DESDE 2013
https://repository.uaeh.edu.mx/revistas/index.php/icbi/issue/archive
Pédi Boletin Cientifico de Ciencias Bdsicas e Ingenierias del ICBI

LAH

Universidad Auténoma del Estado de Hidalgo

ISSN: 2007-6363

Publicacién Semestral Padi Vol. 13 No. Especial 4 (2025) 46-52

Caracterizacion y analisis térmico de compuestos lignoceluldsicos como nuevos
materiales
Characterization and thermal analysis of lignocellulosic compounds as new materials

C. Gaona-Morgado"*' 2 A. Guevara-Lara™™ 2, S. Nieto-Velazquez'=' "

2Area Académica de Quimica, Universidad Autonoma del Estado de Hidalgo, 42184, Mineral de la Reforma, Hidalgo, México.

Resumen

La lignina (LG) es un biopolimero aromético ramificado que se polimeriza de forma natural y aleatoria a partir de tres
precursores alcohdlicos aromaticos. Gracias a la gran cantidad de grupos fenélicos que posee (grupo funcional hidroxilo: -OH),
lo cual se corrobora con la espectroscopia de FTIR. No obstante, la lignina extraida mediante el método tipo soda a partir de la
paja de trigo ha demostrado la capacidad de interaccion con cationes metalicos di y trivalentes, por lo tanto, le permite ser
considerada como una alternativa de bioadsorbente a altas concentraciones (2000 mg/L) para la interaccién con metales en
disolucion acuosa a pH de 5, formando agregados o aglomerados y precipitando, logrando observar el siguiente orden de
interaccion no covalente (LG-Me): LG-Al > LG-Ca > LG-Fe. Ademas, su estabilidad y transiciones térmicas a altas temperaturas,
permite ampliar sus aplicaciones e innovar en la creacion de nuevos biomateriales, ofreciendo soluciones mas ecoldgicas y
eficientes en diversos procesos industriales.
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Abstract

Lignin (LG) is a branched aromatic biopolymer that polymerizes naturally and randomly from three aromatic alcoholic
precursors. This polymerization process is favored owing to the large number of phenolics groups that LG possesses (hydroxyl
functional group: -OH), which is corroborated by FTIR spectroscopy. However, lignin extracted by the soda type method from
wheat straw, has demonstrated the ability to interact with di- and trivalent metal cations. Therefore, can be considered as an
alternative bioabsorbent at high concentrations (2000 mg/L) for interaction with metals in aqueous solution at pH of 5 forming
aggregates or agglomerates and precipitating, managing to observe the following order of non-covalent interaction (LG-Me):
LG-Al > LG-Ca > LG-Fe. Furthermore, its stability and thermal transitions at high temperatures, allow for extended applications
and innovation in the creation of new biomaterials, offering more ecological and efficient alternatives in various industrial
processes.

Keywords: Lignin, Wheat straw, Thermal effect, Bioadsorbent.

sustancias quimicas con alto valor agregado que presenten un
potencial en las aplicaciones como los biopolimeros

1. Introduccién

Actualmente se presenta una gran bisqueda en el desarrollo
e innovacion de nuevos biomateriales, en los cuales es
necesario que se incorpore la quimica verde y sustentable para
considerar un recurso natural renovable y reducir los desechos
organicos (paja de trigo, forraje de maiz, bagazo de cafia,
pasto, borra de café, aserrin de madera, entre otros) y la basura
de actividades antropogénicas. Aunado a ello, se requiere de
una mayor investigacion y trabajo cientifico con nuevas
formas de sustitucion de compuestos y el aislamiento de
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(plasticos, adsorbentes, materiales de construccidon, entre
otros), asi como el biocombustibles, biogas y en otros
productos que en la actualidad son derivados del petréleo
(propileno, benceno, etileno, tolueno y xileno), en donde el
75% son utilizados en la industria, esto con la finalidad de
disminuir el cambio climatico y reducir la contaminacion que
trae consigo esta fuente de energia no renovable.
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Como una posible alternativa a esta problemaética es la
recoleccion de la biomasa vegetal, la cual se refiere a toda la
materia organica utilizada como fuente de energia (Clark &
Deswarte, 2014), que proviene de diversos desechos agricolas,
de los aserraderos y urbanos. La biomasa vegetal se compone
principalmente de residuos lignocelul6sicos, almidon vy
azlcares (Vargas et al.,, 2021), sin embargo, el material
lignocelulésico consiste en tres tipos diferentes de polimeros:
celulosa, hemicelulosa y lignina, este Gltimo compuesto, es el
tercer polimero mas abundante en la naturaleza y esta presente
en la pared celular vegetal (Cortés, 2014).

La lignina es una macromolécula aromatica ramificada
que se polimeriza de forma aleatoria a partir de tres unidades:
fenilpropano-monoméricas basicas, también conocidos como
monolignoles: alcohol p-cumarilico, alcohol coniferilico y
alcohol sinapilico (Figura 1). Estos monolignoles se forman a
través de diversas reacciones de desaminacion, hidroxilacion,
reduccion y metilacion catalizadas por enzimas. La
abundancia de estas unidades depende del tipo de vegetal, la
cual puede tener proporciones similares de los tres
monolignoles, totalmente diferente (Chavez & DOAmine,
2013).
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Figura 1: a) Tipos de monolignoles mas comunes encontrados en los bloques
de construccién de la lignina: 1: alcohol p-cumarilico, 2: alcohol
coniferilico, 3: alcohol sinapilico. b) Otros tipos de monolignoles (coniferil-
derivados): 4: coniferaldehido, 5: alcohol dihidroconiferilico, 6: alcohol
coniferil-9-acetato, 7: alcohol 5-hidroxiconiferilico (Chavez & Démine,
2013).

La lignina ha sido considerada como un material de baja
calidad y cuyo valor afiadido disminuye por su complejidad
polimérica. Este hecho se demuestra en la industria papelera,
en donde se producen grandes cantidades de residuos de
lignina, de las cuales solo un pequefio porcentaje se usa para
aplicaciones de valor agregado (CETIM, 2019). Sin embargo,
en la actualidad se ha comenzado a descubrir su utilidad,
debido a que cuenta con una estructura aromatica y la
presencia de sus grupos funcionales principales sobre todo
hidréxidos (-OH) de los compuestos fendlicos y de actuar
como agente hidrofdbico e hidrofilico, que le permite poseer
multiples funcionalidades como retardante de flamas o
estabilizante de materiales (Espinoza, 2015). Por lo tanto, se
considera una alternativa prometedora frente a materiales
convencionales y al mismo tiempo da solucion asequible para
reducir su dependencia de productos petroquimicos mediante
la busqueda de alternativas que sean sostenibles y respetuosas
con el medio ambiente.

La creciente demanda de recursos no renovables ha
impulsado la busqueda de nuevas alternativas sostenibles, es
por ello, que se ha encontrado interés en los residuos de la

biomasa vegetal, que proviene de diversas fuentes organicas.
Ademés, gracias a la naturaleza de los componentes
principales que conforman esta biomasa (celulosa,
hemicelulosa y lignina), son considerados una alternativa
frente a materiales convencionales.

Se obtuvieron compuestos lignocelulésicos a partir de los
desechos de paja de trigo mediante el método de extraccion
tipo soda, que presentd ser no agresivo (a la hidrdlisis
alcalina), economico, rapido, ecoldgico y reproducible,
posteriormente, se llevé a cabo la caracterizacion de los
compuestos por andlisis elemental, espectroscopia UV-Vis
(s6lido y liquido), espectroscopia de infrarrojo (por sus siglas
en inglés: FTIR) y por métodos térmicos como el analisis
termogravimétrico (por sus siglas en inglés: TGA) y
calorimetria diferencial de barrido (por sus siglas en inglés
DSC) (Morales, 2015). La evaluacion del efecto térmico de
los compuestos lignoceluldsicos nos permite comprender
como responden frente a diferentes condiciones de
temperatura y asi conocer su estabilidad mecéanica y térmica a
largo plazo, lo que afecta directamente a su rendimiento y
durabilidad que conlleva a su aplicacién como bioadsorbentes
de metales di y trivalentes, asi como la gestion de residuos
agroindustriales para proporcionar alternativas a la creacion
de nuevos biomateriales, ofreciendo soluciones eficientes en
diversos procesos.

2. Desarrollo experimental

2.1. Obtenci6n, seleccion y tratamiento de la muestra cruda
(MC)

La paja de trigo fue adquirida de agricultores locales del
municipio de Mixquiahuala de Juarez, estado de Hidalgo. Se
recolect6 aproximadamente 1 kg de la muestra cruda (MC),
Ilevando a cabo una seleccion al retirar piedras, basura u otros
objetos extrafios. Posteriormente, se sometio a una reduccién
de tamafio mediante un proceso de trituracion con una
licuadora industrial (International LI-3A) y se prosiguio a la
separacion por tamafio de particula con tamices de abertura de
2.0mmy 1.0 mm (MONT INOX) de los cuales se conservaron
las muestras en recipientes limpios y herméticos.

2.2. Extraccidn de los compuestos lignocelulésicos

Se aplicd el método de extraccion tipo soda a presion
atmosférica y temperatura a condiciones normales. En cinco
matraces Erlen Meyer se pesaron 5 g de MC (tamafio de
particula de 1 mm) con 100 mL de NaOH al 5% (con >98%
de pureza, marca SIGMA-ALDRICH) durante 30 minutos en
agitacion suave (aproximadamente 260 rpm). Seguido de esto,
se realiza una filtracion a vacio usando papel filtro Whatman
grado 41 de 11 cm de diametro para separar la pulpa celuldsica
del licor negro obtenido. Posteriormente, para la precipitacién
de la lignina (LG), se acidifica el filtrado con
aproximadamente 2.5 ml de H.SO4 concentrado (con 95-98%
de pureza, marca SIGMA-ALDRICH) hasta alcanzar un pH
de 2 y se deja reposar por 24 horas. Finalmente, se lleva a cabo
la microfiltracion para la separacién de la lignina usando una
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membrana Omnipore PTFE de 0.45 um de tamafio de poro.
Este proceso tuvo una duracién de 2 a 3 horas por cada matraz
y el sélido recuperado de cada uno se puso a secar en el horno
a 60 °C por 2 horas (LINDBERG, modelo GO1310A-1).

2.3. Caracterizacion de los compuestos lignoceluldsicos

Las muestras extraidas de lignina nombradas como LG1 (color
café obscuro) y LG2 (color amarillo), se caracterizaron mediante
diferentes métodos y técnicas analiticas como: andlisis elemental,
métodos espectroscépicos (UV-Vis de reflectancia difusa de
solidos e FTIR) y métodos térmicos (TGA y DSC).

2.4. Analisis elemental

Se pesan aproximadamente 3 mg de muestra
lignocelulésica (se realizd el analisis por duplicado) para
obtener el contenido de elementos orgéanicos con base en su
porcentaje (%C, %H, %N y por diferencia el %0) y las
relaciones: H/C y 0/C de sus atomos. Se midié con el
Analizador Elemental Series Il CHNS/O 2400 Perkin Elmer.

2.5. Espectroscopia de FTIR

Se preparan pastillas con 2 mg de compuesto
lignocelulésico a analizar en 200 mg de KBr previamente seco
(con >98% de pureza, marca SIGMA-ALDRICH). Se utilizé
un espectrofotometro Perkin Elmer modelo Spectrum GX
trabajando a un intervalo de nimero de onda comprendido de
4000 a 400 cm™™,

2.6. Espectroscopia UV-Vis de reflectancia difusa

Las medidas obtenidas de reflectancia difusa se realizaron
con un espectrofotometro UV-Vis Perkin Elmer Lambda 35
de doble haz. Previamente las muestras se trataron, reduciendo
su tamafio de particula hasta llegar a la obtencion de polvos
muy finos con la ayuda de un mortero y se pesaron
aproximadamente 100 mg de muestra lignocelulésica hasta
cubrir la celda.

2.7. Método de Andlisis Termogravimétrico (TGA)

A partir del método de TGA se obtienen los
correspondientes termogramas con respecto al porcentaje de
pérdida en peso de la MC y LG, en funcién de la temperatura.
Se pes6 aproximadamente de 4.0 y 6.0 mg de muestra (la MC
previamente seca en un horno por 2 h a 60 °C), se colocaron
en crisoles de alimina (Al;Os). Posteriormente, se llevaron a
un equipo Mettler Toledo modelo TGA/SDTA 851° para el
andlisis en un intervalo de temperatura de 25 a 450 °C, con
una tasa de calentamiento de 10 °C / min. El gas de arrastre
fue nitrégeno como atmosfera controlada con un flujo de 20
mL / min y la calibracion se realiza con estandar de indio.

2.8. Método de Andlisis por Calorimetria Diferencial de
Barrido (DSC)

El método de DSC registra el flujo de calor de laMCy LG
en funcién de la temperatura, obteniendo el termograma. Este
generalmente estd caracterizado por sefiales de absorcion y
eliminacién de calor correspondiente a un proceso o transicién
térmicamente inducida que corresponde a un proceso

endotérmico o exotérmico. Se peso aproximadamente 8.0 mg
de muestra (MC previamente seca en un horno por 2 h a 60
°C), se colocaron en capsulas de aluminio (10 mm de didmetro
y 5 mm de altura), y se sellaron herméticamente.
Posteriormente, se analizaron en un equipo Mettler Toledo
modelo DSC822° en un intervalo de temperatura de 25 a 400
°C a una razon de calentamiento de 10 °C. El gas de arrastre
es nitrégeno como atmosfera controlada con un flujo de 20 mL
/ min.

2.9. Evaluacion de las interacciones de la lignina con iones
metalicos di y trivalentes en solucion acuosa

Para la preparacion de la disolucién patrén de lignina con
una concentracién de 1000 mg/L: se disuelven 10 mg de
lignina en 360 uL de NaOH 1.0 N (con >98% de pureza, marca
SIGMA-ALDRICH) y se afora con agua desionizada a 10 mL.

A partir de la disolucién patron se preparan nuevas
disoluciones:

= Evaluacion de la lignina (LG) 50 mg/L: Medir 250 pL
de la disolucion patrén y aforar a 5 mL, ajustar el pH a
5.

= Interaccién de la lignina (50 mg/L) con cationes
metalicos (3 mM) (LG-Me): se prosiguié con la
preparacion de las disoluciones patrén de cada una de
las sales del metal correspondiente con una
concentracion de 0.01M, a partir de CaCly, Fe(ClO4)3
y AI(CIO4)3 . 9H,0, con 98% de pureza (marca
SIGMA-ALDRICH). Después se mezclan 250 pL de
la disolucion patron de lignina con 1500 pL de la
solucion patron de una sal metalica, aforar a 5 mL y
ajustando el pH a 5, como se observa en la siguiente
tabla:

Tabla 1: Volumen (uL) de LG y Me en la disolucién

Disolucion LG (uL) Me (L)
LG 250 -
LG-Me 250 1500

Se repite el procedimiento con una nueva concentracion de
lignina de 2000 mg/L (muy concentrada) para cada cation
metalico. El método se lleva a cabo en un equipo Perkin EImer
modelo Lambda 40, en el cual se obtuvieron los espectros a
longitudes de onda de 200 a 700 nm, sin embargo, se analiza
la absorcidén de interaccion a 280 nm.

3. Resultados y discusion
3.1. Rendimiento de las extracciones de la lignina

De las extracciones realizadas a partir de la paja de trigo se
obtuvieron dos solidos de coloraciones distintas, uno con una
coloracidn café obscuro (LG1) y el otro sélido con un color
amarillo (ocre-arenoso) (LG2) con diversas manchas blancas

pequefias. Se guardaron en frascos diferentes:

= Frasco 1: Lignina 1 (LG1) con 3.2673 g
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= Frasco 2: Lignina 2 (LG2) con 0.8847 g
Estos rendimientos provienen de 25 g de MC:

4152 ¢g
25g

% rendimiento = X 100 = 16.61%

En general, la bibliografia reporta que la paja de trigo
contiene entre 11y 26 % de lignina, 32 - 45 % de celulosa y
20 - 45 % de hemicelulosa (Zhang et al., 2022). Obteniendo
un adecuado porcentaje en el rendimiento de extraccion.

3.2. Caracterizacion de la lignina por andlisis elemental
En el andlisis elemental se presentan los resultados de la

composicién elemental de las dos ligninas por duplicado de
cada muestra, como se observa en la siguiente tabla:

Tabla 2: Anélisis elemental de las muestras de lignina.

Lignina Porcentaje experimental
%C %H %N %0
LG1 31.18@81 4.99255  1.28(110) 62.55(1.09)
LG2 21.01a636) 3.96(1821) 0.75(15.08) 74.28(5.75)

*960 calculado como la diferencia del 100%. (en paréntesis %DSR de dos
analisis)

De acuerdo con la literatura (Khezami et al., 2005), la
composicion de la lignina (libre de cenizas) es
aproximadamente 62% en C, 32% en O y 6% en H. Sin
embargo, en este caso los resultados experimentales
demuestran lo contrario respecto a los porcentajes de C y O.
Esto se puede atribuir a diversas causas, como es la
metodologia empleada en la técnica de extraccion de las
ligninas. Normalmente, las condiciones de extraccion para
este método implican el uso de temperaturas aproximadas a
los 140 °C durante 1 a 4 h, sin embargo, este proceso requiere
de un elevado consumo de energia (Chavez & Domine, 2013;
Rosli et al., 2003). Ademas, podemos considerar que la pureza
de la muestra también se ve afectada.

Con respecto a la relacion H/C para las dos ligninas (Tabla
3), se observa que son de naturaleza ligeramente aromatica y
predominan las cadenas alifaticas en diferentes proporciones,
que de acuerdo a la literatura esta relacion es inversamente
proporcional a la aromaticidad, es decir, valores <1 indica un
predominante caracter aromatico (Kononova, 1982).

Tabla 3: Relaciones: H/C y O/C con base a sus &tomos.
Relacion de dtomos

Muest
uestra CHN.O HIC oIC
LG1 28:55:1:43 1.96 1.54
LG2 32:74:1.87 231 2.72

La relacion O/C es superior a 0.5, indica que son LGs con
un alto contenido de grupos hidréxidos (-OH), siendo la LG2,
la que presenta un mayor contenido de estos grupos. Es
importante mencionar que las relaciones: H/C y O/C se ven
afectadas por diversos factores (clima, topografia, biomasa,
entre otros) y por el método de extraccion.

Este analisis nos permite corroborar que en ambas muestras
extraidas de la paja de trigo contienen celulosa y hemicelulosa,
sin embargo, la muestra de lignina 1 (LG1) en menor cantidad.

3.3. Caracterizacion de la lignina por espectroscopia FTIR

Los espectros obtenidos por espectroscopia FTIR se
presentan en la figura 2 con sefiales similares en cada muestra.
Las ligninas presentan una banda ancha entre 3410 y 3470 cm"
!, atribuida a los grupos hidroxilo en estructuras fendlicas y
alifaticas, y las bandas centradas alrededor de 2938-2842 cm-
! son derivadas del estiramiento C-H en grupos metoxilo
aromaticos y en grupos metilo de cadenas laterales. Ademas,
se encuentran bandas débiles entre 1600-1700 cm™ que estan
relacionadas con las vibraciones moleculares de las
insaturaciones C=C en las cadenas alifaticas y en los anillos
aromaticos de la lignina.

En todas las muestras de lignina se observo una banda
alrededor de 1100 cm™, la cual se asigna a las vibraciones de
deformacion de los enlaces C-O de alcoholes primarios y
éteres alifaticos/aromaticos, en especial los metdxidos
aromaticos.

Transmitancia (%T)

20 + O-H l
co cs

t t t t t t t
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400
Numero de onda (cm'?)

—LG1-1 —LG1-2 —LG2-1 —LG2-2
Figura 2: Espectros por espectroscopia FTIR de las muestras de LG1y LG2,
cada una realizada por duplicado.

Es importante mencionar que el uso de acido sulfdrico para
precipitar la lignina del licor negro en el método de extraccion,
se mostrd una banda caracteristica a 617 cm™, que se atribuye
al estiramiento C-S (Dominguez, et al., 2016; Ibrahim, et al.,
2017).

3.4. Caracterizacion de la lignina por espectroscopia UV-VIS
de Reflectancia Difusa

En la espectroscopia UV-Vis (Figura 3), el intervalo de
absorcion se encuentra entre 350 a 700 nm para las muestras
de LG1 y LG2, ambas provenientes de la paja de trigo. En
dicho intervalo se presenta diversos picos de absorcion, en los
cuales ocurre la transicion electrénica n—n* que indican la
presencia de la gran cantidad de insaturaciones en compuestos
aromaticos y cadenas alifaticas (Zhang etal., 2020). Es
importante sefialar que la LG1 presenta un ligero aumento en
la absorcién, lo cual se relaciona con H/C del anélisis
elemental que demuestra un aumento en la capacidad
aromatica. Ademds, sucede la  transicion
correspondiente al grupo carbonilo.

n—om*
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Figura 3: Espectros por espectroscopia UV-Vis de reflectancia difusa para
las muestras de LG1y LG2.

A partir del analisis de los espectros adquiridos por
espectroscopia FTIR y espectroscopia UV-Vis de reflectancia
difusa, podemos considerar de la misma manera a las muestras
LGl y LG2 como una sola para las siguientes técnicas de
caracterizacion.

3.5. Caracterizacion de la muestra cruda (MC) y lignina (LG)
por Andlisis Termogravimétrico (TGA)

Muchos estudios relacionados con la descomposicién de
materiales lignocelulésicos, informan que la temperatura de
descomposicidn de la celulosa, hemicelulosa y lignina estan
en los intervalos de temperatura de 200-315 °C, 315-400 °C y
450-900 °C respectivamente, y esto se debe a las diferencias
que presentan en su estructura quimica (Laribi et al., 2020;
Waters et al., 2017). Observando el termograma de TGA de la
MC proveniente de la paja de trigo (Figura 4), se presenta una
pérdida de peso inicial del 10% en un intervalo de temperatura
de 60 a 100 °C, debido a la eliminaciéon de humedad. Es
evidente que la descomposicion de esta muestra indica varias
etapas, mostrando la presencia de diferentes compuestos
(agua, celulosa, hemicelulosa y lignina).

Peso (%)

20 80 140 200 260 320 380 440
Temperatura (°C)

—Muestra cruda (MC) —Lignina (LG)

Figura 4: Termogramas de TGA paralaMCy LG.

La temperatura de descomposicion de la celulosa y
hemicelulosa ocurre aproximadamente a 260 °C y la
descomposicién de la lignina a 450 °C con una pérdida de peso
del 34%. No obstante, en el termograma de la muestra de LG
(Figura 4), se presenta la primera pérdida de masa a 120 °C
correspondiente a la evaporacion de agua, este contenido de
humedad fue de aproximadamente del 4%.

La degradacién térmica de los compuestos organicos se
presentd en un intervalo de temperatura de 160-280 °C, dando
lugar a la pérdida de peso de aproximadamente el 30% del
total de la masa seca de la muestra. Sin embargo, esta no es la
Unica etapa de degradacién de la muestra, debido a que nuestro
limite de temperatura fue hasta los 450 °C, no obstante, en la
bibliografia nos reportan (Theng et al., 2018), que se producen
dos etapas sucesivas de degradacion térmica en los intervalos
de 150-325 °C y 350-450 °C. Asi mismo, se podrian observar
todos estos cambios de una mejor manera, hasta temperaturas
de trabajo de 900 °C.

3.5.1. Caracterizacion por espectroscopia FTIR de los
productos obtenidos del procesamiento térmico de las
muestras por TGA

Después de que las muestras fueron analizadas por TGA en
un intervalo de temperatura de 25 a 450 °C, se prosiguio a
obtener su espectro por espectroscopia de FTIR para evaluar
el efecto térmico y analizar de forma cualitativa la
disminucion o aumento de ciertas bandas de absorcidon de los
grupos funcionales caracteristicos de la LG. Al llevar a cabo
la evaluacién térmica, la intensidad de los picos disminuyé a
comparacion con lo observado en el espectro FTIR de la
muestra cruda obtenido de la bibliografia (Leishan et al.,
2013). Con base a la figura 5, se presenta una banda débil a
3280 cm™ que corresponde al estiramiento del enlace O-H y
se atribuye a la pérdida de agua y alcoholes por el aumento de
temperatura que sufrié la muestra.

Existe una banda débil de estiramiento C-H a 2922 cm™* de
grupos metilo que puede indicar la presencia de cadenas
alifaticas en donde esto se puede asociar con la degradacién
de la celulosa y hemicelulosa, presentando grupos como:
CzHs, C2H4, y CH4 en productos gaseosos. Las asignaciones
de los otros picos corresponden para C=C aromaticos (=1600
cm?) y C-O-C alifatico (1100 cm™).
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Figura 5: Espectros por espectroscopia de FTIR de la MC y LG, después del
proceso térmico.

Ocurre lo mismo para la muestra de lignina (Figura 5),
donde la intensidad de las bandas disminuye, sin embargo, se
presenta la sefial muy intensa en 1100 cm® de O-C de
compuestos alifatico y se puede visualizar la banda de
estiramiento C-S atribuida al H,SO4 afiadido en el proceso de
extraccion de la lignina.



C. Gaona-Morgado et al. / Publicacion Semestral Padi Vol. 13 No.Especial 4 (2025) 46-52 51

3.6. Caracterizacion de la muestra cruda (MC) y lignina (LG)
por Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

El analisis térmico por calorimetria diferencial de barrido
(por sus siglas en inglés DSC), en la MC se revela entre las
temperaturas de 65 °C a 120 °C la pérdida de agua quimica y
de algunos compuestos alifaticos de cadena pequefia,
respectivamente (Figura 6), sobre todo en el intervalo de
temperaturas de 70-80 °C, corroborando con la sefial
endotérmica del termograma de la muestra de LG (Figura 7).
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Figura 6: Termogramas de la MC por TGA y DSC.

En el termograma de la MC, a partir de 260 °C
aproximadamente, se observa como baja la linea base de la
cual aparece otra sefial endotérmica y es atribuida a la
descomposicién de la celulosa y posteriormente hemicelulosa.
No obstante, este cambio se observa en la Figura 7 de forma
muy ligera en la muestra de LG, la cantidad es muy baja de
los compuestos sobre todo de hemicelulosa o no los contiene.
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Figura 7: Termogramas de la LG por TGA y DSC.

En la literatura se reporta que en estos intervalos de
temperatura (120 a 140 °C) aparece la transicion vitrea (Tg) de
la macromolécula de lignina, sin embargo, el flujo de calor
(AH) es igual a cero. La temperatura de Tg es un fendmeno
muy interesante, que se ve afectada por muchos factores,
como el grado de reticulacién y las especies de bajo peso
molecular. Después de la temperatura de transicion vitrea, la
vaporizacion de la estructura de la lignina provoca la
generacion de compuestos fendlicos, esto se produce por la
ruptura de los enlaces entre la lignina y las unidades

monoméricas (Ramezani y Sain, 2018). Es importante
considerar que es dificil determinar la Tg para las muestras de
LG, debido a que se atribuye a la heterogeneidad quimica de
estas macromoléculas, asi como a su alto peso molecular,
causadas por los procedimientos de aislamiento.

En general, la temperatura de Tg depende del peso
molecular del polimero y en el caso de las ligninas no
derivatizadas, se han encontrado a temperaturas comprendidas
entre 90 y 180 °C (Gordobil et al., 2016).

3.7. Evaluacion de la interaccion de la lignina con cationes
metalicos di y trivalentes (Ca?*, Fe3*, AI**) en disolucion
acuosa

Las interacciones de la lignina (concentracién de 50 mg/L)
con los cationes Fe** y AIPF* muestran un aumento en la
absorbancia a A= 225 nm en comparacién con el cation
divalente Ca?* que tiene el mismo comportamiento de
absorcién que la lignina. Esto demuestra que los cationes
trivalentes mejoran la afinidad para formar complejos estables
solubles con los grupos funcionales hidroxidos fendlicos que
la conforman. Como se observa en la figura 8.
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Figura 8: Espectros por espectroscoscopia UV-Vis de LG (50 mg/L) y LG-
Me (Fe**, APy Ca?).

Los cationes trivalentes al poseer una carga mayor en
relacion con el Ca®, implica que las cargas presenten una
mayor concentracion en un espacio pequefio y le confiere una
mayor densidad electrdnica. Por lo tanto, facilita la interaccion
no covalente con los grupos cargados negativamente de la
lignina en especial los grupos fendlicos (-OH), de manera
simultanea. Ademas, estos cationes presentan una mayor
capacidad para coordinarse con los sitios activos creando
complejos muy fuertes y estables. De acuerdo con Garcia-
Valls y Hatton, 2003; la tendencia de complejacion de los
iones metalicos podria atribuirse a un efecto combinado de la
electronegatividad y el tamafio del ion.

En la literatura se reportan concentraciones muy elevadas
para la interaccién de la LG con metales, debido a ello, se
aumento la concentracion a 2000 mg/L, y a esta concentracion
se logré observar la interaccion: LG-Me, formando agregados
o0 aglomerados y precipitando a pH de 5 (Gomez Rengifo,
2013).

En la figura 9 se observa como disminuye la absorbancia
(A) de la LG en disolucién a longitudes de onda de A= 250 -
350 nm, llevando a cabo el siguiente orden de interaccion no
covalente de la LG con el metal: LG-Al > LG-Ca > LG-Fe,
neutralizando los sitios activos, formando aglomerados hasta
aumentar la densidad de las particulas y precipitar.
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Figura 9: Espectros por espectroscoscopia UV-Vis de LG (2000 mg/L) y
LG-Me (Fe*, Al**y Ca?).

4, Conclusiones

Con el método tipo soda a condiciones normales de presion
y temperatura se obtuvieron adecuados rendimientos de
extraccion de la lignina a partir de la paja de trigo, presentando
ser un método rapido, econdmico y sobre todo sustentable,
logrando elucidar a la macromolécula con ayuda de las
técnicas de caracterizacion empleadas, y asi nos permiti6
realizar el andlisis estructural de los compuestos
lignocelul6sicos. No obstante, mediante el analisis cualitativo
de los espectros se pudo observar la interaccién efectiva entre
los cationes di y trivalentes con la lignina (LG-Me). Esto nos
da pauta para seguir realizando méas ensayos que nos permita
el disefio de bioadsorbentes para el tratamiento de la
contaminacion por metales mediante el aumento de la
concentracion de la macromolécula de lignina (2000 mg/L)
para formar agregados o aglomerados con los cationes hasta
formar sedimentos.

Finalmente, el andlisis térmico (TGA y DSC) demuestra
que la lignina es estable a altas temperaturas, debido a que se
degrada a una temperatura de 450 °C y solo se tuvo una
pérdida de aproximadamente 30% del total de la masa seca.
La temperatura de transicion vitrea obtenida entra en un
intervalo adecuado para el desarrollo de bioplasticos u otro
material, lo cual abre una puerta para futuras investigaciones.
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