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RESUMEN

La hidroxiapatita actualmente es un biomaterial objeto de multiples estudios de gran importancia
en diferentes ramas de la medicina tales como, la ortopedia y la odontologia. En esta
investigacion se aplicaron tres tratamientos térmicos consecutivos a cdscaras de huevo de gallina,
con el fin de usar el Carbonato de Calcio proveniente de las mismas y asi sintetizar hidroxiapatita
mediante el uso de combustién a altas temperatura. Este proceso es sencillo en comparacién a
otros. Finalmente, el producto obtenido después de la reacciéon de combustion fue caracterizado
por los métodos de difraccién de rayos X (DRX) y fluorescencia de rayos X (XFR).
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ABSTRACT

Hidroxyapatite is a biomaterial that has been subject of many studies of great importance in
different branches of medicine such as orthopedics and dentistry. In this research, three
consecutive heat treatments were applied to chicken eggshells in order to use the Calcium
Carbonate from them so the Hidroxyapatite can be synthesize by using combustion at high
temperature. This process is easier than others. Finally, the product obtained after combustion
reaction was characterized by X-ray diffraction (XRD) and X-ray fluorescence (XRF) methods.
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1 INTRODUCCION

La sustitucion y regeneracion de partes del cuerpo dafadas o desgastadas se ha convertido en uno
de los ejes mds importantes de investigacion de la ciencia actual. Existen actualmente
investigaciones en las que los bloques de coral natural (carbonato de calcio) y su derivado
estructuralmente similar en forma de hidroxiapatita (fosfato de calcio) se implantaron en el
musculo dorsal ancho de ratas con una médula dorsal 6sea autégena para comparar su capacidad
formadora de huesos [1], esto con el fin de favorecer la formacién de hidroxiapatita porosa
constituida a partir de una reaccién de intercambio hidrotérmico que finalmente promueve la
integracion directa con el hueso en contacto. En esta misma linea se han estudiado también otras
fuentes generadores de osteoconductividad tales como los derivados biolégicos del coldgeno, la
quitina y el alginato.

Teniendo en cuenta la busqueda de nuevos métodos que mejoren la biocompatibilidad de los
compuestos obtenidos al momento de estar en contacto con los fluidos corporales, o al momento
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de interactuar directamente con la parte del cuerpo de interés, se ha creado la necesidad de
explorar materias primas alternativas que logren cumplir o incluso superar las propiedades
estudiadas en otros compuestos ya analizados. En este sentido, es importante anotar que recientes
investigaciones han demostrado que es posible obtener Hidroxiapatita mediante el uso de
cascaras de huevo y 4cido fosforico [5]; esta formacion estd supeditada a la proporcion de
mezcla, mds especificamente al porcentaje en peso de cada uno de los elementos que la
componen e incluso, se establece que el tiempo de calcinacion y las temperaturas usadas para las
mismas, tienen alta influencia en la estabilidad del producto obtenido [2,6]. Dentro de los
métodos utilizados para la sintesis de Hidroxiapatita, se encuentran aquellos que a partir de la
activacion mecdnica favorecen la formacion del producto final, por lo cual deben establecerse
parametros que favorezcan la homogeneizacion de los componentes involucrados en las
diferentes reacciones a lo largo del proceso de sintesis.

Las cédscaras de huevo han sido estudiadas ampliamente como fuente natural de Carbonato de
Calcio, el cual es una de las materias primas mds importantes en la sintesis de Hidroxiapatita,
motivo por el cual durante este trabajo se han desarrollado tratamientos térmicos consecutivos
entre los cuales se realizan diferentes reacciones en estado sélido, teniendo como objeto la
obtencion de fases estables, caracterizadas por medio de métodos de Difracciéon de rayos X y
Fluorescencia de rayos X; es importante resaltar que todo el disefio experimental es establecido
teniendo en cuenta diferentes investigaciones en las cuales se comparan las fases obtenidas
experimentalmente a partir del tratamiento de cdscaras de huevo y fosfatos de calcio para la
obtencion de la HAp (Ca;o(PO4)s(OH),).

2 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

El tratamiento de las cdscaras de huevo establecido y las condiciones fueron fundamentales para
alcanzar la sintesis, el proceso de molienda previo al tratamiento térmico fue realizado en un
molino de alta eficiencia y libre de la mayor cantidad de impurezas posibles. Posterior al proceso
de molienda, se realiza un andlisis granulométrico donde el polvo obtenido debe tener un tamafio
aproximado de 75um, la finalidad de tener este tamafio se da principalmente porque la
hidroxiapatita microestructuralmente debe presentar un tamafio de particula entre 53pum-75um
para sus diversas aplicaciones [3]. Luego de obtenido el tamafio de particula, los polvos de
cascaras de huevo pasaron a un horno para un tratamiento térmico, el cual consiste en dos etapas:

La primer etapa consisti6 en el calentamiento de las cascaras de huevo a 450°C durante 2 horas a
una velocidad de calentamiento de 5°C/min, a esta temperatura los compuestos organicos que
presentan las cdscaras de huevo son eliminados, dejando solo el carbonato de calcio [4,7].

La segunda etapa consistié en un calentamiento del carbonato de calcio a 900 °C durante 2 horas
a una velocidad de calentamiento de 0.5°C/min, cuando se alcanzé esta temperatura la muestra
de calcio comenzo a reaccionar liberando dioxido de carbono (CO,) y dando como producto final
oxido de calcio, segin lo muestra la siguiente reaccion [4]:

CaCO;3; — CaO + CO, (1)

Aunque en este proceso se dio una variacion, debido a que el 6xido de calcio es un compuesto
muy higroscépico y al no tenerse control sobre la humedad del ambiente este presento una
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hidratacién dando como resultado hidréxido de calcio (Ca(OH),) como se muestra en la siguiente
reaccion[4]:

CaO + H,O — Ca(OH), (2)

La muestra de calcio obtenida después de la segunda etapa del tratamiento térmico fue adicionada
con un fosfato de calcio (Ca3(POy),),sin embargo cabe sefialar que para varios procesos de
sintesis de hidroxiapatita es importante establecer una relacion donde se elija la concentracion de
los reactivos iniciales, de tal forma que la relacion Ca/P sea igual a 1.67, el cual es el valor
optimo y estable para diferentes procesos, aunque la relacion Ca/P del hueso puede variar entre
1.5 hasta 1.9 [5]. Luego de esto la muestra fue llevada al horno a una dltima etapa de combustion
hasta llegar a una temperatura de 1050°C durante tres horas con una velocidad de calentamiento
de 10°C/min, finalmente después de esta dltima etapa la reaccién esperada es la siguiente [4]:

Ca(OH)y+ 3Ca3(PO4); — Cajo(PO4)s(OH), (2)
3 CARACTERIZACION, RESULTADOS Y ANALISIS
Mediante la técnica de difraccion de rayos X, utilizando un equipo marca Bruker D8 Advanced
con una fuente de radiacién de cobre (CuKa, A = 1,5418 A), operado a 40 kV y 30 mA, se pudo

identificar el material obtenido después de la primera etapa del tratamiento térmico, el cual es
carbonato de calcio o calcita (CaCOs3, JCPDS-PDF 05-0586)[4] como se observa en la figura 1.
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Figura 1. Difraccién de rayos X del CaCO; obtenido después de la primera etapa del tratamiento
térmico
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Luego de la segunda etapa del tratamiento térmico a 900°C, se produjo un material sélido de
color blanco. La difraccion de rayos X (Fig. 2) para este compuesto muestra 2 fases identificadas
como Oxido de calcio (CaO, JCPDS-PDF 01-082-1690) e hidréxido de calcio (Ca(OH),, JCPDS-
PDF 044-1481), este ultimo formado por la absorciéon de humedad del 6xido. Al realizar una
cuantificacion de fases se determiné que el hidréxido de calcio esta en mayor proporcién con un
valor de = 84% en comparacion al oxido de calcio el cual s6lo presenta un 16%.
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Figura 2. Difraccién de rayos X del CaO y Ca(OH), obtenido después de la segunda etapa del
tratamiento térmico a 900°C

Finalmente el proceso térmico realizado a 1050°C a la muestra de calcio con adicién de fosfato,
fue analizado mediante la técnica de difracciéon de rayos X (Fig. 3). Las fases cristalinas
identificadas son HA (Ca;o(PO4)¢(OH),, JCPDS-PDF 01-074-0566), hidréxido de calcio
(Ca(OH),, JCPDS-PDF 01-078-0315) y 6xido de calcio (CaO, JCPDS-PDF 04-0777), ademds al
realizar una cuantificacién de las fases se determind que el porcentaje de hidroxiapatita es 39%
aproximadamente, el hidréxido de calcio 31% y el 6xido 30%. Los resultados muestran que el
tratamiento fue insuficiente para lograr una transformacién total tanto del hidréxido de calcio
como del 6xido, esto es debido a que la temperatura no fue suficientemente alta, o a que el
tiempo de combustion fue muy corto, aunque la existencia de estas otras fases es de poca
influencia debido a que la fase predominante es la hidroxiapatita.

De igual forma mediante el método de fluorescencia de rayos X (XRF), utilizando un equipo
ARL OPTIM'X WDXRF Spectrometer marca Thermo Scientific, se logré determinar la relacion
Ca/P, la cual arrojo un resultado de 1.92, este valor puede tomarse como aceptable en el rango
establecido para la relacion Ca/P del hueso el cual estd entre 1.5 — 1.9, aunque también al realizar
una optimizacién en el proceso de sintesis podria alcanzarse un valor mds adecuado en este
rango.
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Figura 3. Difraccion de rayos X del material obtenido después de la etapa de combustién a
1050°C

4 CONCLUSIONES

Después de realizada la caracterizaciéon mediante la técnica de difraccion de rayos X, los
resultados mostrados confirman la sintesis de hidroxiapatita (HA) obtenida a partir de la cdscara
de huevo de gallina mediante un proceso de combustion, debido a la presencia de las fases
principales de hidroxiapatita (HA). Los resultados presentados muestran las difracciones
correspondientes a planos cristalograficos de la estructura hexagonal, formando como resultado
una mezcla de fases de los compuestos Ca, PO4y (OH)2, con cantidades adicionales de 6xidos de
calcio e hidréxidos de calcio, con estructuras cubica y hexagonal respectivamente.

El método de sintesis por combustion de cascaras de huevo de gallina presentado en esta
propuesta, evidencia una forma de ayuda para el ambiente por medio del reciclaje de esta fuente
natural, ademas de ser un proceso novedoso y relativamente econémico en comparacion a otros
tipos de sintesis. De igual forma, puede realizarse una optimizacion en el proceso con respecto al
tiempo y la temperatura con la finalidad de obtener un mayor porcentaje de hidroxiapatita en el
resultado final.
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