https://repository.uaeh.edu.mx/revistas/index.php/aactm/issue/archive ~ Topicos de Investigacion

®
l m H en Ciencias de la Tierra y Materiales

Universidad Autbnoma del Estado de Hidalgn

Topicos de Investigacion en Ciencias de la Tierra y Materiales
ISSN: 2395-8405

Publicacion anual, Vol. 8, No. 8 (2021) 42-46

Extraccion de calcio en solucién a partir de cascara de huevo
Extraction of calcium in solution from eggshell
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Resumen

Caéscaras de huevo de gallina, fueron procesadas mediante trituracion, y posteriormente se estudid la temperatura mas adecuada de
calcinacién. Se efectud un estudio del efecto de la disolucion de la cascara de huevo calcinada, evaluando el acido clorhidrico (HCI) y
el acido acético (C,H40;). Se analiz6 el efecto de la concentracion del &cido, de la temperatura y de la agitacion. Los estudios
cristalograficos pusieron en evidencia que después de la calcinacion, se obtuvo CaCO3 como fase mayoritaria. Se encontr6 que el acido
acético a una concentracion de 0.8 molar, disuelve con més efectividad la cascara de huevo calcinada en comparacion con el acido
clorhidrico 4 molar. Asi mismo, se establecié que a una temperatura de 50 °C con acido acético y con agitacion se obtuvo un porcentaje
de disolucién del 93.58 % en masa. Finalmente, la solucion conteniendo las especies de Ca, se secd, posteriormente se calciné a 800°C,
y se realizd un analisis cristalografico encontrandose Gnicamente la fase del éxido de calcio, confirmando asi la presencia del ion calcio
en la solucion, conteniendo 0.4g de calcio por cada gramo de ceniza calcinada.
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Abstract

Chicken eggshells were processed by crushing, and then the most suitable calcination was studied. A study of the effect of the
dissolution of the calcined eggshell was carried out, evaluating hydrochloric acid (HCI) and acetic acid (C2H40O;). The effect of acid
concentration, temperature and agitation was analyzed. Crystallographic studies show that after calcination, CaCO3 was obtained as
the majority phase. Acetic acid at a concentration of 0.8 molar was found to dissolve calcined eggshell more effectively compared to 4
molar hydrochloric acid. Likewise, it was established that at a temperature of 50 ° C with acetic acid and with stirring, a dissolution
percentage of 93.58% by mass was obtained. Finally, the solution containing the Ca species was dried, subsequently calcined at 800 °
C, and a crystallographic analysis was carried out, finding only the calcium oxide phase, thus confirming the presence of the calcium
ion in the solution.
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1. Introduccion necesidades fisioldgicas de este nutriente, convirtiéndose en una

necesidad. La deficiencia de calcio debilita el hueso y pone en

Desafortunadamente, grandes cantidades de cascara de huevo
son desechadas por las industrias ovo-productoras,
desaprovechando asi, el 94 % en masa de carbonato de calcio
presente en este material (Cruz y col., 2020). El carbonato de
calcio extraido de minas, se utiliza para alimentacién animal,
suplementos dietéticos y plasticos, pudiendo ser sustituido por
aquel contenido en la cascara de huevo. El calcio es absorbido por
el ser humano depositandose en los huesos, que son reserva de
calcio del organismo y soporte mecanico del cuerpo. Las
necesidades de calcio en el organismo incrementan durante la
gestacion, la adolescencia y en la edad adulta (Diaz y col., 2013),
(Fernandez y col., 2008), (Orozco y col., 2004). En grupos
vulnerables, la dieta no es suficiente para completar las
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peligro su funcidn mecanica, teniendo consecuencias inmediatas
para la salud. (Mora y col., 2000, llich y col., 2000). El aporte
adecuado de calcio, ha sido relacionado con una proteccion frente
a diversas enfermedades de alta prevalencia tales como
hipertensién, cancer, célculos renales, sindrome metabdlico,
diabetes. Asi mismo, diversas investigaciones sefialan su
importancia en la prevencion y control de la obesidad. (Ortega y
col., 2015). El calcio es un nutriente umbral, ya que la masa 6sea
aumenta a medida que incrementa la ingesta de calcio hasta el
punto en que se satisfacen las necesidades mecanicas; por encima
de ese nivel, no se produce mas retencidn de calcio y el sobrante
simplemente se excreta al consumir la cantidad de agua adecuada
(Heaney y col., 1982).
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Desde el punto de vista de ingenieria de materiales, la cascara
de huevo es un excelente precursor para la produccion de éxido
de calcio, hidréxido de calcio y bicarbonato de sodio de alta
pureza (Naemchanthara y col., 2008), (Brun y col., 2013). En el
trabajo de investigacién de Cruz-Romo y col. establecieron un
analisis del ciclo de vida de la cascara de huevo, con el propoésito
de identificar los diferentes impactos ambientales generados en el
proceso de obtencion de hidréxido de calcio, proponiendo
alternativas que permitan mitigar el impacto ambiental (Cruz y
col.,2020). En otra investigacion realizada por Puspitasari y col.,
sintetizaron carbonato de calcio de cascaras de huevo. Aplicaron
una mecanosintesis durante 10 h y el tiempo de sinterizacion
durante 120 min a una temperatura de 900, 1000, 1100 y 1200 °
C. Los resultados tanto de difraccion de rayos X como de Raman,
muestran la interaccién del carbonato de calcio obtenido con
6xido de calcio, calcinados a 1200 °C (Puspitasari y col., 2020).
Los resultados de Supriyanto y col. muestran la sintesis de CaCO4
y CaO a partir de residuos de cascara de huevo de codorniz con
un tamafio inferior a 46,24 nm y 104,54 nm respectivamente. Los
resultados de FTIR mostraron cambios en el grupo funcional de
carbonato de calcio a 6xido de calcio debido al proceso de
calcinacién (Supriyanto y col. 2019).

También se examind el CaO puro obtenido calentando la
cascara de huevo a 900 °C (Nath y col., 2021). El CaO derivado
de la cascara de huevo se reemplaz6 con 5%, 10% y 15% del peso
del cemento del mortero y se estudi6 la actividad antibacteriana
contra E. Coli y se encontrd que era muy eficaz. Se observé que,
al aumentar el contenido de CaO, la capacidad de la muestra para
matar bacterias aumentaba en la superficie. Este uso de cascara de
huevo tratada térmicamente en mortero puede ser un excelente
compuesto antibacteriano.

También, la cascara de huevo ha sido utilizada para mejorar las
propiedades mecéanicas de materiales poliméricos. Tal es el trabajo
de Andrade y col. quienes realizaron un polimero a partir del
quitosano y le adicionaron carbonato de calcio obtenido de la
cascara de huevo, sintetizandose el polimero en forma de peliculas
plastificadas (Andrade y col., 2015). Un estudio realizado por
Juan Vélez y col, sintetizaron hidroxiapatita a partir de cascaras
de huevo calcinadas, a fin de obtener hidroxiapatita a 1050°C,
utilizando un horno de combustién. (Vélez y col., 2014).

Con la finalidad de incrementar la cantidad de calcio en los
alimentos, la céscara de huevo es también utilizada en la industria
de alimentos, como en el caso del trabajo de investigacion de
Corgniali y col. en donde cascaras de huevo, se secaron en horno
a 180°C por 10 minutos y se molieron en molinillo manual por 2
minutos. Se mezclaron las cascaras trituradas con jugo de limén
a razon de 100 mL de jugo por cada 5g de cascara de huevo
triturada, se realizaron dos muestras, una en un tiempo de 20
minutos y otra durante 120 minutos. La solucién rica en calcio
(120 min), aporta 348 mg de calcio por cada 100 mL de solucioén,
y la emplearon para la elaboracion de galletas. (Corgniali y col.,
2019).

En otra investigacion, los autores mezclaron cascara de huevo
en polvo a un tamafio de 250 um al 26.25% en masa para la
elaboracién de pasta tipo fetuccini con harina de trigo. Los autores
obtuvieron un porcentaje promedio de 9.06% de calcio, que fue
muy superior al de una pasta comercial (0.035%); al no haberse
detectado la presencia de salmonella, se concluy6 que la cascara
de huevo puede aumentar el valor nutricional de este popular
alimento sin que se comprometa su inocuidad (Rosas y col., 2018).
También la cascara de huevo molida a un tamafio de particula
inferior a 45 um y mezclada con yogurt para fortificarlo con
relacion de 1.54 g/500mL, se presenta libre de microorganismos
patégenos y apto para el consumo humano (Pérez y col., 2018).

Es evidente que los trabajos mencionan un importante
incremento de calcio en los alimentos de consumo cotidiano, sin

embargo, los compuestos dentro de los alimentos reportados se
encuentran en estado sélido y para lograr un mayor
aprovechamiento durante la digestion, el nutriente debe ser
completamente disuelto; y la mayor parte de calcio se absorbe en
forma de iones (Cudeiro y col., 2005). Hasta donde se investigo,
no se encontraron trabajos que estudien la obtencién de Ca en
solucion a partir de la cascara de huevo; de tal manera que el
aporte al conocimiento cientifico de este trabajo, es plantear un
procedimiento alternativo que de apertura al estudio de las
condiciones mas convenientes que permitan la maxima extraccion
de calcio, produciendo un liquido con especies i6nicas de calcio
en solucién acuosa.

2.Desarrollo experimental

2.1 Preparacion y calcinacion a 600 °C

Las cascaras de huevo de gallina de rancho con una edad entre
8 y 12 meses, se trituraron mediante un mortero de ceramica.
Posteriormente, se calcinaron a una temperatura de 600°C en
atmosfera de aire durante 4 h, en una mufla con una velocidad de
calentamiento de 10°C/min y enfriamiento natural.

2.2 Disolucion de la ceniza: Estudio del efecto del acido, de la
temperatura y de la agitacion.

La disolucion se realiz6 por triplicado con 1 gramo de ceniza
calcinada, adicionando agua destilada con acido acético o 4cido
clorhidrico hasta completar una solucion de 100 mL. A
continuacion, se dejo reposar durante 15 minutos, tiempo
suficiente para remover el producto gaseoso (CO.) en su totalidad,
terminando la reaccion se filtré en un embudo con papel filtro. Se
estimo que la ceniza corresponde mayoritariamente al carbonato
de calcio, por lo tanto, al disolverse completamente, pasa a través
del papel filtro; y los residuos sélidos de ceniza no disuelta,
contienen principalmente restos de material organico que no se
lograron descomponer durante la calcinacion, quedando como
residuos insolubles de color negro en el papel filtro; por esta razén
se estima el calculo del porcentaje de carbonato de calcio disuelto,
de la siguiente manera:

Mci—-Mcf
Mci

Q) %CaC0sui) = )+ 100

Donde:

% CaCOs (i) = Porcentaje de carbonato de calcio disuelto
Mci = Masa de la ceniza inicial total
Mcf = Masa de la ceniza final que queda en el papel filtro.

Posteriormente, se estudi6 el efecto del acido clorhidrico (HCI)
de la marca Aldrich y del 4cido acético (CHsCOOH) marca
Meyer, evaluados a diferentes concentraciones (0.519, 0.692 y
0.866 mol/l en el caso del acido acético y 6.04, 12.22 y 16.09 mol/l
para el &cido clorhidrico) a temperatura ambiente. Ademas, se
estudio el efecto de la temperatura 17, 30, 40, 50 y 60 °C, sin
agitacion empleando acido acético a 0.866 mol/l. Finalmente, se
investigo el efecto de la agitacion empleando acido acético a 0.866
mol/l a una temperatura de 50°C.

2.3 Obtencion del 6xido de calcio

Del proceso anterior, se obtienen dos productos: la ceniza
insoluble y la solucion translicida, el primer producto, se seco a
100°C y se midi6 su masa, a fin de calcular de manera tedrica, el
CaCOjs disuelto. La solucidn traslicida conteniendo las especies
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de calcio se calentd a 100°C hasta su sequedad; obteniéndose un
polvo blanco, el cual, fue calcinado a 800 °C durante 2 horas
obteniéndose un polvo blanco grisaceo, al cual se determina su
masa y se caracteriza por difraccion de rayos X.

2.4. Estudio Cristalografico (DRX)

La identificacion de las fases cristalinas se realiz6 mediante la
técnica de difraccion de rayos X a temperatura ambiente, los
materiales se analizaron con un difractometro marca INEL
modelo Equinox 2000, el rango de 2 theta se ejecut6 de 5-100°,
la fuente de irradiacion fue de Co Kal (A=1.789010 A), con un
detector curvo, 30 mA de corriente y un voltaje de 25 kV. Los
patrones de difraccion de rayos X se indexaron con el programa
Match.

3 Resultados y discusion

3.1 Estudio Cristalografico (DRX)

En la Figura 1a) se presenta el estudio cristalografico de la cascara
de huevo calcinada a 600°C. El eje de las ordenadas se refiere a
los conteos y se observa principalmente la fase cristalina del
carbonato de calcio (CaCO3) obtenido de la ficha PDF 2: 96-901-
5482. En la Figura 1b) se observa que a 700°C se obtienen dos
fases: el dxido de calcio (CaO), ficha PDF 2: 96-900-6717 y el
CaCOgs. Estos resultados son acordes a aquellos mostrados por
Naemchan y colaboradores (Naemchan, 2008). Por esta razon se
elige la temperatura de 600°C para calcinar la cascara de huevo,
debido a que el carbonato de calcio es una sal completamente
soluble en &cidos débiles, no siendo asi para el éxido de calcio.

. e CaCO; 96-901-5482
A CaO 96-900-6717

Intensidad (Unidades Arbitrarias)

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85
2 Theta (Grados)

Figura 1. Reactividad térmica en atmoésfera de aire de la cascara
de huevo calcinada a a) 600°C y b) 700 °C.

3.3 Estudio de la concentracion del acido acético y del acido
clorhidrico

En la Figura 2 se muestra el efecto de la disolucion del carbonato
de calcio con &cido clorhidrico o con &cido acético, los cuales
fueron utilizados en el estudio a temperatura ambiente y sin
agitacion. Se realizaron mediciones de pH a las diferentes
concentraciones obteniendo los valores cercanos a cero para las

soluciones que contenian el &cido clorhidrico y valores de 5.07,
5.1y 5.13 para las soluciones conteniendo acido acético. Se puede
observar en la Figura 2a una mayor eficacia de disolucion del
acido acético frente al acido clorhidrico. Asimismo, se observa
que a pesar de la concentracion del acido clorhidrico, los valores
de disolucion son inferiores al 20%. Debido a este
comportamiento de mayor disolucién con éacido acético, de aqui
en adelante, se muestran los experimentos empleando Gnicamente
éste 4cido.

W a
[=J =
o
L=
[=
[=

a
oa
=3

M s
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(%3]

0.00 3.00 b.00 900 12.00

15.00 18.00

Concentracian (Moles/Lt)

Figura 2. Comparacion del efecto del a) acido acético y b)
acido clorhidrico a temperatura ambiente y sin agitacion.

3.4 Estudio del efecto de la concentracién empleando acido
acético a 50°C y a temperatura ambiente

3.5

En la figura 3 se presenta el efecto de la concentracion del &cido

acético a dos diferentes temperaturas: 50°C y temperatura

ambiente. Se puede observar que a la misma concentracion de

0.866 mol/l el porcentaje de disolucién incrementa de manera

significativa al aumentar la temperatura. Por lo anterior, se

considera una temperatura de 50 °C la mas adecuada para realizar

la disolucion de la céscara de huevo calcinada.

6

w

w
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m Temperatura ambiente

26 AS50C

Disoluciondelaceniza (%)
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000 020 040 060 08B0 100 120 140 160 180 200

Concentracion (M/Lt)

Figura 3. Efecto de la concentracion en la disolucién a 50°C y a
temperatura ambiente empleando acido acético
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3.3 Estudio del efecto de la temperatura

En la figura 4 se muestra el efecto que tiene la temperatura en la
disolucién de la ceniza fijando en 0.866 mol/I. de la concentracion
de acido acético y sin agitacion. Se puede observar que el cambio
mas significativo se encuentra entre los 40°C y los 50°C. A 50°C,
se obtuvo un porcentaje de disolucion del 93.26%, mientras que a
60°C solo se observé un incremento del 0.14%, siendo la
diferencia no significativa, por lo que se decidio fijar la
temperatura a 50 °C como la mas adecuada para los demas
experimentos.

94 93.26 93.54
S <

91.52

2% 90.86 o

a8

84.37

Disolucién de la ceniza (%)

a4

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65
Temperatura (°C)

Figura 4. Efecto de la temperatura en funcién de la disolucion y
sin agitacion

3.4 Estudio comparativo con y sin la aplicacion de los
parametros mas adecuados.

En la Figura 5 se puede apreciar el aumento cercano al 10% en la
disolucién del soluto conforme a los parametros evaluados de
temperatura y agitacion.

96

94

Disolucion de la ceni

Temperatura ambiente 50°C

Figura 5. Estudio comparativo a temperatura ambiente y sin
agitacion y aplicando una temperatura de 50°C con agitacion.

3.5 Obtencion del 6xido de calcio

Con la finalidad de demostrar la presencia del calcio dentro de
la solucion, esta Gltima se llevé a sequedad y posteriormente se
calciné a 800 °C. A esta temperatura, las especies tales como
oxalatos de calcio se descomponen quedando Gnicamente CaO. El
estudio cristalografico del polvo resultante se muestra en la figura
6. Se puede observar como fase mayoritaria cristales de 6xido de
calcio corroborados con la ficha PDF 2: 96-900-6717. La masa del
oOxido de calcio obtenida es acorde a la esperada seglin la reaccion
estequiometria:

A
Ca003 () - CaO (S)+C02 ) (2)

El carbonato de calcio que se muestra en la reaccién con una
masa de 1g disuelto en las condiciones mas adecuadas se filtra, se
lleva a su sequedad y se calcina obteniendo una masa de 0.5g (+/-
0.02g) de oxido de calcio, de los cuales 0.4g (+/-0.02g) son
Unicamente de calcio, evidenciando que estan contenidos en la
solucion antes de ser secada y calcinada.

1200
A Ca0 96-900-6717

A
1000
800
5 A
z 600 A
o
=
E 400
% g i
£ 200
0
20 30 40 50 60 70 80

2 Theta (Grados)

Figura 6. Patron de difraccion de rayos X de los polvos de 6xido
de calcio.

Ceniza de cdscara calcinada 600°C, 4 h, 1 g

Materia Organica
0.0985 ¢ |
CaCO,
0.9015¢

co | Co,

0.5157¢ 03858 g
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04029 ¢ ]
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Figura 7. Diagrama de flujo con el balance de masa del proceso.

Se presenta en la figura 7 un analisis de la composicién quimica
calculada, en base al promedio de las pruebas realizadas por
triplicado. También se puede observar que se obtuvo 0.4g (+/-
0.02g) de calcio en solucién por cada gramo de ceniza disuelta en
el acido acético y con las condiciones planteadas en este trabajo.
Se calculd la desviacion estandar de cada prueba obteniéndose un
promedio de 0.65.

4 Conclusiones

En este trabajo, se pone en evidencia que la céscara de huevo
calcinada a 600°C se compone principalmente de CaCOs;. Se
encontré mayor eficacia de disolucion aplicando el acido acético
comparado con el &cido clorhidrico. Las variables mas adecuadas
encontradas en el presente estudio para realizar la disolucién son:
una temperatura de 50°C, una concentracién de 0.866 mol/l de
acido acético con agitacion constante, en un tiempo de reaccion
de 15 minutos. Se demuestra ademas un contenido de 0.4g de
calcio por cada gramo de ceniza calcinada. Se sugiere que la
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solucién obtenida, pueda ser estudiada en el aprovechamiento de
calcio en seres vivos.
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