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RESUMEN

Se describe la caracterizacién mediante técnicas espectroscopicas de una montmorillonita
natural colectada en Cuencamé, Durango. La composicion de las capas tetraédricas y octaédricas fue
analizada por Resonancia Magnética Nuclear (RMN) de angulo magico para los ndcleos de #Si y Z7Al.
Las propiedades superficiales de la arcilla se cuantificaron utilizando técnicas de adsorcion-desorcion de
nitrégeno y mediante la aplicacion de los métodos de Brunahuer-Emmett-Teller (BET) y Barrett-Joyner-
Halenda (BJH). Los resultados indican que la arcilla analizada es una montmorillonita sédica con una
capa molecular de agua adsorbida entre sus laminas, cuyos atomos de Si en la estructura de filosilicato
Q3 presentan diferente composicion Si-nAl (n =0, 1y 2). El 3.3% de los a&tomos de Al correspondientes a
la estructura se encuentran sustituyendo a los de Si en la capa. La presencia de los iones paramagnéticos
Fe*®*y Mn*2 en la montmorillonita fue determinada por resonancia paramagnética electrénica (RPE),
después de ser tratada con HCl y CF;SO;H. Adicionalmente, se discuten los resultados adquiridos por
las técnicas de absorcion atomica, microscopia de barrido electrénico, infrarrojo y analisis térmico
gravimétrico.

Palabras clave: arcilla, montmorillonita, Resonancia Magnética Nuclear de angulo magico, #Si, #Al,
resonancia paramagnética electrénica, difraccion de rayos X, analisis térmico.

ABSTRACT

The characterization by means of spectroscopic techniques of a natural montmorillonite collected
at Cuencamé, Durango is described. The composition of the tetrahedral and octahedral layers was
analyzed by magic angle spinning Nuclear Magnetic Resonance (NMR) for the nuclei of 2Si and Z’Al.
The superficial properties of the clay were quantified using the technique of adsorption-desorption of
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nitrogen as well as the Brunahuer-Emmett-Teller (BET) and Barrett-Joyner-Halenda (BJH) methods.
The results indicate that the analyzed clay is a Na-montmorillonite with a molecular layer of water
adsorbed between their laminae, where the Si atoms in the phyllosilicate Q2 structure display different
composition of Si-nAl (n =0, 1 and 2). About 3.3% of the Al atoms in the structure are replacing Si atoms
in the layer. The presence of the paramagnetic Fe*® and Mn *2 ions in the structure was determined by
electronic paramagnetic resonance after the analysis of the acidified clay treated with HCl and CF;SO;H.
Additionally, the results acquired by atomic absorption, scanning electron microscopy, infrared and

gravimetric thermal analysis are discussed.

Key words: clay, montmorillonite, magic angle spinning (MAS), Nuclear Magnetic Resonance (NMR),
28i, 27Al, electronic paramagnetic resonance, X-ray diffraction, thermal analysis.

INTRODUCCION

Los minerales arcillosos del tipo montmorillonita,
comunes en suelos y sedimentos, se presentan con iones
sodio, calcio, magnesio o combinacion de estos. En Durango
(México), la especie dominante es la montmorillonita sédica
baja en calcio y muy expansible (De Pablo-Galan, 1990).

Entre las aplicaciones industriales de las montmori-
llonitas se puede mencionar su uso como decolorantes de
aceites (previamente tratadas con acidos minerales), como
adsorbentes de pesticidas o metales pesados en aguas resi-
duales (Arvanitopyannis et al., 1989) y como catalizadores
heterogéneos para promover reacciones quimicas (Adams,
1987; Ballatine, 1992; Chitnis y Sharma, 1997; Salmén
et al., 1997). Las propiedades cataliticas de las montmo-
rillonitas se incrementan con los tratamientos acidos y
varian dependiendo de la fuerza acida, de los cambios
en la estructura del aluminosilicato y de las propiedades
superficiales (Rhodes y Brown, 1992; Breen et al., 1995,
Vargas-Rodriguez et. al., 2007).

Generalmente, las arcillas industriales no son purifi-
cadas o caracterizadas apropiadamente y se expenden con
variaciones en sus componentes quimicos, con impurezas
que modifican la reactividad y reproducibilidad de cada lote.
De ahi se enfatiza la importancia de una caracterizacion
apropiada de las arcillas naturales, tanto para su uso indus-
trial como en investigacion. La etapa de purificacion para la
remocion de impurezas insolubles y solubles es fundamental
para que los resultados experimentales sean reproducibles
y atribuibles a la arcilla, permitiendo su transformacion en
materiales mas reactivos (con acidos, superacidos, sales
metalicas, pilareo, etc.) y utilizacidn, por ejemplo como
catalizadores heterogéneos. (Miranda et al., 1994, 2003a,
2003b; Salmon et al., 1997; Ruiz-Guerrero et al., 2006).

Durante las tres ultimas décadas, la Resonancia
Magnética Nuclear (RMN) de estado so6lido se ha acredi-
tado como una técnica valida para examinar la estructura 'y
dindmica de materiales orgdnicos, inorganicos, bioldgicos,
contaminantes ocluidos o soportados en diferentes materia-
les (Florian et al., 1996; Schnell y Spiess, 2001; Castellani et
al., 2002; Bradley y McLaughlin, 2007; Wind y Hu, 2007).
En particular, la RMN de angulo méagico (RMN-AM) per-

mite diferenciar el ambiente quimico local y puntual de los
atomos que componen la estructura de las arcillas a través
del estudio de #°Siy Al (Fitzgerald, 1999). Adicionalmente,
la difraccion de Rayos X (DRX) de polvos, ademas de
evidenciar la cristalinidad de montmorillonita a través de
la medida del espaciamiento dgo;, permite evaluar el cation
interlaminar a humedad relativa constante (Monsalvo et.
al., 2006).

La espectrofotometria de absorcion en el infrarrojo
(IR) permite adquirir informacién de la naturaleza de los
sustituyentes isomorficos, distingue hidroxilos estructu-
rales de los del agua molecular y reconoce las impurezas
cristalinas y amorfas (Madejova y Komadel, 2001). La
Resonancia Paramagnética Electronica (RPE) reconoce la
determinacion de centros de imperfeccion sobre las redes de
aluminosilicatos o sobre la superficie externa de la montmo-
rillonita, y evidencia la presencia de iones paramagnéticos
Fe**, Mn?*, Cu?’, Cr*", V#, etc., hasta concentraciones
1x10®¥mol y se emplea para elucidar la estructura, confir-
mar la movilidad de los iones interlaminares o intercam-
biables, entre ellos, por ejemplo, Cu®>" y Mn?*" (McBride
et al., 1975a, 1975b; McBride, 1995; Hall, 1980a, 1980b;
Mabbs y Collison, 1992; Gehring et al., 1993; Gehring y
Sposito,1995; Bensimon et al., 2000).

El analisis térmico involucra una aproximacion fe-
nomenolodgica dindmica para el estudio de minerales que
manifiestan una respuesta a los cambios de temperaturay a
la fugacidad del agua que afectan la estabilidad de la arcilla.
(Guggeheim y van Groos, 2001).

El conocimiento de la adsorcion de gas por los ma-
teriales, es importante para determinar el area superficial
y la distribucion del tamafio de poro en solidos utilizados
como catalizadores, adsorbentes industriales (bentonitas),
pigmentos ceramicos y materiales de construccion. La
medicion de adsorcion de la interfase solido-gas determina
la naturaleza y comportamiento de las superficies de las
arcillas (Sing et al., 1985).

En este trabajo se describen y discuten los resultados
de la caracterizacion espectroscopica, quimica, morfologica
y las propiedades superficiales de una montmorillonita de
la region de Cuencamé, Durango (México), utilizando:
Resonancia Magnética Nuclear de Angulo Mégico (RMN-
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AM) de *°Si y ’Al, Resonancia Paramagnética Electronica
(RPE), Difraccion de Rayos X (DRX), Infrarrojo (IR), ab-
sorcion atomica (AA), Microscopia de Barrido Electronico
(MBE). Analisis Térmico Gravimétrico (TG) y adsorcion-
desorcion de N,, aplicando los métodos de Brunauer-
Emmett-Teller (BET) y Barrett-Joyner-Halenda (BJH) para
el analisis de las isotermas.

METODOLOGIA
Purificacién de la montmorillonita

Purificacion de la arcilla natural obtenida de la mina:
50 g de la arcilla bentonitica de la region de Cuencamé,
Durango (México) se moli6 en un mortero y se suspendio
en 1000 mL de agua desionizada. La mezcla se agitd por
tres dias y por decantacion se separo la arcilla suspendida
de los s6lidos insolubles (el proceso se repitid cuatro veces).
La suspension resultante se centrifugd, eliminandose el li-
quido sobrenadante. La arcilla humeda se sec6 a 80 °C con
vacio, hasta obtener un solido que se pulverizo y con este
material (montmorillonita) se realizaron todos los analisis
y experimentos descritos en este trabajo.

Tratamiento de la montmorillonita con los acidos
clorhidrico (HCI) y trifluorometansulfénico
(CF;SO;H)

La montmorillonita (10 g) fue suspendida en 300 mL
de agua desionizada, la suspension resultante fue agitada
por 72 h. Posteriormente se adicionaron 0.18 moles del
acido correspondiente, continuandose la agitacion por
ocho horas. El solido fue separado por centrifugacion.
El material obtenido se seco a 80 °C y fue caracterizado
por RPE y MBE. Posteriormente 2.0 g de cada una de las
muestras secas, se extrajeron en soxhlet con acetona por
tres horas, los extractos se evaporaron, se secaron al vacio
y se analizaron por RPE.

Meétodos analiticos

Todas las muestras se analizaron por RPE y MBE. Las
micrografias de MBE fueron obtenidas con un XL SFEG-
Sirion equipado con un filamento de emision y un detector
especial para alta resolucion (TLD). El microanalisis se
llevo a cabo con un Sistema de Dispersion de Energia de
Rayos X, marca EDAX, modelo Génesis acoplado al MBE.
Adicionalmente se determiné la composicién quimica por
Absorcion atomica con un equipo modelo Spectra AA. En
este trabajo no se determinaron los limites de deteccion
como fue sugerido por [IUPAC (Long y Winefordner, 1983)
y mas recientemente por Verma y Santoyo (2005). Los
espectros de RMN-AM para ?’Al y ?°Si fueron obtenidos

con un espectrometro Bruker 300, con pulsos de 4.5 pus 'y
una repeticion de Ss entre ellos para obtener la saturacion,
la frecuencia de giro se establecio en los limites de 4 — 4.5
kHz. El numero de acumulaciones fue de 500. Todas las
mediciones fueron realizadas a temperatura ambiente con
Al(H,0)** y tetrametilsilano como referencias para aluminio
y silicio respectivamente. Se adquirié ademas, la descon-
volucion de las sefiales del espectro de RMN-AM »Si.
El espectro de difraccion de rayos X fue obtenido con un
difractometro Philips PW-1730 a 35 KV y 30 mA utilizan-
do radiacion de CuKa y filtro de Ni, con monocromador
secundario de grafito a una velocidad de barrido de 1°
20/min. El espectro de infrarrojo se obtuvo con un equipo
Perkin Elmer 283, empleando pastillas de KBr. El estudio
de RPE fue realizado en un espectréometro Jeol JES-TE300,
en onda continua y banda X, con una cavidad cilindrica en
modo TE,,,. La calibracion externa del campo magnético
se realizd con un gaussmetro de precision Jeol-ES-FCS5.
El analisis térmico gravimétrico se adquirié con un equipo
TA Instruments Modelo 2160. El area especifica de la ar-
cilla fue determinada en un aparato Micromeritics ASAP
2000, Norcross GA, usando N, como adsorbente a 77 K
empleando el método de Brunauer-Emmett-Teller (BET).
La distribucion de tamaiio de poro se calculd por el método
Barrett-Joyner-Halenda (BJH) a partir de las isotermas de
adsorcion-desorcion. Las muestras fueron evacuadas con
vacio a 473 K por 12 horas, previamente a las mediciones
de la adsorcion-desorcion.

RESULTADOS Y DISCUSION
Difraccion de Rayos X

El espectro de DRX de la montmorillonita (Figura
1), exhibe la presencia de tres fases cristalinas que son:
montmorillonita, cristobalita y cuarzo. Los datos indican
un alto grado de cristalinidad para la montmorillonita que
concuerdan con los del difractograma del estandar (JCPDS
29-1498). El primer pico, con intensidad del 100%, se asigna
para doo; con un valor de 12.30 A tipico de montmorillonitas
que presentan una capa molecular de agua adsorbida entre
sus laminas. La cristobalita se identificd con los picos de
reflexion dio; (4.044 A), dy; (3.121 A), d10,(2.855 A) y dyy,
(2.481 A) y para cuarzo con las reflexiones en dy (4.296
A), dip1(3.346 A), d130(2.481 A), 1y, (1.819 A), dpyy (1.544
A), que corresponden a los estandares JCPDS: 39-1425 y
46-1045 para cada uno.

Composicién quimica

La composicion quimica de la montmorillonita ob-
tenida por MBE fue 5.16 % Na,0O, 2.97 % K,0, 28.46 %
ALO;, 54.72 % Si0,, 0.36 % CaO0, 3.58 % Fe,05,y 4.71 %
MgO. En tanto que por AA se obtuvo 2.55 % Na,0, 0.34
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Figura 1. Patron de Difraccion de Rayos X de montmorillonita (M: montmorillonita; C: cristobalita; Q: cuarzo).

% K0, 21.14 % AL, 03, 65.62 % Si0,, 0.70 % Ca0, 5.04 %
Fe,0s, 4.55 % MgO y 0.029% MnO. Es importante hacer
notar que existe una diferencia en el resultado de los analisis
entre las dos técnicas. Los valores para cada uno de los ele-
mentos son diferentes y por MBE no se detecta manganeso.
Podemos atribuir esta diferencia entre las dos técnicas a que
por AA se realiza un analisis total de la muestra, mientras
que por MBE los andlisis son puntuales. El manganeso,
que se encuentra en cantidades minimas, no fue detectado
por MBE, debido probablemente a los limites de deteccion
relativamente altos para esta técnica.

Las posibles causas de estas diferencias entre las dos
técnicas podrian resolverse, en el futuro, mediante una mejor
calibracion de estos dos métodos analiticos (p. ej., Guevara
et al., 2005) y el estudio de materiales internacionales de
referencia apropiadamente seleccionados para este propd-
sito (p. €j., Lozano y Bernal, 2005; Verma y Quiroz-Ruiz,
2006a, 2006 b).

En el analisis morfolégico de la arcilla se observan
cambios evidentes entre la montmorillonita sin tratamiento
acido y las tratadas con acidos. La montmorillonita sin
tratamiento presenta particulas sutilmente facetadas o con
cantos agudos (Figura 2a). Es apropiado hacer evidente que
en el grueso de los cantos se observa la estructura laminar
(Figura 2b) que concuerda con el resultado de DRX y la
cristalinidad confirmada por la reflexiéon en (001).

La montmorillonita, al ser tratada con CF;SO;H,
presenta particulas con cantos mas suaves (Figura 2¢) y
sin estructura laminar o muy escasa, en contraste, lo que
presenta notoriamente es una abundancia de poros (Figura
2d). La montmorillonita tratada con HCI exhibe escasas
particulas y todas ellas muy deterioradas (Figura. 2e), ma-
terial amorfo muy homogéneo, como se observa en detalle
de alta resolucion (Figura. 2f).

Resonancia magnética nuclear

En el espectro de RMN-AM #Si (Figura 3), se ob-
serva una resonancia ancha en -93.191 ppm; esta sefal es
asignada a silicio con estructura de filosilicato Q3 (Weiss
et al., 1987). Existen, ademas, dos pequefias resonancias
en -107.737 y -108.864 ppm asignadas a silicio Si(OSi),,
con un desplazamiento caracteristico para una estructura
Q*(Lippmaa et al., 1980). Después de realizar la descon-
volucion de las sefiales anteriores (Figura 4), se distinguen
cinco sefiales en -84.81, -87.98, -93.18, -107.45 y -108.86
ppm, cuyas abundancias relativas y asignacion se resumen
en la Tabla 1. La sefial centrada en -84.5 ppm corresponde
a (Si—2Al), la de -87.98 se asigna a (Si—1Al) y la de -93.2
corresponde a (Si—0Al), coincidiendo con una estructura
de filosilicatos (Kinsey et al., 1985; Barron et al., 1985).
Las sefiales en -107.45 y -108.86 ppm se asignan a silice y
son caracteristica para sus formas polimorficas de cuarzo
y cristobalita (Lippmaa et al., 1980).

En el espectro de RMN-AM ?’Al (Figura 5) hay una
sefial en -3.8 ppm, tipica para el aluminio del filosilicato y
una en +55.0 ppm, asignada al aluminio tetra¢drico (Miiller
etal., 1981; Ohkubo et al., 2003), correspondiendo ademas
a los 4tomos de aluminio que sustituyen a los de silicio en
la capa. La abundancia relativa de las sefiales corresponde
al 96.7% y 3.3 % respectivamente.

Espectrofotometria de absorcion infrarroja

Los picos de absorcion observados en el espectro de IR
de la montmorillonita (Figura 6) son caracteristicos de los
grupos hidroxilos, del silicato aniénico y de los cationes en
la estructura de la montmorillonita (Madejova y Komadel,
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Figura 2. Micrografias de montmorillonita antes y después de ser tratada con acidos. (A y B) sin tratamiento acido; (C y D) tratada con CF;SO;H; (E 'y

F) tratada con HCL.

2001). La sefal mas intensa a 1038 cm™, es atribuida a
las vibraciones de alargamiento de las uniones Si—O de la
capa y la banda en 519 cm™ a Si—O—Al. La vibracion de
flexion del grupo OH coordinado a los cationes en 910 cm'!
es establecida para AIAIOH y en 844 cm™ para AIMgOH.
La sefial en 791 cm! se asigna a la vibracion Si-O y es
caracteristica de silice en cualquier forma alotropica. En
este caso particular se establece para impurezas de cuarzo
y cristobalita que concuerdan con los resultados obtenidos
por RMN-AM de *Si y por DRX.

Resonancia paramagnética electrénica

El espectro de resonancia paramagnética electronica
de la montmorillonita (Figura 7a) exhibe dos sefiales en
g=4.3 y g=2.0 (el parametro g se define como la constante
giromagnética, es adimensional y nos da caracteristicas de
qué tan libre se encuentra un electrén. Con la determinacion
de este parametro se puede determinar las caracteristicas
de los atomos a los que esta asociado el electron). El trazo
ancho que se encuentra a campo bajo es caracteristico de
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Figura 3. Espectro de ’Si RMN-AM de montmorillonita.

iones Fe¥* (d°) en alto espin S=5/2, en un campo cristalino
ortorrdmbico fuertemente distorsionado (Hall, 1980a). La
sefal pequefia que aparece en el campo central puede ser
atribuida a diferentes causas, entre ellas a la resonancia del
Fe’* en bajo espin S=1/2; a defectos estructurales de la red
cristalina, a impurezas de origen organico como semiqui-
nonas (Cuttler y Banin, 1980), a manganeso o al traslape
de estas sefiales. Entonces, la muestra de montmorillonita
analizada por RPE no indica la presencia de manganeso,

-108.86 Si(0Si),,Q

-107.45 Si(0Si),.C

-93.18

Q’(2Al)

T Qamy

S ovoan

-93.2

_107,74/-108.8

LN T T T L U
-70 -90 -110 ppm
Figura 4. Desconvolucion del espectro de *Si RMN-AM de
montmorillonita.

Tabla 1. Abundancia relativa y asignacion de las sefiales de la desconvo-
lucion del espectro de RMN-AM #Si.

Desplazamiento Asignacion Abundancia relativa
(ppm) (%)
-84.81 Q3 (2Al) 6.4
-87.98 Q3 (1Al 5.1
-93.18 Q3 (0Al) 78.1
-107.45 [Si (OSi),], cuarzo 33
-108.86 [Si (OSi),], cristobalita 7.1

probablemente debido a que se encuentra en una forma
diamagnética, al efecto dipolar generado por la cercania e in-
teraccion de los atomos Mn—Mn o al traslape de sefales.

El tratamiento de la montmorillonita con los acidos
CF;SO;H y HCI produjo cambios importantes en la morfo-
logia del espectro de RPE, obteniéndose con ambos acidos
una disminucion de la sefial alrededor de g = 4.3 asignada
a Fe* en alto espin, que sugiere un cambio en el estado de
espin para este i6n. Adicionalmente, en la region en la que
se encuentra g=2.0, con el tratamiento con acidos aparecen
seis seflales.

En el espectro de RPE de la montmorillonita tratada
con CF;SO;H (Figura 7b), las lineas estan perfectamente
definidas centradas en g= 2.0125, con una constante de
acoplamiento A = 9.66 mT. Se pueden observar ademas
seflales dobles débiles entre los componentes hiperfinos
principales que son asignados a transiciones prohibidas,
causadas por distorsion axial del campo cristalino, sin
acoplamiento dipolar. En el espectro de RPE de la muestra
tratada con HCI (Figura 7c¢), aparecen seis sefiales atenuadas
en g = 2.0066 y constante de acoplamiento hiperfino (A)
de 9.14 mT. En ambos casos la asignacion de la sefial co-
rresponde a la transicion central (+1/2 — -1/2) de los iones
Mn?*. Este espectro es similar al observado cuando se le
intercalan iones manganeso en los espacios interlaminares

AM

Allv ssb

ssb 455

140 100 60 20 0 -20 -60  -100 -140 -180 ppm

Figura 5. Espectro de Al RMN-AM de montmorillonita.



Caracterizacion espectroscopica de una montmorillonita mexicana 141

3429

3622

Transmitance (%)

3,500 3,000 2,500

2,000 1,500

Wavenumber (cm™)

Figura 6. Espectro de Infrarrojo de montmorillonita.

a las esmectitas naturales (McBride et al., 1975a, 1975b),
sugiriendo que en el tratamiento con 4cido clorhidrico, los
iones manganeso de la montmorillonita son disueltos y
adsorbidos en la arcilla.

La excelente definicion de las sefiales del espectro
de RPE de la muestra tratada con CF;SO;H indica que los
iones manganeso se encuentran diluidos magnéticamente,
lo que implica una disolucién parcial de estos iones en la
montmorillonita.

Después del tratamiento acido, el andlisis de RPE
reveld la presencia de manganeso probablemente por
conversion del material diamagnético a paramagnético o a

g=2.0125

1 T 1 1
100 200 300 400
mT
Figura 7. Espectro de RPE de montmorillonita: (a) sin tratamiento acido;
(b) tratada con CF;SO;H; (c) tratada con HCI.

una dilucién magnética del manganeso sobre la superficie
de la arcilla.

El espectro de RPE del extracto acetonico del
material tratado con el 4cido CF;SO;H (Figura 8) exhibe
un patrén de sefiales con estructura fina (cinco picos) y
un desdoblamiento hiperfino (seis picos) con g=2.0125 y
A=9.66 mT, caracteristico para iones Mn*" en alto espin
S=5/2 con Iy, =5/2. Adicionalmente, en g=4.3 aparece una
sefial sobrepuesta tipica para iones Fe*” (S=5/2). Con este
analisis se establece los iones paramagnéticos contenidos
en la montmorillonita por medio de un método sencillo de
extraccion.

En el espectro de RPE correspondiente al extracto
con acetona de la muestra tratada con HCI (Figura 9) se
observa una sefial ancha centrada en g=2.0080, que evi-
dencia interacciones dipolares fuertes, promovidas por una
concentracion alta de iones paramagnéticos extraidos de la
montmorillonita por el tratamiento con HCL

Anélisis térmico

Las curvas experimentales del analisis térmico gra-
vimétrico (TG) y de la derivada del andlisis térmico gravi-
métrico (DTG) para la montmorillonita en el intervalo de
20 a 800 °C se representan en la Figura 10. Analizando la
curva de DTG se deducen tres reacciones endotérmicas, la
primera a 81°C, con una pérdida del 6.67 % en peso, debida
al agua que se encuentra adsorbida en la superficie de la
arcilla. La segunda reaccion se manifiesta en la grafica a los
329 °C, con a una pérdida de peso de 0.24 % ocasionada
por la eliminacién de agua de los espacios interlaminares
(Sarikaya et al., 2000). La tercera reaccion se lleva a cabo a
721°C, haciéndose evidente una pérdida del 2.44 % en peso
del material asociado a la deshidroxilacion de la capa.

Propiedades de superficie

La montmorillonita fue caracterizada mediante la
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Figura 8. Espectro de RPE de extracto obtenido de la muestra de montmorillonita tratada con CF;SO;H. Se observan sefiales con estructura fina (cinco
picos) y un desdoblamiento hiperfino (seis picos), caracteristico para iones Mn?".

fisisorcion de nitrogeno; la isoterma de adsorcion y la curva
de histéresis representadas en la Figura 11, muestra una
isoterma de tipo IV atribuida a materiales mesoporosos,
mientras que la histéresis que presenta es del tipo H3,
asociada a aglomerados de particulas que presentan poros
con forma de rendija, en donde ocurre condensacion capilar
(Leofanti et al., 1998).

Aplicando el método de BET (Sing et. al., 1985), se
determiné que la montmorillonita tiene una area superficial
de 23 m*g’!, siendo un valor intermedio comparado con
otras montmorillonitas descritas en la literatura (Jozefaciuk
y Bowanko, 2002). Con el método BJH, se determino
una distribucidén porosa monomodal (Figura 12), con un
intervalo de diametro amplio, encontrandose la mayor
distribucién porosa entre 20 y 1000 A y con un maximo
en 220 A; los valores del méaximo indican la presencia de
material mesoporoso.

325.00 mT

Figura 9. Espectro RPE del extracto que se obtuvo de la muestras de
montmorillonita después de ser tratada con HCI.

CONCLUSIONES

Se determind por métodos quimicos, fisicoquimicos
y espectroscopicos la composicion mineral, quimica, es-
tructural y morfologica de una montmorillonita natural de
Cuencamé, Durango, México. La composicion quimica se
determind por AA y por MBE, los elementos paramagné-
ticos se determinaron por RPE en la montmorillonita y en
los extractos acetonicos de los materiales acidulados con
HCl y CF;SO;H, se confirmé la existencia de la formacion
de sales de Mn?* y Fe’*.

Con la técnica de adsorcion-desorcion de N, y los
métodos de BJH y BET se determinaron las propiedades

100

95
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804r r r r r r r r r r r
10 90 170 250 330 410 490 570 650 730 810
Temperatura (°C)

Figura 10. Analisis térmico gravimétrico (TG) y la derivada del analisis

térmico gravimétrico (DTG) de montmorillonita.
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Figura 11. Isotermas de adsorcién-desorcion de nitrogeno de
montmorillonita.

superficiales de la montmorillonita, demostrando que el
material es mesoporoso. Se discutié la descomposicion
mediante el analisis de RMN-AM #Si y se defini6 el entorno
quimico del silicio debido a la sustitucion de aluminio por
silicio en la capa. Finalmente, se especifico la cantidad de
aluminio en las capas del filosilicato.
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