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Resumen
En el presente trabajo se evalia el proceso para la obtencion de un hidrogel
superabsorbente mediante la técnica de polimerizacién en emulsion inversa a base de
monomeros de acrilamida (AAm) y acrilato de sodio (AS), agregandose en la reaccion
de copolimerizacion in situ, metilcelulosa (MC) con la finalidad de incrementar la
absorcion de agua. El material obtenido fue caracterizado por diversas técnicas como
FT-IR, DSC, SEM y Difraccion de rayos X (RX) para evaluar el proceso de sintesis.

I. Introduccion

En los ultimos afos, los hidrogeles han llegado a ser un componente importante en el
desarrollo de nuevas aplicaciones en campo de la agricultura, ingenieria eléctrica y
telecomunicaciones '*, entre otras. Sin embargo, la aplicacion de mayor interés, es su
empleo en la medicina como un sistema de liberacion controlada de farmacos "%, Asi,
dada la potencialidad de los hidrogeles, en el presente trabajo de investigacion se
pretende obtener un hidrogel superabsorbente mediante la técnica de polimerizacion en
emulsion inversa a base de mondmeros de acrilamida (AAm) y acrilato de sodio (AS)
empleando persulfato de amonio (APS) y N,N,N’,N’ -tetrametiletilendiamina (TEMED)
como agente iniciador y acelerador respectivamente. Utilizando al dimetilacrilato de
etilen glicol (EGDMA) como reticulante multifuncional y a la metilcelulosa (MC). El
proposito fue determinar la importancia de los factores del proceso para propiciar una
mayor capacidad de absorcion de agua en el copolimero.

Para el reconocimiento del material polimérico obtenido, en este estudio se emplearon
las técnicas de caracterizacion a nuestro alcance para validar el proceso de sintesis
empleado.

I1. Metodologia

El hidrogel es preparado por copolimerizacion via radicales libres, mediante el proceso
de polimerizacion por emulsion inversa™®, empleando al lauril sulfato de sodio (LSS)
AAm, AS, , APS, TEMED, EGDMA y MC en grado reactivo y sin tratamiento previo
alguno.

La reaccion procedid en un reactor con agitador de aspas, provisto de un condensador y
termometro. Inicialmente el LSS y MC son dispersados en una fase continua de n-
hexano, manteniendo una agitacion constante de 300 rpm. Posteriormente son afiadidos
15 mL de una solucion acuosa conteniendo 5g de AAm. Enseguida se adicionan 400 mg
de SA, 1.25 mL de EGDMA al 1%, 1.0 mL de APS (5 g/100 mL de agua) y finalmente
1.25 mL de TEMED al 1%. Para cuantificar el avance de la reaccion, La reaccion es
detenida al congelar la muestra y posteriormente disolverla en hidroquinona.
Posteriormente se removi6 el surfactante, dispersando la muestra en una mezcla de
metanol-tolueno con una relacion 7:3 respectivamente . Posteriormente al agregarle un
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exceso de metanol, el polimero se precipita obteniéndose particulas de hidrogel, las
cudles fueron filtradas y secadas a temperatura constante de 60 °C durante 24 horas.

Reactivo Proceso por emulsion inversa En masa
COP-1 COP-2 COP-3 COoP-4 COP-5
AAm S5g 5¢g 5¢g S5¢g S5g
Agua I5g I5g I5¢ I5¢g 10g
AS 04¢g 04¢g 04¢g 04¢g 04¢g
EGDMA 1.25mL  125mL 1.5mL 1.0 mL 1.25 mL
APS 1.0 mL 1.0 mL 1.0 mL 1.0 mL 1.0 mL
TEMED 1.25mL  125mL 125mL 125mL |[1.25mL
Hexano 50 mL 50 mL 50 mL 50 mL 0 mL
Surfactante 04¢g 04¢g 04¢g 04¢g 04¢g
Metil Celulosa 0.04 g 0.06 g 0.08 g 0.08 g 0g
Tabla 1. Valores de relacion en peso de los reactantes empleados para la obtencion del
hidrogel.

I11. Resultados y discusiones

De acuerdo a la metodologia establecida, se obtuvo un hidrogel, que después del
proceso de secado presentaron un aspecto de particulas solidas aglomeradas
transparente y adheridas al fondo del sustrato de (vidrio). Una vez hinchados, los
hidrogeles mantiene su forma y no son pegajosos, como si lo es un copolimero hiimedo
sin entrecruzamiento, lo que sugiere que no hay presencia de cadenas de polimero
libres.

El mayor grado de absorcion se obtuvo en el COP-4, con concentraciones de 1.0 mL de
EGDMA y 0.08 g de MC, alcanzadndose una capacidad de absorcion de 1171.65 %, con
una desorcion de agua controlada. Si bien, la absorcidon es menor a la de los hidrogeles
sintetizados en masa o en solucion, si son favorables, considerando que existe una
concentracion de = 4 %wt de surfactante, y el cual entorpece el proceso de absorcion
por generar un recubrimiento hidrofébico sobre la superficie de las particulas obtenidas.
Para el reconocimiento del material polimérico obtenido, en este estudio se emplearon
las técnicas de caracterizacion a nuestro alcance para validar el proceso de sintesis

empleado.
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Figura 1. FT-IR tipico de un copolimero a base de AAmy AS.
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El analisis estructural mediante el empleo del (FT-IR) permitido caracterizar
funcionalmente las moléculas que integran al copolimero. De esta forma se
determinaron las sefiales caracteristicas de absorcion del poli(AAm-AS); del -NH a
3452.01 cm”, del Na" a 3034.643 cm’', del C-O-C a 1222.667 cm’, la banda de
absorcién con gran intensidad del C=0 en la posicion de 1654.651 cm™ y en la region
de 1457.944 es posible la identificacion del R-SO4. Los resultados obtenidos elucidan
los cambios estructurales llevados a cabo en el proceso de polimerizacion.
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Fig. 2 (a) Termograma del copolimero poli(AAm-AS), (b) Andlisis térmico mediante
DSC correspondiente a poli(AAm-AS).

La Fig. 2 (a), corresponde a la curva de descomposicion térmica por TGA y la derivada
de la misma. El primer pico se atribuye a la pérdida de humedad y MC a 146.0 °C,
mientras que a 249.2 °C se tiene la pérdida de peso por degradacion parcial del Poli(AS)
y a 319.7 °C la degradacion total de los segmentos restantes del Poli(AS). Finalmente a
442.6 °C se tiene la pérdida de peso por degradacion del Poli(AS). De esta manera se
obtienen datos correlacionados con patrones de descomposicion caracteristicos.

El copolimero de poli (AAm-AS) con MC analizados por DSC (Fig. 2b) presenta un
punto de fusion caracteristico a 161.9 °C, las Tg’s se detectaron a 75.7 °C y 145.0°C
para el poli(AAm-AS) y MC respectivamente, lo cual indica la presencia de los
copolimeros en la red orgénica.
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Fig. 3. (a) Imagen de las microparticulas sintetizadas por polimerizacion en emulsion
inversa, ampliacion 5000x. (b) Difractograma de rayos X del copolimero.
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Mediante el analisis superficial por SEM (Fig. 3a) se demuestra que el producto
obtenido son particulas homogéneas de hidrogel, con un tamafo de nivel nano y
micrométrico de entre 692 nm y 1.360 um, con 1.0 mL de agente entrecruzante
EGDMA y 0.08 g de MC. Lo cual permite tener una maxima absorcion en relacion a su
area superficial.

Mediante el difractograma de rayos X (Fig. 3b) es posible confirmar que el copolimero
es un material constituido por fases cristalinas embebido en una matriz amorfa, debido a
la presencia de picos de alta intensidad y lineas de difraccion difusas.

IV. Conclusiones

Como resultado de las evaluaciones llevadas a cabo, se concluye que: 1). Se obtuvo un
hidrogel con dimensiones minimas que no requieren un pulverizado posterior (SEM),
2). EI FT-IR, fue una buena herramienta para advertir los cambios estructurales llevados
a cabo después del proceso de polimerizacion, 3). Las mediciones llevadas a cabo por
RX y DSC, permitieron apreciar el estado cristalino que guarda los hidrogeles
obtenidos, 4). Las velocidades de hidrataciéon de los hidrogeles fue menor a la que
presenta los sintetizados en masa (pulverizado), este caso es adverso al que se esperaba
por la dimension de las particulas. Sin embargo es justificable al igual que en el caso
anterior por la presencia surfactante, 5). Mediante las técnicas de caracterizacion
empleadas se permitid validar el proceso de sintesis, de esta manera fue posible
confirmar la identidad estructural y morfoldgica del copolimero obtenido.
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