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Abstract-The objective of this research was to determine the influence of the percentage of hydroxyapatite (HA) on impact strength,
adhesive wear and shore hardness in biocomposites based on high-density polyethylene (HDPE). HA was obtained from eggshells after
grinding, phosphating and calcination processes. The HDPE-HA biocomposites were manufactured by single-screw extrusion process, L/D:
20 to 0%, 10%, 20%, 30% and 40% weight of HA in a temperature range of 230-240°C. Characterization by Fourier transform infrared
spectroscopy, thermogravimetric analysis, and X-ray diffraction confirmed the formation of HA. The best results of the mechanical
properties studied were presented in biocomposites with 20% HA, achieving an impact strength of 23.10 KJ/m?, an adhesive wear in terms of
mass loss of 0.367g and a hardness of 19.77 Shore D. The research concludes that the addition of HA improves the properties of impact
strength, adhesive wear and shore hardness in biocomposites with HDPE matrix, with 20% HA being the optimal addition percentage.
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Resumen—El objetivo de esta investigacion fue determinar la
influencia del porcentaje de hidroxiapatita (HA) sobre la
resistencia al impacto, el desgaste adhesivo y la dureza shore en
biocompuestos a base de polietileno de alta densidad (HDPE: high
density polyethylene). Se uso cdascaras de huevo como fuente de
materia prima para sintetizar HA mediante procesos de molienda,
fosfatacion y calcinacion. Los biocompuestos HDPE-HA se
fabricaron mediante proceso de moldeo por extrusion usando una
extrusora monohusillo con relacion L/D: 20 a 0%, 10%, 20%, 30%
y 40% en peso de HA en un rango de temperatura de 230-240°C.
La caracterizacion mediante espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier, andlisis termogravimétrico y difraccion
de rayos X confirmo la formacion de HA. Los mejores resultados de
las propiedades mecdnicas estudiadas se presentaron en
biocompuestos con contenido de 20 % de HA consiguiendo una
resistencia al impacto de 23,10 KJ/m? un desgaste adhesivo de
0,367 g y una dureza de 19,77 Shore D. Se concluye que la adicion
de HA mejora las propiedades de resistencia al impacto, desgaste
adhesivo y dureza shore en biocompuestos de matriz HDPE, siendo
el 20% de HA el porcentaje optimo de adicion.

Palabras clave: Hidroxiapatita; polietileno de alta densidad;
resistencia al impacto; desgaste adhesivo; dureza shore.

1. INTRODUCCION

La ciencia se va actualizando afio tras afio produciéndose
nuevas tecnologias que exigen una investigacion en materiales
para aplicaciones cada vez mas complejas. Entre estos
avances, se evidencia mayor desarrollo de biomateriales lo
cual permite contribuir a la salud y al bienestar de las personas
[1]. Los biocompuestos de matriz polimérica reforzados con
ceramicas bioactivas estan disefiados con la finalidad de
mejorar las propiedades mecanicas y la bioactividad,
permitiendo su fijacion bioldgica al tejido 6seo a través de un
implante [2].

La literatura cientifica reporta la preparacion de
biocompuestos de matriz de polictileno de alta densidad y
polietileno de ultra alto peso molecular (UHMWPE) con una
variedad de rellenos bioceramicos usados para la biomedicina

como un analogo para reemplazo 6seo [3]. El empleo del
HDPE en biocompuestos se sustenta en su facil procesabilidad
polimero, bajo costo y buenas propiedades fisicas, mecanicas
y de biocompatibilidad, resultando adecuado para que permita
ser utilizado en mezclas con rellenos o refuerzos minerales.
Precisamente uno de los materiales de relleno que puede
integrarse en mezcla con el HDPE es la hidroxiapatita (HA)
que es un compuesto ceramico que otorga resistencia
mecanica, rigidez, es biocompatible y bioactivo con el
organismo ademas de tener propiedades osteoconductoras y
antimicrobianas [4]. El HDPE es un polimero de naturaleza
organica en tanto que la HA es un componente inorganico que
tiene una estructura reticular tipo apatita con iones calcio,
fosfatos e hidroxilos en su composicion [Cas(PO4)3;(OH)]. La
HA se encuentran presente de modo natural en huesos y
dientes, sin embargo, se puede sintetizar mediante métodos
como el hidrotérmico, precipitacion quimica, sol gel y otros, a
partir de fuentes de calcio para aplicaciones ortopédicas,
odontolodgicas, en cirugias plasticas y maxilofacial, industria
farmacoldgica, catalisis, etc. En virtud de lo anterior el
compuesto HDPE-HA es un biomaterial inorganico [5]. Hay
pocas investigaciones sobre sintesis de HA a partir de cascara
de huevo, la gran mayoria se basan principalmente en fuentes
de hueso de ganado bovino y porcino.

Actualmente, en biomedicina se viene utilizando al
UHMWPE como principal polimero, por su excelente
biocompatibilidad, gran resistencia y fijacion mecénica como
implante duradero en el cuerpo humano [6]. Pero el
UHMWPE es un material muy caro por ser dificil de procesar
y como biocompuesto tiene limitaciones para mezclarse con
otros materiales dada su muy alta viscosidad en condicién
fundida generando pobre distribucion y dispersion de aditivos
o cargas [7]. En busqueda de fuentes alternativas para obtener
productos sostenibles y respetuosos con el medio ambiente, ya
desde hace algunos afios el interés se centra en las fuentes de
naturaleza animal o vegetal que principalmente constituyen
residuos, muchos de los cuales no son aprovechados [8]. En
ese sentido surge la posibilidad de emplear cascaras de huevo
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que son residuos de procedencia animal y dado su constitucion
quimica (aproximadamente 94 % CaCOs3) se puede emplear en
la sintesis de HA para ser usado como relleno mineral en
mezcla con HDPE para su posible aplicacion en implantes
0seos o dentales, ademas de su excelente capacidad de
integrarse con los tejidos blandos, [9].

Este biocompuesto basado en HDPE-HA resultaria siendo
mas econdomico por la gran disponibilidad y costo del
polimero de grado comercial y sostenibilidad dada la
procedencia del relleno mineral. Por ello, esta investigacion
tiene como objetivo estudiar el efecto que tiene el contenido
de hidroxiapatita obtenida de cascara de huevo sobre la
capacidad de resistencia al impacto, desgaste adhesivo y
dureza shore en un biocompuesto HDPE-HA. En ese sentido
se busca identificar el nivel optimo del contenido de HA para
conseguir los mejores resultados que tengan mas posibilidades
de aplicacion como implante biomédico brindando un aspecto
favorable en materia ambiental, social y econémica.

II. MATERIALES Y METODOS

A. Material de estudio.

La matriz polimérica se obtuvo a partir de pellets de
HDPE (MFI=20g/10min, 190°C y 2,16 kg) proporcionado por
POLINPLAST Pert. La cascara de huevo fue obtenida de
puntos de venta de comida rapida. El acido fosforico 85% de
pureza fue obtenido de industrias MERK.

El wuniverso muestral estuvo constituido por
biocompuestos HDPE-HA con niveles de 10%, 20%, 30% y
40% de HA con 5 repeticiones en cada nivel, ademas de las
muestras de control sin relleno de HA. El formato geométrico
para las muestras de estudio varid6 de acuerdo con las
propiedades estudiadas. Las Fig. 1, 2 y 3 ilustra las
caracteristicas geomeétricas y dimensionales de las probetas
que se usaron para estudiar las propiedades de impacto
Charpy, dureza shore y desgaste adhesivo pin on disc,
respectivamente. Las probetas para el ensayo de desgaste
adhesivo consistieron en cubos del biocompuesto de 10 mm de
lado y disco de acero de 30 mm de diametro. El estudio tubo
un enfoque experimental unifactorial.

B. Procedimiento experimental.

1. Limpieza y secado de cdscaras de huevo: Se limpiaron
con detergente y agua las cascaras de huevo para eliminar toda
la grasa superficial, ademas se retird6 la membrana interna.
Posteriormente se dejaron secar en estufa a 110°C por 24
horas.

2. Trituracion y molienda de cdscaras de huevo: Se
trituraron las cascaras de forma manual en mortero de alimina
y en seguida se procedid al pulverizado de las cascaras de
huevo secas en un molino de bolas de acero endurecido por 1
hora.

3. Calcinacion y tamizado: Se procedié a calcinar el
material molido en un horno eléctrico tipo mufla por un
periodo de 3 horas a 900°C. El material resultante de CaO se
tritur6 en mortero de alimina y se tamizd por medio de la

malla N. 200. La descomposicion térmica se dio de acuerdo
con la reaccion (1):
CaCOs3 > CaO + CO, 1)

Dado que el CaO es higroscopico y al ser expuesto a la
humedad ambiental es posible su transformacion a hidréxido
de calcio de acuerdo con la siguiente reaccion (2):

CaO + H,0 - Ca(OH), 2

4. Fosfatado y sintesis de HA: La HA fue obtenido por el
método de precipitacion quimica. En un vaso de precipitados
conteniendo 100 ml de agua destilada se depositaron 15 g de
CaO y con agitacion magnética a 105°C y 600 rpm se
agregaron y mezclaron 15 ml de H3PO4 hasta que se evapore
el liquido. Obteniendo de esta manera el fosfatado (fosfato de
calcio). En seguida se sintetizo la HA a partir de mezclar 0,5
g.de CaO y 8,31 g de Ca3(POs), y 100 ml de agua destilada en
condiciones de agitacion magnética de 300 rpm y 105 °C hasta
evaporar el liquido. Finalmente se llevé a calcinacion en horno
eléctrico tipo mufla a 1000°C por 3 horas y se repitio el
procedimiento hasta obtener la cantidad suficiente de HA.
Finalmente después de esta ultima etapa la reaccion esperada
esla(3)[10]:

Ca(OH)x+ 3Ca3(PO4), > Caio(PO4)s(OH), 3)
2f:y
'
! | 1
| DIRECTION OF
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Fig. 1. Probetas para ensayo de impacto Charpy (ASTM D6110 — 10).

> 50 mm N
Y

Fig. 2. Probetas para ensayo de dureza Shore (ASTM D2240-15).

10 mm
10 mm
= —
(a) (b)
Fig. 3. Probetas para ensayo de desgaste adhesivo (ASTM G99 — 17).

5. Caracterizacion de la HA.
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5.1. Andlisis Termogravimétrico (ATG). Se empled un
analizador térmico Setaram Set Sys evolution — Francia, en un
rango de 25°C — 1000°C, con una tasa de calentamiento de 10
°C/min y atmosfera inerte de N, con 10 ml/min de flujo.

5.2. Difraccion de Rayos X (DRX). Se empled un
difractometro Rigaku, Miniflex 600 USA, con rayos X de
0.154nm, en condiciones de ensayo de 40 kV y 15mA, a
velocidad de barrido 2 theta de 2°/min y 0.02° de paso.

5.3. Espectroscopia Infrarroja con Transformada de
Fourier (FTIR). Se realiz6 esta caracterizacion empleando un
espectrofotometro marca PerkinElmer UATR Two — USA en
un rango de nimero de onda de 400 a 4000 cm™.

6. Preparacion de biocompuestos: Los biocompuestos se
obtuvieron mediante extrusion en matriz HDPE y relleno al
10%, 20%, 30% y 40% en peso de HA y muestras patron
correspondientes al 100% de HDPE. Se usoé una extrusora
monohusillo con una relacion longitud/diametro: 20,
trabajando a una velocidad de rotacion promedio de 100 rpm.
El procesamiento se realizd en un rango de temperatura de
220°C a 230°C. El producto extruido se obtuvo en forma de
barras con seccion rectangular de 25 mm x 15 mm.

7. Ensayo de resistencia al impacto: Previo
acondicionamiento y dimensionado segin la Fig. 1, las
probetas de biocompuestos se sometieron a ensayo de
resistencia al impacto Charpy segun la norma ASTM D6110 —
10. Se utiliz6é un equipo de impacto de marca TERCO-Suecia,
con carga maxima de 15 Joules con graduacion de escala de
0,11J.

8. Ensayo de desgaste adhesivo: Con las dimensiones
mostradas en la Fig. 3, se realizo el ensayo de desgaste bajo la
norma ASTM G99-17 siguiendo el método pin on disc usando
un pin cubico correspondiente a las muestras de
biocompuestos HDPE-HA y disco de acero de 30 mm de
diametro. El procedimiento consistio en presionar el pin contra
el disco de acero a una carga normal especificada de 3 kg en
condicion seca, por medio de un brazo palanca. La velocidad
de rotacién del disco fue de 590 rpm a una temperatura de
contacto que vario entre 22-25°C recorriendo una distancia de
166,81 m en 3 min de ensayo. El valor del desgaste adhesivo
fue obtenido mediante la técnica de diferencia de masa
(pérdida de masa: antes y después del ensayo) utilizando una
balanza de precision marca KERN de 10*g de sensibilidad y
su posterior conversion a pérdida de volumen. El valor medido
de la pérdida de masa fue dividido por la distancia de
deslizamiento en metros para obtener la velocidad de desgaste.
El ensayo de desgaste se ilustra en la Fig. 4.

9. Ensayo de dureza Shore: Previo acondicionamiento y
dimensionado segun la Fig. 2, las probetas de biocompuestos
se sometieron a ensayo de dureza tipo Shore D bajo la norma
ASTM D2240-15 usando un durémetro portatil marca
Zwick/Roell-Alemania, denominaciéon D aplicando una carga
de 50N en 3 puntos equidistantes.

10. Andlisis estadistico: Se realizd el analisis de datos
mediante ANAVA trabajando con 95% de nivel de confianza
para determinar la influencia de la variable de estudio sobre

las propiedades de los biocompuestos para el disefio de

investigacion desarrollado.
Load force

w
o
=
=
z
7]

Fig. 4. Esquema representativo del ensayo de desgaste pin os disc.

III. RESULTADOS Y DISCUSIONES

A. Caracterizacion térmica de cascara de huevo.

La caracterizacion mediante ensayo ATD permitié
determinar la temperatura a la que fue calcinada la materia
prima de céascara de huevo. La Fig. 5(a) muestra una curva
térmica ATD en la que se observa un rango de absorcion
térmica (800°C — 950°C) con pico endotérmico en 920 °C, que
indica la descomposicion del carbonato de calcio de la cascara
de huevo. En ese proceso el material, predominantemente
carbonato de calcio, se transforma en 6xido de calcio a través
de la reaccion de descomposicion (1) [11]. En virtud de lo
anterior se tomo la temperatura de 900°C para la calcinacion
de las cascaras de huevo permitiendo la transformacion a CaO
necesario para la sintesis de HA.

La Fig. 5(b) muestra la curva ATG de la cascara de
huevo. En ella se puede observar la masa residual del material
conforme la temperatura se va incrementando, manteniendo
una estabilidad térmica hasta aproximadamente 750°C [12].
Estos resultados permiten confirmar la descomposicion del
CaCOs a través de la pérdida de masa y su consecuente
transformacion en CaO a través de la ecuacion (1). Los
resultados de la Figura 5(b), ademas, sirvieron para poder
calcular la cantidad de cascara de huevo que se debia usar para
conseguir la cantidad requerida de CaO empleada para
sintetizar la HA que debia usarse en la elaboracién de los
biocompuestos HDPE-HA. Con esta curva térmica se
determind que la cascara de huevo pierde el 27 % de su masa
cuando se calcina a 900 °C. Estos resultados son consistentes
con lo reportado por investigacion previas [13][14].

B. Caracterizacion de HA.

1. Espectroscopia Infrarroja con Transformada de
Fourier: La Fig. 6 muestra el espectro infrarrojo en un rango
de niimero de onda (4000 — 400) cm™! del material resultante
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de la fosfatacion y calcinacion del CaO obtenido de cascara de
huevo. En este espectro se pueden identificar los componentes
caracteristicos de la HA, los cuales son el grupo funcional
hidroxido (OH!) que caen en 3608 y 3572 cm™ donde se
presenta una banda estrecha y corta a 3566 cm™' que representa
grupos (OH"), lo que la distingue de otros fosfatos de calcio.
Estos resultados son correspondientes a resultados obtenidos
por otros investigadores [15] [16]. También se identifico el
grupo funcional carbonato (COs*) en 1473 cm’!, 1427 cm™ y
875 cm’!, pues como lo reporta la literatura cientifica si la
muestra de HA tiene grupos carbonatos (CO;>) los espectros
aparecen en picos a 1480 cm™!, 1420 cm™ y 870 cm™’. Estos
carbonatos podrian deberse a la disolucion del CO, del
ambiente en la reaccion [17]. Finalmente se identificé el grupo
funcional fosfato (POs*) en 1653 cm’!, 1046 cm™ y 1090 cm™!,
pues una hidroxiapatita tipica presenta bandas en la region
1040; 1092 cm’!, atribuibles al modo de estiramiento
antisimétricos de los grupos fosfato (PO4*") consecuencia de la
radiacion infrarroja [18].

50
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£
= -100
'S-150 804
<
.2—200
£ 250
-300
350 920
0 250 500 750 1,000
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60
-_—
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2850
= \
= \
T 45 \
\
5 40 |
<
= \
35 \
30
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Temperatura de la muestra (°C)
(®)

Fig. 5. Termogramas (a) ATD, y (b) ATG de la cascara de huevo.

2. Andlisis termogravimétrico: Segin el ATG realizado a
la HA sintetizada experimentalmente (Fig. 7) se puede
observar que la masa residual se mantiene estable con la
temperatura, pues la masa apenas cae 1% respecto a su
condicion de masa inicial. Esto demuestra que la
hidroxiapatita no sufrié6 descomposicion al menos hasta los

1000°C y de este modo confirma su buen comportamiento de
alta resistencia térmica propio de los materiales ceramicos.
Esto es consistente con lo que refiere algunos investigadores
sobre la estabilidad hasta 1000 °C [19][20]. Se puede notar
claramente que la HA no tendrd problemas en mantener su
condicion solida dura a temperaturas que corresponden al
proceso de moldeo en el rango 220°C-260°C aplicable para la
extrusion del HDPE.

3. Difraccion de rayos X: La Fig. 8 muestra los resultados
de DRX para la HA sintetizada con un tiempo de calcinacion
de 3h a 1000° C. Comparando con investigaciones previas y el
difractograma patrén para HA, existen varias coincidencias de
los picos de difraccion a determinados angulos
correspondientes a caracteristicos planos cristalograficos. En
esta informacion preliminar de la literatura cientifica se indica
que la HA presenta angulos de difraccion 26 de 25,80; 31,80;
32,80; 34,00; 39,80; 46,70; 49,05 y 53,20 lo que corresponde a
los planos cristalograficos (002); (211); (112); (030); (130);
(222); (213); (004); respectivamente [21]. El difractograma
también reporta otros picos cristalograficos a angulos 2 0 de
11,60; 21,00 y 41,62 lo que corresponde a otros componentes
como carbonatos, esto indica que la HA es de tipo carbonatada
[16].

10

Transmitancia (%)
+

1046

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400
Numero de onda (cm)

Fig. 6. Espectro infrarrojo de HA.
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Fig. 7. Curva ATG para la HA.
C. Ensayo de resistencia al impacto.

La Fig. 9(a) muestra los resultados de resistencia al
impacto obtenido para los biocompuestos en el rango de 10%
a 40% de HA. Como se puede observar la resistencia al
impacto para la muestra sin relleno de HA presenta una
resistencia al impacto de 10,2 KJ/m? en tanto todos los
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biocompuestos con contenido del 10% al 40% de HA presenta
una resistencia al impacto mayor. Esto quiere decir que el
relleno de HA funciona como particulas que dificulta la
propagacion de grietas en la matriz de HDPE antes
condiciones de cargas de impacto. Podemos apreciar también
que a medida que va aumentando el contenido de HA hasta el
20% de HA la resistencia al impacto aumenta hasta alcanzar
un méximo valor de 23,1 KJ/m? (representando un incremento
de casi 130%). Estos resultados son superiores a los obtenidos
en compuestos HDPE relleno con minerales calizos
consiguiendo valores entre 3,6 KJ/m? [22]. Sin embargo,
cuando se incrementa la cantidad de HA por encima del 20%
los resultados tienden a disminuir mostrando una caida
significativa hasta conseguir el minimo valor de 12,7 KJ/m?
cuando los biocompuestos son rellenado con 40% de HA.
Aun asi, este valor sigue siendo superior al del material sin
relleno, con mejor resistencia al impacto. Dado que la
naturaleza fisicoquimica de la HA es diferente a la del HDPE,
la cantidad de los componentes que intervienen en las mezclas
afecta su consistencia, sus propiedades mecanicas y la
facilidad en la que las particulas de relleno se dispersen o
distribuyan en la matriz de HDPE. La Fig. 9(b) muestra los
resultados de energia especifica versus porcentaje de HA. Se
puede observar un comportamiento similar en el incremento
de esta propiedad especifica generando un incremento de algo
mas de 150 % de resistencia al impacto cuando los
biocompuestos se hacen con 20% de HA. Existen varios
factores que contribuyen a restringir la propagacion de grietas
por cargas de impacto, algunas de ellas tenemos a la densidad,
dureza, cantidad, distribucion, tamafo, dispersion de las
particulas de relleno ademas de su adherencia firme con la
matriz polimérica. Si se dan las combinaciones mas favorables
de estos factores los biocompuestos tendrian un mejor
desempeilo frente a la propagacion de grietas y resistiria mejor
el impacto. Grupos de investigacion han descubierto
experimentalmente que la capacidad de reforzar mediante
microparticulas inorganicas resulta eficaz para matrices
poliméricas termoplasticas para mejorar las propiedades
mecanicas. Pero la mejora depende del contenido del volumen
de relleno. La calidad de la interfaz de los componentes
normalmente juega un papel muy importante en la capacidad
de los materiales para transmitir tensiones y deformaciones
elasticas desde la matriz al relleno [23-25].

Si la interaccion del relleno es pobre, las particulas no
pueden sostener ninguna parte de la carga externa, en esa
situacion la resistencia del biocompuesto disminuye. Esto
explica la disminucién en la resistencia al impacto obtenida
para contenidos de HA de 30 % y 40% que al existir mayor
contenido de relleno requeria mayor energia de mezclado
(dispersion y distribucion). A 30% y 40% de HA se
produjeron aglomeraciones que entorpecié la interaccion entre
el relleno y la matriz. Esto provocé poca adhesion y una
interfaz poco rigida y como consecuencia mayor facilidad para
la propagacion de grieta por cargas de impacto. Lo anterior se
comprueba con la imagen de estereoscopia que se muestra en
la Fig. 10 que evidencia la presencia de microcavidades y

aglomeraciones del relleno posiblemente por un déficit en la
energia dispersiva del equipo extrusor mezclador, en
biocompuestos de 40 % HA lo que obstruye la distribucion de
la tension e induce a un aumento de la fragilidad, [26].
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Fig. 9. (a) Resistencia al impacto y (b) Energia especifica para muestra
patrén y biocompuestos HDPE-HA.

D. Ensayo de desgaste adhesivo Pin on Disk.

La medida de desgaste se reporta como la pérdida de
volumen del material expresado en mm?3. Una mayor
resistencia al desgaste se atribuird a la muestra que pierde
menos peso o volumen de material. La Tabla 1 muestra los
resultados de pérdida de volumen de las muestras estudiadas y
se comprueba que se pierde menos volumen en las muestras
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con 20% de HA. La Fig. 11 indica la pérdida de masa por
desgaste y la velocidad de desgaste para las probetas de HDPE
sin relleno y los biocompuestos HDPE-HA. La evaluacion del
desgaste del pin de HDPE sobre el disco de acero proporciona
informacion sobre el desgaste en el punto de contacto que
permanece bajo carga durante toda la duracion de la prueba.
Como se puede observar todos los biocompuestos HDPE-HA
resisten mejor al desgaste, y por ello sufren menos pérdida de
masa y su velocidad de desgaste es menor, que la
correspondiente muestra sin relleno de HA debido a que ésta
ultima corresponde al material 100% polimero blando que se
desgasta mas rapido. Las muestras con 20 % HA son las que
resistente mejor el desgaste adhesivo consiguiendo menores
valores de 0,37x102 g y 0,22 x 10 g/m de pérdida de masa y
velocidad de desgaste, respectivamente. El comportamiento
tribolégico es resultado integral de la rigidez de los
componentes que constituye el compuesto polimérico [27]. El
menor desgaste en los biocompuestos se atribuye a las
particulas duras y rigidas de la HA que reduce el
arrancamiento de la matriz polimérica y la transferencia hacia
el acero durante el proceso de desgaste [22]. Los resultados
indican que el desgaste es mayor en biocompuestos rellenos
con 30% y 40% de HA, esto puede atribuirse a ciertas
aglomeraciones de particulas de HA que se acumularon y
dejaron empobrecidas regiones de la matriz que fueron mas
facilmente desprendidas. Sumado a lo anterior, las
aglomeraciones entre particulas de HA podrian haber
provocado que estas tengan una baja adherencia con la matriz
polimérica provocando que estas particulas sean mas
facilmente arrancadas. La mejora de las propiedades de
desgaste solo se permite hasta un 20% del relleno mineral tal
como lo consiguieron otros investigadores para la misma
matriz HDPE pero con otros minerales como concha de
molusco pulverizada [28][29].

Aglomeraciones

Aglomeraciones
de relleno.

de relleno.

Fig. 10. Imagen estereoscopica de la superficie de una muestra a 40%
HA.

E. Ensayo de dureza.

Los resultados del ensayo de dureza se muestran en la
Fig. 12. Como se puede observar las muestras rellenas con HA
tienen una dureza ligeramente mayor que las muestras a 100%
HDPE, este incremento es poco significativo. Los mayores
valores de dureza se manifiestan en biocompuestos con 20 %
de HA (19.8 Shore D) representando un incremento de dureza
del 17%. Este valor resulta siendo menor a incrementos de
dureza conseguida por otros investigadores que lograron 30%

de incremento con adiciones de hasta 30% de relleno mineral
calizos, aunque con particulas mas finas, malla # 400 [22] y
25% de incremento de dureza en compuestos de 20% de
relleno y 50um de tamafo promedio de particula [28]. Aun
asi, la mejora de la dureza en la presente investigacion es
mayor a lo conseguido en otros trabajos con dosis de 10% de
esferas de vidrio de silicato de alimina o 10% de carbonato de
calcio o 10% de talco mineral en HDPE, todas ellas
consiguieron apenas 10% de incremento de dureza [30]. El
aumento de dureza, aunque muy levemente se explica por la
presencia de particulas duras adecuadamente dispersas y
distribuidas en los biocompuestos de 10% y 20% de HA. Sin
embargo, la dureza cae a 17,9 Shore D en biocompuestos de
40% HA, para estos mayores porcentajes de HA (30% y 40%)
las aglomeraciones resultantes hacen que la matriz esté
empobrecida de HA en algunas zonas dejando expuesta a la
matriz polimérica blanda. Las propiedades de dureza, incluso
de resistencia al desgaste e impacto se pueden ver beneficiadas
con particulas mas fina, mejor dispersidad en la matriz y
compatibilizindolas con agentes de acoplamiento para
adherirlas més firmemente en la matriz polimérica [31].

TABLA L.
VALORES DE DESGASTE PROMEDIO EN TERMINOS DE MASA Y VOLUMEN
PERDIDO

HA Masa perdida Densidad HDPE- Volumen
(%) (mg) HA (g/cm®) perdido (mm®)
0% 21,13+£0,9 0,96 21,9

10% 4,67+0,2 1,18 3,9

20% 3,67£0,3 1,40 2,6

30% 11,33+£0.5 1,62 7,0

40% 12,33£0.5 1,84 6,7

25

m Pérdida de masa (E-2, g) m Velocidad de desgaste(E-4) en g/m

123
1.13
0.68 0.74
047 037
. .37
E ﬁ
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Contenido de HA
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0.5

Fig. 11. Resultados de desgaste por medio de la pérdida de masa y
velocidad de desgaste.

IV. CONCLUSIONES

Se logrd sintetizar hidroxiapatita a partir de cascaras de
huevo, pudiéndose confirmar con los resultados de la
caracterizacion mediante FTIR, DRX y ATG.

Se determind la resistencia al impacto, la dureza y la
resistencia al desgaste adhesivo en biocompuestos HDPE-HA
con incorporaciones del 10% al 40% de HA, encontrandose
que en todos los niveles de adicién del relleno mejora estas
propiedades en comparacion al del material 100% HDPE,
siendo el porcentaje 6ptimo el 20% de HA que consigue una
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resistencia al impacto de 23,1 KJ/m? (incremento del 130 %),
una pérdida de volumen de 2,6 mm® (reduccion del 88%) y
una dureza de 19,8 Shore D (incremento del 17%).

Las Pruebas de estercoscopia comprobaron que las
muestras con contenidos de 40% HA  generaron
aglomeraciones de particulas que se acumularon en ciertas
regiones y generaron empobrecimientos de otras zonas del
material, posiblemente por un déficit en la energia dispersiva
del equipo extrusor mezclador. Esto repercutid en seguir
incrementando el valor de las propiedades estudiadas en esta
investigacion.

25
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Fig. 12. Efecto del contenido de HA sobre la dureza Shore D.
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