BENEMERITA UNIVERSIDAD
AUTONOMA DE PUEBLA

FACULTAD DE INGENIERIA QUIMICA

COLEGIO DE INGENIERIA AMBIENTAL

HIDROGELES A BASE DE POLISACARIDOS
NATURALES APLICADOS PARA LA REMOCION DE
COLORANTES TEXTILES

Tesis presentada para obtener el grado de:

Licenciatura en Ingenieria Ambiental

Presenta:

ANDREA REYES ALVAREZ

DIRECTOR:
DRA. MARIA TERESA ZAYAS PEREZ

Co DIRECTOR:

DR. LEONARDO SALGADO JUAREZ
&Y%
v///,' PUEBLA, NOVIEMBRE 2025
Ingenieria

AMBIENTAL




iINDICE DE CONTENIDO

INDICE DE TABLAS ...........ooooeoeeeeeeeeee e 5
INDICE DE FIGURAS ... 6
1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA ..................oeeeeeeeeeeeeeee et 8
2. JUSTIFICACION ...........ooooeeieeeeeeeeieeeeeeeee e 9
3. OBUETIVO GENERAL ...ttt ettt e e e e e e aennaans 10
3.1. OBJETIVOS PARTICULARES............oooiiii ettt e e e e e e 10
4. HIPOTESIS ...t 11
5. MARCO TEORICO..........oooeeeeeeeeeeeeeeeee e 12
5.1.C0l0rantes ... 12
B5.1.1. ClasifiCaCion ..........oooiiiiiii e a e 12
5.1.2. Colorantes textiles de interés y contaminacion ambiental............................. 13
5.1.21. Azulde Metileno ... 13
5.1.2.2. Verde de malaquita...................ooomrii i, 14
5.1.3. Espectrofotometria de Absorcion Ultravioleta y visible (UV-Vis) .................. 15
5.2. Contaminacion del agua...................oooiiiiiiii i 17
5.2.1. Aguas residuales textiles. ... 17
5.2.1.1. Impacto de las aguas residuales textiles coloreadas en la fauna, floray
SEreS hUMANOS ... e e e e 18
5.2.1.2. Tratamientos utilizados para aguas residuales textiles coloreadas ....... 18
5.2.1.2.1. Adsorcion de colorantes en medios acuosos con hidrogeles.......... 19
5.3. Hidrogeles y casos aplicados en la remocién de colorantes textiles .................. 19
5.3.1. Hidrogeles sintéticos y naturales..................ccccooiiiees 20
5.3.1.1. Hidrogeles sintéticos.................cooiiiiii 20
5.3.1.2. Hidrogeles naturales..................ccccciiiiiiiiie 21
5.3.1.2.1. POliSQCAIIAOS ..........oovviiiiiiiii e 22
5.3.1.211.Gomade xantana ..., 22
5.3.1.2.1.2. AQAr-agar ........cco oo 23
5.3.2. Clasificacion de hidrogeles superabsorbentes....................ccccciiinnnns 25
5.3.2.1. En relacion CON SU OFIgeN ...........coooiiiiiiiiiiiiiie e 25
5.3.2.2. En relacidén con su carga ioniCa...............ccccccvvviiiiiiiiiiiiiiiieee 26
5.3.2.3. En relacion con su reticulacion ..................cccccciiiiiii 27
5.3.2.4. En relacién con su composicion polimérica................ccccccceeeiiiiiiiiiinnnnnnn. 27



5.3.2.5. En relaciéon con su biodegradacion.....................ccccciiiiiiii 28

5.3.2.6. En relacidon con su tamano de poro..............cccccceeeiiiieiiiiiiei e 28
5.3.2.7. Morfologiade lared................ooiiiii 29
5.3.2.8. Sensibilidad...............cccooiiiiiiii e 29
5.3.3. Métodos de sintesis de hidrogeles ......................oiiiiii e 29
5.3.3.1. Reticulacion fisica.................ccccc 31
5.3.3.2. Reticulacion quimica...................ccciiiiii i 31
5.3.3.3. Polimerizacion por injerto ..............cccccociiii 32
5.3.3.4. Polimerizacion por radiacion ......................ccccciiiiiii 32
5.3.3.4.1. Irradiacion por microondas ...............c.ccooevvviiiiiiieiiiiiiee e 33

5.3.4. Caracterizacion de hidrogeles................ccccoiiiiii i 34
B34 PH et e e aaaee e 34
5.3.4.2. Anadlisis del hinchamiento....................ccccc 34
5.3.4.2.1. indice de hinchamiento....................ccccocoooiieoiieieeeeceeeeeeeee, 34
5.3.4.2.2. Porcentaje de hinchamiento...................ccccuviiiiiiiiiiiiiie 35
5.3.4.2.3. Porcentaje de absorcion de agua en el equilibrio............................... 35
5.3.4.2.4. Porcentaje de gelacion/contenidoengel...............cccccceeiiiiiiiiiiiininnnnnn. 35
5.3.4.3. Espectroscopia Infrarroja..................ccccoooiiiii . 36
5.3.4.4. Morfologia ... 36
5.3.4.5. ANAliSiS tEIMICO .........cooiiiiiii e 36
5.3.5. Aplicaciones de los hidrogeles en aguas residuales......................ccccuvvnnnnnnns 37
6. PARTE EXPERIMENTAL ..........coo oo 37
6.1. Reactivos qUIMICOS Y @qUIPO..........coooiiiiiiiiiiii e 37
6.2. Preparacioén de hidrogeles a partir de goma de xantana.......................cccccoeeee. 38
6.3. Purificacion de hidrogeles ... 38
6.4. Secado de hidrogeles. ... 39
6.5. Medida de hinchamiento ... 39
6.5.1. Determinacion del indice de hinchamiento ......................cccccoiiiiiiiiis 39

6.5.2. Porcentaje de hinchamiento y porcentaje de absorcion de agua en el

L= o T T o o 39
6.5.3. Porcentaje de gelacion/contenidoen gel.................ccccooiiiiiiii 40
6.6. Estudio de hidrogeles y xerogeles para remocion de colorantes textiles........... 40
6.6.1. Efecto de PH ... 40



7. RESULTADOS Y DISCUSION.............oooomeeemeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e, 43

7.1. Sintesis del hidrogel superabsorbentes (BHS)...............cccccci 43
7.1.1. Evaluacion del volumen de disolvente de reaccion................ccooevviiiiiiiiinn.. 43
7.2, CaAraCtE I ZACION ... e 45

...................................................................................................................................... 45
7.2.2 Porcentaje de hinchamiento.......................o.oii e, 45
7.2.2.1. Volumen de disolvente de reaccion: 90 mL .................cccccoeiiiiiiiniiiiiiinnnn. 46
7.2.2.2. Volumen de disolvente de reaccion: 100 mL ..................coovviiviiiiiinnnnne. 48
7.2.2.3. Volumen de disolvente de reaccion: 110 mL ...............cccccceeiiiiiiiiiiiinnnnnn. 50
7.3. Estudios de remocion de los colorantes azul de metileno (AZM) y verde de

malaquita (VEM) en hidrogeles y xerogeles sintetizados con 100y 110 mL .............. 55
T34 Efectodel PH ... e 55
7.3.2. Espectros de absorciéon UV-Vis del colorante AZM .........................coeeeeeee. 55
7.3.2.1. Remocién del colorante AZM en hidrogel y xerogel sintetizados con 100
Y 110 ML d@ @QUAL ...ttt 57
7.3.21.1. pH=4.0, 6.0, 8.0.........ommmiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeieeeenaneeeeeeeennnnnnnnnnnnnnnnnnnns 57
7.3.3. Espectros de absorcion UV-Vis del colorante VEM .........................cccoooe. 65
7.3.3.1. Remocién del colorante VEM en hidrogeles y xerogeles sintetizados con
100 y 110 mL de agua (V2:100mL; V3:110mL) ... 66
7.3.3. 1. 1. pPH=4.0,6.0,8.0........coommimiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieiiiiiiaeeineeeennnenneeeennnnnnnnnnnnnnnnnnnns 67
8. CONCLUSIONES ................coeeeeeeeeeeeee ettt e e 75
9. BIBLIOGRAFIA ..........oooeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 76



iNDICE DE TABLAS
Tabla 1. Algunos grupos cromoforos y auxocromos en los colorantes textiles. ........ 12

Tabla 2. Color absorbido y observado en una sustancia. ..............ccccccccveeeeeeeeeeennnnn. 16

Tabla 3. Valores obtenidos para los BHS en funcién del volumen del disolvente.
Masa de GX/AA 1.25 g; iniciador K2S20g = 9.954X10-3 M; agente entrecruzante MBA

= 3.007X103 M; monémero = AA 3.274X102 M y tiempo de irradiacion 80 s. .......... 44
Tabla 4. Datos obtenidos de valores de eficiencia de BHS durante 48 h cada
VOIUMEN A€ SINTESIS. ...t 45
Tabla 5. Porcentaje de hinchamiento (%H) en funcién del tiempo (minutos) para los
hidrogeles BHS sintetizados con un volumen de agua de 90 mL.............................. 47
Tabla 6. Porcentaje de hinchamiento (%H) en funcién del tiempo (minutos) para los
hidrogeles BHS sintetizados con un volumen de agua de 100 mL............................ 49
Tabla 7. Porcentaje de hinchamiento (%H) en funcién del tiempo (minutos) para los
hidrogeles BHS sintetizados con un volumen de agua de 110 mL.................cc......... 51
Tabla 8. Porcentaje de remocion de AZM en hidrogeles y xerogeles (V2: 100 mL)
para valores de pH 4.0, 6.0, 8.0. .........ccoeereeeeeeeeeee e 61
Tabla 9. Porcentaje de remocion de AZM en hidrogeles y xerogeles (V3: 110 mL)
para valores de pH 4.0, 6.0, 8.0. .........cooeereeeeeeeeeee e 61
Tabla 10. Porcentaje de remocion de VEM en hidrogeles y xerogeles (V2: 100 mL)
para valores de pH 4.0, 6.0, 8.0. ..........cooeereeeeeeeeeee e 71
Tabla 11. Porcentaje de remociéon de VEM en hidrogeles y xerogeles (V3: 110 mL)
para valores de pH 4.0, 6.0, 8.0. ..........cooeereeeeeeeeee e, 71



iNDICE DE FIGURAS

Figura 1. Estructura quimica del colorante azul de metileno. ...............cccccoovvvvene.... 14
Figura 2. Estructura quimica del colorante textil verde de malaquita........................ 15
Figura 3. El espectro electromagne@tiCo. ................coueeeieeeriieiieiiieeeieiiieeeeeiiaeeaeeinnn 16
Figura 4. Estructura de la goma de xantana. .................coueeeeeeeeeeeeeeeeeeiiiiiiiiieieeeaaae 23
Figura 5. Principales algas de las que se obtiene agar. ..............cccceevvvueeieeeeeeeeennnnn. 24
Figura 6. Estructura de 1@ @Qar0Sa. ..............ccuuueeeieeuuiieiieiiieeeeeeie e 25
Figura 7. Clasificacion de los hidrogeles superabsorbentes. ..............ccccceeveeeeeeeennnn. 30
Figura 8. Sintesis de hidrogeles mediante microondas. ..............cccccceveeevevvvvvveennnn... 33
Figura 9. Diagrama experimental para la remocion de los colorantes. ..................... 41
Figura 10. Porcentaje de hinchamiento (%H) en funcién del tiempo (minutos) para
los hidrogeles BHS sintetizados con un volumen de agua de 90 mL. ....................... 48
Figura 11. Porcentaje de hinchamiento (%H) en funcion del tiempo (minutos) para
los hidrogeles BHS sintetizados con un volumen de agua de 100 mL ...................... 50
Figura 12. Porcentaje de hinchamiento (%H) en funcion del tiempo (minutos) para
los hidrogeles BHS sintetizados con un volumen de agua de 110 mL. ..................... 53
Figura 13. Promedio del %H en funcion del tiempo (min) para los hidrogeles BHS
sintetizados con diferentes volimenes de agua. ...............cccuueeeeeeeeeeeeeeveeeeiiieeieaeaaa, 54
Figura 14. Espectro de absorcion del colorante azul de metileno a 25 ppm y banda
con un maximo de absorcion a 664 nm a diferentes valoresde pH .......................... 56
Figura 15. Espectro de absorcion de solucion acuosa de AZM a 25 ppm a pH 4.0,
6.0, 8.0 con hidrogel (a, b, c) y xerogel (d, €, ). ...cooeeeereeeeeeeeeeeeeeeee e 60
Figura 16. Comparacion del porcentaje de remocion entre hidrogeles y xerogeles
(V2:100 mL) del colorante AZM a valores de pH 4.0, 6.0 y 8.0. ...........ccccevvvevvvrnnn. 62
Figura 17. Comparacion del porcentaje de remocioén entre hidrogeles y xerogeles
(V3:110 mL) del colorante AZM a valores de pH 4.0, 6.0 y 8.0. .........cceeeeevvveevrrnnnnn. 63
Figura 18. Comparacion del porcentaje de remocion entre hidrogeles (V2:100 mL y
V3:110 mL) del colorante AZM a valores de pH 4.0, 6.0 y 8.0. ......ccccovvvveeeeeeeaaaannn, 64
Figura 19. Comparacion del porcentaje de remocién entre xerogeles (V2:100 mL y
V3:110 mL) del colorante AZM a valores de pH 4.0, 6.0y 8.0. ......ccccovvvvveeveeeeeeannn, 65
Figura 20. Espectro de absorcion del colorante verde de malaquita a 25 ppm y
banda con un maximo de absorcién a 664 nm a diferentes valores de pH. .............. 66
Figura 21. Espectro de absorcion de la solucién de verde de malaquita a 25 ppm a
valores de pH 4.0, 6.0, 8.0 con un maximo de absorcion de 618 nm. ....................... 70
Figura 22. Comparacion del porcentaje de remocioén entre hidrogeles y xerogeles
(V2:100 mL) del colorante VEM a valores de pH 4.0, 6.0y 8.0. .......cccccoeevveeeeeeee. 72
Figura 23. Comparacion del porcentaje de remocioén entre hidrogeles y xerogeles
(V3:110 mL) del colorante VEM a valores de pH 4.0, 6.0 y 8.0. ...........ccceevvvvevvrnnnn. 72



Figura 24. Comparacion del porcentaje de remocion entre hidrogeles (V2:100 mL y

V3:110 mL) del colorante VEM a valores de pH 4.0, 6.0 Y 8. .....cccovvevveveereeeeeeeee, 73
Figura 25. Comparacion del porcentaje de remocion entre xerogeles (V2:100 mL y
V3:110 mL) del colorante VEM a valores de pH 4.0, 6.0 y 8.0. ............ovvvveeeeeeeennnnn. 74



1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

La industria textil es una de las mas importantes en México. Sin embargo, es una de
las industrias con mayor consumo de agua y es conocida por contaminar las aguas
superficiales y subterraneas, ya que son receptoras de sustancias que ocupan en
sus procesos de produccion, sobresaliendo los colorantes como un problema
fuertemente notable que altera la calidad del agua y perjudica el desarrollo de los
seres vivos. Los colorantes textiles son sustancias que brindan color, al unirse de
forma quimica o por atrapamiento fisico, a un material como las fibras textiles
(Towns, 2013). Estos se disefan para ser altamente resistentes, e incluso a la
degradacion microbiana, por lo que son dificiles de eliminar en las plantas de
tratamiento convencionales. Los colorantes se utilizan principalmente para tefiir telas
y otros materiales como cuero, pieles, cabello, ceras y plasticos. Aunque en México
existe una normatividad respecto a este tema muchas empresas no lo implementan
y en algunos casos descargan sus aguas en zonas no apropiadas, impactando de
forma negativa y significativa para todo el ecosistema y, en ultima instancia, afectan
la fauna acuatica, los organismos terrestres y la salud de los seres humanos.

La literatura pertinente ha revelado que los efluentes que contienen colorantes
textiles podrian afectar la biota acuatica al interrumpir su crecimiento y reproduccion.
En dichos organismos (peces, plantas), los colorantes textiles afectan su desarrollo,
comportamiento e inducen estrés oxidativo. Los seres humanos también estan
expuestos a los colorantes textiles a través de la cadena alimentaria y al beber agua
contaminada. Los colorantes textiles y sus productos biotransformados forman
aductos con el ADN y en proteinas en la fraccion subcelular. Ademas, estos
compuestos catalizan la produccién de radicales libres y estrés oxidativo, y
desencadenan las cascadas apoptoticas (serie de procesos moleculares en la célula
que conducen a su muerte) para producir lesiones en multiples érganos. También
modulan factores epigenéticos como la ADN metiltransferasa y la histona
desacetilasa para promover la carcinogénesis (Dutta et al, 2024). Frente a la
problematica de la contaminacion del agua, por el uso de colorantes de todo tipo, se
han considerado hidrogeles superabsorbentes para el tratamiento de aguas
residuales, sintetizados a partir de polimeros naturales, sintéticos o combinados.

Los hidrogeles son polimeros hidrofilicos reticulados que tienen una red
tridimensional que permanece insoluble en cualquier disolvente. Estas estructuras
tridimensionales pueden absorber agua o fluidos biolégicos y permanecer insolubles
en el disolvente, por tanto, experimentan un proceso de hinchamiento.

Se llevd a cabo la sintesis de biohidrogeles superabsorbentes (BHS) anidnicos a
base de goma xantana y agar-agar entrecruzados, modificando el volumen de
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disolvente de reaccion (agua desionizada), via radiacion por microondas. Los
hidrogeles superabsorbentes se utilizaron en forma de hidrogel y xerogel (hidrogel
deshidratado) para comparar su capacidad de remocion de los colorantes cationicos:
azul de metileno (AZM) y verde de malaquita (VEM), los cuales fueron capaces de
remover.

2. JUSTIFICACION

La industria textil genera efluentes altamente contaminantes que representan una
amenaza significativa para el medio ambiente, principalmente por la presencia de
colorantes sintéticos. Los colorantes, aun a bajas concentraciones, son altamente
visibles y, dependiendo del proceso usado y de la normatividad vigente, es posible
requerir de una reduccion hasta del 98% de la concentracion del colorante presente
en el efluente industrial. Por esta razon, existe una fuerte demanda de tecnologias
que permitan eliminar el color en estos efluentes y hacer posible reciclar el volumen
de agua que se consume durante el proceso.

Se emplean diversos métodos para eliminar colorantes textiles, que incluyen
oxidacién quimica, fotoquimica, tratamientos biolodgicos, intercambio idnico,
adsorcion y tratamientos fisicos. Entre estos tratamientos, la adsorcidén es una de las
técnicas mas prometedoras para la eliminacidn de colorantes de las aguas
residuales y ha atraido interés en la investigacién como en la industria debido a sus
ventajas, como es un equipo de disefio simple, bajo costo, versatil frente a distintos
contaminantes, facil regeneracion y efectividad. Por ello se continua con el desarrollo
de opciones mas econdmicas de facil aplicacion que puedan atender el problema.

Los hidrogeles son materiales ampliamente estudiados como adsorbente para la
eliminacién de colorantes organicos de las aguas residuales debido a su excelente
absorcidon de agua, alta porosidad, facil manejo y facil preparacion, lo que da como
resultado una red flexible de cadenas de polimeros que ayuda a la penetracién de
solutos en la red (Muya et al., 2016). En la actualidad han surgido hidrogeles
disefiados como adsorbentes efectivos para la eliminacién de una amplia gama de
colorantes de las aguas residuales. Por lo que la estructura principal del polimero en
estos hidrogeles se puede disefiar con grupos funcionales hidrofilicos especificos,
por ejemplo, acidos carboxilicos, aminas o acidos sulfénicos, que podrian emplearse
como agentes acomplejantes para los colorantes que poseen carga opuesta
(Makhado et al., 2018; Hu et al., 2018). Las estructuras tridimensionales de los
hidrogeles pueden hincharse hasta varias veces su volumen original en soluciones
acuosas, creando un area de contacto superficial muy grande para la adsorcién de
colorantes organicos (Shalla et al., 2018; Kim et al., 2003). Por lo tanto, los
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hidrogeles superabsorbentes de origen natural o biohidrogeles aplicados a la
remocion o eliminacion de colorantes se considera como una alternativa menos
costosa y agresiva con el ambiente en comparacion con otros métodos.

Bajo este escenario, el presente trabajo se llevo a cabo la descontaminacién de
sistemas acuosos contaminados con colorantes textiles de tipo catidnicos,
resaltando la aplicacién de los biohidrogeles superabsorbente a partir de goma de
xantana, agar, mondémero acrilamida (AAM), el agente entrecruzante N,N’-
metilenbisacrilamida (MBA), el iniciador persulfato de potasio (KPS) y agua
desionizada como disolvente preparados via radiacion microondas mediante
polimerizacidn por radicales libres, para obtener un material adsorbente alternativo y
eficaz. Los BHS fueron preparados a diferentes volumenes de agua para producir
biohidrogeles con carga negativa a lo largo de sus cadenas principales y
fuertemente anionico. Se relacion6 la capacidad de hidratacion de agua con su
capacidad de hinchamiento o maxima absorcion de agua. Los BHS fueron aplicados
para la eliminacién de colorantes cationicos: azul de metileno (AZM) y verde de
malaquita (VEM) como colorantes modelo.

3. OBJETIVO GENERAL

Evaluar la eficacia de hidrogeles superabsorbentes formulados a partir de
polisacaridos naturales mediante polimerizacién via radicales libres asistida por
radiacion de microondas, en la remocion de colorantes catidnicos en soluciones
acuosas, con el fin de proponer una alternativa ecolégica en el tratamiento de aguas
residuales.

3.1. OBJETIVOS PARTICULARES

e Determinar el volumen de agua mas 6ptimo para obtener BHS en condiciones
de maxima hidratacion a base de goma de xantana y agar-agar.

e Calcular el porcentaje de gelacion, porcentaje de absorcion de agua en el
equilibrio, indice de hinchamiento y el porcentaje de hinchamiento de los BHS
sintetizados.

e Determinar la capacidad maxima de absorcion (cinética de hinchamiento) de
agua de los BHS obtenidos, evaluando la relaciéon entre el volumen de agua
absorbida y la masa de hidrogeles superabsorbentes.

e Evaluar la capacidad de remocion de colorantes catidnicos en soluciones
acuosas a una concentracién de 25 ppm mediante el uso de hidrogeles
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superabsorbentes a base de goma de xantana y agar-agar, tanto en su forma
de hidrogel como de xerogel, a diferentes valores de pH usando
espectroscopia UV-Vis.

4. HIPOTESIS

Los hidrogeles a base de goma de xantana y agar-agar tendran una capacidad de
absorcion de agua superior al 100%, clasificandolos como superabsorbentes.
Ademas, debido a sus largas cadenas poliméricas y la presencia de grupos
funcionales, estos hidrogeles seran capaces de remover eficazmente a los
colorantes cationicos.
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5. MARCO TEORICO

5.1. Colorantes

Un colorante es una sustancia que puede transferir color a un determinado sustrato
(Marcano, 2018). Se utiliza principalmente en la industria textil, cosmética, plasticos,
imprenta, farmacéutica y alimentaria (Sartape et al., 2017).

Los colorantes textiles cuentan con grupos funcionales insaturados llamados grupos
cromoforos, que absorben la luz de la region UV o visible (Sanchez et al., 2018).
Algunos grupos cromoforos son: azo, azoxi, carbonilo, ceto, ciano, metino, nitroso,
nitro, tio, etileno (Raman y Kanmani, 2016). También tienen grupos conocidos como
auxocromos que mejoran la afinidad de los colorantes en las fibras y aumentan la
intensidad (Sanchez et al., 2018). Por ejemplo: amina, amino, hidroxilo, carboxilo,
acido sulfénico, metilamino, dimetilamino, alcoxi (Raman y Kanmani, 2016). El
resumen de los grupos cromoforos y auxocromos se presenta en la Tabla 1.

Tabla 1. Algunos grupos cromoforos y auxocromos en los colorantes textiles.

Grupo Férmula Ti Grupo Féormula Tipo
funcional general Ipo funcional general
Azo (-N=N-)  Cromoforo Acid,o i SEOR) AEETEie
sulfénico
Azoxi (~N(O)=N-) Cromoforo | Alcoxi (-O-R) Auxocromo
(R—NH,, Auxocromo
Carbonilo (-C=0) Cromoéforo | Amina R,—NH,
Rs—N)
Ceto (-C=0-) Cromoforo | Amino (—NH,) Auxocromo
Ciano (—C=N) Cromoforo | Carboxilo (—-COOH)  Auxocromo
Metino (=CH-) Cromoforo | Dimetilamino (-N(CHs),) Auxocromo
Nitroso (-N=0) Cromoforo | Hidroxilo (—OH) Auxocromo
Nitro (—-NO,) Cromoforo | Metilamino (-NHCH3)  Auxocromo
Etileno (~CH=CH-) Cromoforo | Tio (=S-) Auxocromo

5.1.1. Clasificacion

Los colorantes naturales se obtienen de flores, raices, minerales, moluscos,
conchas, insectos y animales, sin embargo, no mantienen el color tras lavados y la
exposicion a la luz solar (Sharma et al., 2023). Se conocen como colorantes
sustantivos a los que no requieren un producto quimico para adherirse a la fibra,
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mientras que los adjetivos necesitan una sal metalica para evitar la pérdida de color.
De acuerdo con su estructura quimica pueden clasificarse como polifenoles,
isoprenoides, compuestos heterociclicos, melanina y tetrapirroles (Che y Yang,
2022).

Desde 1956 se empezaron a crear compuestos organicos insaturados, complejos,
solubles en agua o en aceite que tras la absorcion de luz el color resiste, los cuales
se clasifican de acuerdo con su estructura quimica en: azo, antraquinona, acridina,
oxazina, difenilmetano, trifenilmetano, ftalocianina, azina, indigoide, nitroso, nitro,
mettina, tiazina y xanteno, por otro lado, segun sea su aplicacion son conocidos
como acidos, basicos, dispersos, reactivos, directos y mordientes (Sharma et al.,
2023). Gran parte de los colorantes sintéticos cuentan con estructuras aromaticas
estabilizadas por resonancia, por lo que son dificiles de degradar (Rahul y Jindal,
2024). La estabilidad del colorante ante la luz disminuye dependiendo de la
estructura quimica de la siguiente forma: quinolinas > antraquinonas >
trifenilmetanos > azo > fluoran > pirenos (Marcano, 2018).

5.1.2. Colorantes textiles de interés y contaminaciéon ambiental

Los colorantes sintéticos son problematicos por sus estructuras dificiles de romper,
por lo que persisten en el medio ambiente perjudicando a los seres vivos que se
exponen a estos en aguas residuales (Ahmaruzzaman et al., 2023).

5.1.2.1. Azul de metileno

El azul de metileno (Figura 1), es un colorante que contiene el anillo tiazina cationico
aromatico heterociclico (Njuguna y Schonherr, 2022). Es conocido como cloruro de
3,7-bis(dimetilamino)-fenotiazina-5-io0 (Choudhary et al., 2020). Se usa como
indicador quimico, en la industria textil, cosmética, papel, plasticos y en
medicamentos (Yang et al., 2022). En la industria textil se utiliza principalmente para
el algodon, lana y seda (Khan et al., 2022). Su férmula molecular es C16H1sN3SCI.

El azul de metileno puede filtrarse en las células aprovechando que la superficie de
las membranas esta cargada negativamente (Choudhary et al., 2020). En las
personas es capaz de generar problemas respiratorios, nauseas, vomitos, formacién
de cuerpo de Heinz, sudoracidon excesiva, ictericia, shock, confusion mental y
metahemoglobinemia (Sivakumar y Lee, 2022; Choudhary et al, 2020). Las
inyecciones con dosis mas altas a 5 mg/Kg de peso corporal pueden provocar
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metahemoglobinemia, también puede competir con la monoaminooxidasa y provocar
el sindrome de serotonina (Yang et al., 2022).

Ny Cl

H.6: + S
SN S SNTTR

| I
Figura 1. Estructura quimica del colorante azul de metileno.
Nota: Obtenido de Khan et al., 2022.

Los anillos presentes en el azul de metileno lo convierten en una sustancia dificil de
degradar, ademas de que puede generar especies reactivas de oxigeno por accion
de la luz solar que pueden destruir las células de los organismos por su alta
reactividad quimica (Yang et al., 2022).

5.1.2.2. Verde de malaquita

El verde malaquita (Figura 2), es un colorante diaminotrifenilmetano ligeramente
basico hidrosoluble que esta completamente ionizado a pH 4, a pH 6.9 un 50%
ionizado, en pH 7.4 solo 25% ionizado y 0% a pH 10.1 (Sharma et al., 2023). Su
férmula molecular es C23H25N2Cl.

Aunque es considerado toxico sigue siendo utilizado por su bajo costo y efectividad
(Choudhary et al., 2020). Se emplea como colorante para yute, papel, algodon, lana,
seda, fibras acrilicas y cuero, en tincién, medicina forense y en medicina veterinaria
como antifungico, ademas en acuicultura se aplica como antimicrobiano y
antiparasitario desde 1930 (Pramanik et al., 2024; Sharma et al., 2023).

El verde malaquita en humanos puede causar irritacién ocular, cutanea, problemas
respiratorios, asi como efectos adversos en el sistema nervioso, el corazén, el
higado, los rifiones, el bazo, el cerebro y los huesos, ademas de que cuenta con
propiedades mutagénicos, teratogénicas y cancerigenas (Pramanik et al., 2024;
Sharma et al., 2023; Sartape et al., 2017).
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Figura 2. Estructura quimica del colorante textil verde de malaquita.
Nota: Obtenido de Sharma et al., 2023.

En el medio ambiente, el verde de malaquita es persistente y bioacumulativo (Rahul
y Jindal, 2024). En los peces es persistente en los tejidos grasos en la forma de
verde de leucomalaquita tras su metabolizacién (Pramanik et al., 2024). Ocurren tres
reacciones importantes: N-desmetilacion, hidroxilacidn y escision de la estructura
conjuntiva que genera derivados de benzofenona (Sharma et al., 2023).

5.1.3. Espectrofotometria de Absorcion Ultravioleta y visible (UV-Vis)

La radiacion electromagnética es energia que viaja en forma de onda y el ser
humano sdlo puede percibir una parte: el espectro visible (Figura 3), el cual va de
380 a 780 nandmetros, se divide en rojo, naranja, amarillo, verde, azul, indigo y
violeta (Harris, 2007). En si, cuando un objeto refleja todas las longitudes de onda se
percibe como blanco, mientras que si las absorbe todas se percibe el negro.

Cuando la luz choca en una superficie esta absorbe una parte y refleja otra que
percibimos de un color determinado. Una forma de analizar una muestra coloreada,
de forma cualitativa y cuantitativa, es incidirla con radiacion ultravioleta y visible.
Cuando la molécula es expuesta a ese tipo de energia los electrones pasan a
orbitales de mayor energia y se mide la cantidad de luz absorbida (Skoog et al.,
2014; Harris, 2007).

El aparato utilizado para mediar la absorcion es el espectofotometro, el cual cuenta
con: una fuente de luz, un selector de longitud de onda, un contenedor de muestra,
un detector de radiacion y un hardware que interprete la energia radiante en sefial
eléctrica para recolectar la informaciéon en una grafica de absorbancia frente a la
longitud de onda, conocido como espectro de absorcion (Skoog et al., 2014).
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Figura 3. El espectro electromagnético.
Nota: Obtenido de ChemWiki de UC Davis (Universidad de California en Davis). Chemistry LibreText. Bajo
licencia CC-BY-NC-SA 3.0.

El color observado (Tabla 2), se conoce como complementario del absorbido (Harris,
2007). Es importante que al analizar una muestra se utilice la longitud de onda

complementaria al color de la muestra (Skoog et al., 2014).

Tabla 2. Color absorbido y observado en una sustancia.

Complementario
380-420 Violeta amarillo-verde
420-440 azul-violeta Amarillo
440-470 Azul Naranja
470-500 verde-azul Rojo
500-520 Verde Purpura
520-550 amarillo-verde Violeta
550-580 Amarillo azul-violeta
580-620 Naranja Azul
620-680 Rojo verde-azul
680-780 Purpura Verde

Nota: Adaptado de Harris, 2007.
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5.2. Contaminacion del agua

De acuerdo con datos de la Organizacion de las Naciones Unidas para la
Alimentacion y la Agricultura (FAO por sus siglas en inglés), de toda el agua que hay
en el planeta, solo 2.5 % es dulce, de la cual 99% en estado liquido es subterranea.
Esta es utilizada un 12% para hogares y servicios, las industrias ocupan el 16% vy el
resto con destino para la agricultura (FAO, 2023). Tras ser utilizada en diferentes
actividades humanas, se generan aguas residuales de composicién variada (pueden
contener aceites, detergentes, pesticidas, herbicidas, metales pesados, desechos
radiactivos, colorantes, aromaticos y derivados, microplasticos, drogas, farmacos,
hormonas, virus, bacterias, hongos, protozoos y helmintos), las cuales suelen ser
recolectadas mediante drenajes o son vertidas en cuerpos de aguas naturales, lo
que provoca el deterioro de los ecosistemas, ya que estos, aunque cuentan con
procesos fisicos, quimicos y biolégicos que se encargan de mantener el equilibrio,
los altos niveles de contaminantes superan su capacidad de regulacion
(SEMARNAT, 2016; Hossain et al., 2023).

Ante los retos que conlleva el uso del agua dulce ante el crecimiento de la poblacion,
la contaminacién, la extraccién excesiva y la mala gestion del recurso hidraulico, la
FAO, sigue recomendando a los gobiernos la implementacion de politicas que
permitan el uso eficiente y la economia circular, de la mano de la inversion,
innovacion, investigacion e infraestructura (FAO, 2023).

5.2.1. Aguas residuales textiles

La industria textil requiere de 215 billones de litros al afo y se desperdicia un 20%
del agua total a nivel mundial (ONU, 2019). En México, la industria textil utiliza 7,600
litros por cada kilogramo de producto terminado (Valderrama et al., 2020). Se reporta
que solo un 11.3% de las aguas generadas por el sector de fabricacion de insumos,
acabados textiles y prendas de vestir recibieron algun tratamiento (INEGI, 2021).

Anualmente, a nivel mundial se producen aproximadamente 7x107 toneladas de
colorantes sintéticos destinados para la industria textil, en cuya elaboracion se
pueden utilizar metales como mercurio, cromo, cadmio, plomo y arsénico (Al-
Tohamy et al., 2022). El incorrecto manejo de los colorantes durante el proceso de
tefiido y acabado se refleja en hasta 200,000 toneladas anuales de colorantes
vertidos en aguas residuales (Islam et al., 2023). Esto genera un problema de gran
relevancia, ya que el agua es un disolvente ideal para sustancias polares e idnicas,
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por lo que cuando se vierten aguas residuales en cuerpos naturales, se facilita la
dispersion y persistencia de los contaminantes.

5.2.1.1. Impacto de las aguas residuales textiles coloreadas en la fauna, flora y
seres humanos

En muchas regiones del mundo, los cuerpos de agua naturales cercanos a las
industrias textiles se han ido convirtiendo en vertederos de aguas residuales, donde
los colorantes reaccionan y generan productos mas toxicos (Sharma et al., 2023). En
si, muchos de los colorantes y subproductos son cancerigenos, mutagénicos y
teratogénicos (Islam et al., 2023). Por lo que, las personas expuestas a estas aguas
residuales pueden presentar irritacion en la piel, mutaciones genéticas, problemas
digestivos, cancer, trastornos cerebrales, dafios en el sistema reproductivo, entre
otros (Rahul y Jindal, 2024). Ademas, en varios paises no se tratan las aguas
residuales industriales antes de utilizarlas en los cultivos, por lo que los productos
toxicos reducen la fertilidad del suelo (Al-Tohamy et al., 2022).

En general, los colorantes impiden la entrada de los rayos del sol dentro de los
cauces, favoreciendo variaciones de pH y temperatura, dificultando procesos de
fotosintesis e impactando en el desarrollo de los seres vivos. También favorecen a
niveles altos de demanda biolégica de oxigeno, demanda quimica de oxigeno,
carbono organico total, solidos en suspension y sélidos disueltos, que pueden
dificultar la oxigenacién de los ambientes acuaticos y en el proceso de ventilacién
branquial de los peces, provocandoles un bajo crecimiento o la muerte, ademas que
el consumo de estos organismos puede ser perjudicial para la salud (Al-Tohamy et
al., 2022).

5.2.1.2. Tratamientos utilizados para aguas residuales textiles coloreadas

El principal problema en el tratamiento de aguas residuales coloreadas es la
existencia de métodos que son especificos para ciertos contaminantes, y aunque
son eficientes, los costos son elevados, ademas de que algunas técnicas son
ineficaces al descomponer a los croméforos y generar residuos (Choudhary et al.,
2020). Las plantas de tratamiento de aguas textiles generan lodos concentrados que
deben ser tratados de forma adecuada (Al-Tohamy et al., 2022).

Entre los métodos mas utilizados esta la filtracion por membrana, oxidacion quimica,
coagulacion, floculacion, degradacion catalitica, electrélisis, fotodegradacion,
intercambio i6nico, adsorcion y meétodos bioldgicos con plantas, hongos, algas,
bacterias y levaduras (Sharma et al., 2023). Cada método tiene sus inconvenientes,

18



los métodos quimicos son caros y los métodos bioldgicos usan organismos que
requieren de entornos especificos (Pramanik et al., 2024). Por otro lado, los altos
niveles de DBO, DQO, variacion de pH, mezcla de colorantes y metales pesados
dificultan su tratamiento por métodos fisicos (Al-Tohamy et al., 2022).

En el proceso de adsorciéon las moléculas dispersas en un medio acuoso se
adhieren a la superficie de un material por interacciones fisicas o quimicas.
(Sivakumar y Lee, 2022). Este proceso aplicado al tratamiento de las aguas
residuales se ha considerado mejor en comparacion con la oxidacion biologica y
quimica (Yang et al., 2022). Las fuerzas de interaccion entre el material y las
moléculas de colorante (fuerzas de Van der Waals, puentes de hidrégeno,
interacciones hidrofébicas y electrostaticas) favorecen la remocién de colorantes
organicos (Islam et al., 2023).

5.2.1.2.1. Adsorcidén de colorantes en medios acuosos con hidrogeles

La afinidad de los hidrogeles por el agua, su porosidad y redes reticuladas permiten
que el material pueda incrementar su tamano por rapida adsorcion de los solutos
mediante difusion, donde los grupos funcionales con —NHz2, —OH, —COOH portan
pares de electrones libres que interaccionan con las cargas positivas de los
colorantes (Sivakumar y Lee, 2022; Yang et al., 2022). La presencia de los grupos:
—-S0Os3H, -CONH2 y —COOH en las redes de los hidrogeles favorece las interacciones
con iones metalicos y colorantes en aguas residuales (Choudhary et al., 2020).

Los hidrogeles a base de polimeros sintéticos han dado buenos resultados en la
remocion de colorantes textiles, sin embargo, las investigaciones actuales han
centrado su atencion en obtener hidrogeles facilmente degradables, por lo cual se ha
implementado la sintesis de hidrogeles superabsorbentes a base de polimeros
naturales (Rahul y Jindal, 2024). Algunos polisacaridos naturales para la sintesis de
hidrogeles superabsorbentes son: goma guar, goma karaya, goma arabiga, el
quitosano y la goma xantana (Choudhary et al., 2020). Esas estructuras quimicas
(polisacaridos) conllevan principalmente grupos hidroxilo y otros grupos funcionales
propios de los polisacaridos naturales, los cuales brindan a los hidrogeles de una
cadena polimérica flexible y alta reactividad quimica, para la adsorcion de sustancias
contaminantes (Resende et al., 2023).

5.3. Hidrogeles y casos aplicados en la remocién de colorantes textiles

Los hidrogeles son redes de polimeros, con estructuras lineales o ramificadas,
unidas por enlaces covalentes o interacciones fisicas (Ortiz et al., 2021; Qureshi et
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al., 2020). Cuentan con grupos funcionales que son afines con el agua como:
carboxilo (—-COOH), amina (-NHz), amida (—CONH2), hidroxilo (-OH) y sulfénico
(—SOs) (Resende et al., 2023). Los hidrogeles superabsorbentes son capaces de
absorber grandes cantidades de agua porque generalmente cuentan con
monomeros ionicos y tienen bajo grado de reticulacion, por lo que pueden aumentar
hasta 1000 veces su propio peso mientras que los convencionales alcanzan hasta
10 veces su peso seco (Mignon et al., 2019).

Dada su resistencia mecanica son utilizados para diversos fines en medios acuosos,
ya que pueden retener sustancias que se adsorben y absorben a la estructura del
hidrogel.

Al estar en contacto con el agua la estructura pasa por fluctuaciones de crecimiento,
es decir, se hidratan y por tanto se lleva a cabo un proceso de hinchamiento. El
liquido que entra por los poros disuelve algunas cadenas lineales hidrofilicas, por la
compatibilidad termodinamica, mientras que los puntos de reticulacion tratan de
compensar la solubilidad con la fuerza de retraccion elastica hasta lograr un balance
con las fuerzas osmoticas y llegar a un equilibrio fisicoquimico (Ramirez et al., 2016;
Ullah et al., 2015).

Hay factores que repercuten en el hinchamiento que puede alcanzar el hidrogel. La
difusion de los fluidos en el interior de la estructura depende de la libertad de las
cadenas para moverse, ademas de que puede verse afectada por factores
fisicoquimicos como la temperatura, la luz, la presion o por estimulos quimicos como
el pH, la fuerza idnica, las especies moleculares y la naturaleza del disolvente (Ortiz
et al., 2021; Ahmed, 2015). El material obtenido tras secar el hidrogel se le conoce
como xerogel.

5.3.1. Hidrogeles sintéticos y naturales

5.3.1.1. Hidrogeles sintéticos

Los seres humanos a través de la observacién y la experimentacion han logrado
obtener avances en la ciencia gracias a la imitacion, réplica y aprovechamiento de
caracteristicas encontradas en la naturaleza. En 1938, Kern polimerizé una solucion
de acido acrilico y divinilbenceno, iniciando asi con los polimeros superabsorbentes
(El Idrissi et al., 2024). En el campo médico, en la busqueda de un material blando,
resistente a la degradacion enzimatica y que no dejara residuos en los tejidos de
contacto, Wichterle y Lim en 1960 obtuvieron, por medio de polimerizaciéon de
radicales libres de metacrilato de 2-hidroxietilo en solucién acuosa con dimetacrilato
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de etilenglicol como reticulante, un hidrogel que se usé como lentes de contacto
(Buwalda et al., 2014; Bashir et al., 2020).

Las investigaciones para mejorar los métodos de sintesis se desarrollaron mediante
la sustitucion e incorporacidon de reactivos de tipo sintético, seminaturales y
naturales, para lograr propiedades especificas, entre ellas la resistencia y durabilidad
a los hidrogeles. Alrededor de los afos de 1970, se utilizaron diferentes reactivos
para desarrollar hidrogeles con mayor biocompatibilidad mediante la incorporacion
de acrilamidas, N-vinilpirrolidona y acetato de vinilo para mejorar a biocompatibilidad
(Dodda et al., 2023).

5.3.1.2. Hidrogeles naturales

Los hidrogeles naturales, que utilizan como base polisacaridos naturales obtenidos
de conchas de crustaceos marinos, algas, plantas y animales, se forman mediante la
unién de monosacaridos por medio de enlaces glucosidicos. Se pueden utilizar
proteinas como el colageno, la elastina y otros derivados de animales. El aumento
de su uso se debe a que estos polimeros suelen ser de alto peso molecular, 6ptima
solubilidad, estables en diferentes rangos de pH, no tdxicos, biocompatibles y
biodegradables (El Idrissi et al., 2024: Dodda et al., 2023). Ademas, la abundancia
de estos, hacen que los costos de elaboracidn sean bajos.

Dado que los hidrogeles se caracterizan por su consistencia blanda y gomosa tienen
un parecido con el tejido vivo, por lo que pueden mantener su estructura en
ambientes humedos (Resende et al., 2023). Gracias a los grupos funcionales
reactivos presentes, de acuerdo con los polimeros naturales utilizados, pueden
reaccionar a diferentes factores externos, permitiendo que sean adecuados en la
liberacion o retencién de sustancias (Zhang y Zhao, 2020; Ullah et al., 2015).

En 1973 se elabord el primer hidrogel superabsorbente implementado con almidén.
Es uno de los polimeros mas utilizados en la elaboracibn de hidrogeles
superabsorbentes por su abundancia de grupos hidroxilo. Entre los métodos mas
comunes en la sintesis de hidrogeles con este polimero esta el injerto y la
copolimerizacion (Rather et al., 2022).

El quitosano es un polisacarido lineal que cuenta con grupos funcionales favorables
para el tratamiento de aguas residuales como amino e hidroxilo (Sivakumar y Lee,
2022). Ademas, los grupos mencionados son clave para la elaboracién de hidrogeles
superabsorbentes mediante reacciones especificas de injerto y reticulacion con otras
identidades quimicas hidrofilicas (Rather et al., 2022).
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5.3.1.2.1. Polisacaridos

En la naturaleza se encuentran polimeros producidos por seres vivos. Los
biopolimeros son materiales abundantes, altamente estables, biodegradables, que
cuentan en sus estructuras con grupos funcionales como hidroxilo, amida, sulfonico,
amino y carboxilo, que los hacen ideales para ser la columna vertebral en la sintesis
de hidrogeles (Resende et al., 2023; Mehta et al., 2023). Entre los polimeros
naturales utilizados en la elaboracion de estos materiales se encuentra: goma guar,
quitosano, tapioca, goma xantana, celulosa, goma ghatti, alginato, colageno, fibrina,
almidodn, acido hialurénico, entre otros (Dooda et al., 2023; Mehta et al., 2023).

5.3.1.2.1.1. Goma de xantana

La goma de xantana fue descubierta en 1950, producida de forma industrial en 1960,
empezo a ser comercializada en 1964 y en 1968 fue aprobada para uso alimenticio
(Garcia et al., 2000; Bhat et al., 2022). Este polisacarido extracelular se obtiene por
fermentacién aerdbica, principalmente de cafa de azucar o maiz y sus derivados,
con la bacteria gramnegativa Xanthomonas campestri y es comunmente utilizada
como agente espesante, emulsionante y estabilizante en alimentos, ya que, soporta
variaciones de pH entre 1 a 13, resiste a la degradacion enzimatica y aunque su
viscosidad se ve afectada por encima de los 65°C es facil de recuperar al enfriarse
(Feiner, 2006; McArdle y Hamill, 2011; Pathak et al., 2021; Bueno et al., 2013). Otras
especies que pueden producir goma xantana son X. axonopodis, X. arboricola, X.
fragaria, X. citri, X. gummisudans, X. phaseoli, X. juglandis, X. malvacearum, X.
vascolorium y X. carotae (Murad et al., 2019; Nasrollahzadeh et al., 2021). La
obtencién de este polimero depende de las condiciones Optimas para la
fermentacién: sistema, fuentes de carbono y nitrégeno, especie a cultivar, pH,
temperatura y concentracion de oxigeno disuelto (Murad et al., 2019).

Como se observa en la Figura 4, la goma de xantana esta formada por una columna
vertebral lineal de B-D-glucosa, donde cada dos unidades hay una union en el C-3
con un trisacarido formado por dos manosas separadas por un acido glucurdnico con
proporciones variables de O-acetilo y piruvilo (Krasaekoopt y Bhandari, 2012;
Nsengiyumva et al., 2024; Kumar et al., 2018). El enlace que une a la glucosa con la
manosa es glicosidico B-(1 — 4) y los enlaces entre las manosas y el acido
glucurénico son glicosidicos B-(1 — 2) (Hassanisaadi et al., 2025).

La estabilidad se relaciona con la estructura primaria de las cadenas y de la

identidad en la manosa externa, viéndose mas estable con la acetilacion (Bhat et al.,
2022). Las cadenas de la goma pueden estar desordenadas vy flexibles o en hélice
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simple o doble dependiendo de la temperatura y la fuerza idnica, por lo que la
molécula se encuentra estable y mejor protegida cuando mantiene la estructura
helicoidal orientada (Bueno et al., 2013; Mehvari et al., 2024).

La GX es polianidnica, ya que el acido piravico a mitad de la manosa terminal otorga
a la molécula de una carga negativa, independientemente del pH, ademas de que
cuenta con grupos carboxilo en las cadenas laterales de la molécula (Fallourd y
Viscione, 2009; Feiner, 2006). A un pH aproximado a 4.5 ocurre una desprotonacion
en el O-acetilo y piruvil, lo que aumenta la densidad de carga de la molécula, pero si
el pH es mayor a 4.5 se comporta como un polianién (Bueno et al., 2013; Kumar et
al.,, 2018). La concentracién de piruvil influye en la calidad del gel, por lo que la
viscosidad es favorecida ante altas cantidades (Bhat et al., 2022).
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Figura 4. Estructura de la goma de xantana.
Nota: Tomado de Jadav et al., 2023.

5.3.1.2.1.2. Agar-agar

El agar tiene sus origenes en Japdén donde se utilizaba como ingrediente para
preparar alimentos (Shah et al., 2024). En 1859 se empezé a utilizar en Europa y
para 1882 se aplico en medios de cultivo bacteriolégico (Armisén y Gaiatas, 2009).
Se encuentra en las paredes celulares de algunas algas de la familia Rhodophyceae
como Gelidium, Gelidiella, Pterocladia y Ahnfeltia (Rani et al., 2014). La Figura 5,
muestra las dos principales algas de las que se obtiene agar, siendo de mejor
calidad el que se extrae de Gelidium pero su reserva natural es limitada, por lo que
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se recurre a Gracialaria que es mas facil de cultivar en varios paises (Shah et al.,
2024).

Los dos polimeros que conforman al agar estan formados por los mismos
monomeros, pero tienen diferente estructura (Bertasa et al., 2020). Araki fue quien
determiné que la estructura quimica del agar esta compuesta principalmente por
agarosa y agaropectina (Shah et al., 2024). La agarosa (Figura 6), es de naturaleza
neutra y esta formada por unidades lineales repetidas de [3-D-galactosa y 3,6-
anhidro-a-L-galactosa. La agaropectina es una fraccion ramificada y sulfatada no
gelificante que se suele eliminar en gran medida durante la fabricacién comercial de
agar para obtener polvos altamente gelificantes (Mostafavi y Zaeim, 2020). En si, la
parte 3,6-anhidro-L-galactosa de la agaropectina puede ser sustituida por grupos L-
galactosa-6-sulfato, metoxi o piruvato (Khoobbakht et al., 2024).

e ‘,\lf/"».‘}. $ AR b) ! = NG

Figura 5. Principales algas de las que se obtiene agar.
Nota: a) Gelidium, b) Gracilaria. Tomado de cybercolloids.net

El agar contiene un 70% de agarosa (Shah et al., 2024). La agarosa es la fraccion
que mas influye en las propiedades gelificantes del agar, mientras que la
agaropectina tiene grupos laterales en su estructura que dificultan la formacioén de
geles (Bertasa et al., 2020; Khoobbakht et al., 2024).

El agar es un material versatil que soporta tratamientos térmicos mayores a 100°C y
que al enfriarse por debajo de 35 a 45 °C forma geles firmes y estables que se
mantienen hasta cerca de los 85°C (Sudha et al.,, 2014; Shah et al., 2024). Al
gelificarse, los enlaces de hidrégeno formados entre las moléculas de agarosa
generan una red de dobles hélices que se estabiliza con las moléculas de agua,
permitiendo asi que pueda almacenar grandes cantidades de agua (Mostafavi y
Zaeim, 2020). Se pueden obtener geles desde una concentracion de 0.1%, por lo
que se utiliza en diversas formulaciones como estabilizador, gelificante y
anticongelante en alimentos procesados, cosméticos, productos farmacéuticos y
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medios de cultivo (Yuan et al., 2024; Shah et al., 2024). Dependiendo del tipo de
alga, condiciones ambientales durante su crecimiento, factores fisioldgicos y
métodos de extraccion, la cantidad de sulfatos y unidades anhidras variaran y por
ende se vera reflejado en las propiedades mecanicas de los geles (Bertasa et al.,
2020).

OH OH
|

o] .

e S e , --"'.--/ D;:-.
’\‘l/‘\-‘_‘ _.D-.____'...-'-"'"‘"-_.or i
Y] OH OH

B-D-galactosa @-L-anhidro-galactosa
Agarosa

o D YR
- - P = =%
\/"\ - --""""-H"‘!"-o/ 0 """J““!‘o/
e b OH OH s
D-palactopiranosa 3,6~ anhidro -L-galactopiranosa n

Agaropectina

Figura 6. Estructura de la agarosa.
Nota: Tomado de Belattmania et al., 2021.

5.3.2. Clasificacion de hidrogeles superabsorbentes

Los hidrogeles se clasifican de acuerdo con el tipo de polimero utilizado como
columna vertebral, el método de preparacion, el tipo de reticulacion, las cargas de
los grupos presentes, a su respuesta ante factores inducidos, aspectos fisico y
degradacion (Mehta et al., 2023; Dodda et al., 2023). En la Figura 7, se muestra un
esquema de la clasificacion de los hidrogeles.

5.3.2.1. En relacién con su origen

Los hidrogeles de origen natural se hacen a base de polimeros obtenidos de plantas,
algas, microorganismos o0 animales como lo son las proteinas y los polisacaridos, por
lo que son biodegradables y pueden ser biocompatibles (Mehta et al., 2023). Los
polisacaridos son moléculas poliméricas de carbohidratos que cuentan con un gran
numero de grupos funcionales que los vuelven altamente reactivos mientras que las
proteinas cuentan con una o mas cadenas largas de residuos de aminoacidos que
se utilizan como proteccion ante el pH, la luz y el vapor de agua (Resende et al.,
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2023). También se utilizan aceites de plantas y animales como precursores de
cadenas monoméricas de varios polimeros (Mehta et al., 2023).

En general, los hidrogeles naturales son sensibles a estimulos externos, por lo que
son considerados como materiales inteligentes, aunque sus propiedades mecanicas
son bajas (Resende et al., 2023). Dado que las propiedades de los polimeros
naturales pueden variar debido a los procesos de extraccion, fuente, ubicacion y
otras condiciones al momento de su elaboracion, siguen en desarrollo en busca de
que sean competentes en el mercado (El Idrissi et al., 2024). Por otro lado, los
hidrogeles elaborados con polimeros sintéticos tienen una vida util controlada, son
altamente puros, tienen alta capacidad de absorcion, cuentan con estructuras
definidas y sus propiedades mecanicas estables hacen que resistan a las
variaciones de pH, temperatura y presién (Sennakesavan, 2020; Ullah, 2015).

Algunos polimeros sintéticos utilizados en la sintesis de hidrogeles son: alcohol
polivinilico (PVA); acido polilactico conocido como PLA; polietilenglicol por sus
iniciales: PEG; el acido poli(lactico-co-glicdlico) también reconocido como PLGA; poli
(metacrilato de metilo) por sus siglas: PMMA (Mehta et al., 2023; Resende et al,,
2023).

En los hidrogeles hibridos se mejoran las propiedades mecanicas poliméricas de los
materiales naturales mediante la implementacién de polimeros sintéticos (Elsayed,
2019). Principalmente se suele recurrir al injerto de mondémeros de un tipo sobre la
columna vertebral de otro o mediante la reticulacion de las cadenas poliméricas
naturales y sintéticas (Mehta et al., 2023). EI PEG es ampliamente utilizado por ser
soluble en agua, biocompatible y biodegradable, por lo que se suele conjugar con
péptidos y proteinas o injertar en algunos polimeros naturales para mejorar
propiedades especificas y obtener hidrogeles que sirvan como matriz y vehiculo de
administracién de farmacos (Bashir et al., 2020; Lin y Anseth, 2009). Otro material
utilizado por ser degradable y mejorar las propiedades mecanicas de los hidrogeles
es el PVA (Mehta et al., 2023).

5.3.2.2. En relacioén con su carga idnica

Dependiendo de la carga de la cadena polimérica los hidrogeles se pueden clasificar
como cationicos, anionicos, neutros y anféteros (Dodda et al., 2023). Si es neutro las
interacciones entre el agua y el polimero se encargaran de la expansion del material,
los que tienen carga positiva (aminas) responden mejor en medios acuosos de pH
bajos, mientras que los anidnicos (acido carboxilico) se disocian mejor entre mas
alto sea el pH, en el caso de los anféteros con sus grupos acidos y bases son
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sensibles a variaciones minimas de pH que repercuten en su estructura (Mehta et
al., 2023; Thakur et al., 2018).

5.3.2.3. En relacion con su reticulacion

Los hidrogeles de reticulacion fisica son considerados reversibles, ya que las
moléculas se unen por medio de enlaces idnicos, puentes de hidrogeno y por
interacciones hidrofébicas (Mehta et al., 2023). Son faciles de elaborar, modificar y
no son téxicos a comparacion con los reticulados quimicamente, ademas, en
algunos casos no es necesario agregar iniciador (Ullah et al., 2015; Qureshi et al.,
2020).

En los hidrogeles con reticulacién quimica, los enlaces suelen ser mas fuertes y
estables, ya que entre los métodos mas empleados ocurren reacciones quimicas
entre las cadenas y grupos funcionales fomentados por la técnica, el reticulante y el
tipo de energia empleado (Dodda et al., 2023). Los reticulantes de bajo peso
molecular, como bérax o 3,3’-dithiobis(propionohidrazida) conocido como DTP,
fomentan la formacién de enlaces covalentes entre los grupos hidroxilo y amino con
otras moléculas de la cadena (Han et al., 2024; Ullah et al., 2015).

5.3.2.4. En relacion con su composicion polimérica

Los hidrogeles homopoliméricos son redes poliméricas entre unidades de un solo
tipo de mondomero (Ullah et al., 2015). La estructura depende del método de
polimerizacién, asi como de los mondémeros vy reticulantes agregados (Mehta et al.,
2023).

Se conoce como tipo copolimérico a los materiales compuestos por diferentes
especies de monémero, donde uno debe ser hidrofilico para que el material tenga la
capacidad de hincharse (Thakur et al., 2018; Ahmed, 2015). La configuracion de las
cadenas puede ser en bloque, injerto, alternante o aleatoria dependiendo de la
reactividad de los mondmeros y se utiliza para incorporar o mejorar, en alguno de los
mondémeros, una propiedad en particular de respuesta ante un factor fisico o quimico
(Ramirez et al., 2016; Mehta et al., 2023).

Los hidrogeles interpenetrados (IPN) se obtienen al mezclar dos o mas redes
poliméricas diferentes, sin la formacion de enlaces covalentes, mas bien se
entrelazan (Soto y Oliva, 2012; Afrin et al., 2022). El producto cuenta con una
combinacion de propiedades brindadas por cada red, por lo que suelen tener buena
resistencia mecanica y quimica (Seyrig et al., 2023; Zoratto y Matricardi, 2018). La
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primera red ya formada se hincha en el monémero de la segunda red en la que
ocurrira la reticulacion del segundo polimero (Mehta et al., 2023). Los hidrogeles
semi-interpenetrados se elaboran al incorporar un polimero lineal que no esta
entrecruzado quimicamente a una red reticulada por medio de entrelazamiento fisico
(Zhu et al., 2015; Soto y Oliva, 2012). Se puede utilizar para mejorar propiedades de
un biopolimero, ya que se incorporan caracteristicas de un polimero sintético para
brindar al material de una mayor estabilidad mecanica (Ramirez et al., 2016; Afrin et
al., 2022).

5.3.2.5. En relacién con su biodegradacién

Por lo general los hidrogeles elaborados a base de polimeros naturales son
degradados por accion de las enzimas, microorganismos, humos y moléculas de
agua, ademas de factores como la temperatura y el pH pueden promover el
desenredo de cadenas, la hidrélisis o la protedlisis, por lo que no se generan
residuos toxicos que dafen al medio ambiente (Resende et al., 2023; Mehta et al.,
2023; Dinu y Dragan, 2018).

Por otro lado, la mayoria de los hidrogeles sintetizados con polimeros sintéticos son
de naturaleza quimicamente inerte e hidrofdbica, por lo que no son biodegradables,
volviendo su eliminacion algo tardado y costoso (Mehta et al., 2023). Claro que hay
algunos de naturaleza biodegradable como el PVA, PLA y PLGA que se utilizan en
el area médica (Mehta et al., 2023). Ademas, se puede lograr esta caracteristica al
formar enlaces labiles en la cadena polimérica principal o en los enlaces cruzados
para que se puedan romper por métodos quimicos o enzimaticos (Dodda et al.,
2023).

5.3.2.6. En relacion con su tamano de poro

El tamano del poro juega un papel importante en el hinchamiento del hidrogel. Entre
los factores que impactan en la porosidad y tamafio del poro esta la temperatura, la
concentracion de polimeros y monomeros, la reticulacion, la velocidad de
congelacion y el tipo de disolvente (Dinu y Dragan, 2018). Conforme el poro de la red
sea menor, la cantidad de agua almacenada en el hidrogel disminuye (Ramirez et
al., 2016). Se clasifican en: no porosos con una abertura de entre 1 a 10 nm,
microporosos o de poro cerrado de entre 10 y 100 nm, macroporosos con un tamafio
de 100 nm a 1 ymy superporosos con poros interconectados mayores a 100 um
(Foudazi et al., 2023).
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Entre las técnicas mas usadas para elaborar hidrogeles macroporosos o para crear
poros en materiales no porosos es la liofilizacion en donde el hidrogel se congela,
para que el disolvente dentro de las cadenas se cristalice, y se continua con
sublimacién, sin embargo con este proceso suelen ser débiles en cuanto a
resistencia mecanica (Foudazi et al., 2023; Dinu y Dragan, 2018).

5.3.2.7. Morfologia de la red

La morfologia de la red superficial se puede categorizar en amorfo si las moléculas
estan en desorden, pero si las cadenas se agrupan ordenadamente son cristalinos y
si tienen secciones de ambas son semicristalinos (Corefio y Méndez, 2010). Estos
ultimos se obtuvieron mediante reticulacion quimica en 1994 (Ho et al., 2022).

5.3.2.8. Sensibilidad

Se pueden obtener hidrogeles sensibles que respondan de cierta forma a un
estimulo fisico, quimico o biolégico (Ullah et al., 2015; Mehta et al., 2023). Son
capaces de cambiar de volumen o hasta degradarse ante una modificacion en el
entorno, por ello se les conoce como “inteligentes” (Soto y Oliva, 2012).

5.3.3. Métodos de sintesis de hidrogeles

Los métodos de sintesis de hidrogeles son: reticulacién fisica, reticulacion quimica,
polimerizacién por injerto y reticulacion por radiacion (Gulrez et al., 2011).
Dependiendo del método de sintesis, los hidrogeles pueden requerir de
componentes sintéticos como el iniciador, el mondémero y el reticulante (Thakur et al.,
2018). Los iniciadores quimicos se utilizan para iniciar reacciones, por lo que liberan
radicales libres al someterse a calentamiento y los entrecruzantes pueden tener dos
dobles enlaces polimerizables; doble enlace polimerizable y un grupo funcional
reactivo con el monémero; dos grupos funcionales reactivos con el monémero o
metales polivalentes para formar entrecruzamientos ionicos (Soto y Oliva, 2012). Los
iniciadores que se suelen utilizar son: persulfato de potasio (KPS), nitrato de amonio
cérico, sulfato de amonio ferroso y perdxido de benzoilo (Bashir et al., 2020). El
monomero empleado suele ser una molécula de baja masa molecular con un doble
enlace, soluble en agua, como el acido acrilico, acrilamida o vinilpirrolidona (Zhang
et al., 2022). Entre los reticulantes mas utilizados estd N, N’-metilenebisacrilamia
(MBA), dimetacrilato de etilenglicol (EGDMA), melamina trimetilacrilamida vy
melamina triacrilamida (Bashir et al., 2020).
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5.3.3.1. Reticulacion fisica

Algunos procesos para obtenerlos son: cristalizacidn, congelacion-descongelacion,
interacciones electrostaticas, asociacion hidrofébica, interacciones proteinicas y por
enlaces de hidrogeno (Dodda et al., 2023).

La interaccidn electrostatica surge entre las cargas opuestas entre un polimero y un
mondmero o entre dos polimeros, por lo que el hidrogel es susceptible a los cambios de
pH (Soto y Oliva, 2012). Un ejemplo de reticulacién por interaccion electrostatica es el
hidrogel formado por quitosano y sal disddica de fosfato de glicerol, donde las aminas
cargadas positivamente del polimero natural se reticulan con los grupos fosfatos
cargados negativamente de la sal (Dodda et al., 2023).

Los puentes de hidrogeno se generan entre el atomo de hidrégeno de un enlace polar y
un atomo muy electronegativo, como oxigeno, por lo que sus fuerzas de atraccidon son
mas fuertes que las de Van der Waals que involucran interacciones dipolo-dipolo,
dipolo-dipolo inducido y fuerzas de dispersion (Corefio y Méndez, 2010). Los métodos
para obtener hidrogeles con estas interacciones son: temperatura critica inferior de la
solucion (LCST), temperatura critica superior de la solucién (UCST) y tratamiento
ultrasénico (Dodda et al., 2023).

Las interacciones hidrofébicas ocurren entre moléculas o regiones que se agrupan para
formar una estructura cohesiva que las mantenga protegidas de las moléculas del agua
(Han et al., 2024). Esto ocurre porque el microdominio hidré6fobo es un punto de
reticulacion que se conecta a otras cadenas para rearticularse con las respectivas
hidrofilicas y formar la red (Jiang et al., 2019).

5.3.3.2. Reticulacion quimica

En la reticulacion quimica se forman enlaces covalentes mediante radicales libres,
enzimas, reacciones de base de Schiff, de clic de Diels-Alder, de oxima y adicion de
Michael (Dodda et al., 2023).

En la técnica por radicales libres el reactivo iniciador es una especie de radical libre que
se une a un monomero para formar un nuevo radical y asi progresivamente hasta que
ocurra una recombinacion de dos especies radicales o desproporcion dando fin a la
polimerizacion (Buwalda et al., 2014). Los radicales libres se activan por medio de
energia térmica, reacciones redox o por la descomposicién por luz de las moléculas
iniciadoras (Lin y Anseth, 2009).
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Las reacciones que involucran enzimas favorecen cambios quimicos de oxidacion, por
lo que es posible que ocurran enlaces covalentes. La transglutaminasa es de las mas
utilizadas, ya que promueve la unién del grupo amida con grupos carboxamida y amina
(Dodda et al., 2023).

5.3.3.3. Polimerizacién por injerto

Se utiliza para modificar polimeros naturales y elaborar materiales hibridos (Nayak et
al., 2018). Por medio de enlaces covalentes se une un mondémero a la estructura
principal por medio de reactivos quimicos o radiacion de alta energia (Gulrez et al.,
2011). Para generar puntos activos en la columna vertebral se suele recurrir al
tratamiento con plasma, radiacion ultravioleta o iniciadores quimicos (Nasef et al.,
2021).

Hay tres formas de sintetizar un injerto. El tipo “grafting to” involucra que la cadena
principal cuente con terminales activas para enlazarse con cadenas prepolimerizadas
(Purohit et al., 2023). En cuanto a “grafting from”, se requiere que la matriz polimérica
disponga de grupos funcionales que propicien la reaccion de polimerizacién o que
contenga un iniciador para favorecer el crecimiento de las cadenas (Wohlhauser et al.,
2018). También se puede por “grafting through”, donde el enlace ocurre directamente
entre la estructura principal con otro monémero por medio de los grupos funcionales
polimerizables (Wohlhauser et al., 2018).

5.3.3.4. Polimerizacion por radiaciéon

La produccion de hidrogeles de la forma clasica puede ser tardada y algo costosa, los
productos pueden retener aditivos y generar residuos que requieran altas temperaturas
y vacio para su eliminacion (Wu et al., 2021). La tecnologia de la radiacién ha sido
utilizada en la sintesis de hidrogeles para crear productos de alta pureza y estériles
(More y Chapekar, 2024).

El tipo de radiacion y dosis afecta el rendimiento de los hidrogeles, ya que influyen en la
densidad, porosidad y tamafio de la malla (More y Chapekar, 2024; Han et al., 2024). La
irradiacion con microondas requiere bajas cantidades de iniciador y limita las reacciones
secundarias, logrando una sintesis en poco tiempo y a bajo costo (Igbal et al., 2022; Wu
et al., 2021). Al utilizar radiacion ionizante se pueden sintetizar hidrogeles sin anadir
iniciador o reticulante, pues al recurrir a los rayos gamma o haz de electrones la
columna vertebral del polimero absorbe la energia, por lo que se generan radicales
libres que posteriormente participan en reacciones quimicas entre las moléculas, dando
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como resultado un producto con resistencia mecanica, resistencia quimica y
propiedades antimicrobianas (More y Chapekar, 2024; Sivakumar y Lee, 2022). El
injerto por irradiacion UV se logra al generar especies inestables en la columna
vertebral del polisacarido para el posterior ataque del mondémero en ella (Elsayed,
2019).

5.3.3.4.1. Irradiacién por microondas

Las reacciones con irradiacion de microondas son veloces por la rapida rotacion de los
dipolos y la generacién de calor inherente en los materiales (Wu et al., 2021). Los
microondas generan calor por las oscilaciones del campo magnético a alta frecuencia,
por lo que la cantidad de agua influye en la velocidad de calentamiento, ya que entre
mas moléculas mas friccion hay (Elsayed, 2019). Las microondas son adecuadas para
elaborar injertos de alto rendimiento con la mayoria de los polisacaridos (Batouti et al.,
2023).

Las moléculas de agua liberan radicales hidroxilos (-OHe+) al exponerlas a la radiacion
del microondas. Estos arrancan hidrégenos de las cadenas del polimero base (PB) y se
forman los radicales del mismo (PEB;). El calor también afecta a los iniciadores, por lo
que liberan radicales (In') que pueden reaccionar con el monémero (M) para que ocurra
homopolimerizacion (M;) o quitar hidrégenos de los hidroxilos reactivos en el PB para
formar el radical del polimero base (PB;), que al interactuar con el M inicia el
crecimiento del radical de injerto (PB-M;,). La cadena crece mediante la unién sucesiva

de moléculas de mondmero que van creando un extremo activo para que continue la
reaccion hasta que se combinen dos radicales (Soto y Oliva, 2012). La Figura 8 muestra
las reacciones que ocurren durante la irradiacion.

OH¢aey™ + M — M," + HO
In, — 2In° OH(uaoy" + PB — PBo~ + H>O0
Se descompone el <3 Formacion de PB~ + M — PB-M,”
reactivo iniciador 4 cadenas Im*+M — M,"°

Radi I
BEiCaeS In" + PB — PBg"

libres - -
PBy™ + M — PB-M,;

Reticulante

A M," + M — Mgay®

HESESER Propagacion
! PB-M,”+ M — PB-M 2
rapida $$$ n v ” (n+1)
Poco == v
fiermpo I o ~ PB-M," + PB-M, " — PB-M,,,-PB
. . PB-M," + M," PB-M,
H30 — Hac)y + OH(qq) Terminacién “ x = (s

Mn- + Mm. = M(n+m)

Figura 8. Sintesis de hidrogeles mediante microondas.
Nota: Adaptado de Soto y Oliva, 2012.
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5.3.4. Caracterizacién de hidrogeles

Al caracterizar un hidrogel principalmente se evalua el grado de reticulacion, resistencia,
composicién, morfologia, capacidad de hinchamiento, propiedades térmicas vy
mecanicas, para asi disefiar materiales especificos (Dodda et al., 2023).

5.3.4.1. pH

La capacidad de hinchamiento del hidrogel puede verse afectada por la protonacion del
medio, la estructura del hidrogel y de los grupos funcionales del mismo, si el material
posee grupos anionicos le favorecera el aumento de pH, en caso contrario de ser de
naturaleza cationica, y si no cuenta con grupos funcionales ionizables la variacion del
pH no le afectara (Ramirez et al., 2016). Los hidrogeles sensibles al pH responden de
acuerdo con los grupos —NHz2 y —COOH presentes en la matriz. Cuando los grupos
colgantes idnicos cambian de carga ocurre la repulsion electrostatica entre los grupos
ionizados, lo que aumenta el hinchamiento osmotico (Ullah et al, 2015; Mehta et al.,
2023).

5.3.4.2. Analisis del hinchamiento

La difusién hace que el hidrogel se hinche, por lo que suceden cambios de peso y
volumen, que al analizarlos brindan informacién sobre su estructura interna,
propiedades mecanicas, degradacion, estabilidad fisica, el grado de reticulacion y
tamano de poro (Dinu y Dragan, 2018; Dodda et al., 2023).

A continuaciéon, se mencionan algunas propiedades que se pueden determinar al llevar
un registro del peso del hidrogel en funcién al tiempo, resaltando que antes de pesar el
hidrogel se seca el agua excedente de la superficie (Rahman et al., 2022).

5.3.4.2.1. indice de hinchamiento

El indice de hinchamiento se calcula de la siguiente manera (Rahman et al., 2022):

Wy = W]
R= (T)

(Ecuacion 1)
donde:

Wt: peso del hidrogel hinchado en un tiempo determinado.
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W1: peso del hidrogel seco (xerogel).

5.3.4.2.2. Porcentaje de hinchamiento

Para conocer el porcentaje de absorcion de agua, el xerogel se sumerge en agua
desionizada a temperatura ambiente y se pesa cada determinado tiempo. Con los datos
obtenidos se ocupa la siguiente formula (Rahman et al., 2022):

[W, — W, ]
D = ————————————————
YoH ( W, x 100

(Ecuacion 2)
donde:

Wt: peso del hidrogel hinchado en un tiempo determinado.
W1: peso del hidrogel seco (xerogel).

5.3.4.2.3. Porcentaje de absorcion de agua en el equilibrio

El porcentaje de absorcion de agua en el equlibrio se calcula con la siguiente ecuacion
(Rahman et al., 2022):

[W, — W]
EWC = { ————)x 100

2

(Ecuacién 3)
donde:

W ,: peso del xerogel
W2: peso del hidrogel hinchado en el equilibrio.

5.3.4.2.4. Porcentaje de gelacion/contenido en gel

El porcentaje de gelacion de un hidrogel es un indicador clave de su estructura y
capacidad para retener liquidos, lo que influye directamente en sus propiedades y
aplicaciones potenciales. Se calcula de la siguiente forma (Rahman et al., 2022):

35



%G = [ﬁ]xlﬂﬂ
ou — WU

(Ecuacion 4)
donde:

W ,: peso del xerogel inicial.
W1: peso del xerogel final.

5.3.4.3. Espectroscopia Infrarroja

Los grupos funcionales en los hidrogeles influyen en la capacidad de hinchamiento,
propiedades térmicas, resistencia mecanica y la degradacién (Dodda et al., 2023). Es
importante identificar las identidades quimicas presentes y las interacciones para
entender el comportamiento del hidrogel. Por ejemplo, la Espectroscopia Infrarroja por
Transformadas de Fourier (FTIR, siglas en inglés) es una técnica, que se usa para
identificar grupos funcionales y reconocer identidades quimicas (Raghuwanshi y
Garnier, 2019). Esta técnica es util para ver las interacciones entre el contaminante y la
matriz reticulada después de la absorcion de colorante (Ramirez et al., 2016).

5.3.4.4. Morfologia

La Microscopia Electronica de Barrido (SEM, por su siglas en inglés) se ha empleado
frecuentemente para conseguir informacién sobre la topografia superficial de la
muestra, su composicion y otras propiedades, como la conductividad eléctrica. La
magnificaciéon en SEM puede controlarse en un rango de hasta 6 6rdenes de magnitud,
desde aproximadamente 10 hasta 500.000 veces. Es una técnica potente vy
ampliamente utilizada para capturar la morfologia o topografia de la superficie,
caracteristica de los hidrogeles (Syed et al., 2011).

5.3.4.5. Analisis térmico

La estabilidad térmica se analiza al someter a los hidrogeles a una temperatura
controlada. Por analisis termogravimétrico (TGA), el cambio de masa ocurre conforme
al aumento constante de la temperatura (1-10°C/min) y mediante calorimetria de
diferencial de barrido (DSC), se miden los cambios de temperatura y el flujo de calor
entre la muestra y la referencia (Raghuwanshi y Garnier, 2019; Ghanbari et al., 2023).
Los resultados son proyectados en graficas que muestran cambios en curvas y picos
como respuesta del material al modificar la temperatura en determinado tiempo. De esta
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forma se obtiene informacién como la temperatura de transiciéon vitrea, la temperatura
de descomposicion inicial, el grado de cristalinidad y la fusion (Dodda et al., 2023).

5.3.5. Aplicaciones de los hidrogeles en aguas residuales

Se han desarrollado materiales capaces de absorber metales pesados, farmacos y
colorantes (Ahmaruzzaman et al., 2023). Ademas de que se han realizado materiales
acoplados a grupos cataliticos o reactivos para identificar contaminantes como
medicamentos y petroleo (Resende et al., 2023). Entre ellos, los hidrogeles elaborados
con almidon se han utilizado como adsorbentes de colorantes textiles, nitrobenceno y
metales pesados (Dong et al., 2024).

En cuanto a la remocion de colorantes, como el azul de metileno, en 2015 por Gomez et
al., produjeron un producto por medio de polimerizacion simple por injerto de radicales
libres de almidon, acido acrilico y celulosa, y Tang et al., en 2018 sintetizaron un
hidrogel (quitosano/PAMPS/PAAmM) mediante el método de injerto de radicales libres
(Sivakumar y Lee, 2022). También existen varios articulos cientificos que reportan el
porcentaje de remocion de colorantes textiles con hidrogeles a base de goma de
xantana. Njuguna y Schonherr sintetizaron un hidrogel a base de goma de xantana
capaz de remover hasta 99% el colorante violeta de genciana y en el afo 2022
informaron la sintesis de otro hidrogel con la misma goma por esterificacion con
anhidrido maleico que logré una remocidén de 95% de azul de metileno (Njuguna y
Schoénherr, 2021; Njuguna y Schoénherr, 2022).

6. PARTE EXPERIMENTAL

6.1. Reactivos quimicos y equipo

Goma de Xantana (GX), el agente entrecruzante N,N’-metilenbisacrilamida
(C7H10N202), el mondémero acrilamida (CsHsNO), el iniciador persulfato de potasio
(K2S20s), fueron grado analitico y obtenidos de Sigma-Aldrich. El agar-agar (AA) de la
marca Quimica Mercurio. Los colorantes catidénicos azul de metileno (AZM) y verde
malaquita (VEM) fueron marca Hycel y Sigma-Aldrich, respectivamente. Para modificar
el pH de las soluciones coloreadas se utilizd hidroxido de sodio y acido clorhidrico a una
concentracion de 0.1 M.

El equipo de microondas de marca General Electric, modelo (JES1036PWH) con las
siguientes especificaciones: 120 V, 60Hz y 1100 W fue usado para efectuar la reaccion
de sintesis de los hidrogeles. El deshidratador de alimentos marca Excalibur, modelo
3900B fue utilizado para el secado de los hidrogeles sintetizados. Para evaluar la
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capacidad de hinchamiento se utilizé una balanza analitica de la marca VELAB, modelo
VE-300. Una parrilla de calentamiento con agitacion magnética marca Thermo
Scientific, modelo SP131325 fue utilizada para la dispersion de reactivos. Se empleo un
potencidmetro marca Conductronic modelo PH10 para la medicién del pH. Se dispuso
de un espectrometro UV-Vis modelo Lamnda 20 Marca Perkin Elmer, para dar
seguimiento de la remocioén de los colorantes cationicos.

6.2. Preparacion de hidrogeles a partir de goma de xantana

Para la formacion de los hidrogeles se realizd en una sola etapa y el procedimiento fue
el siguiente:

1. Se pesd cada uno de los reactivos quimicos en la balanza analitica.

2. En un vaso de precipitados de 600 mL se colocé 50 mL de agua desionizada, se
adiciond la goma de xantana y se mantuvo en agitacién constante hasta una
maxima dispersion y posteriormente se agregd agar-agar. Se mantuvo la
agitacion constante hasta que los compuestos se dispersaron completamente.

3. En agua desionizada se solubilizé el iniciador KPS, el agente entrecruzante por
separado y se agregaron al vaso de precipitado que contenia la goma de
xantana/agar-agar completamente dispersa y se continué agitando hasta
homogeneizar la mezcla.

4. Posteriormente se solubilizé el monémero AM en agua desionizada y se agregdé
gota a gota a la mezcla, manteniéndose en agitacién continua por varios minutos
o hasta obtener una mezcla uniforme.

5. Finalmente, la mezcla homogénea obtenida se sometié a irradiacidn via
microondas, para obtener un hidrogel superabsorbente. Es importante mencionar
no detener el proceso de agitacion constante durante la adicion de cada reactivo.

6. El hidrogel superabsorbente obtenido se dejoé enfriar a temperatura ambiente y
luego se pesd en la balanza analitica. Se registré6 su peso (hidrogel crudo) y
finalmente se llevd a cabo la purificacion.

7. La reaccion de sintesis fue optimizada en funcion de la variable de reaccion:
volumen de disolvente de reaccion con el objetivo de obtener un hidrogel con alto
porcentaje de hinchamiento o capacidad de absorcion de agua.

6.3. Purificacion de hidrogeles

La purificacidon de los hidrogeles obtenidos consistié en lavarlos con 200 mL de agua
desionizada por cuatro veces para eliminar los residuos a partir de la reaccion de
polimerizacidon. Después se mantuvieron por 24 horas en aproximadamente 250 mL de
agua desionizada, después del tiempo sefalado los hidrogeles se lavaron cinco veces
con agua desionizada y se medio el pH hasta obtener un valor neutro.
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6.4. Secado de hidrogeles

Después de purificados, cada uno de los hidrogeles, se colocaron en un deshidratador
a una temperatura de 60°C aproximadamente 24 horas o hasta obtener un xerogel
(hidrogel seco). Luego se pesaron y se registro el peso final de los hidrogeles
superabsorbentes obtenidos.

6.5. Medida de hinchamiento

Se llevaron a cabo las medidas de hinchamiento de los hidrogeles sintetizados a base
de goma de xantana a partir del método gravimétrico.

6.5.1. Determinacion del indice de hinchamiento

Se pes6 una masa de xerogel conocida (0.20 g) y se adicion6 100 mL de agua
desionizada a temperatura ambiente. Se pes6 la masa del hidrogel en la balanza
analitica a diferentes intervalos de tiempo definidos, en cada pesada se removié el
exceso de agua de los hidrogeles por medio de papel filtro. El indice de hinchamiento
se calculé de la siguiente manera:

A
R= (T)

(Ecuacion 1)
en donde:

Wt: peso del hidrogel hinchado en un tiempo determinado.
W1: peso del hidrogel seco (xerogel).

6.5.2. Porcentaje de hinchamiento y porcentaje de absorciéon de agua en el
equilibrio

Las muestras de xerogel de un peso conocido, se sumergieron en agua desionizada a

temperatura ambiente y después a distintos intervalos de tiempo se pesan usando una
balanza analitica. Con los datos obtenidos se ocupa la siguiente férmula:

W, — W
%H:([tTil])xlﬂﬂ

(Ecuacion 2)
en donde:
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Wt: peso del hidrogel hinchado en un tiempo determinado.
W1: peso del hidrogel seco (xerogel).

Para calcular el porcentaje de agua absorbido:

W, — W
EWC = (%)x 100

2

(Ecuacion 3)
en donde:

W2: peso del hidrogel hinchado en un tiempo determinado.
W1: peso del hidrogel seco (xerogel).

6.5.3. Porcentaje de gelacion/contenido en gel

El contenido de hidrogel de un material determinado se obtiene midiendo la fraccidn
insoluble de una muestra seca (xerogel) después de su inmersion en agua desionizada
durante 16 h o 48 h a temperatura ambiente. La muestra debe prepararse a una
concentracion diluida aproximadamente ~1% para garantizar que el hidrogel se
disperse completamente en agua (Gulrez et al., 2011, Syed et al., 2011). La fraccién de
gel se calcula por medio de la siguiente ecuacion:

%G = lﬂ x 100
Wo

(Ecuacion 4)
en donde:

Wo: peso inicial de la muestra seca.
Wi1: peso de la parte insoluble seca de la muestra después de la extraccion del agua.

6.6. Estudio de hidrogeles y xerogeles para remocién de colorantes textiles

6.6.1. Efecto de pH

Se prepararon disoluciones en agua desionizada de cada colorante (25 ppm) a partir de
una solucién madre de 100 ppm, a valores de pH de 4, 6, 8. Se adicionaron muestras
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de xerogel o hidrogel sintetizados a 100 mL (BHSV2100) y 110 mL (BHSV3110) como
disolvente de reaccion, de masa conocida en las soluciones acuosas de los colorantes
a una concentracién de 25 ppm. En el caso de los hidrogeles, se colocarén 0.400 g en
10 mL de soluciones acuosas contaminado y para el caso de xerogeles, se peso6 0.010
g Yy se sumergié en 50 mL de solucién coloreada. La cantidad de colorante residual en
la solucién acuosa se determiné mediante espectroscopia UV-Vis periédicamente, es
decir, cada 2, 4, 6, 24, 48 y 72 horas (ver Figura 9 ).

Preparacion de
soluciones AZM VEM

(25 ppm)

Remocién de Efecto de pH :
colorantes (4, 6y 8) Hidrogeles Xerogeles

2,4,6,24,48, 72
horas

Espectrometria 200-800 nm

(GAVAAVAES

Figura 9. Diagrama experimental para la remocion de los colorantes.

La capacidad de adsorcion de los hidrogeles y xerogeles sintetizados de los colorantes
cationicos azul de metileno y verde de malaquita se determinarén por la siguiente
ecuacion:

[At - Ao]

Porcentaje de remocion = X 100
t

(Ecuacion 5)
en donde:

Ao : absorbancia inicial.
At : absorbancia correspondiente al tiempo t.
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Capitulo 7.

Resultados y discusion




7. RESULTADOS Y DISCUSION
7.1. Sintesis del hidrogel superabsorbentes (BHS)

7.1.1. Evaluacion del volumen de disolvente de reaccion

Se estudio la preparacion de hidrogeles de goma de xantana (GX) y agar-agar (A-A)
utilizando un equipo de irradiacién por microondas y se analizé el efecto del volumen
agua como disolvente de reaccion. Los volumenes de disolvente (agua) fueron 90, 100
y 110 mL, manteniendo constantes los parametros: masa de GX/A-A, monomero AA,
iniciador KPS, agente entrecruzante MBA y tiempo de irradiacion. Las variables de
reaccion en la sintesis de BHS juegan un papel crucial para encontrar las condiciones
Optimas para la obtencion de BHS (Dinu y Dragan, 2018). La mayoria de los BHS
obtenidos fueron insolubles en agua, permaneciendo en estado gel y presentaron una
consistencia suave, blanda y elastica.

En la Tabla 3, se presentan los datos experimentales para cada uno de los volumenes
de disolvente utilizados en la sintesis de reaccion de BHS, incluyendo la masa y el
porcentaje de hinchamiento posterior al proceso de purificacion. En cuanto a la masa de
los BHS, después de la purificacién, los valores registrados fueron de 79.97 g para un
volumen de 90 mL, 94.47 g para 100 mL y 107.46 g para 110 mL. Asimismo, la cantidad
de xerogel obtenida se reporta como 2.074 g en 90 mL, 2.076 g para 100 mL y 2.182 g
para 110 mL, lo que permite analizar la relacion entre disolvente y la produccion de
xerogel en el proceso de sintesis.

El analisis de los datos obtenidos revela que el porcentaje de hinchamiento varia en
funcién del volumen de agua empleado. Para volumen de 90 mL, se registro un
porcentaje de hinchamento del 3755.88 %, mientras que, al aumentar a 100 mL, dicho
porcentaje, alcanzé un valor de 4450.58 %. Finalmente, con un volumen de 110 mL, se
obtuvo un porcetaje maximo de 4824.89 %. Estos resultados indican una relacion
directa entre el incremento del volumen de agua y el aumento en el porcetanje de
hinchamiento, evidenciando que la mayor absorcién se produce con un volumen de
agua de reaccion de 110 mL (Calina et al., 2024).

En el proceso de sintesis, el disolvente de reaccidén es uno de los parametros
fundamentales, el cual desempefia un papel esencial en la regulacién del calor de
polimerizacién y en la determinacion de las propiedades finales del hidrogel. Para este
proposito, se emplean comunmente disolventes como agua u otras soluciones acuosas,
ya que permiten un control eficiente de las condiciones del proceso y contribuyen a la
obtencidon de materiales con caracteristicas Optimas. La eleccion y cantidad del
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disolvente, genera una fuerte influencia en la forma y porosidad del hidrogel (Dinu y
Dragan, 2018; Alsaid et al., 2021).

Tabla 3. Valores obtenidos para los BHS en funcién del volumen del disolvente. Masa
de GX/AA 1.25 g; iniciador K2S208 = 9.954X103 M; agente entrecruzante MBA =
3.007X103 M; mondémero = AA 3.274X102 M y tiempo de irradiacion 80 s.

Volumen BHS

de agua Purificado %H Xerogeles
(mL) (¢)
90 79.97 | 3750.88
110 107.46 4824.89
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El disolvente aplicable debe ser miscible con todos los componentes de la sintesis; y
una dosis adecuada puede garantizar las buenas propiedades del hidrogel, puesto que,
se ha informado que una minima dosis de disolvente da generalmente como resultado
una porosidad cerrada y baja area superficial especifica, mientras un exceso de
disolvente causa una porosidad abierta y algunas veces una mala resistencia mecanica
(Alsaid et al., 2021).

7.2. Caracterizacion

7.2.1 Determinacidén del porcentaje de gel y porcentaje de indice de hinchamiento

En el presente estudio se determind el porcentaje de gelacién y el porcentaje de
hinchamiento en funcion del volumen de agua de reaccién utilizado. En la Tabla 4, se
observan los valores obtenidos para un volumen de 90 mL, 100 y 110 mL. Estos
resultados evidencian una relacién directa entre el aumento del volumen de agua de
reaccion y la formacién de la red de gel. Un mayor porcentaje de gelacién (50% para un
volumen de reaccion de 110 mL) indica una mayor estructuraciéon de dicha red, lo que
se traduce en una optimizacion de la capacidad de retencion de agua (14300 % de
hinchamiento). Asi también se observa que, del peso total alcanzado por el BHS, 99.30
% es respecto al agua en el V3, seguido por 98.84 % en V2 y 96.96 % de V1.

Asimismo, los valores registrados muestran una concordancia, con el porcentaje de
hinchamiento presente en los BHS tras el proceso de sintesis y purificacion,
evidenciando que un mayor volumen de agua en la sintesis resulta en un incremento
del porcentaje de hinchamiento.

Tabla 4. Datos obtenidos de valores de eficiencia de BHS durante 48 h cada volumen

de sintesis.

Volumen de agua (mL) 90 mL 100 mL 110 mL
Porcentaje de gelacion 30.0 % 40.0 % 50.0 %
% de Hinchamiento 3200 % 8550 % 14300 %
Porcentaje de absorcion de agua (48 h) 96.96 % 98. 84 % 99.30 %
indice de hinchamiento 32 g/g 85.5 g/g 143 g/g

7.2.2 Porcentaje de hinchamiento

Se llevé a cabo un estudio del porcentaje de hinchamiento o hidratacién en funcion del
tiempo (minutos) de hidrogeles basados en goma de xantana y agar-agar (BHS),
derivados de la sintesis empleando volumenes de agua de 90, 100 y 110 mL. Para
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cada uno de estos volumenes, se realizaron tres repeticiones, identificadas
respectivamente como: V1.A, V1.By V1.C para 90 mL; V2.A, V2.B y V2.C para 100 mL;
y V3.A, V3.B y V3.C para 110 mL. A partir de estos estudios, se procedio al analisis de
los datos experimentales obtenidos con el fin de evaluar el comportamiento de
hinchamiento de las distintas series de BHS.

7.2.2.1. Volumen de disolvente de reaccion: 90 mL

En la Tabla 5 se presentan los datos experimentales del porcentaje de hinchamiento
(%H) en funcion del tiempo (minutos) correspondientes a los BHS sintetizados
utilizando un volumen de agua de 90 mL para todas las repeticiones, asignadas como
series V1.A,V1.By V1.C.

Los resultados revelan un incremento general en el porcentaje de hinchamiento de los
BHS con el tiempo (estado inicial o relajacion del polimero), aunque con diferencias
notables entre las réplicas experimentales. ElI %H tiende a incrementarse conforme
transcurre el tiempo hasta el minuto 1400 no obstante, en la serie V1.A, los valores de
%H oscilan desde 3615.00 a los 120 minutos hasta 9375.00 a los 4800 minutos. En la
serie V1.B, los valores van desde 1257.143 a los 120 minutos hasta 3738.000 a los
4800 minutos, mientras que en la serie V1.C se registran valores desde 2671.429 hasta
5638.000 en los mismos intervalos de tiempo.

Por su parte, la Figura 10 ilustra la evolucién del %H respecto al tiempo a partir de los
datos de la Tabla 4, para todas las repeticiones de la condicion con 90 mL de agua
(series V1.A, V1.B y V1.C). En dicha Figura, se destaca un incremento del %H hacia los
1400 minutos, seguido de una disminucién en torno a los 1560 minutos, fenémeno
observado de manera consistente en las tres series de 90 mL analizadas. La serie V1.A
alcanzo el %H mas elevado (9375.00) a los 4800 minutos, mientras que V1.B mostro
los niveles mas bajos (3738.000) en todo el intervalo.

De igual forma, los datos obtenidos para las series V1.A, V1.B y V1.C permiten concluir
que no se alcanza un estado de hinchamiento en equilibrio dentro del intervalo de
tiempo evaluado (1560 a 4800 minutos). Esta afirmacion se fundamenta en la
observacion de fluctuaciones continuas en los valores del porcentaje de hinchamiento
(%H), lo cual indica que el sistema aun no ha estabilizado su capacidad de absorcion.

En condiciones de equilibrio, se esperaria una meseta en la curva de hinchamiento,
reflejando una absorcion maxima constante; sin embargo, el comportamiento dinamico
registrado sugiere que los hidrogeles continuan interactuando con el medio acuoso,
posiblemente debido a una estructura interna con porosidades de distinto tamafo o una
reorganizacion progresiva de la red polimérica (Soto y Oliva, 2012; Dinu y Dragan,
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2018). Esta falta de estabilizacion puede tener implicaciones importantes sobre el
tiempo de aplicacion o la eficiencia funcional del material en sistemas reales .

Los resultados obtenidos en la Tabla 5 y la Figura 10 evidencian que el comportamiento
de hinchamiento de los BHS, sintetizados con un volumen de agua de 90 mL, presentan
una tendencia general de incremento del porcentaje de hinchamiento (%H) a medida
que transcurre el tiempo. Sin embargo, esta tendencia no presenta similitud entre las
distintas series replicadas (V1.A, V1.B y V1.C), lo cual sugiere una variabilidad
estructural entre las muestras, posiblemente derivada de factores intrinsecos al proceso
de sintesis, como la distribucidén de la red polimérica o la homogeneidad de la mezcla
inicial.

Especificamente, la muestra V1.A mostrdé los valores mas altos de hinchamiento,
alcanzando hasta 9375.000 %H a los 4800 minutos, lo que podria estar asociado a una
estructura mas porosa o mayor disponibilidad de grupos hidrofilicos expuestos. En
contraste, la serie V1.B evidencié los valores mas bajos de %H, lo que sugiere una
menor capacidad de absorcidon o una red polimérica mas densa.

Tabla 5. Porcentaje de hinchamiento (%H) en funciéon del tiempo (minutos) para los
hidrogeles BHS sintetizados con un volumen de agua de 90 mL.

%H
Tiempo (minutos) V1: 90mL
V1.B.
0 0.000 0.000 0.000
120 3615.000 1257.143 2671.429
240 5900.000 1938.095 4195.238
360 7560.000 2266.667 4647.619
480 7650.000 2600.000 5061.905
1440 10660.000 3352.381 6123.810
1560 10095.000 3347.619 5847.619
1680 9825.000 3290.476 5423.810
1800 9750.000 3400.000 5219.048
1920 9820.000 3519.048 5114.286
2880 9835.000 3290.476 5185.714
3000 9800.000 3533.333 5271.429
3120 9650.000 3604.762 5261.905
3240 9335.000 3609.524 5100.000
3360 9145.000 3600.000 5400.000
4320 9820.000 3766.667 5400.000
4440 9485.000 3795.238 5566.667
4560 9775.000 3685.714 5500.000
4680 9820.000 3785.714 5461.905
4800 9375.000 3738.095 5638.095
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Igualmente, se identificé un comportamiento atipico en todas las series alrededor de los
1400 y 1560 minutos, donde se observdé un aumento del %H seguido de una
disminucién posterior. Este fendmeno puede atribuirse a un reacomodamiento interno
de la red del hidrogel o al inicio de un proceso de relajacion estructural y liberacion de
agua absorbida, comun en este tipo de materiales cuando se alcanzan niveles de
saturacion parcial (Soto y Oliva, 2012).

% H vs Tiempo: 90 mL
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Figura 10. Porcentaje de hinchamiento (%H) en funcion del tiempo (minutos) para los
hidrogeles BHS sintetizados con un volumen de agua de 90 mL.

7.2.2.2. Volumen de disolvente de reaccion: 100 mL

En la Tabla 6 se presentan los datos experimentales correspondientes al porcentaje de
hinchamiento (%H) en funcién del tiempo (minutos) para hidrogeles elaborados a partir
de goma xantana, sintetizados empleando un volumen constante de agua (100 mL) en
todas las repeticiones, designadas como serie V2.A, V2.By V2.C.

El analisis de los datos presentados en la Tabla 6 revela una clara tendencia al
incremento del porcentaje de hinchamiento (%H) en funcién del tiempo en los
hidrogeles elaborados. Este comportamiento podria ser consistente con la naturaleza
hidréfila del material y la dindmica de absorciéon de agua en la matriz polimérica. No
obstante, se identifican diferencias significativas entre las tres series evaluadas (V2.A,
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V2.B y V2.C), a pesar de haber sido sintetizadas bajo condiciones constantes de
volumen de agua (100 mL).

La serie V2.A mostré un aumento progresivo del %H desde 3560.000 a los 120 minutos
hasta alcanzar 5885.000 a los 4800 minutos, indicando una cinética de hinchamiento
moderadamente sostenida. En contraste, la serie V2.B, aunque presentd valores
iniciales superiores (4630.000), exhibié una menor variacion en el intervalo observado,
llegando hasta 5550.000, lo que podria sugerir una saturacion mas temprana de su
capacidad de absorcién. Por su parte, la serie V2.C evidencié el intervalo mas amplio
de hinchamiento, con valores entre 3257.895 hasta 6126.316, lo que podria indicar una
mayor heterogeneidad estructural o una red polimérica menos compacta.

Estas variaciones entre las series reflejan diferencias en la microestructura de los
hidrogeles, posiblemente derivadas de ligeras modificaciones en los parametros de
sintesis tales como el grado de reticulacion, la viscosidad inicial de la goma xantana o
las condiciones de mezcla. En consecuencia, las propiedades de absorcion observadas
subrayan la sensibilidad del %H frente a la conformacién interna del hidrogel, lo cual es
relevante para aplicaciones donde el control de la capacidad de hinchamiento resulta
esencial.

Tabla 6. Porcentaje de hinchamiento (%H) en funcién del tiempo (minutos) para los
hidrogeles BHS sintetizados con un volumen de agua de 100 mL.
% H

Tiempo (minutos) V2:100 mL
V2.B.

120 3560.000 4630.000 3257.895
240 5265.000 7085.000 4973.684
360 5910.000 8135.000 5631.579
480 6525.000 8055.000 5747.368
1440 8490.000 10735.000 7610.526
1560 7840.000 10335.000 6873.684
1680 7605.000 9710.000 6405.263
1800 6955.000 9490.000 5705.263
1920 6625.000 8795.000 6310.526
2880 7170.000 7520.000 6468.421
3000 6855.000 6630.000 6436.842
3120 6405.000 6860.000 6210.526
3240 6240.000 6595.000 5968.421
3360 6335.000 6460.000 6221.053
4320 6405.000 6158.000 6057.895
4440 6365.000 6390.000 6389.474
4560 6250.000 6040.000 6263.158
4680 5930.000 5395.000 6021.053
4800 5885.000 5550.000 6126.316
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Por su parte, la Figura 11 ilustra la evolucién del %H respecto al tiempo para todas las
repeticiones de la condicion con 100 mL de agua (series V2.A, V2.B y V2.C). En dicho
grafico, se destaca un incremento del %H hacia los 1400 minutos, seguido de una
notable disminucion en torno a los 1560 minutos, fendmeno observado de manera
consistente en todos los demas casos. Por ejemplo, en la serie V2.B alcanzo6 el %H
(10735.000) mas elevado a los 1440 minutos, y desciende a medida que aumenta el
tiempo hasta 5550.000 a los 4800 minutos, mientras que V2.A y V2.C alcanzaron %H
del orden de 8490.000 y 7610.526, respectivamente.

También se muestra que en las tres series (V2.A, V2.B y V2.C), los porcentajes de
hinchamiento son cercanos entre ellos a partir 3000 hasta 4800 minutos. Sin embargo,
es claro que no se alcanza un estado de hinchamiento en equilibrio dentro del intervalo
de tiempo evaluado.

% H vs Tiempo: 100 mL
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Figura 11. Porcentaje de hinchamiento (%H) en funcién del tiempo (minutos) para los
hidrogeles BHS sintetizados con un volumen de agua de 100 mL

7.2.2.3. Volumen de disolvente de reaccion: 110 mL

Los datos presentados en la Tabla 7 muestran el porcentaje de hinchamiento (%H) en
funcion del tiempo para hidrogeles elaborados a partir de goma xantana y agar,
utilizando un volumen constante de agua de 110 mL en todas las repeticiones
experimentales (series V3.A, V3.B y V3.C). En general, se observa una tendencia
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creciente del %H a medida que transcurre el tiempo, lo que corresponde al
comportamiento esperado en matrices poliméricas con alta afinidad por el agua.

A pesar de que las V3.A, V3.B y V3.C exhiben patrones de hinchamiento similares, se
identifican diferencias relevantes en cuanto a los valores maximos alcanzados. En la
serie V3.A, el %H paso6 de 4365.000 a los 120 minutos a 9110.000 a los 4800 minutos,
lo que sugiere una capacidad de absorcidn progresiva y sostenida.

La serie V3.B mostré valores inferiores, con un incremento de 4609.524 a 7880.952 en
el mismo intervalo, lo que podria indicar una estructura mas compacta o una menor
disponibilidad de sitios activos para el hinchamiento.

Por otro lado, la serie V3.C presento el rango mas amplio de valores, desde 5625.000
hasta 9425.000, con respecto al tiempo, lo que podria reflejar una mayor porosidad o
una red polimérica mas abierta favoreciendo el ingreso del agua.

Tabla 7. Porcentaje de hinchamiento (%H) en funciéon del tiempo (minutos) para los
hidrogeles BHS sintetizados con un volumen de agua de 110 mL.

% H
Tiempo (minutos) V3:110 mL
V3.B.

0 0.000 0.000 0.000
120 4365.000 4609.524 5625.000
240 5800.000 6238.095 7645.000
360 6370.000 7533.333 7975.000
480 7055.000 7957.143 7805.000
1440 9545.000 10142.857 10515.000
1560 9270.000 10357.143 10680.000
1680 8760.000 10166.667 10280.000
1800 8720.000 9814.286 9985.000
1920 8815.000 9814.286 10195.000

2880 9140.000 9452.381 10875.000
3000 9095.000 8814.286 10455.000
3120 8720.000 9057.143 10585.000
3240 9095.000 8771.429 9780.000
3360 8715.000 8423.810 9680.000
4320 9195.000 8642.857 10280.000
4440 8985.000 8476.190 9790.000
4560 8985.000 8100.000 9775.000
4680 8855.000 7866.667 9370.000
4800 9110.000 7880.952 9425.000
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Estas diferencias en el comportamiento de las muestras pueden estar vinculadas a
variaciones en la interaccion molecular entre la goma xantana y el agar durante el
proceso de sintesis, afectando parametros como la densidad de entrecruzamiento, la
viscosidad del sistema inicial o la formacion de dominios hidrofilicos.

El analisis comparativo permite inferir que la composicion y organizacion interna del
hidrogel juegan un papel determinante en su capacidad de hinchamiento, aspecto
crucial en aplicaciones orientadas, por ejemplo, en la eliminacién de contaminantes en
la purificacion de agua o algunas otras aplicaciones como biomedicina, agricultura,
nanocompuestos, etc.

La Figura 12 revela el desenvolvimiento del %H respecto al tiempo para todas las
repeticiones (V3.A, V3.B y V3.C) de la sintesis con 110 mL de agua. La Figura 12
ademas permite visualizar el comportamiento de hinchamiento (%H) de los hidrogeles
en funcién del tiempo, con un enfoque particular en el intervalo comprendido entre los
1560 y 4800 minutos.

Destaca que la serie V3.C alcanzé el valor mas alto de %H, con un maximo de
10875.000 a los 2880 minutos. Posteriormente, el hinchamiento presenta una ligera
oscilacion, descendiendo progresivamente hasta 9425.000, lo que sugiere una fase de
estabilizacion sin llegar a un equilibrio fisicoquimico definitivo.

En contraste, las series V3.A y V3.B exhibieron comportamientos de hinchamiento
significativamente inferiores. La serie V3.A varié entre 9545.000 y 9110.000, mientras
que la serie V3.B presentd un descenso mas pronunciado desde 10357.143 hasta
7880.592. Estos valores sugieren que dichas muestras poseen una menor capacidad
de absorcion, posiblemente asociada a una red polimérica mas densa y compacta que
restringe la movilidad del agua en el sistema.

La ausencia de un equilibrio fisicoquimico evidente en las tres series indica que el
proceso de absorcidn continua activo, aunque con una tasa reducida conforme avanza
el tiempo. Esta condicidon podria estar influenciada por factores como la estructura
tridimensional del hidrogel, la interaccion entre los componentes poliméricos (goma
xantana y agar-agar), y la distribucion de poros dentro de la matriz.

En particular, el desempefio superior de la serie V3.C puede estar relacionado con una

conformacién microestructural mas abierta, que facilita la penetracién y retencion de
agua, favoreciendo un mayor %H incluso en fases prolongadas del experimento.
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% H vs Tiempo: 110 mL
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Figura 12. Porcentaje de hinchamiento (%H) en funcién del tiempo (minutos) para los
hidrogeles BHS sintetizados con un volumen de agua de 110 mL.

La Figura 13 muestra los valores promedio de los porcentajes de hinchamiento (%H)
correspondientes a las tres series evaluadas (V1.A, V1.B, V1.C; V2.A, V2B, V2.C;
V3.A, V3.B, V3.C), excluyendo los valores atipicos. Se observa que todas las series
—V1 (90 mL), V2 (100 mL) y V3 (110 mL)— presentan un comportamiento similar en
términos de hinchamiento a lo largo del tiempo.

En todos los casos, el maximo porcentaje de hinchamiento se alcanza a los 1400
minutos, seguido de una ligera disminucion, tras la cual los valores se estabilizan y
permanecen practicamente constantes con el incremento del tiempo.

Asimismo, el grafico revela que los hidrogeles correspondientes a la serie V3 presentan
los valores mas elevados de %H, en un rango de 9843.929 a 8495.476. Le siguen los
hidrogeles de la serie V2, cuyos valores fluctian entre 8050.263 y 6006.658.
Finalmente, los valores mas bajos se registran en la serie V1, con un rango de
4738.095 a 4688.095.
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Valores promedios de % H vs Tiempo.V1: 90 mL, V2:100 mL, V3: 110 mL
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Figura 13. Promedio del %H en funcion del tiempo (min) para los hidrogeles BHS
sintetizados con diferentes volumenes de agua.

El presente estudio permitié evaluar el comportamiento de hinchamiento de hidrogeles
elaborados a partir de mezclas de goma xantana y agar-agar, usando diferentes
volumenes de agua, bajo condiciones controladas de sintesis. Los resultados
evidenciaron que el porcentaje de hinchamiento (%H) presenta una tendencia creciente
con el tiempo en todas las series analizadas, reflejando la capacidad de absorcion
progresiva de agua por parte de la matriz polimérica.

Se observaron diferencias cuantitativas entre las series, atribuibles a variaciones en la
composicidon y microestructura de todas las series estudiadas V1.A, V1.B y V1.C; V2.A,
V2.By V2.C; V3.A, V3.B y V3.C. Las diferencias observadas en el comportamiento de
hinchamiento pueden atribuirse, en primer lugar, a variaciones en la red polimérica
(grado de entrecruzamiento, densidad de poros y organizacion tridimensional), que
modulan la penetracion del agua.

En segundo lugar, la interaccion entre los grupos hidrofilicos de la goma xantana (—OH,
—COOH) y las moléculas de agua establece enlaces de hidrégeno que favorecen la
absorcidn sostenida. La incorporacion de agar introduce dominios adicionales que
pueden abrir o restringir la matriz, generando sinergias estructurales que impactan el
%H (Bhat et al., 2022).
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7.3. Estudios de remocion de los colorantes azul de metileno (AZM) y verde de
malaquita (VEM) en hidrogeles y xerogeles sintetizados con 100 y 110 mL

7.3.1. Efecto del pH

Los experimentos de adsorcién de hidrogeles y en estado de xerogel sintizados con un
volumen de agua en la sintesis de reaccion de 100 y 110 mL (V2:100 y V3:110 mL)
fueron estudiados, por sus valores de mayor %H, en soluciones acuosas de los
colorantes colorante AZM y VEM a 25 ppm.

7.3.2. Espectros de absorcion UV-Vis del colorante AZM

Uno de los materiales de mayor consumo en la industria de los colorantes es el
colorante basico heterociclico aromatico azul de metileno (AZM), comunmente utilizado
para tefiir seda, algodén y papel. En procesos industriales, las concentraciones de azul
de metileno varian segun el uso especifico, pero generalmente se utilizan intervalos que
van desde partes por millon (ppm) hasta cientos de ppm. Es un colorante tiazina,
cationico y primario bien conocido. Altamente soluble en agua y, por lo tanto, forma una
solucién estable con agua a temperatura ambiente.

El AZM es un compuesto organico que contiene grupos amino y un atomo de azufre. Su
capacidad de absorber luz esta relacionada con su estructura electrénica,
especialmente con la conjugacion de enlaces r.

La Figura 14, nos muestra el espectro de absorcidon del colorante AZM a una
concentracion de 25 ppm y distintos valores de pH (4.0, 6.0, 8.0). Los espectros de
absorcion del AZM revelan un pico de absorcion intenso alrededor de 664 nm, con un
hombro aproximadamente en 614 nm, en la regidén visible. También parecen dos
bandas adicionales en la regién UV con picos alrededor de 292 y 245 nm asociados con
los anillos de bencenos sustituidos (Mondal et al., 2017).

El espectro de absorcién del colorante AZM muestra cambios en la intensidad de las
bandas de absorcion a diferentes valores de pH (4.0, 6.0, 8.0), debido a la estructura
molecular del colorante y, por lo tanto, en su capacidad de absorber luz a la longitud de
onda caracteristica.

A valores de pH bajos (acidos), el azul de metileno tiende a protonarse en sus grupos
amino, lo que altera la distribucién de carga en la molécula, y puede afectar su
capacidad de absorber la luz en la intensidad y/o longitud de onda caracteristica de su
maxima absorcién (alrededor de 668 nm). A niveles de pH mas altos (neutro basicos), el
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azul de metileno puede experimentar hidrolisis, alterando su estructura, lo que también
afecta su capacidad de absorcién. Y puede llevar a una disminucion en la absorbancia
(Khan et al., 2022).

La absorbancia de una solucién es directamente proporcional de la especie que
absorbe la luz. Por lo tanto, si la estructura del colorante AZM cambia de manera que ya
no absorbe luz a la longitud de onda medida, la absorbancia disminuira. En resumen,
los cambios de pH afectan la estructura molecular del AZM, lo que a su vez influye en
su capacidad para absorber luz a la longitud de onda caracteristica. Esto se manifiesta
como una disminucion en la absorbancia a medida que el pH se desplaza hacia valores
acidos o basicos.

—25 ppm pH 6.0

Absorbancia
[

—25ppm pH 4.0

25 ppm pH 8.0

(=] [=] (=] (=] (=] o (=]

[=] [=] o (=] o o o

o™ ] = 1+] w M~ W
A (nm)

Figura 14. Espectro de absorcién del colorante azul de metileno a 25 ppm y banda con
un maximo de absorcién a 664 nm a diferentes valores de pH
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7.3.2.1. Remocioén del colorante AZM en hidrogel y xerogel sintetizados con 100 y
110 mL de agua.

La banda de absorcion maxima del colorante AZM a 664 nm, se utilizd6 como referencia
para determinar la capacidad de adsorcion a una concentracion de 25 ppm a distintos
valores de pH =4, 6, 8, a partir de la ecuacién 5 (ver pagina 41).

7.3.21.1. pH=4.0, 6.0, 8.0

En la Figura 15 (a, b, ¢, d, e, f) se muestran los espectros absorcion en la regién UV-Vis
de las soluciones acuosas del colorante AZM antes y después del tratamiento con
hidrogeles (Figuras 15. a, b, c) y xerogeles (Figuras 15. d, e, f) a pH 4.0, 6.0 y 8.0
exclusivamente de V2:100 mL en donde es claro que la banda caracteristica de maxima
absorcidn a 664 nm disminuye notablemente con respecto al tiempo desde 2 hasta
72 h. De igual manera la banda aproximadamente a 614 nm, también disminuye, pero
de manera mas significativa en el caso de hidrogeles en comparacion con las muestras
de xerogeles.

Tanto en muestras de hidrogeles como en xerogeles se muestra que la banda
caracteristica a 664 nm, después de 6 h de tratamiento por adsorcion del colorante AZM
disminuyen los valores de absorbancia de forma importante. A pH 4, el xerogel registra
2.251 de absorbancia, mientras que las muestras de hidrogeles presentan una
absorbancia a 1.587; al incrementar el valor del pH (pH 6), el valor de absorbancia
registrado con xerogel fue 2.156 y con hidrogel 1.472 y en medio basico, el valor de la
absorbancia obtenida con la muestra de hidrogel es igual a 0.959 y en xerogel igual a
1.952.

En todos los casos tanto en hidrogeles como de xerogeles, la absorbancia es muy

similar a partir de 24 h hasta 72 h de tratamiento, como se puede observar en las Figura
15.
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Figura 15. Espectro de absorcién de solucion acuosa de AZM a 25 ppm a pH 4.0, 6.0,
8.0 con hidrogel (a, b, c) y xerogel (d, e, f).
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Las Tablas 8 y 9 presentan los porcentajes de remocion del colorante catidnico AZM
mediante la aplicacion de hidrogeles y xerogeles sintetizados en volumenes de 100 mL
(V2) y 110 mL (V3), evaluados a pH 4.0, 6.0 y 8.0. De acuerdo con los resultados
obtenidos, los hidrogeles correspondientes al volumen V3:110 mL alcanzaron los
porcentajes mas altos de remocion tras 72 h, con valores de 90.37 % a pH 4.0, 90.73 %
a pH 6.0 y 90.91 % a pH 8.0 y por debajo, aunque no muy distanciados, los valores
respectivos a los hidrogeles sintetizados a V2, con un 89.54 % a pH 4, luego 90.00% a
pH 6 y del 90.34 % en medio basico. Estos resultados sugieren que la formulacién y el
volumen de sintesis influyen directamente en la eficiencia del material, siendo los
hidrogeles V3:100 mL una opcion prometedora para aplicaciones en procesos de
tratamiento de aguas contaminadas con colorantes catidnicos textiles.

Tabla 8. Porcentaje de remocion de AZM en hidrogeles y xerogeles (V2: 100 mL) para
valores de pH 4.0, 6.0, 8.0.

BHS 2h 4 h 6 h 24h 48h 72h
HidrogelpH 4.0 35.65 | 56.13  68.57 85.92 | 88.61 89.54
HidrogelpH 6.0 42.87 60.51 70.30 87.83 89.84 90.00
HidrogelpH 8.0 37.47 | 66.31 76.44 87.49 | 89.68 90.34
XerogelpH 4.0 27.39 32.24 53.97 76.41 79.50 80.92
XerogelpH 6.0 32.70 41.91 57.89 82.12 84.42 85.27
XerogelpH 8.0 16.39 31.02 52.08 81.55 83.16 84.10

Tabla 9. Porcentaje de remocion de AZM en hidrogeles y xerogeles (V3: 110 mL) para

valores de pH 4.0, 6.0, 8.0.

BHS 2h 4 h 6 h 24h 48h 72h
HidrogelpH 4.0 34.10 64.70 75.94 88.43 89.97 90.37
HidrogelpH 6.0 50.18 78.64 81.85 88.47 90.29 90.73
HidrogelpH 8.0 53.30 68.26 75.83 88.10 90.13 90.91
XerogelpH 4.0 24.33 28.35 71.04 84.05 85.59 86.22
XerogelpH 6.0 33.96 35.85 b58.93 84.11 85.24 85.86
XerogelpH 8.0 14.90 25.43 65.32 82.20 83.99 84.31
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Las Figuras 16 y 17 representan los graficos de porcentaje de remocién del colorante
AZM a valores de pH 4.0, 6.0 y 8.0 en funcion del tiempo, a partir de los datos de las
Tablas 8 y 9. En ambos volumenes de reaccion, se observa claramente que los
hidrogeles logran una mayor remocion del colorante conforme avanza el tiempo. La
Figura 16, muestra el predominio de los hidrogeles en comparacion con los xerogeles,
productos de la sintesis a V2 en la remocién del colorante cationico. Pero después de
24 h, las remocion del colorante AZM correspondientes a los hidrogeles es muy cercana
en todos los pH estudiados. Por otro lado, la remocion del colorante AZM alcanzada por
los xerogeles, tras 24 h, es muy similar entre pH 8 y pH 6, en donde a las 72 h, el pH 6
fue el mas eficaz, mientras que la menor remocién se logré a pH 4.

Azul de Metileno 25 ppm
%Remocion en hidrogel y xerogel V2: 100 mL

100

100 Hidrogel pH 4.0
=+ 100 Hidrogel pH 6.0
=+ 100 Hidrogel pH 8.0
100 Xerogel pH 4.0
=100 Xerogel pH 6.0
=100 Xerogel pH 8.0

Porcentaje de remocion

< 0 N
N < M~

Tiempo (horas)

Figura 16. Comparacion del porcentaje de remocion entre hidrogeles y xerogeles
(V2:100 mL) del colorante AZM a valores de pH 4.0, 6.0 y 8.0.

En la Figura 17, también se identifica la preponderancia de los hidrogeles sobre los
xerogeles, productos de la sintesis a V3 sobre la remocion del colorante. Los hidrogeles
a pH 8 y a pH 6 tienen un buen desempefio desde el inicio, el pH 4 los alcanza a las 24
h, pero alas 48 y 72 h, los valores de los porcentaje de remocion del colorante AZM son
muy similares a cualquier pH, en donde, la mejor remocion es a pH 8, seguido por pH 6
y finalmente a pH 4.
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En el caso de las muestras de xerogeles no mantuvieron una cinética progresiva
marcada por el valor del pH, observandose un mayor porcentaje de remocion a pH 6 en
las primeras 4 h, pero a medida que aumenta el tiempo la remocion del colorante
cationico a pH 4 demostré ser mayor con un porcentaje del 86.22 %, seguido por el
valor alcanzado a pH 6 (85.86 %) y por ultimo a pH 8 con un porcentaje de remocién del
84.31%.

Azul de Metileno 25 ppm
%Remocion en hidrogel y xerogel V3: 110mL

100

110 Hidrogel pH 4.0
=+ 110 Hidrogel pH 6.0
=+ 110 Hidrogel pH 8.0
110 Xerogel pH 4.0
—+110 Xerogel pH 6.0
——110 Xerogel pH 8.0

Porcentaje de remocion
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Tiempo (horas)
Figura 17. Comparacion del porcentaje de remocién entre hidrogeles y xerogeles
(V3:110 mL) del colorante AZM a valores de pH 4.0, 6.0 y 8.0.

La maxima remocion de AZM se logré con un valor de pH=8 con hidrogeles sintetizados
con V3:110 mL. Se observé que la remocidon aumenta conforme aumenta el valor del
pH. Esto se puede deber a que las cadenas de goma xantana y agar-agar contienen
grupos funcionales (-COOH, -OH, -SOsH), que se desprotonan al elevar el pH
generando sitios activos que pueden ser ocupados por los colorantes catidnicos
(Hossain et al., 2023).

Las Figuras 18 y 19, muestran el desempefio alcanzado por los hidrogeles sintetizado a
V2 y V3 vy los xerogeles sintetizados a V2 y V3. En la Figura 18 se observa de forma
innegable que la muestra a V3 en pH 6 es superior a las demas durante la mayor parte
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del tratamiento (hasta las 48 h), no obstante al final el producto sintetizado de V3 a pH 8
resultd ser mejor (90.34 %), ademas también se observa que las muestras V3apH 6y
a V2 a pH 4, 6 y 8, se mantuvieron muy proximas (mayores a 89 %), revelando que los
hidrogeles a V3 presentan una mejor capacidad de remocién que los obtenidos a V2. La
Figura 19 registra que los xerogeles sintetizados a V3 se vuelven Optimos en
comparacion a los sintetizados a un volumen V2 a partir de 6 h, puesto que al finalizar
el tratamiento se registré la maxima remocion en la muestra V3 a pH 4 (86.22 %) y la de
menor remocién en la muestra a V2 en pH 4 (80.92 %). Por lo que el BHS sintetizado a
V3 mostro ser el insuperable para la remocion de AZM a pH 8 en su forma hidrogel y en
pH 4 en su forma de xerogel.

Azul de Metileno 25 ppm

100 %Remocion con Hidrogeles. V2:100 mL, V3:110 mL

80 -

60 -

0 110 Hidroge

—110 Hidroge

110 Hidroge
-+ 100 Hidroge
100 Hidroge
-+-100 Hidroge

pH 4.0
pPH6.0
pH 8.0
pH4.0
pH6.0
pH 8.0

Porcentaje de remocidn

20 A

o 3] < (] <

o™
™ ™~

48

Tiempo (horas)

Figura 18. Comparacion del porcentaje de remocién entre hidrogeles (V2:100 mL y
V3:110 mL) del colorante AZM a valores de pH 4.0, 6.0 y 8.0.
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Azul de Metileno 25 ppm
%Remocion con Xerogeles V2: 100 mL, V3:110 mL
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Figura 19. Comparacion del porcentaje de remocidn entre xerogeles (V2:100 mL y

V3:110 mL) del colorante AZM a valores de pH 4.0, 6.0 y 8.0.

7.3.3. Espectros de absorcion UV-Vis del colorante VEM

El colorante verde malaquita (VEM) es utilizado por la industria para colorear fibras de
papel, yute, lana, seda, acrilicas y cuero, ademas de tener presencia en la acuicultura y
la investigacion cientifica. Es un colorante diaminofenilmetano cationico hidrosoluble,
por lo que, puede permanecer estable en medio acuoso a temperatura ambiente.

El VEM, dependiendo de la estabilidad de la estructura electronica, tendra una
determinada capacidad de absorcion de luz. Los grupos amino del colorante se
protonan en medio acido y se desprotonan conforme al aumento del pH, por lo que la
absorcion de luz se ve influenciada por el pH del medio (Sharma et al., 2023). Dada la
naturaleza de la estructura del colorante, su estabilidad esta relacionada con la
conjugacion 11 presente entre los anillos aromaticos.

La Figura 20, muestra el espectro de absorcion desde 200 a 800 nm y a los diferentes

valores de pH 4, 6 y 8, en donde la banda de absorcion maxima del colorante VEM se
observa a 618 nm y ademas se identifica otro pico a 424 nm en el rango visible, también
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otras bandas en 248 y 316 nm correspondientes a las transiciones electronicas de los
anillos aromaticos sustituidos.

El comportamiento espectral del VEM depende del pH del medio. El espectro con la
banda mas alta en 618 nm ocurre en medio acido debido a la protonacion presente en
la estructura. Al incrementar el pH ocurre un proceso de desprotonacion que genera
cambios en la carga catidnica de la molécula que puede generar una disminucién en la
absorcion de luz de la misma y la banda podria presentar desplazamientos a una
longitud de onda mas baja. La forma reducida del VEM puede generar soluciones
incoloras que no muestran espectros en el rango visible, pero si en el ultravioleta.

Verde Malaquita (VEM)

—25 ppm pH 4.0
—25 ppm pH 6.0
—25 ppm pH 8.0

Absorbancia

o o (= o (=] (= o

o o o o o o o

o o < [Te] w I~ w
A (nm)

Figura 20. Espectro de absorcién del colorante verde de malaquita a 25 ppm y banda
con un maximo de absorcién a 664 nm a diferentes valores de pH.

7.3.3.1. Remocion del colorante VEM en hidrogeles y xerogeles sintetizados con
100 y 110 mL de agua (V2:100mL; V3:110mL)

El pico maximo se utilizé como referencia para determinar la capacidad de adsorcion a
una concentracidén de 25 ppm a distintos valores de pH = 4, 6, 8, a partir de la ecuacién
5 (ver pagina 41).

66



Absorbancia

7.3.3.1.1. pH=4.0, 6.0, 8.0

En la Figura 21 (a, b, c, d, e y f), se presentan los espectros de absorcion en la region
UV-Vis de las soluciones acuosas del colorante VEM antes y después del tratamiento
con hidrogeles (Figura 21. a, b, c) y xerogeles (Figuras 21. d, e, f) a pH 4.0, 6.0 y 8.0
exclusivamente de V3:110 mL. El pico maximo en 618 nm y todas las demas bandas de
absorcidon disminuyeron de forma significativa con respecto al tiempo desde 2 hasta
72 h al utilizar hidrogeles en comparacion con las muestras de xerogeles.

La mayoria de las muestras, tanto de hidrohgeles como xerogeles, a la hora 6 de
contacto, obtuvieron datos de absorbancia menores a 2.0. Es decir, en medio acido a
pH 4, con muestras de hidrogel se obtuvo una absorbancia de 1.538 y con xerogel
2.172; a pH 6, bajo el tratamiento con xerogel, el valor fue de 1.477 y con el hidrogel fue
1.018; en pH 8, ambos productos tuvieron una absorbancia por debajo de 1 (hidrogel:
0.348, xerogel: 0.532).

Es evidente como el pH tiene influencia en la adsorcién tanto en hidrogeles como en
xerogeles, logrando a pH basico las mayores remociones del colorante VEM. Ademas,
se identificé con claridad el predominio de las muestras de hidrogel sintetizado a un V3
(110 mL) tras 72 h. Es importante hacer notar que la absorbancia del colorante VEM a
partir de las 24 h hasta 72 h de tratamiento tiene valores muy similares en la
absorbancia.

Hidrogel V3: 110 mL pH 4.0
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Absorbancia

Hidrogel V3: 110 mL pH 6.0
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Absorbancia

Absorbancia

Xerogel V3: 110 mL pH 4.0
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Absorbancia

Xerogel V3: 110 mL pH 8.0
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Figura 21. Espectro de absorcién de la solucion de verde de malaquita a 25 ppm a
valores de pH 4.0, 6.0, 8.0 con un maximo de absorcion de 618 nm.

Las Tablas 10 y 11 resumen los porcentajes de remocién del colorante catiénico VEM
mediante el uso de hidrogeles y xerogeles sintetizados en volumenes de 100 mL (V2) y
110 mL (V3), evaluados a pH 4.0, 6.0 y 8.0. Los datos indican que los hidrogeles, tanto
en V2 como en V3, muestran una mayor eficiencia de remociéon en comparacion con los
xerogeles bajo las mismas condiciones de sintesis.De acuerdo con los datos obtenidos,
el proceso de remocion se incrementaba a medida que el valor de pH es mayor, sin
embargo, en el caso de V2, en las muestras de xerogel después de 48 h a pH 6 ocurre
una desorcion con un valor de 44.71% a 37.32%. Pero es evidente que a pH 8, fue el
mejor para hidrogeles como xerogeles, siendo superior el hidrogel sintetizado a V3 al
lograr un 87.36 % de remocion, mientras que el hidrogel V2 logré un valor de 83.76 % y
en cuanto a los xerogeles, en el mismo medio acuoso a pH 8, el volumen V2 fue del
orden de remocion del 82.30 %, por otro lado, el V3 alcanzé una cifra de 81.80 %. Por
lo que el valor de pH 8 es el éptimo para el colorante catidonico VEM.

En el caso de los hidrogeles, se presentd una ligera desorcion después de 24 h a pH 6
con el material sintetizado a V3, pero no fue muy significativo (de 64.16 % a 63.92 %).
Otro caso fue con el hidrogel a pH 8 de 6 a 24 h de tratamiento, sintetizado a V3, pero
también fue minimo, de 82.95 % bajé a 82.62 %. Es interesante que el fenémeno de
desorcidn no se presentd en las muestras de hidrogeles sintetizados a un volumen V2,
sin embargo, sus valores de remocién estan por debajo de los de V3, por lo anterior
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podemos concluir que los hidrogeles sintetizados a 110 mL son la mejor opcidn para la
remocion del colorante cationico VEM.

Tabla 10. Porcentaje de remocion de VEM en hidrogeles y xerogeles (V2: 100 mL) para
valores de pH 4.0, 6.0, 8.0.

.~ %RdeVEM25ppmV2:100mL

BHS 2h 4 h 6 h 24h 48h 72h
HidrogelpH 4.0 12.38 27.02 34.66 51.15 55.72 56.94
HidrogelpH 6.0 48.98 59.33 63.82 70.73 74.53 75.87
HidrogelpH 8.0 67.67 74.74 75.70 81.50 82.31 83.76
XerogelpH4.0 3.30 13.24 22.70 36.64 39.58 40.48
XerogelpH 6.0 23.19  27.66 30.28 41.14 44.71 37.32
XerogelpH 8.0 64.69 70.89 72.26 79.37 82.66 82.31

Tabla 11. Porcentaje de remocion de VEM en hidrogeles y xerogeles (V3: 110 mL) para
valores de pH 4.0, 6.0, 8.0.

~ %RdeVEM25ppmVs:1i0mL

BHS 2h 4h 6 h 24h 48h 72h
HidrogelpH 4.0 25.59 35.96 45.25 60.63 65.59 70.24
HidrogelpH 6.0 48.09 54.06 57.32 64.16 63.92 65.22
HidrogelpH 8.0 75.66 82.24 82.95 82.62 87.02 87.36
XerogelpH4.0 3.46 13.98 22.71 35.15 36.76 37.49
XerogelpH6.0 33.17 34.97 38.07/ 52.31 55.64 53.37
XerogelpH 8.0 66.61 73.87 73.85 79.73 82.19 81.80

Las Figuras 22 y 23, muestran los graficos de porcentaje de remocion, con respecto al
tiempo, de las Tablas 10 y 11, de cada caso experimental. En ambas graficas se
identifica el mejor desempefio de remocion del hidrogel a pH 8, seguido por el xerogel
en la mismas condicidénes. En la Figura 22, correspondiente a la sintesis con volumen
V2, se observa que los hidrogeles a los distintos valores de pH, muestran el mayor
porcentaje de remocion que en el caso de los xerogeles a pH 4 y 6. La Figura 23, nos
informa el mismo comportamiento que el volumen V2.
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Figura 22. Comparacion del porcentaje de remocién entre hidrogeles y xerogeles
(V2:100 mL) del colorante VEM a valores de pH 4.0, 6.0 y 8.0.
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Figura 23. Comparacion del porcentaje de remocion entre hidrogeles y xerogeles
(V3:110 mL) del colorante VEM a valores de pH 4.0, 6.0 y 8.0.
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Las Figuras 24 y 25 exhiben la comparacion de hidrogeles sintetizados a V2 y V3 y los
xerogeles sintetizados a V2 y V3, respectivamente. En la Figura 24, se demuestra de
manera feaciente que los hidrogeles V3 a pH 8, poseen la maxima capacidad de
adsorcion para remover el colorante VEM (87.36 %), seguido del hidrogel V2 a pH 8
(83.76%). Mientras que las muestras de hidrogeles a pH 4 y 6 de V2 y V3 registraron
remociones menores al 75%. La Figura 25 muestra que los xerogeles a pH 8 logran
remociones mas predominantes, por lo tanto, los xerogeles V2 afirman un mejor
desempeio que el V3.

Verde Malaquita 25 ppm
%R con Hidrogel V2: 100 mLy V3: 110 mL
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B0 e e
....................................

60

——110 Hidrogel pH 4.0
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20 1 --«--100 Hidrogel pH 4.0
/ e 100 Hidrogel pH 6.0

----- 100 Hidrogel pH 8.0
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Figura 24. Comparacion del porcentaje de remocién entre hidrogeles (V2:100 mL y
V3:110 mL) del colorante VEM a valores de pH 4.0, 6.0 y 8.
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Figura 25. Comparacion del porcentaje de remocion entre xerogeles (V2:100 mL y
V3:110 mL) del colorante VEM a valores de pH 4.0, 6.0 y 8.0.

Los grupos funcionales presentes en los polimeros naturales o BHS como: (-COOH,
—-OH, -SO3H), fueron eficaces en la remocion de ambos colorantes. La goma xantana
(con su carga anionica natural, por el piruvato presente en la manosa terminal) y el
agar-agar (con sus fracciones anionicas por la agaropectina) brindan al material una
carga negativa que se desprotonan al elevar el pH y favorecen la atraccion de las
moléculas del colorante catidnico (Hossain et al., 2023), de forma eficaz en AZM, lo que
favorecio la interaccion de los colorantes (cationes) a la superficie de los hidrogeles
sintetizados goma de xantana y agar-agar. La remocién en medio acido fue menor, lo
cual puede deberse a que el medio favorece la protonacion, por lo que el contacto del
adsorbente con el colorante disminuye (Choudhary et al., 2020).
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8. CONCLUSIONES

Al término de este trabajo de investigacion se establecen las siguientes conclusiones:

1.

Los BHS fueron obtenidos en las siguientes condiciones de sintesis: masa de
GX/AA 1.25 g; iniciador K2S20s = 9.954X103 M; agente entrecruzante MBA =
3.007X10°% M; monémero = AA 3.274X102 M, volumen= 110 mL y tiempo de
irradiacion 80 s.

. El hidrogel sintetizado con un volumen de sintesis de 110 mL (V3), fue el de

mejor desempefo por sus altos porcentajes de hinchamiento que permitieron una
alta area superficial para ser usado como adsorbente para la remocion de
colorantes cationicos textiles.

No se alcanzo el equilibrio de hinchamiento (absorcion maxima constante de
disolvente). los porcentajes de hinchamiento fueron suficientes para caracterizar
a los hidrogeles sintetizados como superabsorbentes.

Las muestras de hidrogel de mayor porcentaje de hinchamiento (V3: 110 mL), a
pH 8, obtuvieron el mejor desempeno para la remocion de los colorantes AZM y
VEM. En AZM removi6 un 90.91% y el VEM un 87.36% en 72 horas de contacto
por adsorcion. En cuanto a los xerogeles, la muestra correspondiente al producto
sintetizado a un volumen de V3, proporcioné el mejor rendimiento en remocién
para AZM a pH 4, con un valor de 86.22%, mientras que en VEM, fue con un
volumen V2 en medio acuoso a pH 8 (82.30 %).
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