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RESUMEN

Este trabajo propone la viabilidad de producir hidrogeles a partir de la polimerizacidn de radicales
libres en soluciéon acuosa de acrilamida con mucilago de nopal. Se vario la concentracidon de
Acrilamida de 60-100 (Ac60/Mu40, Ac70/Mu30, Ac80/Mu20 y Ac100). Al caracterizar los hidrogeles
se encontré que, la relacidn acrilamida/mucilago tiene efecto directo en la cinética de hinchado ya
que, a mayor cantidad de acrilamida, aumento la cantidad de agente entrecruzante y por lo tanto
menor solubilidad del gel formado. Ademas, se analizé la cinética de hinchado, encontrando que los
hidrogeles que contienen mucilago se ajustan a un modelo de pseudo-segundo-orden y el de Ac100
se ajusto al pseudo-primer-orden.
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ABSTRACT

This work proposes the viability of producing hydrogels from the free-radical polymerization in an
aqueous solution of acrylamide with nopal mucilage. The acrylamide concentration was varied from
60 to 100 (Ac60/Mud0, Ac70/Mu30, Ac80/Mu20 and Acl100). Characterization of the hydrogels
revealed that the acrylamide/mucilage ratio has a direct effect on swelling kinetics. Higher
acrylamide concentrations increased the amount of crosslinking agent and, consequently, reduced
the solubility of the resulting gel. Furthermore, the swelling kinetics were analyzed, finding that the
hydrogels containing mucilage conformed to a pseudo-second-order model, while those containing
Ac100 conformed to a pseudo-first-order model.
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1. INTRODUCCION

Los hidrogeles o polimeros super absorbentes (SAPs), son redes poliméricas entrecruzadas,
insolubles en agua, que pueden absorber y retener una gran cantidad de disolucién acuosa o de
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fluidos bioldgicos [Ortiz-Garcia y Col., 2021], debido a su caracter hidrofilo causado por la presencia
de grupos compatibles con el agua, tales como hidroxilo (-OH), carboxilo (-COOH), amida (-CONH,)
y sulfénico (-SOsH) (Garcia Sdnchez y Cortés Ortega, 2014). La relevancia de los hidrogeles radica en
su versatilidad sintética y en la posibilidad de modulares propiedades como la porosidad, la
capacidad de hinchamiento, la biodegradabilidad y la biocompatibilidad mediante la seleccién de
copolimeros, agentes entrecruzante y condiciones de reaccién [Hoare y Kohane, 2008]

Los hidrogeles de poliacrilamida han recibido especial atencién en los ultimos afios, debido a sus
atractivas propiedades, por ejemplo, capacidad de hinchamiento, biocompatibilidad vy
biodegradabilidad, esto ha permitido su uso en tratamiento de agua, agricultura, liberacion de
farmacos, industria alimenticia, bioingenieria, medicina, entre otros [Felix Rodriguez , 2006]. El
entrecruzamiento es esencial para formar la red tridimensional, se logra mediante agentes como
N,N'-metilen-bis-acrilamida, que conecta las cadenas del mondmero. Recientemente, la
introduccion de nanocristales de celulosa, nanoparticulas inorganicas u otros refuerzos ha permitido
desarrollar hidrogeles nanocompuestos con propiedades mecanicas mejoradas, como la alta
tenacidad y capacidad de autor reparacion [Schexnailder, P. y Schmidt, G., 2009]

Es por ello que el presente trabajo pretende la elaboracién de hidrogeles a base de acrilamida y
Mucilago proveniente del nopal (Opuntia ficus-indica), con el objetivo de encontrar la concentracidn
optima de acrilamida y mucilago para lograr la mayor capacidad de hinchamiento y absorcién de
agua. Para el uso futuro en el tratamiento de aguas residuales.

2. MATERIALES Y METODOS

Acrilamida (Ac), N, N’- metilen-bis-acrilamida (NMBA), persulfato de potasio (KPS)
Tetrametiletilendiamina (TEMED) de Sigma-Aldrich®, agua destilada, alcohol etilico al 96%, acetona,
de marca Meyer. Balanza analitica marca Velab, estufa de secado H-33D marca Riossa, parrilla de
calentamiento Cimarec, columna de destilacién EDF-10000 marca Prendo, Digestor modelo HB-1 de
la marca WEALTEC Co.

2.1 Extraccion de mucilago de nopal

Los cladodios (pencas) se limpiaron, lavaron, cortaron y maceraron (en agua destilada) por 24 horas
a temperatura ambiente, la mezcla formada se molié y puso en contacto con etanol en una relacién
1:3, con respecto al volumen de la mezcla licuada, al estar en contacto los dos materiales, se formd
una fibra blanquizca, la cual se recuperd por filtracion y que, posteriormente se secé (a 40°C), triturd
y tamizd (200um). El polvo (mucilago) obtenido se almacend a temperatura ambiente para su
posterior uso.

2.2 Sintesis de hidrogeles de Acrilamida- mucilago de nopal

El entrecruzamiento de los copolimeros se realizé mediante una polimerizacién de radicales libres
en solucidn acuosa, de los mondmeros de acrilamida (Ac) y mucilago de nopal (Mu), adicionando
persulfato de potasio (KPS) como iniciador, agente entrecruzante N, N’- metilen-bis-acrilamida
(NMBA) y tetrametiletilendiamina (TEMED) como acelerador de la reaccion.

En la sintesis de los hidrogenes, se varié la relacidn en peso de Acrilamida a Mucilago (desde 60 a
100%) y analizo como ésta influye en las propiedades del hidrogel, tales como capacidad de
hinchado, adsorcion y solubilidad. Los hidrogeles se denominaron Ac60/Mu40, Ac70/Mu30,
Ac80/Mu20 y Ac100, donde los nimeros corresponden al porcentaje de los mondémeros (en
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gramos), en todas las sintesis, se considerd el 1% de NMBA, 2% de KPS y 2% de TEMED, respecto a
la masa de la Ac usada.

2.3 Caracterizacion de los hidrogeles

Mediante el porcentaje de hinchamiento se conoce el aumento en tamafio que tiene el hidrogel al
momento que empieza a absorber agua. Se pesd una cantidad de xerogel, denotada como wg, se
sumergié en agua destilada a cierto tiempo, se pesd, registrando su valor como wy. El porcentaje
de hinchado (%H), asi como el porcentaje de agua absorbida por gramo de hidrogel seco (%A) se
calcularon mediante las siguientes ecuaciones [Ortiz-Garcia y Col.2021; Chimal-Cabrera, 2018]:

WH—Ws

% H = x100 (1)

% A = “2—5 %100 (2)
Ws
donde wy es el peso del hidrogel hinchado a un tiempo determinado, ws peso del hidrogel seco
(peso inicial).

Mediante los datos anteriores, se determind la cinética de hinchamiento con el fin de calcular la
constante de velocidad y analizar el proceso de adsorciéon de agua. Se uso el modelo de pseudo-
primer-orden (Ecuacidn 3) y pseudo-segundo-orden (Ecuacién 4)

In(geq — q) = Inqeq — kst (3)

t 1 1
q kzng Geq ( )

. s . . , . w .
donde q representa la relacién de hinchamiento en peso, estd dado mediante VH, t es el tiempo en

N

horas, kq,k; son las constantes de velocidad de hinchamiento y q., denota la relacion de
hinchamiento en equilibrio [Corona-Rivera y col., 2017]. Se graficaron las ecuaciones 3 y 4 por
separado, se ajustaron los datos a una regresion lineal, para obtener los pardametros desconocidos.

Ademas, se determind el porcentaje de solubilidad con el fin de saber la cantidad de hidrogel que
fue insoluble en solucidon acuosa, el procedimiento consistid en pesar el xerogel wg, colocarlo en
exceso de agua destilada, agitarlo por 24 horas, secarlo a 40°C y registrar peso final wy. El cdlculo se
realizé mediante la ecuacién 5

% Sol = =L %100 (5)

Wg

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Sintesis de hidrogeles de Ac-Mucilago

Se logré la gelificacion de los hidrogeles de acrilamida con mucilago de nopal y los de acrilamida,
mediante el procedimiento y condiciones descritas. Se realizaron varias pruebas a diferente
temperatura, determindandose que a 36°C se logré efectuar la polimerizacién y el entrecruzamiento
de las cadenas, posiblemente debido a la adicién del TEMED que actio como acelerador de la
reaccion. La formacidn del gel fue apreciable a los 30 minutos para el caso de Ac100 y el tiempo fue
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aumentando conforme la cantidad de mucilago aumentd, observando que a las 4 horas ya se
contaba con gel (en todas las pruebas), sin embargo, se dejaron por dos horas mas para asegurar
una completa polimerizacién. En la Figura 1, se muestran los xerogeles, observandose que
presentan menos rigidez Ac60/Mu40 y Ac70/Mu30, por tanto, mas elasticidad en estado hidratado
(Figura 2), en cambio, Ac80/Mu20 y Ac100 fueron mas fragiles en forma de xerogel, esto se debid a
que la cantidad del agente entrecruzante (NMBA) esta en funcién de la Ac usada y que dio mayor
rigidez al polimero pues se incrementaron los puentes entre las cadenas, tal como lo establece
Corona-Rivera y col. [2017].
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Figura 1. Xerogeles de Acrilamida con Mucilago de nopal

3.2 Caracterizacion de los hidrogeles

Se estudiaron los geles sintetizados (Ac60/Mu40, Ac70/Mu30, Ac80/Mu20 y Ac100), mediante su
caracterizacién, para tal caso, se determind el porcentaje de hinchado, adsorcién de agua,
solubilidad y cinética de hinchado, analizando como influyen las cantidades de mondémeros
considerados en los resultados obtenidos.

En primer lugar, se estudid el hinchado de los hidrogeles. Se pesaron los geles en estado seco
(xerogel), Figura 1, y en cierto tiempo en estado hidratado (Figura 2), hasta alcanzar el equilibrio.
con los pesajes y el uso de la Ecuacion 1, se calculd el porcentaje de hinchado (Figura 3).
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Figura 2. Hidrogeles de Acrilamida con Mucilago de nopal, en equilibrio.

En la Figura 3 se observa que el hidrogel Ac60/Mu40 alcanzo mayor porcentaje de hinchado con
valor de 93.13% debido a que presenta menor cantidad de agente entrecruzante, en comparacion
con Ac70/Mu30 que alcanzo el 91.03%, Ac80/Mu20 de 90.67% y el de Ac que solo presento el 73.44
por ciento, comprobdndose lo establecido por Ortiz-Garcia y col. [2021] quienes establecieron que
el grado de entrecruzamiento tiene un efecto directo sobre la capacidad de hinchado del polimero
y la fortaleza de la cadena, es decir, el incremento de la densidad de entrecruzamiento da lugar a
que decrezca la capacidad de hinchamiento y aumente la fortaleza del gel.
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Figura 3. Porcentaje de hinchado

El estudio del porcentaje de agua absorbida (%A) proporciona la cantidad de liquido que puede
almacenar el hidrogel en su red polimérica en funcidn del tiempo, ademas, es una manera cualitativa
de inferir en la densidad de entrecruzamiento de la red [Chimal Cabrera, 2018], mismo que se puede
apreciar en la Figura 4, se nota que el hidrogel de Ac60/Mu40 alcanzo maximo valor de agua
adsorbida, con una cantidad de 1354%, Ac70/Mu30 almaceno 1245%, en Ac80/Mu20 el porcentaje
fue de 1008% y los hidrogeles de Ac sélo 660%, esta cantidad fue medida a las 30 horas de estar en
contacto el hidrogel con agua destilada, mediante estos valores podemos concluir que el hidrogel
Ac60/Mu40 presenta menor grado de entrecruzamiento y mayor espacio para incorporar moléculas
de agua en comparacion con el de acrilamida siendo este ultimo un polimero mas rigido debido a
un incremento de puentes en la cadena, lo que comprueba la descripcidon presentada en el
porcentaje de hinchamiento, del apartado anterior.
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Figura 4. Porcentaje de absorcidn

Se analizo la cinética de hinchado mediante las ecuaciones 3 y 4, cabe resaltar, que los hidrogeles
Ac60/Mu40, Ac70/Mu30 y Ac80/Mu20, siguieron la cinética de segundo orden, el cual es
comunmente usado en cinética de hinchado [Cortés Ortega, 2013] y los hidrogeles de Ac se justaron
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al modelo de primer orden, tal ajuste se muestra en la Figura 5 y Figura 6 junto con la regresién
lineal y los pardmetros del modelo matemadtico se presentan en la Tabla 1.
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Figura 5. Ajuste de cinética de hinchado para modelo de Figura 6. Ajuste de cinética de hinchado para modelo
pseudo-segundo-orden de pseudo-primer-orden de hidrogeles de acrilamida

El estudio de los parametros de cinética de hinchado, muestran un incremento en la capacidad de
absorber conforme se aumentd la cantidad de mucilago en el hidrogel, originado por menor
reticulacién. De igual manera, la constante de equilibrio se puede relacionar con las cargas del grupo
funcional del hidrogel, tal como lo establece Corona-Rivera [2017], al aumentar el porcentaje de
NMBA, aumentan los grupos NH en la cadena, resultando en mayor valor de la constante de
equilibrio.

Tabla 1. Parametros de la cinética de hinchado

Velocidad de k,, modelo Maxima Coeficien- k;, modelo
hinchado pseudo- relacion de te de pseudo-
inicial, ry segundo- hinchado en regresién primer-
orden peso r2 orden

Ac60/Mu40 30.9597 0.1365 15.0602 0.9838

Ac70/Mu30 10.9649 0.0944 10.7758 0.9522

Ac80/Mu20 9.9800 0.1470 8.2372 0.9657

Ac100 0.4653 - 8.5788 0.992 0.5661

La solubilidad permite conocer que tanto se disuelve el hidrogel en agua, en el caso de Ac60/Mu40,
se obtuvo la mayor solubilidad (28%), este dato indica que el porcentaje de gel formado
corresponde al 72%. Analizando los valores de porcentaje de gel, estos fueron aumentando
conforme se aumentd la cantidad de Ac, los porcentajes obtenidos fueron 75, 84 y 95% para
Ac70/Mu30, Ac80/Mu20 y Ac100, respectivamente.

4. CONCLUSIONES

En este trabajo se encontrd que es posible la sintesis de hidrogeles de Ac con Mucilago de nopal,
obteniendo geles homogéneos, con buena capacidad de hinchado y de absorcién de agua. Los
resultados arrojaron que el hidrogel Ac60/Mu40 alcanzo mayor porcentaje de hinchado (93.13%)
mayor valor de agua adsorbida, 1354%, en contraparte con la Ac que sélo absorbié 660%. En los
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estudios de la cantidad de solubilidad, se encontré que los hidrogeles de acrilamida presentaron
menor valor. Con esta caracterizacion se concluyendo que la relacién de Ac/Mu, tiene un efecto
directo en la capacidad que tiene el hidrogel de hincharse, de absorber agua y de cantidad de gel
formado, ya que al aumentar la cantidad de Acrilamida aumentd el grado de entrecruzamiento de
la red polimérica.
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