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Resumen: Se estudió el efecto de un medio ácido en la síntesis de Polimetilmetacrilato de Glicerol (GXPMMA) 
utilizando Metilmetacrilato (MMA) y Glicerol como sustancias de partida. Se evaluaron condiciones operacionales 
del sistema, como temperatura, concentración de ácido y tiempo de reacción a través de un diseño factorial 23. Las 
muestras obtenidas fueron analizadas cualitativa y cuantitativamente por espectroscopía FTIR. Bajas 
concentraciones de ácido y tiempos prolongados de reacción favorecen la reticulación del polímero.              
Copyright © UPB 2013 
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Abstract: Studied the effect of an acidenviroment in the synthesis of polymethylmethacrylate Glycerol (GXPMMA) 
using methyl methacrylate (MMA) and glycerol as the starting materials. We evaluated the system operating 
conditions such as temperature, concentration of acid and reaction time through a 23 factorial design. The samples 
obtained were analyzed qualitatively and quantitatively by FTIR spectroscopy. Low acid concentrations and 
prolonged reaction times favor the crosslinking of the polymer. 
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1. INTRODUCCIÓN 

El Polimetilmetacrilato de Glicerol (GXPMMA) se puede obtener 
a partir de la reticulación del Metilmetacrilato (MMA) en la 
producción de Polimetilmetacrilato (PMMA) mediante la 
inserción del Glicerol creando una red no interpenetrada (Sala et 
al., 2012). Éste polímero se encuentra documentado para 
aplicaciones biomédicas (Frutos  et al., 2010), (Heneke, 2004); en 
el campo de los lentes de contacto es utilizado por su capacidad 
de dureza y resistencia (Morris y Wilson, 1992), (Calossi et al., 
1994); y también es empleado en la formación de estructuras 
óseas (Kawashita y Kawmura, 2010). El GXPMMA también ha 
sido estudiado para utilizarse como excipiente parala liberación 
controlada de fármacos (Fernández et al., 2005). El polímero 
posee estabilidad a largo plazo, resistencia óptica a las pérdidas en 
el espectro visible, alta dureza contra el rayado y baja temperatura 
de transición vítrea (Çapan  et al. 2009). 

El Glicerol encuentra aplicación como emulsionante, plastificante 
y humectante, además de la generación de estructuras 
hiperramificadas (Sala et al. 2012). 

El PMMA se utiliza para la fabricación de lentes de contactosin 
embargose han documentado reacciones fibrinosas (Lundgren et 
al., 1992)causadas por la presencia de Hidroquinona y 
Benzoilperóxido (BPO) utilizados en su síntesis sin reticulación, 
causando mayor inflamación de la córnea, tanto en el centro como 
en sus periferias (regiones corneales)y generando una reducción 
en el rendimiento óptico de la córnea (Tyagi et al. 2012).  

 

La exploración de un medio ácido para la activación de la síntesis 
y del Glicerol como agente de reticulación del PMMA es 
limitada, sin embargo se conoce que la reacción del Glicerol con 
el PMMA direcciona la condensación del metilmetacrilato 
(MMA) por la presencia del grupo hidroxilo que potencia la 
formación de redes no interpenetradas que son muestra de 
reticualción. En este caso, el Glicerol no genera inhibición 
polimérica del sistema y promueve la formación de redes no 
interpenetradas a partir de la reticulación (Sala et al., 2012). El 
uso de un  medio ácido prodiga excitación a las moléculas y 
afecta la velocidad de la polimerización al promover un efecto 
catalítico al sistema, además, disminuye la energía de activación 
efectiva de la polimerización del GXPMMA (Kozhevnikov et al., 
1984). 

En este trabajo se estudia el comportamiento de la presencia de un 
medio ácido como modificador de la energía de activación 
efectiva del sistema, que favorezca la reticulación del PMMA 
utilizando Glicerol como agente reticulante.Se propone una ruta 
de síntesis alternativa para la producción dePolimetilmetacrilato 
de Glicerol (GXPMMA). 

Se busca determinar a través de la presencia de un medio ácido 
una nueva vía de exploración para el GXPMMA que ha sido 
reticulado y polimerizado por la presencia del Glicerol.  
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2. EXPERIMENTAL  

2.1. Materiales 

El monómero de MMA (C5H8O2), el Glicerol (C3H8O3) como  
agente reticulante y el Ácido Sulfúrico (H2SO4), ácido activador 
de la reacción fueron donados por el Centro de Estudios  y de 
Investigación en Biotecnología – CIBIOT – de la Universidad 
Pontificia Bolivariana, sede Medellín.   

 

2.2. Métodos 

Síntesis de GXPMMA.La polimerización de MMA (C5H8O2) para 
la obtención de GXPMMA reticulado usando Glicerol (C3H8O3) y 
un medio ácido,se realizó en una sola etapa en un único recipiente 
de reacción. Esta síntesis consistióde una mezcla de 15 mL de 
MMA y 5 mL de Glicerol, cuya proporción corresponde a la 
relación de sitios activos presentes en las moléculas de MMA y 
Glicerol, en donde por cada tres sitios activos de Glicerol se tiene 
un sitio activo de MMA; además se adicionó2 mL de 
ÁcidoSulfúrico para la activación del sistema. Se llevó la mezcla 
a un sistema de reflujo dotado de agitación magnética constate a 
350 RPM ysistema de control de temperatura. 

Caracterización de GXPMMA. Las muestras se analizaron 
cualitativa y cuantitativamente mediante espectroscopía FTIR 
(ThermoScientific, Nicolet 6700) en modo de transmisión de 

4.000 a 400 cm-1,utilizando la técnica de ATR que permitió 
evaluar la reticulación del polímero. 

Diseño Experimental. Se realizó la experimentación utilizando un 
diseño factorial 23, en el cual las variables a evaluar 
correspondieron a temperatura del sistema, concentración del 
ácido y tiempo de la reacción, como se muestra en la Tabla 1, 
manteniendo constantes parámetros como velocidad de agitación, 
concentración de MMA y concentración de Glicerol. 

Tabla 1. Variables del diseño experimental 

Variables Niveles 

Superior Inferior 

T (°C) 85 65 

[ ] Ácido (%) 1.0 0.5 

Tiempo (Horas) 4 2 

 

La relación entre la concentración del ácido y la reticulación del 
GXPMMA se determinó mediante experimentación preliminar, 
con lo cual se establecieron los rangos experimentales para el 
diseño factorial del cual se realizaron dos réplicas. Los resultados 
se analizan utilizando StatGraphics Centurion XVI. 
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La matriz experimental ejecutada se observa en la Tabla 2. 

Tabla 2. Matriz experimental para diseño factorial 23 

PRUEBA 
Temperatura 

(°C) 
Concentración 
de Acido (%) 

Tiempo de 
reacción 

(h) 
1 65 0.5 2 
2 65 0.5 4 
3 65 1.0 2 
4 65 1.0 4 
5 85 0.5 2 
6 85 0.5 4 
7 85 1.0 2 
8 85 1.0 4 

 

3. ANÁLISIS Y RESULTADOS 

3.1.  Síntesis de GXPMMA 

La síntesis de GXPMMA se realizó en una reacción de una sola 
etapa. La polimerización por adición se inició en presencia del 
medio ácido a través de rupturas heterolíticas, luego se presentó la 
polimerización por condensación entre el PMMA y el Glicerol 
que fue catalizada por el medio ácido del sistema, como se 
muestra en la Figura 1. 

Figura 1. Formación de GXPMMA por reacción entre 
Gliceroly MMA en presencia de un medio ácido 

Se reportan diversos métodos tradicionales de catálisis química 
para la condensación polimérica, que requieren temperaturas 
superiores a 120 °C, entre ellos el sistema Octanoato de 
Estaño/Hexanoato (Sala et al. 2012). Está documentado un 
sistema de síntesis para el GXPMMA, considerado de reacción 
suave por sus necesidades de energía de activación en donde se 
requiere una cantidad considerable de reactivos, y adicionalmente 
requiere sistemas de catálisis enzimática (Novozym – 435) 
combinado con sistemas de catálisis química (BPO y Tolueno) 
(Sala et al. 2012). En la síntesis propuesta en este estudio, el 
medio ácido aporta condiciones químicas que permiten reproducir 
un sistema de reacción suave generando una reducción en la 
energía de activación y en consecuencia una reducción de la 
temperatura del sistema de 120 ºC a un rango que oscila entre    
65 ºC y 85 ºC. Bajo estas condiciones, el protón ácido sufre 
ataque nucleofílico proveniente del Oxígeno del grupo carbonilo 
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del Acrilato, promoviendo la ruptura del enlace Carbono-Oxígeno 
del grupo Metóxido formándose un carbocatión a nivel del 
acrilato que es atacado nucleofílicamente por el Oxígeno del 
Glicerol lo que promueve la salida de un protón que regenera el 
catalizador ácido. Este mecanismo se presenta entre los hidroxilos 
primarios del Glicerol y los grupos acrilato del PMMA. 

Las muestras obtenidas se lavaron con Metanol y se sometieron a 
secado a temperatura ambiente, obteniendo materiales como se 
muestran en las Figuras 2 y 3. 

 

 

Figura 2. Material obtenido con 0.5 % de ácido, temperatura 
de 85 °C, 4 h de reacción 

 

Figura 3. Material obtenido con 1.0 % de ácido, temperatura 
de 65 °C, 2 h de reacción 

Adicionalmente, se analizó la capacidad anfifílica de las muestras 
obtenidas, en Hexano (solvente apolar), Acetona (solvente 
medianamente polar) y Agua (solvente polar), encontrándose 
mayor solubilización en solventes de mediana polaridad lo que 
permite explicar este comportamiento desde la estructura química 
ya que puede generar puentes de hidrógeno a través de los 
electrones no enlazantes del oxígeno carbonílico de la cetona y los 
protones del glicerol y adicionalmente interacciones de Van der 
Waals a través de las cadenas carbonadas del PMMA y el Glicerol 
reticulado. 
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3.2. Caracterización de GXPMMA por FTIR 

Sala et al., reporta en el análisis por FTIR, para la síntesis de 
GXPMMA una banda amplia ubicada en 3422 cm-1 que 
corresponde a estiramiento del grupo -OH del glicerol; una banda 
aguda a 1720 cm-1 representa el estiramiento del grupo -C=O del 
PMMA; bandas anchas en la región 1460-1300 cm-1 que 
representan flexiones de los grupos -C-H y –OH del Glicerol 
(Sala et al. 2012), como se observa en la Figura 4. 

 

Figura 4. Espectro FTIR de GXPMMA. Tomada de Sala et 
al. (2012) 

La muestra obtenida bajo condiciones de 65 °C, una 
concentración de 1.0 % del medio ácido y 2 h de reacción muestra 
una banda a 3430.33 cm-1 que representan el estiramiento del 
grupo -OH del Glicerol, una banda aguda a 1720.84 cm-1 

representa el estiramiento del grupo -C=O del PMMA y las 
bandas anchas en 1482.69 cm-1 y 1385.49 cm-1 que representan las 
flexiones -C-H y –OH de Glicerol respectivamente, como se 
observa en la Figura 3. 

 

Figura 5. Espectro FTIR de GXPMMA con 65 °C, 1.0 % y 2 h 

La muestra obtenida bajo condiciones de 85 °C, una 
concentración de 0.5 % del medio ácido y 4 h de reacción 
evidencia un comportamiento similar al reportado por Sala et al.; 
una banda a 3283.09 cm-1 que representan el estiramiento del 
grupo -OH como del Glicerol, una banda aguda a 1720.48 cm-1 

que representa el estiramiento del grupo -C=O PMMA y las 
bandas anchas ubicadas a 1433.36 cm-1 y 1238.26 cm-1 que 
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representan las flexiones -C-H y –OH del Glicerol 
respectivamente, como se indica en la Figura 4 

 

Figura 6. Espectro FTIR de GXPMMA con 85 °C, 0.5 %     
y 4 h 

3.3.  Diseño experimentalpara la síntesis de GXPMMA 

Diseño Factorial. Como variable respuesta para el diseño 
experimental se seleccionó la absorbancia para las bandas 
correspondientes al grupo hidroxilo proveniente del glicerol y el 
grupo carbonilo proveniente del acrilato. El grado de reticulación 
del PMMA con Glicerol estará determinado en forma directa por 
la absorbancia  del grupo hidroxilo y en forma inversa por la 
absorbancia del grupo acrilato. La Figura 7, corresponde a la 

muestra obtenida con 65 °C, 1.0 % de ácido y 2 h de reacción y 
evidencia una baja señal en la banda característica del grupo –OH 
del Glicerol y una señal intensa en la banda característica del 
grupo –CO del acrilato, lo que indica una baja reticulación del 
PMMA. 

 

Figura 7. Espectro FTIR en unidades de absorbancia de 
GXPMMA con 65 °C, 1.0 % y 2 h 

La Figura 8, corresponde a la muestra obtenida bajo un sistema a 
85 ºC, 0.5 % de ácido y 4 h de reacción. En ella se observa una 
relación directa entre la absorbancia del hidroxilo y la intensidad 
de la banda característica y adicionalmente se observa una 
relación inversa entre la señal característica y la absorbancia de 
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grupo –CO del acrilato, lo que indica una mayor reticulación del 
PMMA, similar a lo reportado por Sala et al. 
 

 

Figura 8. Espectro FTIR en unidades de absorbancia de 
GXPMMA con 85 °C, 0.5 % y 4 h 

 

En el análisis de Pareto para la absorbancia del grupo acrilato, se 
evidencia que la temperatura y el tiempo de reacción son 
significativamente estadísticos en el nivel inferior, mientras que la 
concentración de ácido es significativa estadísticamente en el 
nivel superior. Ninguna de las interacciones presenta significancia 
estadística (Figura 9).  

 

 

Figura 9. Diagrama de Pareto estandarizada para absorbancia 
de acrilato 

 

En el análisis de Pareto para la absorbancia del grupo hidroxilo, se 
evidencia que la temperatura y el tiempo de reacción son 
significativamente estadísticos en el nivel superior, mientras que 
la concentración de ácido lo es en el nivel inferior. La interacción 
que se presenta entre la concentración de ácido y el tiempo de 
reacción es significativamente estadística en el nivel superior y la 
interacción entre la temperatura y la concentración de ácido 
presenta significancia estadística en el nivel inferior (Figura 10). 
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Figura 10. Diagrama de Pareto estandarizada para 
absorbancia de hidroxilo 

4. CONCLUSIONES 

El estudio demuestra que es probable reproducir una síntesis 
polimérica de GXPMMA en una sola etapa, donde se presenta 
formación del polímero y reticulación del mismo a partir del 
Glicerol. 

El medio ácido presente en la síntesis permite generar condiciones 
de reacción suave que se evidencian en los controles de 
temperatura del sistema que no superan los 85°C. El medio ácido 
genera un ambiente catalítico que favorece la activación 
heterolítica del MMA y además estimula la interacción entre el 
Glicerol y el monómero.  

A menores concentraciones de ácido y mayores tiempos de 
reacción se promueve la reticulación del PMMA. 

En la búsqueda de la optimización del sistema se formula la 
vinculación de un agente enzimático que deberá ser incluido en 
estudios futuros para esta síntesis. 
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