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RESUMEN

Los hidrogeles son de interés en diversas ramas de la ciencia por sus aplicaciones como materiales de alta capacidad de absorcion, liberacion controlada
de productos y soporte en separaciones electroforéticas; siendo importante analizar la influencia de los reactivos principales de la polimerizacién
(entrecruzante N,N’-metilenbisacrilamida y mondmero acrilamida) y del medio de reaccién para controlar la forma, tamafio y grado de hidratacién de los
hidrogeles; especialmente aquellos obtenidos a pequefia escala que facilitan una mayor area superficial para uso industrial. En este trabajo se emplearon
como minireactores las micelas inversas formadas por el surfactante no iénico Span 80 (monooleato de sorbitan, HLB = 4,3) en una microemulsion
oleosa (WOR = 0,67). El disefio de experimentos consistié en un solo bloque al azar con arreglo multifactorial, conformado por la cantidad de monémero
(1y 2 g) y agente entrecruzante (0,01; 0,02; 0,03 g) para la sintesis y, como tercer factor, la concentracion del surfactante (5 y 10 % m/m) para modificar
el medio de reaccion. Las técnicas empleadas en la caracterizacion del producto fueron: microscopia éptica (MO), microscopia electrénica de transmision
(MET) y espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FT-IR). Los hidrogeles presentaron forma esférica en un arreglo de estructuras tipo
clister y una distribucion de tamafio de particulas tipo polidispersa comprendida en el rango de 23 a 97 nm; los espectros IR revelaron picos
caracteristicos de hidrogeles de poliacrilamida (enlaces N-H, C=0 y C-N). EI didmetro promedio de particulas disminuyd de manera significativa con el
aumento en la concentracion del agente entrecruzante, en concordancia con el mayor grado de reticulacion evidenciado por una menor absorcion de agua.
Las pruebas de hinchamiento indicaron alta capacidad de absorcion, 905 a 1.750 % en un lapso de tiempo de 15 min, superior a los hidrogeles de
poliacrilamida formulados en solucién acuosa (700-1.000 %).
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INFLUENCE OF COMPOSITION AND PARTICLE SIZE ON ABSORBANCE CAPACITY
POLYACRYLAMIDE HYDROGELS OBTAINED BY MICROEMULSION WITH NONIONIC
SURFACTANT

ABSTRACT

The hydrogels are of interest in various branches of science materials applications as high absorption capacity, controlled release product, electrophoretic
separations support, among others; it is important to analyze the influence of the main reagents in the copolymerization reaction (between cross-linking
N,N’-methylenebisacrylamide and the acrylamide monomer) and the reaction medium to control the shape, size and degree of hydration of hydrogels;
especially those obtained by small-scale and that provide a greater surface area for industrial use. In this research the inverse micelles of nonionic
surfactant Span 80 (sorbitan monooleate, HLB = 4.3) of an oil microemulsion (WOR = 0.67) were used as minireactor. The experimental design
consisted of a single multifactorial random block, consisting of the amount of monomer (1 and 2 g) and cross-linking agent (0.01; 0.02; 0.03 g) for the
synthesis and third factor given by the concentration of surfactant (5 to 10 % m/m) to modify the reaction medium. The techniques used in the
characterization of the product were: optical microscopy (OM), transmission electron microscopy (TEM) and infrared spectroscopy with Fourier
transform (FT-IR). Hydrogels presented spherical shape in a cluster type arrangement structures and a size distribution of polydisperse type particles,
within the range of 23 to 97 nm; IR spectra showed characteristic peaks polyacrylamide hydrogels (N-H bonds, C = O and C-N). The average particle
diameter decreased significantly with increase in the concentration of crosslinking agent in accordance with the highest degree of crosslinking evidenced
by lower water absorption. Swelling tests indicated high absorption capacity, 905-1,750 % in a time of 15 min, more than polyacrylamide hydrogels
formulated in aqueous solution (700-1,000 %).
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1. INTRODUCCION

La investigacién en el campo de la nanociencia y de
la nanotecnologia se asocia a la “fabricacion
molecular”, cuya viabilidad tiene un impacto en la
economia de los paises y en la sociedad en general.
El interés radica en el hecho de la reactividad
selectiva de las macromoléculas controladas en
dimensiones de micro o nano escala para preparar
materiales de gran utilidad [1-5], ademéas del
aumento apreciable en el &rea superficial que mejora
las propiedades fisicas y mecanicas de estos
materiales [6,7]. Desde hace varias décadas, los
hidrogeles convencionales han tenido diversas
aplicaciones en radiofarmacos y medios absorbentes
[8,3,9] con potencialidades para la
descontaminacion de aguas y suelos [10,11].

Un hidrogel se define como una red polimérica que
tiene la propiedad de absorber cantidades
apreciables de agua, conllevando a cambios
macroscépicos en las dimensiones del polimero. La
propiedad mas importante que presenta es su grado
de hinchamiento, ademas de la capacidad de
absorcion y permeabilidad para diferentes solutos
[12,13]. Pueden clasificarse de varias formas
dependiendo de las caracteristicas y propiedades que
se tomen como referencia [14]. Por ejemplo, segln
la naturaleza de los grupos laterales en neutros o
ionicos (anidnicos, cationicos o anféteros) y por el
método de preparacion en hidrogeles de red
homopolimérica, copolimérica, multipolimérica o
polimérica interpenetrada [15-17]. Segun la
estructura fisica de la red se clasifican como
amorfos, semicristalinos, estructurados por puentes
de hidrégeno o agregados semicoloidales [18,19].

Algunos de los métodos de obtencion de los
hidrogeles entrecruzados son: a) entrecruzamiento
por radiacion, que emplea la emision de electrones,
rayos gamma, rayos X o luz ultravioleta para excitar
el polimero y producir la estructura entrecruzada; b)
reaccion quimica, mediante copolimerizacion vy
entrecruzamiento entre uno 0 Mas mondémeros y un
monoémero multifuncional que actla como agente
entrecruzante [20]. El grado de entrecruzamiento
determina, en general, la solubilidad, hinchamiento,
tamafio de poro del material, area superficial total y
resistencia mecénica [21]. La eleccién del agente
entrecruzante y de otros mondémeros modificadores
de propiedades depende del tipo de monémero base
elegido y es fundamental a la hora de optimizar las
propiedades del hidrogel. En la sintesis por

polimerizacién en cadena se requiere que los
monomeros insaturados contengan dobles enlaces
para originar el entrecruzamiento de las distintas
cadenas que conforman al polimero [20]; sin
embargo, es necesario considerar que las fuerzas
cohesivas responsables del entrecruzamiento no se
restringen a su caracter covalente, sino que
intervienen otras fuerzas como electrostaticas,
hidréfobas, interacciones dipolares y enlaces de
hidrégeno [22]. Los agentes desencadenantes de la
reaccion de polimerizacion pueden ser radicales
libres, temperatura, iniciadores ionicos, radiacion
gamma o par redox [23].

Otro método de interés es la obtencion de particulas
tipo latex de tamafio pequefio empleando los
microdominios acuosos o la interfase micelar de
microemulsiones oleosas [24], los cuales funcionan
como mini 0 nanoreactores y permiten controlar
forma y tamafio. Una microemulsion es un sistema
micelar de alta solubilizacion, transparente,
homogéneo, estable cinética y termodindmicamente,
constituido por agua, aceite y uno 0 mas
surfactantes que forman las micelas [25]. La fase
acuosa puede contener sales organicas capaces de
reducir el espacio efectivo de las moléculas de
surfactante en las micelas, resultando en una
disminucién del tamafio de las particulas que se
desean fabricar [2]; ciertas sustancias incompatibles
con el solvente pueden entrar espontaneamente en el
interior de las micelas mediante un proceso llamado
solubilizacion micelar [26-28].

Para llevar a cabo una polimerizacion por
microemulsién se disuelve el surfactante en agua o
aceite (10 a 15 veces mayor que en la emulsion)
para la formacién de micelas que aseguren el
confinamiento de los reactivos de sintesis
(mondmeros y entrecruzante). Luego, se agrega un
iniciador soluble en agua, que se descompone y
genera radicales libres para reaccionar con los
monomeros Yy asi dar inicio a la reaccion de
polimerizacion, la cual termina dentro de la micela
cuando entra otro radical o cuando se transfiere la
cadena a un mondémero y el nuevo radical generado
sale de la micela [29,30]. El principal factor que
gobierna el tamafio de las microgotas de la
microemulsion es la relacion molar
agua/surfactante, mientras que la monodispersidad
de las particulas depende de tres parametros: la
velocidad relativa de nucleacién y crecimiento de
las particulas, el fraccionamiento de los reactivos en
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las microgotas bien separadas y la naturaleza de las
especies absorbidas en la interfase micelar que
pueden estabilizar las particulas de un cierto tamafio
e impedir su coagulacion [25].

El objetivo fundamental de esta investigacion se
centro en analizar el efecto de las variaciones en las
masas de los reactivos principales de sintesis
(acrilamida y N,N’-metilenbisacrilamida) y del
medio de reaccion (concentracion de surfactante en
la microemulsion) sobre la capacidad de absorcién
de agua de los hidrogeles de poliacrilamida, con la
finalidad de disponer de hidrogeles ultra-
absorbentes para una amplia gama de aplicaciones
industriales. Se plantearon como etapas del estudio
la seleccion de las condiciones de formulacion
fisicoquimica para las microemulsiones, la
polimerizacion en las micelas, la caracterizacion del
producto y el analisis estadistico de las variables del
proceso para estimar los efectos sobre el diametro
promedio de las particulas y el grado de
hinchamiento de los nanohidrogeles.

2. PARTE EXPERIMENTAL

2.1 Formulacién de las microemulsiones

Se  prepararon  barridos de  formulacion
unidimensional [25] de sistemas
surfactante/aceite/agua (SOW), considerando como
variable de formulacion el balance hidrofilico-
lipofilico (HLB) del surfactante y variable de
composicion la fraccion volumétrica de fase acuosa
(fw). Las sustancias utilizadas fueron las siguientes:
a) surfactantes no i6nicos de tipo ésteres de
hexitoles llamados sorbitan, con solubilidad
preferencial en el aceite: Span 80 (monoleato de
sorbitan de HLB = 4,3) y Span 20 (monolaurato de
sorbitan de HLB = 8,6); b) Cosurfactante: 1-
pentanol; ¢) Fase oleica: heptano; d) Agua destilada.

Para un volumen total de 20 ml del sistema SOW
(surfactante/agua/aceite) se realizaron variaciones
en cuatro niveles de fw (0,3; 0,4; 0,5y 0,8 % v/v de
agua) y dos niveles de HLB (43 y 8,6),
manteniendo constante la concentracién de
surfactante (5 % m/m), cosurfactante (1,5 %v/v
respecto al volumen total), naturaleza y tipo de
aceite (heptano), agua y condiciones de temperatura
y presion (25 °C y 1 atm). En cada uno de los tubos
de ensayo de 30 ml, marca Pyrex, se adicion0 la fase
acuosa y luego la fase oleica (que contenia el
surfactante previamente disuelto) y por ultimo, el
alcohol. Los tubos se agitaron suavemente, de forma

manual, dejandolos en reposo por 24 h en un bafio
terméstato (marca Haake de 4,5 | y rango 20 a 250
°C) para el equilibrio de fases.

Para identificar el comportamiento de fase de los
sistemas SOW segun la terminologia de Winsor [25]
se empled el método de dispersion con luz laser: las
micelas formadas por el surfactante en la fase de
preferencia hacen que el laser atraviese la solucion
debido a su tamafio coloidal (efecto Tyndall);
mientras que la fase externa del sistema SOW
emulsionado fue identificada por medicion de la
conductividad electrolitica con un conductimetro
(Oakton, modelo PC-510), previa agitacion a 300
rpm durante 1 min en una plancha magnética (TWT,
100-1.500 rpm). En todos los sistemas se obtuvieron
comportamientos de 3 fases, es decir, una
microemulsion MOW con agua y aceite en exceso,
seleccionando como Optimo para la obtencién de los
hidrogeles aquél con mayor volumen de fase media
(fw =0,4).

2.2 Sintesis de hidrogeles de poliacrilamida via
microemulsion oleosa

La reaccion de polimerizacion de los hidrogeles de
poliacrilamida o poli(2-propenamida) se llevd a
cabo en las micelas inversas de la microemulsion
oleosa seleccionada en la etapa anterior, las cuales
funcionan como minireactores. Los reactivos de
sintesis se disolvieron previamente, por separado, en
la fase acuosa de la microemulsion: acrilamida
(AAmM, Himedia al 99,9 % de pureza) y N,N’-
metilenbisacrilamida (N,N"-MBA, Himedia) en 2 ml
de agua destilada. La fase oleosa conformada por el
surfactante Span 80 (Sigma Aldrich, 99,9 % de
pureza) disuelto en un volumen de 12 ml de heptano
(J.T. Baker 99,7 % de pureza) y el cosurfactante 1-
pentanol al 1,5 % v/v (Sigma Aldrich al 99 % de
pureza).

La microemulsion se trasvaso al equipo de sintesis,
con atmosfera inerte (gas nitrogeno) vy
precalentamiento a 65 °C; momento en el cual se
incorporo el iniciador persulfato de potasio (K2S:0s
de Himedia al 99 % de pureza, 0,01 g disuelto en 1
ml de agua destilada). El tiempo de reaccién oscilo
entre 40 min a 1 h dependiendo de la formulacién de
la muestra, con agitacion constante (700 rpm) hasta
alcanzar 79 °C £ 1. Para la precipitacion de los geles
se adicion6 metanol (Sigma Aldrich, pureza > 96
%), dejando enfriar a temperatura ambiente.
Posteriormente, se filtraron y lavaron con etanol
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(Sigma Aldrich, pureza > 96 %) para retirar el
exceso de aceite y surfactante, preservando en
etanol dentro de envases plasticos con cierre
hermético.

En el disefio de experimentos se varié la cantidad
del monémero (1 y 2 g AAm), entrecruzante (0,01;
0,02 y 0,03 g N,N"-MBA) y surfactante (5 y 10 %
m/m  Span 80 respecto al volumen total de la
microemulsién), manteniendo constante el iniciador
(0,01 g K3S,05) y obteniendo 12 formulas de geles
en estado xerogel denominadas M1, M2,..., M12
como se indica en la Tabla 1.

Tabla 1. Variaciones en la composicién de los geles de
poliacrilamida.

Muestra Monémero Entrecruzante  Surfactante

(9) (9) (9)
M1 1 0,01 1,60
M2 1 0,02 1,60
M3 1 0,03 1,60
M4 2 0,01 1,60
M5 2 0,02 1,60
M6 2 0,03 1,60
M7 1 0,01 0,84
M8 1 0,02 0,84
M9 1 0,03 0,84
M10 2 0,01 0,84
M11 2 0,02 0,84
M12 2 0,03 0,84

2.3 Caracterizacion de los hidrogeles

2.3.1 Espectroscopia infrarroja
Transformada de Fourier (FTIR)

Los espectros FT-IR de los xerogeles se obtuvieron
con un espectrometro de infrarrojo  con
Transformada de Fourier (FTIR) marca Perkin
Elmer. La preparacion de las muestras se hizo
mezclandolas con bromuro de potasio (KBr) puro y
seco, y una pequefia porcion se colocd en un
portador de muestra para preparar pastillas mediante
una prensa de troquel mecéanica. Posteriormente, la
pastilla se dispuso en una placa y se analiz6 con el
espectrometro en el rango de longitudes de onda de
interés (4.000-400 cm™?).

con

2.3.2 Formay tamario

Para determinar la morfologia y distribucion de
tamafio de las particulas de los geles sintetizados por
microemulsién se empled un microscopio 6ptico
(Union, modelo Versamet 3, objetivos de aumento
5x, 10x, 20x, 50x y 100x) y un microscopio
electronico de transmision (Hitachi, modelo H-600).
Se utiliz6 una porcion de cada muestra en estado
xerogel, tomando en consideracién el tamafio del
porta-muestra: rejillas de 3 mm de didmetro
soportadas sobre una pelicula de amilacetato; que
luego se llevaron a la columna de vacio del
microscopio electronico y el haz de rayos
proyectados por el sistema de lentes atraveso la
muestra con un diametro de tamafio 2 pm [31]. Las
imagenes obtenidas en el equipo fueron reveladas en
peliculas marca Kodak, cddigo 4489.

2.3.3 Grado de hinchamiento

El grado de hinchamiento o hidratacion de los
xerogeles se realizé por gravimetria, para lo cual se
colocaron en un papel de filtro (Whatman N° 42) y
fueron secados en un deshumidificador de silica-gel
a temperatura ambiente. Posteriormente, pesados en
una balanza analitica (Cole-Parmer, modelo
Symmetry) para obtener la masa seca del xerogel mg
(xerogel), luego se procedi6 a hidratarlos con 5 ml
de agua destilada. Sucesivamente, se retir6 el agua
no absorbida a intervalos de 2 min y se colocaron en
papel de filtro por 10 min, pesando las muestras en
estado hidratado (hidrogel), hasta que el peso no
varié en ese instante tiempo (m); indicativo de haber
alcanzado la méaxima capacidad de retencidén de
agua o hinchamiento maximo en el equilibrio [10].
Con estos datos se calcul6 el porcentaje de
hinchamiento (H) mediante la siguiente ecuacion:

m —m,)

o

M)

H(%) = x100

2.3.4 Andlisis estadistico

Con el programa estadistico Statgraphis plus 4.0 se
analizo el efecto de las variables de composicion
(moénomero y entrecruzante) y del medio micelar
(concentracion  de  surfactante)  sobre el
hinchamiento de los hidrogeles, empleando un
disefio de experimentos de un solo bloque al azar
con un arreglo factorial multinivel: 3 factores, 12
ejecuciones y 4 grados de libertad. También se
generaron modelos de ajuste y superficies de
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respuesta. Mediante pruebas de hipotesis (F-tests)
en el analisis de variancia (ANOVA con suma de
cuadrados tipo Il para eliminar los efectos del resto
de los factores) se identificaron los factores mas
significativos, y luego se aplico la prueba de rangos
multiples (basada en el estadistico LSD, minima
diferencia significativa de Fisher) para conocer las
diferencias entre las medias con un nivel de
confianza 95 %.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

En la Figura 1 se muestran los espectros FT-IR de
los xerogeles M3 y M4, en los cuales destacan tres
regiones de absorcion: a) Regién I. entre 2.900 y
3.000 cm? las bandas de absorcion correspondientes
al estiramiento de los enlaces N-H, indicativo de la
presencia de la acrilamida (amida primaria), y entre
2.700 y 2.800 cm™ los enlaces C-H; b) Region II:
las bandas caracteristicas a la vibracion del
estiramiento de los enlaces C=0 (1.660-1.670 cm™)
de la amida, y la deformacién de los enlaces N-H
(1.570 y 1.593 cm™); ¢) Region IlI: el estiramiento
del enlace C-N del grupo amina (1.300 cm™). Al
comparar con el espectro FT-IR de un hidrogel de
poliacrilamida reportado por Gonzéalez et al. [11] se
verifico que la polimerizacion via microemulsion
oleosa se realizd de manera efectiva, lo cual se
constata por la presencia de una banda muy fuerte

desde 800-600 cm? correspondiente a la
deformacion N-H, siendo ésta una banda indicativa
de la reaccion de entrecruzamiento entre el
entrecruzante N,N"-MBA y el monémero AAm.

En las Figuras 2 y 3 se observan las micrografias
para seis muestras de nanogeles. Las micrografias
Opticas indican fléculos o agregados con
morfologias esféricas y en forma de racimo de uvas.
El tamafio promedio de las particulas (ver Tabla 2)
que conforman la microestructura de estos fléculos
estd comprendido en el rango de 23 a 35 nm (valor
medio 26 + 4 nm), a excepcion del xerogel M4 (97
+ 25 nm). Esta diferencia en el tamafio de particula
puede bien atribuirse a la formulacion fisicoquimica
de la microemulsién empleada en la sintesis de M4,
correspondiendo en este caso a la formulacién
Optima. De acuerdo a la literatura [25, 28, 32], el
didmetro promedio de los microdominios acuosos
en sistemas Winsor Ill corresponde a un valor
promedio, mientras que en las propiedades tension
interfacial y viscosidad corresponde a un valor
minimo.
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Figura 1. Espectro FT-IR de los nanogeles M3 y M4 en estado xerogel.
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Figura 2. Micrografias Opticas de los nanogeles de poliacrilamida (microscopio Union-Versamet 3 a 100x).
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Figura 3. Micrografias de los nanogeles de poliacrilamida obtenidas con el microscopio electrénico de transmision
(Hitachi H-600) para las muestras M1, M2, M12 (resolucién 60 Kx), M3 y M8 (resoluciéon 100 Kx), M4 (resolucién 20

KXx) descritas en la Tabla 1.

Los resultados de la prueba de hinchamiento de los
nanogeles se reportan en la Figura 4 mediante
isotermas de absorcién (% Hinchamiento versus
tiempo), las cuales indican que el proceso ocurre de
manera rapida y el valor de equilibrio se logra en
pocos minutos, con una mayor hidratacion para el
nanogel M4. En general, los nanogeles lograron
absorber entre 905 % (muestra 12) y 1.575 %
(muestra 4) de agua, (ver Tabla 2) valores
superiores a los reportados con hidrogeles de

poliacrilamida convencionales (700-1.000 %),
donde el proceso de absorcion se lleva a cabo en
periodos de tiempo mas largos [13,22,33,34]. Tales
resultados guardan relacion con lo indicado por
Cortés et al. [24] en referencia a que los hidrogeles
sintetizados via microemulsion inversa presentan un
mayor hinchamiento debido a que el agua y el aceite
son inmiscibles y hacen que se forme una red mas
abierta que en los polimeros sintetizados en solucion
acuosa. Ademas, en los nanogeles, la poliacrilamida
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reticulada conserva su naturaleza hidrofila y gracias
al menor tamafio y mayor disponibilidad de area
superficial es capaz de absorber una cantidad
considerable de agua que provoca un rapido
aumento de volumen [35].

En solucién acuosa se obtienen hidrogeles de
tamafio macroscopico en tubos de ensayo y la
polimerizaciéon ocurre en el seno de la solucion.
Cuando se emplea una micromulsiéon como medio
de reaccion, los geles se forman en el interior de las
micelas (microdominios acuosos) y resultan de
tamafio nanométrico (10 a 100 nm). La

polimerizaciébn  mediante una  microemulsion
permite emplear las micelas como medio de
reaccion, la microemulsion no modifica la sintesis
quimica, la cual procede bajo el mismo principio
que la polimerizacion en solucion acuosa. La
diferencia radica en el tamafio de los geles obtenidos
y por ende en las variaciones de sus propiedades
como el grado de hinchamiento, al disponer de
mayor area superficial mientras mas pequefias sean
las particulas del hidrogel.

Tabla 2. Tamafio promedio de particulas y grado de hinchamiento al equilibrio de los nanogeles de poliacrilamida.

Muestra T{:\maﬁo de Desyiacién Hinc_hgm_iento al Desyiacién
particulas (nm)* estdndar equilibrio (%) estandar
M1 35 7 1.200 66
M2 24 3 1.155 69
M3 23 6 1.025 122
M4 97 25 1.575 118
M5 - - 1.205 126
M6 - - 1.110 59
M7 - - 1.460 196
M8 26 4 1.135 182
M$ - - 952 249
M10 - - 1.195 162
M11 - - 1.051 131
M12 23 7 905 137

(*) observadas por microscopio electrénico de transmision Hitachi H-600.
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Figura 4. Curvas de hinchamiento de los nanogeles de poliacrilamida M1 a M6 (Figura a) y M7 a M12 (Figura b).
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Al analizar el efecto de la composicion (ménomero
y entrecruzante) en la reaccion de sintesis y del
medio micelar (concentracion de surfactante) sobre
el hinchamiento de los nanogeles, mediante andlisis
de varianza y método de comparacion mdaltiple, se
encontré que la cantidad de entrecruzante tiene un
efecto estadisticamente significativo (con p-valor <
0,05 y 95,0 % de confianza) en la variabilidad del
hinchamiento de los nanogeles, mientras que la
cantidad de mondmero y surfactante no afectan
significativamente la hidratacion de éstos debido al
hecho que una menor reticulacion de la estructura
polimérica conlleva a un mayor grado de
hinchamiento [10,36]. El grado de entrecruzamiento
determina, en general, la solubilidad, hinchamiento,
tamafio de poro del material, area superficial total y
la resistencia mecanica de los hidrogeles [21]. La
prueba de optimizacién para maximizar el valor de
hinchamiento indica que la formula Optima
corresponde al nanogel M4 (2 g AAm, 0,01 g N,N"-
MBA, 0,01 g K3S:0s) sintetizado en una
microemulsion con 10 % m/m Span 80.

En la teoria de sistemas SOW
(surfactante/agua/aceite) se denomina formulacion
Optima (R de Winsor = 1, SAD = 0, HLD = 0)
cuando se alcanza un valor minimo en las
propiedades de tension interfacial, viscosidad y

estabilidad, y un valor promedio en el tamafio de
gotas (no corresponde a un minimo). Este
comportamiento es tipico de sistemas SOW y esta
documentado en diferentes literaturas del area [25,
28, 32].

Los valores de hinchamiento pertenecen a
poblaciones con diferencias  estadisticamente
significativas entre las medias. Tanto la asimetria
(1,3864) y curtosis (0,6461) estandarizada indican
que proceden de distribuciones normales y pueden
ser ajustados por el modelo de regresion descrito en
la ecuacion 2 y representado en el espacio por una
superficie de respuesta, Figura 5; los coeficientes de
regresion y parametros estadisticos se muestran en
la Tabla 3. El estadistico R-cuadrado indica que 90
% de los datos explican la respuesta del modelo. El
error estdndar de la estimacion muestra la
desviacion normal de los residuos y el error absoluto
de la media indica el promedio del valor de los
residuos. El estadistico Durbin-Watson examina los
residuos para determinar si  hay cualquier
correlacién significativa basada en el orden en el
gue se suceden en el fichero de datos; puesto que
significancia p-valor > 0,05 no hay indicios de
correlacion de serie en los residuos.

Y=a,+a, A+ a8+ a0 +a,AB +asAC + agBB + a,BC )

Tabla 3. Resumen estadistico del modelo de ajuste.

Parédmetro Hinchamiento del nanogel (%0)
constante 2.233,5
A: mondémero (g) -398,0
B: entrecruzante (g) -37.700
C: surfactante (% m/m) -87,33
Interacciones
AB -1.800
AC 60,4
BB 412.500
BC 790,0
R-cuadrado 89,09
R-cuadrado (ajustado para g.1.) 69,77
Error estandar de estimacion 105,9
Error absoluto de la media 56,33
Estadistico Durbin-Watson 1,45
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Figura 5. Superficie de respuesta del hinchamiento en funcidn de la composicion de los nanogeles de poliacrilamida.

4. CONCLUSIONES

Los hidrogeles de poliacrilamida sintetizados
mediante  polimerizacion en  microemulsién
presentaron una morfologia esférica con agregados
en forma de racimo y tamafio de particulas en la
escala nanométrica. Para el rango de composicién
estudiado, pequefios incrementos en el agente
entrecruzante generaron un aumento significativo en
el hinchamiento de los nanogeles con valores
superiores a los hidrogeles convencionales.
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