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Abstract- Actualmente, una gran cantidad de redes de polimeros interpenetrados (IPN’s) se han formulado a partir de
materiales sintéticos, los cuales no son biodegradables, asi mismo, presentan pocas propiedades de biocompatibilidad con el
cuerpo humano. Una IPN es una aleacion consistente de dos o mas redes de polimeros entrecruzados y distintos. Esta IPN
en base a biopolimeros biodegradables y no-tdxicos debe contar con caracteristicas estructurales y quimicas, las cuales le
permitan ser utilizadas como soportes para el crecimiento de tejido conectivo sobre areas gravemente dafiadas por
quemaduras en humanos, asi también, en algunos materiales como en el caso de los liberadores graduales de drogas por
atrapamiento fisico de antibidticos en la matriz polimérica. En este trabajo se prepararon IPN’s mediante sintesis
simultanea a partir de tres biopolimeros que han sido usados extensamete con fines médicos tales como: dextran, quitosan y
gelatina disueltos en una solucion de acido acético y entrecruzados en presencia de glutaraldehido para posteriormente ser
secadas a temperaturas de -10°C y 30°C. Las IPN’s obtenidas a diferentes concentraciones de agente entrecruzante y
temperaturas de secado, fueron caracterizadas por medio de FTIR, SEM y DSC para evaluar sus propiedades estructurales y
térmicas, asi como pruebas de absorcion de agua.

Introduccion

Las redes interpenetradas de polimeros (IPN’s) estan constituidas por dos o mas redes de polimeros
entrecruzados distintos, estas redes estan unidas permanentes con solamente enlaces covalentes
accidentales entre los polimeros (Price y col., 1998) o solamente por entrecruzamiento fisico. En la
actualidad una gran cantidad de IPN’s se han formulado a partir de materiales sintéticos, los cuales no
son biodegradables, asi mismo, presentan pocas propiedades de biocompatibilidad con el cuerpo
humano; por lo que se eligieron polimeros de origen natural como el dextran, quitosan y gelatina que
han sido estudiados extensamente y utilizados para estos fines médicos.  En este trabajo se sintetizd
una red interpenetrada de polimeros (IPN), en base a biopolimeros biodegradables y no-toxicos, la cual
debia contar con caracteristicas tanto estructurales como quimicas que le pudieran permitir ser
utilizadas como soportes para el crecimiento de tejido conectivo sobre areas gravemente danadas por
quemaduras en los humanos, asi también, en algunos materiales como en el caso de los liberadores
graduales de drogas por atrapamiento fisico de antibidticos en la matriz polimérica, tales drogas pueden
ser cimetidina, cloramfenicol, levamisole, hidrocortisona, etc. En estos casos es necesario que el
biopolimero insertado o sobrepuesto sea absorbido o biodegradado por el cuerpo en su totalidad sin
dejar residuos toxicos para el organismo.

Seccion Experimiental

Materiales
Se utiliz6 gelatina de piel de puerco, 300 Bloom; quitosan de alto peso molecular, grado de
desacetilacion 85%; dextran grado industrial de Leuconostoc Mesenteroides, acido acético glacial

99.99% de pureza, glutaraldehido en solucion acuosa al 50 % en peso, asi como el MgCl, marca
Aldrich.
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Me¢étodos de Preparacion.
Se evaluaron dos métodos de preparacion, los cuales se diferenciaban en el modo en que el solvente
se eliminaba de la mezcla. Estos se describen brevemente a continuacion.

Secado en horno de vacio.

Se mezclaron gelatina, quitosan y dextran junto con una pequeia cantidad de MgCl, en una solucion
acuosa de acido acético al 2 % en peso, la mezcla fue entonces agitada magnéticamente por 30 min. a
una temperatura de 37+1°C. Después de esto, la mezcla se vaciaba en charolas de polipropileno
dejandolas reposar durante 20 min. a temperatura ambiente, entonces se secaron a 30 = 1° C en el
horno de vacio hasta formar una pelicula(Oyrton y col., 1999).

Secado por Liofilizacion.

El procedimiento de preparacion de la muestra fue el descrito anteriormente, sin embargo el método
de secado aplicado fue por medio de liofilizacion, secando a una temperatura de -10°C hasta formar la
pelicula, finalmente las peliculas formadas fueron puestas en un desecador (Mao y col., 2003).

Espectroscopia de Infrarrojo (FTIR)
El equipo utilizado para la determinacion de este analisis fue un FTIR con estereomicroscopio
AutoIMAGE, éste cuenta con el accesorio de reflectancia total atenuada(ATR).

Absorcion de Agua.
El porcentaje de absorcion de agua de las IPN’s fue determinado mediante el hinchamiento de éstas
en agua a temperatura ambiente. Mediante la siguiente formula.

w. —W.
Wsw = —2 % %100
|74

0
donde W3, representa el peso de la IPN con adsorcion de agua después de 30 min. y W el peso de la
IPN seca.

Microscopio Electronico de Barrido.

Las muestras fueron observadas por medio de un Microscopio Electronico de Barrido Ambiental,
Philips XL30 ESEM, las muestras fueron cortadas introduciéndolas en N2 liquido y al sacarlas se
fracturaron, para después ser sumergidas en agua por 24 horas, posteriormente se sacaron y se observo
la zona transversal, con una presion de vapor de agua de 3.8 torr en la zona de la muestra.

Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC).

Para la determinacion de temperaturas de transicion vitrea (Tg) se empleé un DSC Modelo TA
2010, haciendo dos barridos a la muestra a una velocidad de calentamiento de 10° C/ min, utilizan
Resultados y discusion
Espectroscopia de Infrarrojo (FTIR).

Las IPN’s obtenidas a -10°C y 30°C, se analizaron por medio de espectroscopia de infrarrojo
(FTIR), donde se identificaron los grupos funcionales caracteristicos de los dos biopolimeros al
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entrecruzarse, tales como los picos a 1552 e¢cm™ (CH,-NH,) y 1668 cm™, al cual se le atribuyen

BP09

caracteristicas imino C=N, formado por las reacciones de entrecruzamiento.(Figuras 1y 2)
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Figura 1. Espectros de FTIR de IPN’s secadas a 30°C
(a) 0.25, (b) 0.5 y (c) 1.0 % peso de glutaraldehido.

Confirmandose que la red sintetizada se formé via —C=N- debido a la reaccion de los grupos amino
de la gelatina y quitosan con los grupos aldehido del glutaraldehido. Y con respecto al dextran se
encontré un pico a 1245cm™ relacionado con la formacién de un hemiacetal, este hemiacetal esta
formado por la reaccion de los grupos aldehido del glutaraldehido con los grupos OH del dextran.

Calorimetria Diferencial De Barrido (DSC).

Por medio de esta técnica se observo que las menores Tg's registradas fueron las IPN’s secadas a -
10 °C por medio de liofilizacion (ver Tabla 1, Figuras 3 y 4). También se encontraron Tg’s muy
cercanas entre si, bien definidas para cada concentracion de glutaraldehido, donde la mas alta que se
obtuvo fue de 38°C correspondiente a la IPN entrecruzada con una solucién de glutaraldehido al 1.0

% en peso.

Figura 2. Espectros de FTIR de IPN’s secadas a -10°C

(a) 0.25, (b) 0.5 y 1.0 % peso de glutaraldehido.

Tabla 1. Efecto de la concentracion y el método de secado en la
temperatura de transicion vitrea (Tg).

Concentracion Tg’s para [PN’s de Tg’s para IPN’s de
glutaraldehido % peso Gel/Qui/Dex Gel/Qui/Dex
secadas a -10°C secadas a 30 °C.
0.25 24°C 35°C
0.5 28°C 34°C
1.0 27°C 38°C
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Figura 3. Transiciones vitreas en los termogramas de las Figura 4. Transiciones vitreas en los termogramas de las

IPN’s secadas a 30°C. IPN’s secadas a -10°C.
Microscopia Electronica de Barrido (SEM).

En las figuras 5 y 6 se muestran micrografias SEM de las IPN’s secadas con horno de vacio y
liofilizacion, en las que se observa la estructura porosa caracteristica de estos materiales.
Determindndose el tamafio de poro promedio que van de 8 m =18 m para las IPN’s secadas en horno
de vacio a 30°C y de 46 _ m = 76_m en las secadas por liofilizacién a -10°C. Por lo que en caso de ser
utilizadas para soporte de tejido, presentan mads espacio para ser ocupadas por el mismo.
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Figura 5. Micrografia de PN de GellouiDex secada en horne Figura @ Micrografia de [PN de Gel/QuiDex secadaen
dle wacio. el liofilizacidn

Absorcion de agua.

Se observo la mayor absorcion para la IPN  Gel/Qui/Dex con 0.5 % en peso de  glutaraldehido,
secada en horno a 30°C con un porcentaje de hinchamiento de 1571.76 % de absorcion de agua,
seguida por la de 1.0 % en peso con 1248.8 % de absorcion de agua y 904% de absorcion de agua para
la de 0.25. Mientras que la mayor absorcion en las IPN’s secadas por liofilizacion a -10°C la presentd
la IPN de Gel/Qui/Dex con 0.25 % en peso de glutaraldehido con 1135.16% de absorcion de agua
seguidas por 997.02 % para la IPN de 1.0 % y por ultimo 849.02 % de absorcion para la IPN con 0.5 %
en peso de glutaraldehido.
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Figura 7. Efecto de la concentracion de agente entrecruzante
(glutaraldehido) en el porcentaje de absorcion de agua.

Conclusiones

El sistema Gelatina/Quitosan/Dextran se entrecruzd satisfactoriamente por medio del
glutaraldehido, observandose la formacion de enlaces —C=N- en los espectros de FTIR realizados.
También se encontraron Tg’s bien definidas para cada concentracion de glutaraldehido, siendo estas
Tg’s muy cercanas, siendo la mas alta la de 39°C para la de 1.0 % en peso de glutaraldehido. Asi
mismo se obtuvieron porcentajes de hinchamiento muy favorables en todas las IPN’s sintetizadas por
los dos métodos. Influyendo el método de secado significativamente en la estructura de la IPN.
Observandose por medio del SEM una morfologia porosa, caracteristica de este tipo de materiales, asi
mismo, el método de secado influencié significativamente en su morfologia, tamafo de poro y
absorcion de agua. Concluyendo que las IPN’s sintetizadas en este trabajo, por sus caracteristicas
morfologicas, térmicas y capacidad de absorcion, prometen ser buenos candidatos para su uso en
medicina como soportes para tejido interconectivo 6 liberadores de drogas.
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