a 60 °C (Rebitski, 2018).

e 0.5 g Lisina
minutos Agitacion magnética
por 24 h.
282
-\ /
=~ 5 M Centrifugado
Secado 7 minutos a 6000 rpm

60°C por 12 horas.

Figura 6: Procedimiento para la preparacion de la organoarcilla MMT-lisina.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

a. Infrarrojo (FTIR)

La importancia de esta caracterizacion radica en su capacidad para identificar y analizar los grupos funcionales
presentes en la estructura de la arcilla, lo que permite confirmar la presencia de lisina en la muestra modificada
de montmorillonita (MMT).

Con el objetivo de eliminar posibles impurezas inorganicas y restos de materia organica que pudieran interferir
en el proceso de intercalacion, se realizé un tratamiento de purificacion de la montmorillonita (MMT) utilizando
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una solucién de acido clorhidrico (HCI). Este tipo de tratamiento se emplea ademas para mejorar la reactividad
de la arcilla, promover la disponibilidad del espacio interlaminar y facilitar la interaccion con moléculas organicas
como los aminoécidos.

Sin embargo, al realizar un comparativo entre los espectros de infrarrojo (IR) de la arcilla sin purificar y la arcilla
purificada, no se observaron diferencias significativas entre estos espectros, lo que sugiere que la carga
organica o metalica removida con el tratamiento acido no tuvo un impacto evidente en los grupos funcionales
detectables por esta técnica. No obstante, se decidi6 continuar realizar las demas caracterizaciones con la arcilla
purificada, considerando que el tratamiento acido pudo haber inducido la reactividad de la arcilla. Ademas,
utilizar un material previamente purificado proporciona mayor control y reproducibilidad en los procesos de
modificacién, como lo es la intercalacién con lisina, reduciendo la probabilidad de interferencias no deseadas
durante las etapas posteriores de caracterizaciéon (Komadel, 2003).

En el espectro de infrarrojo de la MMT purificada, se identificé una banda caracteristica entre 960 cm-1 y 1100
cm-! (Figura 8), atribuida a las vibraciones de estiramiento tanto en el plano como fuera del plano de los enlaces
Si-O y Si-O-Si (Bieseki, 2013). Esta banda estuvo presente tanto en el espectro de la arcilla sin purificar (Figura
7), como en el de la arcilla purificada y la arcilla modificada con lisina (figura 10), lo que evidencia que la
estructura silicea de la montmorillonita permanecié estable durante el proceso de purificacidn e intercalacion.

D_S____________L_________l ____________________
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Arcilla sin purificar cm-1

Figura 7: Espectro IR de la montmorillonita sin purificar. (Fuente propia)
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Bandas caracteristicas de la arcilla: Si-O, Al-Mg-OH, Al-Al-OH.

Figura 8: Espectro IR de la montmorillonita purificada. (Fuente propia)
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Por otro lado, el espectro IR de la lisina (Figura 9) mostré una banda ancha en la region comprendida entre 2500
y 3200 cm? caracteristico a las vibraciones de estiramiento de los grupos CH2 y NH de los grupos amina
protonados (-NHs*). Ademas, se observaron bandas en el intervalo de 1700 a 1720 cm-!, correspondientes al
estiramiento del grupo C=0 del acido carboxilico (-COOH) en estado neutro. La fuerte banda IR a 1351 cm™ se
atribuye a la combinacién de la vibracién de estiramiento de simetria del carbonilo (-CO2) que se combina con la
vibracion de flexion de (-CzH). Las otras bandas IR entre 1200 cm™ y 1350 cm™ provienen principalmente de la
flexién de enlaces (-C-H), como las vibraciones de meneo, tijera y torsién de los grupos metileno (-CHzs). La
mayoria de las bandas entre 800 cm~! y 1200 cm™! se atribuyen a los modos vibracionales de estiramiento de
los enlaces (-C-C) y (-C-N) (Yao, 2022).

EII:IE—_
Abs
0.01— -CH
N ey
me \_‘_ -
001
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600

Figura 9: Espectro IR de la lisina. (Fuente propia)

Adicionalmente, las bandas IR alrededor de 3357 cm™ se asigna como las vibraciones de estiramiento de
asimetria del grupo amino primario (-NH2). Probablemente debido a la influencia de los enlaces de hidrégeno
intermoleculares, la vibracion de estiramiento del grupo amino -NHz no muestra bandas de infrarrojo nitidas e
identificables, sino que forma varias bandas IR anchas y suaves entre 2000 cm™! y 3600 cm™. Las bandas
identificables entre 2800 y 3200 cm™! se asignan principalmente a las vibraciones de estiramiento asimétrico de
los enlaces (-CH2). La banda IR de 1581 cm™ proviene de la vibraciéon de estiramiento asimétrico de (-C-O).
Varias bandas IR de las vibraciones de tijera de (-NHs*) parecen ser las bandas de hombro cerca de la banda
muy fuerte de 1581 cm™1. La banda IR fuerte a 1517 cm™ proviene de la tijera simétrica del grupo NHs. (Yao,
2022).

Ahora bien, en el espectro de la MMT intercalada (Figura 10), se pudo detectar la aparicion de nuevas bandas
entre 1400 cm™! y 1600 cm™ atribuibles a los grupos funcionales de la lisina, como los grupos amina (NHz*) y
(-CO). La aparicion de una posicién de banda en 796,59 cm-1 es debido al estiramiento de Al-Mg-OH que
confirma la presencia de cuarzo. Dos bandas débiles en 938,81 cm-1y 1421,46 cm—1 se deben a la flexién O-H
del grupo acido carboxilico y C-H. Una banda estrecha y débil en 2380,24 cm-1 confirma el grupo de
compuestos CO:. Las bandas anchas y medianamente afiladas de 698,49 cm-1 se deben al estiramiento de Si-
0, Si-O-Al y Si-O-Si (Kumar, 2020).

12


https://sciencedirect.proxyusc.elogim.com/topics/chemistry/primary-amino-group

i Arcilla intercalada —
RS SRR SN S S S — i ——
15T RS SRS S S S P SRR — 1 EE -
005 SRS E S S R IS N . - |
D-DD_----T-----L---T-----l----. ------ : --.--.-_.-’.”;”.”. --------- .------L-_’T’T””.”””. ------------ :---_. ------ I--.--._-.--.-_l-T-T-T--.-'

4000 3600 3200 2800 400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600
Arcilla intercalada cm-1

Bandas caracteristicas de los grupos funcionales de la arcilla MMT.
Bandas caracteristicas de los grupos funcionales de la lisina.

Figura 10: Espectro IR de la MMT intercalada con lisina (Fuente propia).

Asimismo, se registraron desplazamientos y cambios en la intensidad de algunas bandas, lo que sugiere
interacciones entre los grupos funcionales de la lisina y la superficie de la MMT. Estas interacciones pueden
explicarse por la formacion de enlaces de hidrégeno y atracciones electrostaticas entre los grupos amina y
carboxilo de la lisina con las superficies cargadas de la arcilla (Kumar, 2020).

La presencia de los grupos funcionales caracteristicos de la lisina en el espectro de la MMT modificada
proporcionan evidencia de la interaccion quimica entre la lisina y la arcilla, promoviendo una maodificacion
estructural que modificé sus propiedades fisicoquimicas, lo cual se evidencia en los cambios obtenidos en la
prueba de determinacién de la capacidad de hinchamiento de la arcilla pre y post a la reaccion con la lisina. Sin
embargo, no se puede descartar completamente que parte de la lisina detectada en el espectro corresponda a
residuos del aminoacido libre presente en el sistema.

En este contexto, la comparacion de los espectros FTIR de la MMT sin intercalar y la MMT intercalada con lisina
es esencial para corroborar la presencia del aminoacido en la estructura de la arcilla y analizar su impacto en la
estabilidad, funcionalidad y las posibles aplicaciones potenciales del material modificado.

b. Analisis termogravimétrico (TGA)

Con el propdsito de verificar el éxito del proceso de intercalacion de la arcilla con lisina, se llevé a cabo el
andlisis termogravimétrico (TGA) tanto de la arcilla sin modificar como de la arcilla intercalada, con el fin de
evaluar su comportamiento térmico y determinar su tiempo de descomposicién. De acuerdo con los resultados
obtenidos, en la prueba TGA se considera que la linea azul en las gréficas representa la curva del flujo de calor
normalizado, mientras que la linea verde corresponde a la variacion del peso de la muestra durante el andlisis.
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Figura 11. TGA de arcilla sin intercalacion. (Fuente propia)

de la arcilla.

Al comparar los termogramas de la MMT sin intercalar (Figura 11) y la MMT intercalada con lisina (Figura 12), se
observan diferencias en las etapas de pérdida de masa, reflejando la incorporacién de la lisina en la estructura

En el caso de MMT sin maodificar, la principal pérdida de peso se produjo en dos dominios de temperatura, se
puede observar varias etapas significativas de pérdida de masa (figura 11). El primer dominio de temperatura
entre 50°C a 150°C se puede atribuir principalmente a la pérdida de agua libre y al agua débilmente retenida en
los espacios interlaminares. La pérdida de peso final entre 450 y 668,46°C se atribuye a la deshidroxilacién de la
MMT, pérdida de grupos hidroxilo estructurales de la MMT, lo que indica la descomposicion parcial de la red
cristalina de la arcilla (Shokri, 2017).
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Figura 12. TGA de arcilla MMT-lisina (Fuente propia).

En el andlisis termogravimétrico de la montmorillonita intercalada con lisina (MMT-lisina), presentado en la
Figura 12, se observa una pérdida de masa inicial en el rango de temperatura de 40°C a 150°C. Esta etapa se
atribuye a la eliminacion del agua adsorbida en la superficie, el agua asociada a los cationes de la capa
intermedia, la deshidroxilacion parcial de los grupos estructurales de la arcilla y la transformacién de la superficie
de hidréfila (montmorillonita) a hidréfoba (érganoarcilla) como resultado del proceso de intercalacién (Demir,
2014).

En comparacién con la MMT no intercalada, esta etapa se ve influenciada por la presencia del aminoacido, ya
que su interaccién con la arcilla puede alterar la cantidad de agua retenida en la estructura de la arcilla. Estos
resultados sugieren que la lisina se ha intercalado entre las capas de la arcilla, lo cual es favorecido por su
estructura compacta y no ramificada (Demir, 2014).

Posteriormente, se da otra pérdida de masa a 200—-600°C esta relacionada con la degradacion térmica de la
lisina intercalada, la magnitud de esta pérdida dependera de la cantidad de lisina presente y de la forma en que
esté intercalada (adsorbida en la superficie o dentro del espacio interlaminar). Esta etapa puede mantenerse
similar a la MMT pura, sin embargo también se puede observar un ligero desplazamiento o cambio en la
intensidad de la pérdida de masa el cual depende de la interaccion entre la lisina y la estructura de la arcilla (He,
2006).

El termograma de la montmorillonita intercalada con lisina (MMT-lisina) muestra diferencias de pérdida de masa
en comparaciéon con la MMT sin intercalar, destacdndose la presencia de una pérdida de masa adicional
atribuida a la degradacion térmica de la lisina, asi como variaciones en la pérdida de agua y en la estabilidad
térmica de la arcilla.
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c. Microscopia electrénica de barrido (SEM)

En la Figura 13 se muestran las micrografias SEM de las particulas minerales de motmorillonita antes de realizar
el proceso de intercalacion.

L2 4
Vac-High PC-Std. 10kV x 2000
TECNOPARQUE-SENA TECNOPARQUE-SENA

Vac-High PC-Std. 10 kV x 1000
TECNOPARQUE-SENA

Figura 13. Micrografias SEM de particulas minerales de la MMT pura. (Fuente propia)

En todas las micrografias de la MMT pura se evidenci6 la presencia de dos poblaciones de agregados pseudo-
esféricos con bordes irregulares. En la Figura 13, se observa una morfologia caracteristica de particulas
laminares aglomeradas, con superficies lisas y bordes definidos, tipicas de las arcillas esmectiticas. Estas
laminas presentan un apilamiento compacto, lo cual es indicativo de una estructura ordenada y sin modificacién
quimica. La superficie de las particulas presenta poros, intersticios y cavidades. Dichas caracteristicas
morfolégicas, tipicas de las arcillas naturales, son las responsables de la alta capacidad de hinchamiento que
poseen estos materiales (Naswir, 2013; Modabberi, 2015).

En contraste, en las micrografias obtenidas de la montmorillonita (MMT) intercalada con lisina (Figura 14),
presenté una morfologia mas desordenada, menor grado de compactacién y una distribucién mas heterogénea
de las particulas,. Se observaron estructuras mas abiertas y con una aparente mayor separacion, lo cual sugiere
un posible efecto del proceso de intercalacion. Asimismo, se evidencian estructuras mas porosas lo que sugiere
un incremento en la distancia interlaminar y posibles modificaciones en la superficie del material. La presencia
de regiones con morfologia menos definida podria estar relacionada con la interaccién de la lisina con la arcilla,
lo que daria lugar a fenémenos de agregacién o a la formacion de un recubrimiento sobre las particulas de MMT
(Naswir, 2013).

La modificacion superficial puede atribuirse a la incorporacién del aminoacido en los espacios interlaminares, lo
que provoca una expansion de la estructura y un aumento en la porosidad aparente del material. Estos cambios
morfolégicos, aunque cualitativos, apoyan la hipétesis de que la lisina fue incorporada en la estructura de la
arcilla, promoviendo una reorganizacion de las ldminas.(Naswir, 2013).
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Figura 14. Micrografias SEM de particulas minerales de la MMT intercalada con lisina (Fuente propia).
d. Tamafio de particula por difraccion laser (DL)

A través del analisis de las gréaficas de difraccién laser, es posible detectar la expansion o contraccion del
material en funcién de la modificacion quimica realizada, de esta manera determinar el tamafio de particula en
funcién de la distancia basal, que representa el espacio interlaminar entre las capas de la arcilla. Mediante esta
evaluacion, se pueden identificar variaciones en dicho espaciado, lo que constituye una evidencia directa de la
incorporacion de un compuesto de interés en la estructura de la montmorillonita (MMT) (Sibele, 1999).

Mediante el analisis por DL, se evaluaron los cambios estructurales en la montmorillonita, antes y después de su
intercalacion con lisina (Figuras 15 y 16).

Detalles de medida Detalles de medida
Mombre del operador malvernl Fecha y hora del analisis 10/03/2025 3:38:45p.m.
Nombre de la muestra Bentonita MMT-5.1. Fecha y hora de la medida 10/03/2025 3:38:45p.m.
MNombre del Fichero SOP AeroM.cfg Fuente del Resultado Medida

Dispersion En seco

Parametros de medida Interpretacion de resultados

Mombre de la particula Aluminium Silicate

Indice de Refraccion de la Particula 1,560 Area de Superficie Especifica. 6187 m¥/kg
indice de Absorcion de la Particula 0,010 Dv (10) 6,24 um
Nombre del dispersante Dry dispersion Dwv (500 28,1 um
Indice de refraccion del Dispersante 1,000 Moda 39,7 um
Modelo de Andlisis Uso General D [4:3] 483 pum
Residual Ponderado 0,14 % Dv (20) 86,5 um
Obscuracién del Laser 0,80 % Dv (1000 127 pm
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Figura 15. DL de la arcilla sin intercalacién (Fuente propia).
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Detalles de medida

Mombre del operador malvernl
Nombre de la muestra Bentonita MMT-1.

Detalles de medida

Fecha y hora del analisis 10/03/2025 3:52:03p.m.
Fecha y hora de la medida 10/03/2025 3:52:03 p.m.

Nombre del Fichero SOP AsroM.cfg Fuente del Resultado Medida
Dispersion En seco

Parametros de medida Interpretacion de resultados

MNombre de la particula Aluminium Silicate
Area de Superficie Especifica. 3974 m%/kg

Dv (10} 10,6 um
Dv (50) 39,8 um
Moda 49,7 um
D [4:3] 50,7 um
Dv (90) 107 pum
Dw (100} 240 pm

Indice de Refraccion de la Particula 1,560
indice de Absorcién de la Particula 0,010
MNombre del dispersante Dry dispersion
Indice de refraccion del Dispersante 1,000
Modelo de Andlisis Uso General
Residual Ponderado 0,31 %
Obscuracion del Laser 0,35 %
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Figura 16. DL de la arcilla intercalada con lisina (Fuente propia).

La comparacién de los valores obtenidos antes y después del proceso muestra un incremento en todas las
métricas analizadas, lo que sugiere una modificacion estructural en la arcilla como resultado de la incorporacion
de la lisina en el espacio interlaminar. Estos parametros brindan informacion detallada sobre la distribucion
granulométrica del material, aspecto fundamental para comprender los cambios en su morfologia vy
comportamiento fisicoquimico (Tuesta 2005; Ting 2019).

En primer lugar, el aumento del Dio de 6.24 um a 10.6 um sugiere que las particulas mas pequefias han
experimentado un proceso de expansién o aglomeracién, probablemente como resultado de la modificacion de
la superficie de la montmorillonita (MMT) y la formacion de estructuras de mayor tamafio a partir de particulas
maés finas. Este fendmeno puede estar asociado al incremento de las interacciones intermoleculares tras el
proceso de intercalacion, favoreciendo una mayor cohesion entre las particulas y, en consecuencia, una
redistribucién en la granulometria del material (Parbhakar, 2007).

Por otro lado, el aumento de Dso de 28.1 um a 39.8 um indica que el tamafio promedio de las particulas también
ha crecido de manera significativa. Este resultado es consistente con la expansion de la distancia basal
observada, lo que confirma que la lisina se ha incorporado exitosamente en la estructura laminar de la MMT,
generando un incremento en el espaciado interlaminar y, por ende, en el tamafio de las particulas individuales y
sus agregados.

Finalmente, el incremento de Dgo de 86.5 um a 107 um revela que las particulas mas grandes dentro de la
distribucion también han aumentado de tamafio. Esto puede atribuirse a la tendencia de la MMT intercalada a
formar estructuras méas organizadas y a una mayor interaccidn entre las particulas modificadas, lo que favorece
la formacion de agregados mas voluminosos en comparacion con la MMT sin modificar.

18



En conjunto, estos resultados evidencian que el proceso de intercalacion con lisina no solo modifica la distancia
basal sino que también impacta significativamente su distribucion de tamafio de particula. El aumento en Dio,
Dso y Deo sugiere una mayor estabilidad estructural y una tendencia a la formacion de agregados de mayor
tamafio, lo que podria influir en diversas propiedades fisicoquimicas del material, como su capacidad de
hinchamiento, su comportamiento en medios acuosos y su potencial uso en aplicaciones industriales y
ambientales.

Estos hallazgos refuerzan la importancia de combinar técnicas de DRX para obtener una caracterizacion mas
completa de la modificacién de arcillas, permitiendo evaluar de manera precisa los efectos de la intercalacion y
su impacto en las propiedades del material (Parbhakar, 2007).

e. Absorcion de agua y/o capacidad de hinchamiento

a)

a) Prueba para la MMT sin purificar. b) Prueba para la MMT purificada. c) Prueba para la MMT intercalada.

Figura 17: Determinacion de la capacidad de absorcién.

La MMT es una arcilla con una alta capacidad de absorcibn de agua debido a su superficie cargada
negativamente y a la presencia de cationes intercambiables que retienen agua en su entorno. Su estructura
laminar permite la adsorcion de moléculas de agua tanto en la superficie como en los espacios interlaminares
(Flores, 2018).

La intercalacion de lisina en la montmorillonita (MMT) puede modificar su hidrofilia, dependiendo de la cantidad
de lisina incorporada y de su orientacion dentro del espacio interlaminar. La lisina es un amino&cido con grupos
funcionales polares (grupos amina y carboxilo), los cuales pueden interactuar con el agua, favoreciendo la
retencion de humedad en la MMT (Flores, 2018).

Si la lisina se orienta con sus grupos polares expuestos hacia el entorno acuoso, puede aumentar la hidrofilia de
la MMT intercalada, facilitando la interaccion con el agua. Sin embargo, si la intercalacion de lisina ocurre en
altas concentraciones y genera una reorganizacion estructural que disminuye el acceso del agua a los sitios
activos de la MMT, la hidrofilia podria reducirse parcialmente. Si la lisina desplaza algunos cationes de
intercambio y deja accesibles sus grupos funcionales polares, la MMT intercalada puede adsorber mayor
cantidad de agua que la MMT pura. En algunos casos, la intercalacion puede inducir una redistribucion de la
carga superficial, modificando la afinidad de la arcilla por el agua (Flores, 2018).
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En las figuras a, b y ¢ (Figura 17) se pueden observar las pruebas desarrolladas, se puede observar que entre la
MMT sin purificar y la MMT purificada no hay cambios significativos en cuanto a la cantidad de agua absorbida,
sin embargo si se aprecia la variaciéon en cuanto al agua absorbida por la MMT antes y después del proceso de
intercalacion. Se observa que, tras un tiempo de 2 horas segun el procedimiento establecido, el volumen de
agua absorbido por la muestra con MMT intercalada fue de 100 mL, lo cual es significativamente mayor en
comparacion con el volumen de agua absorbido por la muestra de MMT sin intercalar con y sin purificacion, que
fue de 70 mL. Con el proposito de cuantificar el cambio en la capacidad de hinchamiento de la montmorillonita
antes y después del proceso de intercalacion, se emple6 la ecuacion 1. A continuacion, se presentan los
resultados obtenidos.

70 mL
=~ =35™ @
20g g
L 70ml (3)
209 g
_100mL (4)
209 9

Los resultados obtenidos en la cuantificacion de la capacidad de absorcion de agua de la montmorillonita (MMT)
antes y después del proceso de purificacidn e intercalacion con lisina (segin ecuacién 1) muestran una variacion
significativa en esta propiedad. La MMT sin intercalar con y sin purificaciéon presentd una capacidad de absorcién
de agua igual antes y después del proceso de purificacion (Ecuacion 2 y 3) pero menor en comparacion con la
MMT intercalada (Ecuacién 4), lo que sugiere que la presencia de lisina que se encuentra interaccionando con la
MMT influye directamente en la retencion de agua del material.

En particular, se observé un incremento de 1.5 mL/g en la capacidad de absorcién de agua de la MMT
intercalada con lisina en relacién con la MMT sin intercalar y/o sin purificar. Este aumento puede atribuirse a las
interacciones electrostaticas y enlaces de hidrégeno formados entre la lisina y la estructura laminar de la MMT.
La lisina, al ser una molécula anfifilica con grupos funcionales capaces de interactuar con el agua, podria estar
facilitando una mayor captacion de humedad en la estructura modificada (Tuesta, 2005).

Ademas, la intercalacion de lisina puede estar generando un incremento en la separacion interlaminar de la
MMT, lo que permitiria una mayor accesibilidad del agua a la estructura del material. Esta hipotesis es
consistente con estudios previos que indican que la incorporacion de compuestos organicos en materiales
arcillosos puede modificar sus propiedades hidricas y su comportamiento frente a la humedad (Tuesta, 2005).

Los resultados obtenidos confirman que la interaccion de lisina en la MMT es efectiva para inducir un cambio en
la capacidad de absorcion de agua. Esto podria tener implicaciones en diversas aplicaciones, como en la
adsorcién de contaminantes o toxinas con propiedades especificas. Sin embargo, seria conveniente realizar
estudios complementarios para evaluar la estabilidad de la intercalacién y su efecto en diferentes condiciones
ambientales.

4. CONCLUSIONES

La purificacion de la montmorillonita (MMT) no produjo cambios significativos que se evidenciaran en las
caracterizaciones realizadas.

20



En la caracterizacion por espectroscopia IR tanto de la arcilla purificada y sin purificar se evidenciaron las
bandas caracteristicas asociadas a los enlaces Si—O, Al-Mg—OH y Al-AI-OH, propias de la estructura cristalina
de la MMT. Estas sefiales también se presentaron en los espectros correspondientes a la MMT intercalada con
lisina, indicando que la estructura silicea de la arcilla permanecié estable durante el proceso de modificacion.

En el espectro IR de la arcilla intercalada se pudo observar la presencia de lisina, la cual fue confirmada a través
de la aparicion de las bandas correspondientes a los grupos funcionales de este aminoacido. Esto sugiere una
interaccién efectiva lisina—arcilla que promovié modificaciones en la estructura interna del material, afectando
positivamente sus propiedades fisicoquimicas, en particular la capacidad de hinchamiento.

Las micrografias obtenidas mediante microscopia electrénica de barrido (SEM) revelaron una morfologia mas
porosa y una distribucion mas heterogénea de las particulas en la MMT intercalada, en comparaciéon con la
arcilla no modificada. Estos cambios morfolégicos son indicativos de una posible expansién interlaminar como
consecuencia del proceso de intercalacién. Por su parte, el andlisis de distribucién de tamafio de particula por
difraccion laser mostro variaciones notables en los parametros Dio, Dso y Deo, l0 que respalda la hipétesis de un
aumento en la distancia interlaminar provocado por la interaccion entre la lisina y la arcilla.

La prueba de capacidad de hinchamiento permitié evidenciar el efecto del proceso de interaccion de la lisina
sobre la absorcién de agua de la arcilla. La MMT intercalada con lisina presentd un incremento de 1.5 mL/g de la
capacidad de hinchamiento respecto a la MMT sin modificar, lo que ratifica la existencia de cambios
estructurales y funcionales inducidos por la incorporacién del aminoacido.

Se concluye que a pesar de que no se realizaron pruebas adicionales que permitieran identificar el lugar puntual
de la interaccién de la lisina con la montmorillonita (MMT), si se pudo corroborar por medio de la prueba de
capacidad de hinchamiento que la reacciéon generada entre la lisina y la MMT, mejoré las propiedades
fisicoquimicas de la arcilla, particularmente en lo referente al incremento de su capacidad de hinchamiento

Se recomienda para futuros trabajos de investigacion, la realizacién de ensayos especificos de adsorcién que
permitan evaluar cuantitativamente la eficacia de la organoarcilla obtenida en la remocion de aflatoxinas en
matrices reales, con el fin de validar su aplicabilidad como agente desintoxicante en sistemas agroindustriales.
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