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INTRODUCERE

Sticlele bioactive, nanoparticul e
compozite el aborate pe baza | or, const
“n medicina dentart. Aceste materiale
genereazdle oeaerfH € chi mice Hi fizice ceé

Obiectivul tezei constt “n sintet

"mbunttt™™i rea propriett™ | or materiale
Teza poate fi considetarca find aldt ui t £t din dout p

cuprinde capitolele | Hi 1 Hi face o
domeniul materialelor de interes pentr
caracterizare. Partea a doua cuprinde capitele 1 | | Hi 'V care
HtiinH fice ob™ nute pe parcursul acti

Capitol ul I 11 prezintt sinteza Hi
compozi Hhonal t a unor pol i s(@6ix)c!| e
SiOQ7Ca0-4R0s-3TiO,-xAl03. Sa ur mer it “n speci al
al umi ni u asuptruaturgler opri et t™Hi | or

Capitol ul al patrulea este dedicat
aur func™H onalizate cu chitosan, nanop
oxid de zinc Hi el abortridi Hi oA’ ac
policarboxilat/ pol i saiwrnrhtd miatho@faedt «lul
verde asupra stabilitt™ii sol u™iilor
structurii hidroxiapatitei, efectul |
di mensiunii nanostructurilor de oxid d
al polisticlelor THi al iradieri.i nano
propriett™ | or dielectrice ale compozi

Sintezel e 'Hiatedatklorduaté Ta studim aurcondlus la mezultate
interesante pe baza cktrora se pot pro

aplicabile “"n medicina dentart.

Elaborarea si caracterizarea materialelarse f ect uat cu aj u
de la hstitutul de Chi mi e Macr omol ecul a
Uni ver si Bayaidin CligMNd @ Hec a , Il nstitutul Pol i

Crete Heraklion.



CAPITOLUL |
MATERI ALE AVANSATE PENTRU APLI CAHI

1.1. Materiale bioceramnice

Obiectivul spHcifmiovtali icémceoimeinii u
destinate medicinei dentar e, T repre
stabil e, cu func™i onal ittt Hi noi Hi p €
reduct |l a minimum i mpactul asupra orga

Biosticle

Existt. dout mecani sme ale bioactivitt
carbonatate, HCA 'Hill.Pregmamrieat td'Bi |"He ssuttiud
di zol var e 'Hi rata de formare a stratul
al stucturii atomice.

Sticlele silicatice sunt o col ec Hi
prin | egtturi iBeOPiunTHi ldeciaxXygeesn,e un
sticlt iar sodiul Hi calciulre8enantuambad
oxi geni care nu sunitO+Ne@.a™Hi " n punt e,

CnHel egerea struct raitiunai omiGna et
sticle cu compozi ™Hii chimice noi

Hidroxiapatita

Cele mai utilizate bioceramici pentimplanturi sunt fosfdH de calciu
atoritkt asembnbtridi cu "Hesuturile o0soa
ei ma i utiliza™i fosf a'Hi . Hi droxi apat
i ocompatibilitsdHi ubi Ibiitota'lditiin\pliesent defdci iHi
ercettri pentru realizarea de materi a
chele pentru creHterea ™Mesutul ui Hi ¢
n zona3lafectatt |

WO TO QA

12. Nanoparticule utilizate " n

Nanoparticule de aur

Nanoparticulele de aur (AuUNPs) sun
"mpr EtHti erii puternice rezul4ate din r

Rezonan Ha pl asmonatt peatun fdomea
nanostructuri  (nanoparticule, nanofire, nanostraturi) iar nanoparticulele
biocompatibile pot fi preparate prirtrmultitudine de tehniciq].

Sa demonstrat ct AuNPs -ianpé st c o mat
vindecarea defectelor ™esutul ui o[@.o s



Cercettitrile in vitro au arttat ct AuNF
ligamentelor paroddale [7]. AuNps sunt utilizate Tn tehnologia cu cellule stem, cu
potenti al ridicat “n ingineria ™Hesutur

1. 3. Materiale compozite utiliza

Materialele acrilice compozite sunt larg utilizate ca materiale de restaurare

dentartiricleer cactual e fiind focalizat e
mecanice (rezisten™a | a abr azi thacerieirti H
[8].

Materialele acrilice utiliozatoenpom e
s o | i dexemgludpelimetil metacrilat pulbeieP MMA)  'Hi 0O compon
(monomer ul de metacril at de metil).
satisftckttoare, cost redus Hi o stabil

O metodt de " mbunttanH ce @ompstolpr’iire
nanoparticule preformafa st are | i chidt “"nainte de
Cele mai frecvente tipuri de nanoparticule utilizate sunt cele de oxid de siliciu, oxid
de zirconiu, oxid de titan, oxid de aluminiu, hidroxaap i t £, o0o9%.i d de z

Nanocompozite

Nanocompozitele sunt formate din d
o matrice 'Hi nanomaterial e. Matri cea ¢
Hi trebuie sit[l0f i e biocompatibil

Proprietbt™ile materialelor nanost
metodele de sintezt, ptlpbcesare Hi comp

Cimenturi ortodontice

Exi sttt o] seri e de ci mentur.i pent
compozi Hha chiti Ee&r Ht ecpr eppds et #fHi me C
O serie de cercettbri au arttat ct
bi ol ogi ce THi adezive ma i bune fa™L d

proprietdt™il e de duriltaat eonrmpr ecsd rep rldis i
inferioare [L3].

Policarboxil atul de zinc este un c
urma unei-bmaedc Hiintaei pgul berea bogatt
poliacrilic[13]. Timpul scurtde lucru (min)iH r ezi st en™a mi-ct
70 N/mn?) 7 | fac util doar “n cimentdbtrile

Compozite cu sticle bioactive, com

Compozitele conven'™i onal e se pr ood
bi odegradabil £t 'Hi particule de sticlt



pol i mer. sunt poliactidele (PLA) Hi

biosticlei Bioglass 45S5 thopl i mer ul PLGA se <c¢creHte |
commpresiune a polimerului. Schel el e
porozitate de 43% prezintt un modul Yo

polimerului[14].
Biosticle cu nanoparticulde aur
Sticlele bioactive c-8i000mpfost studdate ~

intensiv deoarece ele interac™H oneazt
HA Hi / sau hidroxicarbonat apatitt HCA
creiHéa "™Hesut ul ui 0S0S.

Sticlele bioactive ce con™Hin nanop
deoarece “ntrunesc calitt™i |l e bioactiywv
intro anumitt parte a corpulufune®H drala
AuNPs poat e conduce | a ob™i ner ea de
biomolecule.
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CAPITOLUL Il
METODE DE SINTEZI nl CARACTERI ZARE
AVANSATE CU APLI CAHII CN MEDI CI N

2. 1. Met ode de sintezt a materi al

2.1.1. Sticle bioactive

Metoda solgel

Metodasoige!l formeazt ansamblul de nan
camerei. Cn aceastt metodt precurtsrar i i
camerei formand un g€l. 1 , 2] . Acest gel este o re
siliciu | egat coalent, care poate fi L

sunt in sistemul ternar (ex.: 5880 mol.% SiQ, 36 mol.% CaO, 4 mol.%:Ps) sau
n sistemul binar (70S300mol.% SiQ, 30 mol.% CaO).

2.1.2. Hidroxiapatita

Met oda coprecipitbridi

Cea ma i simpl Lt met odt de Oob Hi ner
coprecipititrii. Aceastt metodt se baze
4,2 hidroxiapatita este mai pu™Hi n sol i
CaP[10,11]. Readdde preci pitare este condust
temperaturi cuprinse “ntre temperatur :
apei.

2.1.3. Nanoparticule de aur

Met oda chi mict

Metoda Turkevich

Metoda chimict de reducere include
ckttre agen’Hi (acid oxalic, acid citrioc
etc).

Met oda Turkevich este foarte des u
citrat ul dde sodiu care are at ot rol de
Met oda implickt tratarea HAuCl 4 cu citr
[21]. Dupt c©teva minute culoarea sol u'Hi

culoarea vinului.

11



2.1. 4. Met ode de ob™Mi nere a compoz
ObWwinerea cimentul ui zinccarboxil a

Zinc carboxilatul apar "H nbea z[@6. men
Commponentele sunt acidul polycarboxilic (poliacrildt) pul ber ea modi
de zinc[27]. Oxidul de zinc modificat este preparat prin amestecul oxidului de zinc
pur cu mici canti t & Hi de o0 x i-1200dCeAcesta g n
process reduce reactivitatea oxidul ui
amestecului cu acidul permitand realizarea amestecului sufficient de lent pentru e
putea fi bine amestecat si utilizat.

Cimenturile care smegtsescactni ¢atme
pul berea este oxidul de zinc cu o cant
de poliacid. Conform instruc™i unilor s

solu™Hie (Fig.2.5.a).
ObWwi nerea de nanocompozite

Compozitele dent ar e i mplict di spe
umpl ut omatricgpotl i merict (Fig.2.1)

Material de umpluturii (NP)

Aplicabil tesutului dentar

Fig2l.Combi narea material ul ui de umpl
biocompozif28].

Motivul pentru care se introduc materialele de umplere Tn matricea
polimerict este acela de a ~ mbuntt t Hi
flexiunedur it ate, compresiune, modul ul | ui
[30-33].

12



2. 2. Metode de caracterizare a materialelor avansate
2.2.1. Met ode de investigare struc

Metoda difractometrict

Metoda difractometd £ e st et odemsetwtdi | i zatt pe
structuralt a mateutalekeazktrostabdia&i
CuKa) Hi 0 g e-Bmergana.in reontajuBir- aqgpg oba pol i cr

detectorul se rotesccuununghi n raport cu suprafaSa
fiind fixt.

Fascicul ul de radia'Hi ei X " mpr £ Hti
Ki “nregistrat. Cnredié sdirfarm@aaSii et ’em sfi u
2g(unghi ul format de r adifaolHimae zitn coi ddeinftri
Spectroscopia “n infraroku cu tran

Spectroscopia IR permite investigarea materialelor in orice stagrelgare.
Principiul de bazt al metodei ¢ 64090

cml) ki mbsurarea absorbSiei radiaSiei

I R sunt activate anumite modure, sada Vv
l egbtturilor cu anumite grupktri adsorbi
l egbturilor atomilor ce unesc anumite

legate de cristalinitatea probei.

Spectroscopia UWis

Spectroscopiadpi ct " n ultraVise)eeske woitel
pentru studiul suspensiilor coloidale [43].

In general, spectrofotometrele Wi s mbksoart intensit.
prin probt, sau care est e ashatcafasoicululbi d e
care a trecwubeHnumeHtentthaabmitAhSt Hi

Mi croscopia electronict de scanare

Mi croscopia electronickt de baleia,

supraf e ™ei probei un f asci €0 Ke \W.eDinel e
interacSiunea fasciculul ui de el ectro
retr o’ mprtirkotniia Ss e ¢ uenl deacr i , radi aSi e X,
catodoluminiscenSt [44, 45] . El ectroni.i

de un det ecsteo ri, maoghi"Hi ena©nsduup r a f e "He i (Fig
scanare poate prez2ea ca anext un spectrometru
(EDX) care permite determinarea compoz

13



2.3.2. Microscopia electronict de

Mi croscopia electronict puriidizaahs

studiul nanomaterialelor deoarece pern
de la mocrometrii la angstror#4,45]

Pentru investigarea nanoparticul el
pe o grilt de caupron 3aHd o pseer iutstu cctu Din
el ectronict, cu ajutorul unui softwar e

dimensiune a nanoparticulelor.
Spectroscopia fotoelectronilor de

XPS este o tehnict cantitativik pe

el ementale a supraf e Hei unui materi al
elementelof46,47] I nforma™i il e se culeg de pe

Fiecare elementareoanumit st ructurt el ectroni c!
e mi Hi vor avea energii caieleotrdnulus mus enprgiec i f
necesart pentru a extragetraecbeuli eelsetc tfri
energia radia$Siei X:

Ca suradi @a#i e Xacpluasil283.6feV savy Kad hu =
1486. 6 Ev. El ectronii f ol2sBeVniespectivdld86e n e
eV. Micile deplastri “'n pozi Sia maxi |
depl astri chimice.

2.2. 2. Met ode de investigare a pt

l nvestigarea propmpieettkt wislcom i di alee d

Spectroscopia dée mpedanSt ( SI) este 0o meto
studi ul propriett™i | or electrice Hi di
metode se pot investiga sarcinile |leg
solid-solid, solidlichidsausolidggaz pentru materiale cu ¢
sau cu conduc™Hi e mixtt pentru materi a

r

Cu ajutorul spectroscopi ei de i mp
constanta dielecagimcar {ptriHhhngemteal &n ¢
Hi conductivitatea electrict (0G) a mat

Parametridi ce se pot deriva din ac
caracterizeazt propriettSil e demmitivtdten s e
mobilitatea purtttorilor, concentraSii
generare ecombi nare de volum) Ki (b) propr

electrod [49].

14



Analiza ariei SBurmmueeEmmeltkeller, BET met oda

Met oda BET constt %)n paed ssou porti faa "dan u

analizat [505 2] . Experi ment al se traseazt i
temperatura azotului lichid (77K).

Fenomenul de adsomrBéH &€« wan edermnuWaa
de stratul de adsorbat format din aton
fi fizic sau chimic.

Presiunea relativt |l a care apare
porilor materialuhiuzeaZicuhéHght Kred vdinn:
condensare
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CAPITOLUL IlI

SINTEZA Al CARACTERI ZAREA UNOR POLI S-
(66-x)Si0Q7Ca0-4P0s-3TiO2-xAl 203

3.1. Sinteza sticlelor n sistemul
(66-x)Si02:27Ca0-4P0s-3TiO2-xAl 203

S-au sintetizat prin metoda sgél sticle compozite (polisticle) Tn sistemul
(66-x) SIOQ7Ca0-4R0s-3TiO,-xAl 203, unde x= 0; 1 and 2 mol% (Tab.3.1)a%les
accat tehnict deoarece permite ob™Hi nere
[1]. Ada us ul de oxid de titan 'Hi oxi d de
proprietbt™ | or mecani d& Hi de ader en’ ™Ht

Tabel31. Codul 'Hi compozi H a sticl

Codul probei Compozi 'Hi a
Po 66Si0Q7Ca0-4B0s-3TiO,
P 65Si0Q7Ca0-4B0s-3TiO- 1A1:03
P2 64Si0Q7Ca0-4B0s-3TiO,-2A1203
Pr e c ur s o r-itetraetil drtosllicatal dTHDS), trietil fosfatul (TEP),
azotatul de calciu tetrahidratat (Ca(jgaH,0) , i zopropoxi dul
azotatul de aluminilhn i dr at at cu nout peOHO@)G @ fest d e
hidrol i za'Hi “"n prezenHa acidul ui azoti

Pentru hidrolizare raportul molar (HNEH-O)/(TEOS+TEP)sa me n "Hi n u
valoarea 8.

TEOS TEP Tll’ er\ azAl

se adaugi la
fiecare ori sub Agita n 37°C, 24h 37 C, 24h
agitare
llll)R()l l/A & GEI_ >

(HNO;+HO)(TEOS+TEP) = 8
37( 3 zile

POLISTICLA

110°C, 24 h

Gl:l. USCAT hunkmlmz

Fig.3.1. Proceduras@el de smtelz a t i c I el or “n
Si0Q7Ca0-4B0s-3TiO2- XAl 203.

16



3.

2. I nvestigar edHosntarlukc t'Hir amotr,f ocloo

3.2.1. Studiul XRD

Il nvestigar ea c r-aedfectaat cu sjutotukdiltrhiciomepruludab e
Shimadzu XRD 6 000 fol osiCuKU r g éri=dl"Hi5a ) cu
Difractogramelesau "~ nr egi strat “~n domeniul 2d
2°/min.

Anal i z©nd aspectul difractogramel oo

al sticlelor. Picul XRD larg ce apare injurul val@gde 26 par e a fi f or
picur.i component e l argi, rapeortul cr el
conHi nutul ui “n aluminiu, suger ©nd i nt
prin substitu'™ie.

Prin deconvol u™Hi a mit@uriblser vim dadau
creHte con'™™i nut ul de aluminiu, cel e d«

siliciu (11 localizat la 2/ =23,7)
ntensi

“n i

‘Hi f osf atlacdlizaila 20=80,7) ardésc i u

t at e ‘'Himasnari aledupd (Figs32.8dz Tabek3@)y.e v

Intensitate (unit. arb.)

Intensitate (arb.u.)

a)

T T T T T 1
15 20 25 30 35 40
20 (grade)

b)
Fig.3.2. a) Difractogramele sticlelor in sisteri0,Q7Ca0-4B0s-3TiO2-XAl 203
Si0xQ7Ca0-4B0s-3TiO2-xAl20scu x = 0, 1, 2; b) Dec
Tabel 3.2. Parametril e c onv ol u'Hi e picul ui
Parametrii Po Py P2
I I2 I1 I2 I3 I1 I2
29 () 23,68 30,68 23,70 30,69 | 36,28 | 23,73 30,7
w() 9,50 6,30 9,46 6,50 9,20 9,30 6,70
A(unit.arb) 932 341 1019 350 102 1025 41
% 73 27 69 24 7 65 35
11/12 2,73 2,69 2,49
Picul localizat in jurul valorii§=23,7,1;, este mai intens
piculdela®=30,7,lr aportul intensitt™ |l or | or
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al umini u. Ltrgimile picuril olrkrXgRiiDme aw,p
hscade cu creHterea con ™i nudculedHt ed e ualc

conHi nutul ui n alumini u. Anal i z©nd
deconvol uHi ei se poate spune cvioralzwemi
formarea fazei hidroxiapatitt amorf t,

3.2.2.Studiul FTIR

Spectrel e de-aafregistratiritin gpeckometik JASCO 6200
(Jasco, Tokyo, Japan) la temperatura camerei n domeniiik@00 cm?, cu o
rezol u'Hil,dologsindtei c mpasti |l trii cu KBr.

Spectrele FTIR ale sticlelor sintetizate Tn  sistemy66-x)
Si0,Q7Ca0-4R0s-3TiO,-xAl03, sunt prezentate in Fig.33.Se poate constata

caracterul amorf al sticlel or 1e360cte n Hi
(domeni u car e eviden™Hi azt structur a
tetraedrelor SiQ 'Hi benzil e mai i-700ceicareesund tipipe d o
fazel or dezordonat e. Spectrele con’™in

sol i ditl 6 0305 OHi modurile de vibra™i e -al e
1600 cmt.

3643
| 2456
3242

3733

Absorbanta
Absorbanta

A

4000 3800 3600 3400 3200 3000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 400
viem’)

Fig.33. Spectrele FTIR ale sticlelor n sistemul 66
Si0,@7Ca0-4R0s-3TiOz- XAl 0.

Benzile de vibrge tipice oxidului de siliciu sunt cele de la 47869cm?;
795793cmt, 10731074 cmfi1199-1195 cmt [3].
Banda de vi br a Hi-1©73 cntt ®ster atribuit intindedi 1 C

asimetrice-O6il edbotzarHiia ®ienzi i depi nde
tratamentul termic aplicat, respectivad o mi i i mpuritate prez
Pentru o mai bunt <clarificare a e

vi bra™Hi e a | egabtafrddtoratdin d&eadar wvqg | us'Hi
1800 cm*-700cm!. Rezul t atel e d etatoimfalelulB3i ei su
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Tabel ul 3. 3. Parametri. benzil or I R r1 €

domeniul 1800 700 cmt
Proba OH, | COZ | COZ | COZ | PO | LO TO Si-O-
Si-0-Si | SiFO-Si | NBO
Po | n,cm* | 1657 | 1500 | 1414 | 1333 | 1253 | 1185 | 1074 | 982
w, cni® | 98 110 110 129 | 134 131 123 122
A 25 20 27 25 40 88 156 80
P, | n,cm' | 1663 | 1508 | 1425 | 1329 | 1234 | 1199 | 1073 | 988
w, cni® | 106 | 109 155 157 | 113 144 123 123
A 21 13 19 35 39 117 152 80
P, | n,cm' | 1655 | 1507 | 1425 | 1331 | 1233 | 1175 | 1073 | 986
w, cnit | 94 112 138 153 | 118 131 124 120

A 26 13 19 39 39 78 150 81
Analiz©n d benzile rezultate constat kb
I Lrgimil e Hi intensitbt™Hi Il e (ariilSe) b
odi fi cbtbernozziil™iri | &t r i 1DCa, tSEO-NBCe §Q $t0-8ij | or
PO43, H¢¥ HCO apar di feren’™e s ghicdnfirmdmd i v ¢
formarea hidroxidul ui de calciu, respe
molAl,Osde a intra “"n reHa-0O&i pxiHdul ai coda
2% molAbOsde a intra Hi “n comp®zi H a hid
Se poate afirma ct adausul de al um
ur mare a

hidroxiapatitei, formate ¢
matrici.i de oxid de silici
atomilor de siliciu in tetraedrele SiQ aptr ©nd o
compensat¢t).

Se observi ct benzile deSiviWiCasi e
depl aseazt spre numer e de uinuukinaeiniu, mi c
ca urmare a substituirii Sicu AP*.

Anal i z©ond Hi celelalte moduri de v
al umini u, am constatat -0-8, POdrdindere, IB@ d e
“"ntind®r edeMHdbr Mar e rmal idneipaerned echéHec o n "Hi n |
modul de -*SibrckeéHi ¢efSer mare are o depenct
deplasénds e spre numere de undt mai mi c i
aluminiu.

a
U C asubstituimia r e
sarcint neg

3.2.3.Studiul SEM, TEM

Studiul morfologe i Hi c omp o zi "Hi eaefectuaticimautord e
mi croscopi ei el ectronice de scanar e,
utilizond aparatele Tescan Vega prevtiz

Verios G4 UC SEMTEMHKNMEHRI HTE7700u EDS
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InFig.3dsunt prezentate imaginile SEM
condi Hii, cu un con™Hi nut-2%mol.oxi d de al
Pe suprafa™a granul el or mai mar i S
fi rezul tatul precipitdbirili unei faze n
Precipitatul are forme aciculare s

aciculare fiind predominanie probak. Acest tip de morfol
hidroxiapatitei.

Map data 640
MAG: 1012 x _HV: 200 KV WD: 166 mm

b)
Fig.3.4. Imagini SEM ale polisticlelor: agfb)Pi; ) B
Investigarea compozi "Hi ei chimice e
pul ber il cde Snhievbdaen™t prezen™Ma el en
3.4). Morfologia di feritkt a particul el
di ferite Cal P Hi de concentra'™i ile ri
respectiv a tit an wHhR. RapdhrtelecCa/lP sunmtmdi mairi decan
“"n hidroxiapatita purt (> 1.67), proce
Tabelul 3.4. Compozi H a chimict el em
Proba Si Ca P Ti o Al Ca/P Si/Ca
% at % at % at % at % at % at
Po 18,82 8,23 2,42 0,90 69,80 - 3,26 2,29
Py 23,12 5,83 2,86 0,55 66,40 1,24 2,03 3,97
P2 19,13 7,54 2,58 1,02 68,50 1,12 2,63 2.54

Imaginile TEM ale probelor § P. 'H o » stht prezentate in Fig.3pentru
di ferite mbriri

Se pot observa structuri tip cluster compuse din particule mici in domeniul
10nmi 100 nm cu o neomogenitate a for mel
(romboedrale, tetragonale, monoclinice).

Mor fol ogi i asembtnttoar e mele comppste o]
hidroxs$tpalt i td'Hoagetnitwiu [sticl el e xerog
mol ar t £ 238 Y%eal b B Pssintetizate cu metoda sgel [5].
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ImaginileTEMar at £ amestecuri de xerogel
(Fig.3.13.c, e, f, i).

9) h) i)
Fig.35. Imagini TEM ale pulberilor: &) Ry; d-f) Py; g-i) Po.

Imaginile TEM a u per mi s ob™Hi ner eca sdec Him
transverSalti()hioRt3d Bngimwudi nsai).t a pori

Din imaginile TEM din Fig.3®.c, f, i) sau determinat cu ajutorul
programului NIS Elements BR (NIBR) di st roi. Pantidi zanelep adesej, |
di ametrele porilor cresc o datt cu cor
P) I a 3, 7 nm (proba P1) 'Hi respectiv
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3.2.4.Studiul XPS

Pentru a obSine informaSii | egate
ale atomilor Si, Ca, P, Ti , Al (88X) o0 X
SiOQ7Ca0-4R0s-3TiO,-xAl 03, cu x= 2 mol%, B s-au inregistrat spectrele XPS
“n bagldt( dwmrvey) Hi " n inalt tXPBSPEGS u 't
PHOI BOS 150 MCD (surst Al KU, 1486.6
referinSt energia de legtturt a C 1s
determinaekbedim Bapeditrl argt ale probel
60 eV. Spectrele de “"naltt rezol u'Hi e
analizorului de 20 eV.

Tabel ul 3.5. Compozi H a chimict el emen
Proba| C Si Ca P Ti (0] Al Ca/P | Si/lCa

%at %at | %at | %at | %at | %at %at
Po 13,69| 23,86 | 7,76 | 2,73 | 0,81 | 51,15| 0,00 | 2,84 | 3,07
Py 16,00 | 26,77 | 5,14 | 1,82 | 0,71 | 49,18 | 053 | 2,82 | 5,18
P, 17,29| 2435 | 5,67 | 2,16 | 1,29 | 46,94 | 1,70 | 2,63 | 4,29

Spectrele XPS obSinute au fost des
cu ajutorul programului Casa XPS software. Pentru fiteaeuslizat o linie de fond

Shirley Hi o formk a liniei Gaussiant/

Compozi Hi a chimict e | speceuh suaveyt ested e t
prezentatt “"n Tabel ul 3.5. Trasarea s/
de informa™Hi i | egate de valoarea benzi
de prezen™Ha aluminiuluia ismntia@t p-sekcyp i
creHterea concent r a HDE=B,88eVilaDa=3,75 respectiva |
DE=3,59 eV

Rezul tatele deconvol u'Hi ei spe-B81.rel
Semnal ul |l arg al spectrului XPS Si 2p,

chimice SiOx HO-C.Si Legttur i-O-@ pti magler Ssa di |
convertread gttt utSFOHorpr@ zent e | a s$i-Q cuspeaildit
adsorbite pe suprafa’™t.

XPS ale Si2p din probagRRu per mi s identificarea
eV Hi la 104,1 eV. Aceste dout picuri
pot fii |l egate de suprapunerea -NB(tcu i b
1, 2, 3 Hi/sau 4 -BQ (S legatdde strueturasschélatuluir
sticlei.

Spectrele XPS ale Ca 2p au =eviden
probele(Tabel ul 3. 6) Hi a hidrodi,ddhnuibudée c
rezultatele ob™Hi nute din analiza XRD.
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Tabel ul 3. 6. Pozi H il e 'Hi procentele pict
“"naltt rezollsH €aalle,SiTi2@p,O0OP2p H
Proba Si2p O1s Ca2p Ti2p P 2p Al 2p
eV % eV % eV eV % eV eV % eV % eV %
Po | 102 | 60 | 531 | 30 | 347 | 350.8 | 72 | 460 | 466 | 100 | 133 | 53
104 | 40 | 532 8 346 350 28 135
47
533 | 48
534 13
P | 102 | 6L | 53L | 2 | 3489 | 352 | 57 | 460 | 467 | 100 | 133 75 | 100
53
104 | 40 | 531 31 347 350 28 134 | 47
533 8 345 348 15
533 49
53 | 10
P. | 102 | 60 | 531 | 28 | 347 | 351 | 54 | 459 | 466 | 100 | 134 | 80 | 75 | 74
104 | 40 | 53 | 123 | 349 | 383 | 46 135 | 20 | 74 | 26
533 45
534 | 15
Tabelul 3.7. Pozi Hiile Hi procentele
spectrelor “n “naltt rezol u'Hi e
Proba C-C,GH C-OH, GO-C COs”
Po 284,6 551 286,6 34 290,2 10,9
P1 284,6 715 287 23,9 290 4,6
P2 284,6 58,1 287 34,3 289,2 7,6

AvOnd “n vedere contribu™Hia fosfor
XPS al P 2p a fost deRicounpiulse me dpaidt ic
ce depind de introducerea aluminiul ui
hidroxiapatitei.

Ca 'Hi n cazul rezultatelor FTIR s
structurale diferite din proba PRutemconcluzimac £ | a un con’™Hi nu
Al,O;, acesta prefert st intre “n struct.
(26%) intrt “n structura hidroxiapatit

Analizadnd spectrul XPS al carbonuluideont ami nar e se co
formk compl ext ‘'Hi ca intensittt™H |l e pi
mi c i depl astbse Dbseffabhektbl pBobele cu

ridicat (P 'H Po) au rapoarte Ca/P mai mici. Acéstru poate conduce la posibilitatea

posi bil

formar ea

“nl ocuiridi P cu C 'Hi
un comportament diferit
car bon

respectiv C@ (Tabelul 3.7) Est e
organice
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3. 3. I nvestigarea porozitt™ii

Texturarea polisticlelor sintetizateas ev al uat prin zads:
(Fig. 36) cu ajutorul echipamertului Quantachrome NovaWinBRata Acquisition
and Reduction, Quantachrome Instruments, version 9.0.

Izotermele de adsorb&unt de tip IV cu histerezis de tip H1, conform cu
clasificarea IUPACsunttipice structurii mezoporoad®]. Aspect ul de |
izoterma de tip IV este asoci atSepoate me
vedea din aspectul izotermelott r eapt a cr e Ht e ;ipdicAHd an p e
volum mai mic al mezoporilor.

010

8

2

2

8

Volum adsorbit STP(cclg | STP
v jdr, (cclg)

5 10 15 20 25 30 35 40 45 S0 H 0 15 0 2

e
e

02 04 08 08 10
wip,

a) b) c)
Fig.36. Propri et t Hielse réHi ea dafadr b Edodt & tr imal
desorb™i e; b) DistrDbsiHrabp®™r al por I

r, (nm) ¥, (nm)

In tabelele 3.8.10 sa u trecut rezultatel e o]
metodel or utilizate “"n determinarea ar
BrunauerEmmettTeller (MBET) BarrettJoynerHalenda (BJH) Diimer-Heal (DH),
Dubinini Radushkevic (DR), Horvath Kawazoe (HK), Saitd Fole (SF), Dubinin
T Astako (DA), tplot. Compar ©nd rezultatele ob"Hi n
constattm ct aria supraf e’lderie,Ht'Hir edai a nme
“n oxid de aluminiu. Vol umul @d®sdekecer ¢
or i fa™™ML de proba, fdirdet oxbhdHda @aduimi oi

Un comportament di faiecrairte,  zd emidin ipbrees

supraf e ™Hei ma i ma r @, are utn vauonm al pailddi Asdnctim  p
vedere conH nutul ridicat “n carbon |
putem presupune c¢ct porii suntapmdtulndan
ca urmare a nestoichiometriei ridicate a sticlei.
Tabel ul 3.8. Aria suprafe'Hei determinate cu
Proba Aria suplgafe Hei m
BJH BJH Langmuir MPBET t-plot t-plot DR MA
CAS CcDS EA MA
P, 2,55 3,28 2,60 1,65 1,50 1,50 1,99
P 6,74 1,09 8,89 1,11 1,80 1,77 5,99
P, 8,87 9,8 3,1600° 6,08 6,08 7,16
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Nota™Hi il e din t abede specalat§CAS-cualilagived i n
adsorption surface area, CB&imulative desorptiosurface area, EAxternal area,
MA-micropore area; CAfumulative adsorption pore volume, ClaBmulative
desorption pore volume, Mmicropore volume, CP cumulative pore volume,-AP
adsorption pore diameter, Bfesorption pore diameter-gdre diameter, MPW
micropore width

Tabelul 3.9. Volumul porilor cu diametrul mai mic de :15 nr);(B9,3 nm (B); 42 nm

Proba Volumul porilor, n¥/g p/po
BJH BJH- DH DH t-plot DR HK SF
CAP CDP CAP CDP MV MV CP CP

Po 3,1100 | 3,68202 | 3,11002% | 3,24002% | 3,76202% | 8,3320* | 6,9100° | 7,0520° | 0,862
2

Py 1,1330 | 1,4420% | 1,153202 | 1,40202 | 1,11Q0° | 2,1330° | 5,5520° | 7,2420% | 0,959
2

P> 1,1330 | 1,2530% | 1,1100% | 1,2230? 2,55002 | 2,56202% | 2,62202 | 0,959
1

Tabelul 3.10. Diametrul poriladeterminat cu ajutorul diferitelor metode din softul aparatului

Proba Diametrul porilor, nm Dm, Nm
BJH BJH DH DH DR DA HK SF BET TEM
AP DP AP DP MPW P P P
Po 5,6 4,18 1,08 4,18 2,42 1,72 | 3,680 | 4,5320? 6,8 3,0
Py 6,43 4,18 1,12 4,18 2,45 1,7 1,85 3,77 6,9 3,7
P> 6,7 4,3 1,1 4,39 2,44 1,72 3,680 4,2530* 7,0 7,1
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B CAPITOLUL IV
SINTEZA 1§l CARACTERI ZAREA UNOR NANO
NANOCOMPOZITE CU APLI CAHIANTARIMEDI C

4. 1. Studi ul nanoparticulelor de a

4.1.1. Sinteza nanoparticulelor de aur

Pentru sinteza nanopart i @prbcedatintreif u
etape(Fig.4.1) Cn pr i ma preparat fntunbsal on de sticl Lt
AuNPs prin amestecarea a 5ml de acid
concentrdd de 25mM cu 16,5ml de NaOH (20mM). Volumul a fost adus apoi la 47ml
prin adtugare de apt-o Bal eatdnperatyatde O i

C  Hi l asat "~ n condi "Hirotd/lemiangittiamii ed eme
stabilitra echilibrului termodinamic. -& adaugat apoi 1,5 ml de citrat de sodiu
(50ml / rag)c oHit i muat procesul d e temppratura t i |

de 85 C. Suspensia s schimbat culoarea devenind rosie purpurie. Balonul a fost
depozitat la rece la 4C pentru a opri continuarea procesului de nucleatie. Suspensia
coloidalt astfel 0bCHIi naid da sat tf oestdecema t aa

clorurii aurice cu formarea de nafopar

Cn etapa |1 s 0 | u "Hi dzolvdtén aadhaceticglacianl% 1l %
(v/iv). Cn condi "Hiaiu cea taigiatt a r5e nrha gsrod tui'H
75 ml chitosan 0, 1%. Agi tarea magnet i f
fost wrupiuspr ocess de ultrasonare | a o0

devenind 50C) pentru Sunscpte n3s0i amicno.l oi dal £t as
roz, a fogt Qrotad daraalizht BGeetireamdnoparticuleloe Gu

chitos a n , rezul t©nd cguspensia coloidalt C
Cn etapa | kclsaucséparat Bvonl vas petra40 @l care au fost

S upuHi unui process de iradiere cu | unm

sa pus un filtru de lcaurhpa rdee vhealdoeg e Milse

petri a fost de 9,8 cm. Iradiereas ef ect uat "~ n serii de 2

total fiind de 80 min. Coloidul iradiat® notat cu VGc.

4.1.2. Investigarea struct uradulelor mo
de aur

Studiul XRD

Pentru investigarea structurii cristaline a nanoparticulelor de-aurdepus
pe |l amele de sticlt pi-abtlubsatel aolus i

formarea unui strat de nanoparticule de aur.
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I nvestigarea <cristal i raiefedtudticu ajutosun i p
difractometrului Shimadzu XRB6 000 f ol osi nd radi a™Hi a
Ni. Difractogramelessu  ~ nr egi strat "~ n domeniul 2d
de 2°/mn.

Difractogramele celor trei tipuri de straturi rezultate prin uscarea coloizilor

pe | amele de sticlt sunt prezentate n

(111)

Intensitatea (unit.arb.)
®

365 37.0 375 38'.0 38'.5 39.0 395 40.(
20 (grade)

Fig.41. Difractogramele nanoparticulelor de aur coordinate cu citrgtn@noparticulelor

de aur f unc HisanfieaWHii zrmd reo gaur tcihaul el or de

cu lumintcverde, VG

Cele trei tipuri de nanopart igGel el
Hi c¥grezintkt un singur pic de difrac't
struct ur i i cubice cu f elHdaranmetn telukitekemenatarea u

det er mi naHi din didprazionogtawmeldepeindefR
preparare: @& = 0.4072; 8ac= 0. 40 6céc=Hi0. 4071 nm, ca urr
coordintridi nanoparticulelor de aur.
Diametrele medii ale cristalitelorsu det er mi nat util i z
o variantt modificatt a rel a'Hi ei Debye

8/
q

o - 4.1)

unde/ est e |l ungi mea dewvewndkct larmgadiea Hipdaic

“nkl Hh mii pixului XRD ( F\gddk)ungpid BragfJu o
Valorile obidute pentru diametrele cristalitelor sunted®15,4 nm,

Dec=15, 5 wix Hi5,D4 nm 'Hi aratt mici di f e
StudiulTEM

Dimensiunile nanoparticulelor de aur-as investigat cu ajutorul
microscopului Hitachi HighTech HT7700TEM. Pentru analiza TEM-au depus
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picktturi din suspensiile coloidale pe
Distribu™Hi a &updd méinme usi U oe nanopart.
ajutorul programului NIS Elements BR (NER).

Imaginile TEM ale probelor § Gec'Hi ¢/ SBint prezentate in Fig.24 Se
constatt ct particulele sunt pr edoami n

urmare a formbrii de di mer i sau tri mer
medii calculate din imaginil@EM, Dmnoec= 154 nm, Beec= 15, 4 miadaF Hi
15,5 nm, sunt “n bunt concordan™Mb cu c
aatt ct rela™Hia (2.1) de calcul a dial
val abilt pentru acest tip de particule
Distribu™Hia dupt di mensiune a-lBano
nm fiind corespunztt mareea ppentcroumpaliit@:
dentare sau “n aplica™ i de biosenzori
g 204 -G:
D,=15,4 nm

-
o
I

ab.st. 0,18 nm

Numar de particule

8 10 12 14 16 18 20 22 24

D (nm)
b)
Fig.42. almaginreaTEM'Hib)di st ri bu™i a dupt di Ger
Studiul UMVis
Spectrele UWVis ale coloizilor G, GecilVGeccau f ost achi zi
procedura de sintezt 'Hi iradiere cu a
Spec1800ut i | i z©nd c u v en Rige4.3cuniapreSentateespettrele de.
absor bVHie &JIVe solu™Hiilor coloidale | a
Se poate constata ct “n urma procesul L
absor b™i e al sol ulfHingiomi sée deptiasematt
(coloidul nefunc™ onal5ZGtnmupeaemtinwsan

iradiat cu lcddmiHht |l ae5886 OYhGpentru col o
(Gce) . Se mai obs er della6Hmm, tipic feinomenolad de iflotuwlareu i
La 14 zile de |l a sintezt, maxi mel e | a
nu-abi modi ficat pozi H a dovedind ct so
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nei radi a™Hi ar et d osci tok "Hirie Htlewsemaan ulnui c a
respectiv ca urmare a stabiliztr-iVis so
identic cu cel de |l a sintezt.

0.5

[~
S
L

la 1h de la sinteza

e

«w

L
floculare

Absorbanta (unit. arb.)
(=]
[N
i

=]
-
L

Chitosan

0.0 T T T T T
200 300 400 500 600 700

Lungimea de unda (nm)
Fig.43. Spectrele UWis ale coloizilor GcHi cda@ p roiarstpe-tti z a "Hi
de | a sintezt.

Studiul XPS

Pentru a avea o] i nforma'™i e ma i C
nanoparticulelor daeu a’umrr edgeipsutsreatp es ptcit
rezol uHi spewctajouted rmrwll ui SPECS PHOI BOS
Ka. Spectrele XPS au fost corectate consideradnd ca standard Cls al grafitului ct
energia de |l egtturt de 284,6 eV.

SpectreleXPS largiaue v i dtgpm "Blizeen™Ha picuri l or ¢
Ols,Nd s, Si 2p, -aCdbserzad | HlierdIhsHe S n i ntens
Probel e func™i onalizate au semnal e A
nanoparticulelor cu chitosan. Cn ur ma
C1l s/ O1 s intdnsitatea pictHui XPS asociat N1s din chitosan. Picul XPS al Si2p
apar Hhne suportului de sticlt Hi este
suger ©nd diferen™Me “"n hidrofilicitatea
desodiu care se formeazt | a uscarea col

Compozi Hha chimict el ementalt dete
inTabelul4.1Se constatt ct “"n procesul de fu
“n oxigen HiaakotohmiH set ml cHomar, sodi
justificat de " nvelirea nanoparticule
concentra™i a “n oxigen Hi sodiu contri

37% oxid de sodiu).

Deconvolu™Hia spectrelor X®S evind einr
modi fickri “n coordinarea nanoparticul
Clssau luat " n considerare picuridg Hior
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picuriecorepunztt oare gruptrdlbgr. Phairtaoned muli

sunt prezentaHi " n Tabelul 4. 2.
Tabelul 4.1. Compozi H a chimict el eme
Proba C1s N1s O1s Na 1s Cl1s Au 4f

Y%at %at Y%at Y%at Y%at Yat

Ge 66,60 2,00 22,31 6,79 1,44 0,85

Gce 61,60 3,54 29,5 4,71 0,62 0,03

VGcc 62,73 5,45 29,17 1,71 0,89 0.04
Pentru deconvolu™i a spectrul ui nan

citrat am considerat <cont G, BH;"BiOaC=0,ar b
O=C0O) Hi cont r i bu-~B0Q,Cah, CxOn0=C@).rPentru probetet  (
func™i onalizate cu chitosan,c, &ClGat i |
consi der ar e atbuitepchitosanulii { IH/CXNMHG C-O-C=0/G-OH).

Tn spectrul XPS al probei Gpicul cel mai intens, localizat la 285.3 eV a fost atribuit
carbonuluiCCOO car e sufberak uo niaerpel aesfeerce ul ui
b[3].Aceastd epl asare este de 0,7 eV fa'He de
C-C/C-H, de la 284.6 eV. Picul atribuit carbonului de contaminare este aproape total

redus “n urma procesul ui de func™i onal
men™Hi ne acest carbon foarte sctzut Hi
cht osanul ui . Micile deplastri ale picu
evidente dupt procesul de iradiere, S
gruptri, respectiv formarea unei cCcoor c
de au.

10000

C-0-C=0/C-OH,
10000 C-NHIC-NH,
7500 4

2852

XPS C1s
5000

5000

Intensitatea (counts/s)
Intensitatea (counts/s)

N
a
S
3

25004

T T T T T

T T T T r T

292 290 288 286 284 282 280 292 290 288 286 284 282 280
Energia de legatura (eV) a) Ensrolaide leganuira(eV) b)

Fig.4.4. Deconvolu™Hia spectrelor XPS
citrat 'Hi aleb)MGaci tosanul ui

Sauconstaatmo di f i cLri mpjeezentipraohasec
aurului metadéplcadHat uau shbeeVrsipre ener
tipic Au™. Concentra™i a aurul ui cCu aceastt
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XPS,estede353%.Apoate aptrea ca urmare a int
ale citratului de cootidare.

350
1800

16004
G

XPS Audf

3254 87,5
XPS Au 4f

c

1400
1200
300
1000

8004

Intensitatea (counts/s)

275

Intensitatea (counts/s)

6004

4004

250
200 T r T r T T T T T T T T T
94 92 90 88 88 84 82 80 94 92 90 88 86 84 82 80

Energia de legatura (eV) a) Energia de legatura (eV) b)

Fig4d5. Deconvolu™Hia spectrelor XPS Au 4f
A% Aut'Hi *a)G:; VGec.

Tabelul 4. 2. Pozi2il e 'Hi procentele picurilor
aleC1s, O 1s, Au4f, N1s.

Proba C1ls O1s Au 4f N1ls

eV % eV % eV eV % eV %
4£7/2 4f5/2
Ge 284,6 26,5 531,6 42,9 83,3 87,0 64,8 399,7 100
285,3 38,0 533,0 44,9 84,3 87,9 35,3
286,2 17,2 536,4 12,2
287,5 8,8
288,7 9,6
Gee 284,6 6,4 531,3 14,3 83,4 88,1 7,2 399,7 50,3
285,4 27,3 532,5 14,0 89,5 93,1 92,8 400,4 49,7
285,9 23,2 533,3 69,7
287,0 26,2 536,2 2,0
288,7 16,9
VG 284,6 6,7 531,3 14,4 84,2 87,5 61,0 399,4 61,6
285,3 36,6 532,5 14 85,1 88,8 9,8 400,1 38,4
286,7 44,3 533,3 69,7 88,5 92,5 29,2
288,3 12,6 536,2 2,0

Spectrul XPS Au 4f €Nudiein "H watzer mpir e
de chitosan pri rffcaip @r id'elipd asme @t rswelmnii f A

mari (Tabelul 4.2). Interac™Hi unea cu g
semni ficativkt a intensitd™idi picul ui X
| ui spre eneamarii de | egbtturt m

I nterac™i unea cu gruptrile chitosa
ver de. Mi ¢ Hor ar ea semni ficativt a i
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func™Hi onali zate cu c¢chit os a-ihitcsancitdtacare r e ¢

impied ct analizarea nanoparticulelor ( me
informa™i i suplimentare este necesart
4. 2. Studi ul nanoparticulelor ¢

4.2.1. Sinteza nanoparticulelordén i dr oxi apati tt

Pentru sinteza hidroxiapatitei, HA;as f ol osi t met oa a ¢«
amestecat pHPOGIswHuéEHi @NH ) @) soo | suoHi ua™Hi 2e)
medi u bazic au reac™H onat cu formarea

Pentruo b "Hi ner e a -asuo Idu "Hiod iva(tl) ns 100 ml
(NHp)oHPOLHi 4, 36 g de bromurt de cetil trio

Pentru preparau eaOrstod rui' @80 chrégiu Ga |

di zolvat "~ n 60 ml apt distil at
Solu™Hiile astfel preparate au un r
Sol u™Hi a (2) se adaugt picktturdl cu

sol u™i ei l a valoarea 120KHu. oDspl u-dHiies &

suspensia este pl abs aagi tpaer eo cooan tei nd@t uv
timp de 24 h (etapa de maturare).

Precipitatul rezul tat, care teoret
cu al hidroxiapatitei nat urubdeving 7. Ladimal s p
sepalt o singurt datt cu al cooCtimpdei2d i c,
h.

Dupt uscare materi al ultinpgde Goreqratpde s

"nctl@/imien)l pentru a elimina compu'Hii
CuHA.

Pentru ob™M2nerea unei hidroxi agpat.i
adtugat 1g surfactant F127, restul e
rezultatt prin aceastt procedurt este

4.2.2. Caracterizare®di stommp ozialHikoo

Studiul XRD

Pul berile de hidroxiapatitt sintet
au fost analizate structural comparativ cu hidroxiapatita (purris) din comegtHHA
"mpreunt cu o probt sintetizatt "~ n pr
termic 1a550 "C, HASnecalc. In Fig.4 sunt prezentate difractogramele probelor
men™Hi onat e. Pentru ct “n pr obeaarepoaeifnt e
atribuit monetitului, CaHP® am introdus Hi di frac
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Con™Hi nut ul "n monetit este foarte ridi
transformnd o parte imortantt din ace

Intensitatea (arb.unit.)

25 30 35 40 45 50 55

20 (grade)
Fig.46. Difractogramele nanopulberilor HA, HAS, HA&calcinat" n c o mp a
hidroxiapatitappudiridd fammdroagiralnma, sH).an.

Hi droxi apatita Chaei{RO%i({PONOH), pr eai ot
un raport Ca/P cuprins “ntre 1,67 Hi 1
in picurile XRD constituente in domeniul 385 -a permis identificarea fazelor
cristaline prezente, a procent ulcaulei ac
elementare. Rezultatele sunt trecute Tn Tabelul 4.3.

Difractogramele dinFigée vi den™Hi azt ca fazt pre

cu o structurt cristalint hexagonydl t
monetitul TnH A "Hi HAS.
Calcd u | parametrilor celul ei el ement

parametrub al celulei elementare: a=0,9412 nmpentguH a =0, 9424 nm p
a=0,9423 pentru HAS.

Studiul SEM G&i TEM

Il maginil e SEM, spectrel e EDK2Zne co
ferite pentru pulberile de 'Hi deomp azx
i mi ct e prebeiw fht aHA Hi HAS. Hi dr oxi apa
l omer Lri rotunde sau cu fsintetizae demaiiau p o
l omertri elipsoi d@&b4e7) Cau cseulprfiorert
toate probele apar diferen™He de | a
Tabelul 4.3.
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Tabel 4.3. Parametrii celuleil e ment ar e 'Hi rapoartele Call

Proba a c Ca/P | Dxrp Dimensiuni Faze cristaline
nm nm nm TEM
L I nm Denumire %
nm

Hp 0,9415| 0,6888 | 1,77 31 hidroxi 88
Ca(PQy)2 12
HA 0,9424 | 0,6880 | 1,23 22 35,9 87 | hidroxil 76
CaHPQ 24
HAS 0,9423 | 0,6881 | 1,27 22 35,3 93 | hidroxi 84
CaHPQ 16

Se constatt ct rapoartele Cal/P ale

ma i mici “n comparaHie cu proba comer ¢

prezen™Hei monetitul¢hi care are un rapo

Din Tabelul43s e poate observa o creHtere

acu micHorarea raportului Cal/l P.

Fig.4.7. SEM and EDX spectra of hidroxiapatite samples: gbHA; c) HAS.

A
= . HAS
L, =35,94 nm L, #3532 nm

stdev. 0,80nm|

Numar de particule

0 40
Lungime, L {m)

ﬁa) I.unal;ﬂ)e. L {nm) C)
Fig.48.HA: a)lmagine TEM; b)d i s tiarlundimildid ¢ ) dli s Hir. miblu ¢
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Din analiza TEM (Fig48) & const at ct l ungim
nanoparticulelor sunt cam acel eaHi “n
nm; iar pentru HAS L=35,2 nm, | = 9,3
ob™Hi ne o valoare apr opi atril padieulel@ 2alcuat,
din XRD.

Monetitul sau fosfatul acid de cal
urmare a abiliti™ii s a lse mad rapid &ompagativecu e r
ceilal ™Hi f osf a'Hi per mi HOrudormatn | ocui r ea
4. 3. Sinteza Hi caracterizarea prelim

O substan™t anitimicrobiankt pentru
st nu reac™Hioneze cu medi ul din cavite
Oxidul de zinc “"ndeplineHte aceste con
Morfologi a nanoparticulelor de oxid de zi
avea for me di v e ritsmanofir,manbtzbgnanoinel, hanofloarke, etc.i «

[4.5].

Oxidul de zinc sa sintetizatdinlo s ol u™Hi e al cool i ct d
cu2mol ecul e d&€£O@PLE Zm(E€bndi H i mbtaadk ed

utilizatt " n |if6éeraturt, uHor modifica

T%

i - sticla
[

— T T T T T T
200 300 400 500 600 700 800 900 1000

g a) X (nm)
Fig.49. Caracterizarea nanostructuriliorznO a) | magi ni SEM al e
4 etape notatelV;b) Tr ansmi t an™Ha straturilor sub’
sintezt, depuse pe suport de sticlt.

O solu™Hie formatt din 0,82g acetat
sa adtu-gat réeotpient con’Hi n©nfde |4 20 brdli nr
“nctlzit pe o plitkt Ia 60AC sub-15aunj t ar
sa adtugat o solu™Hie ob™HMi nutt prin diz
mi| met anol . So | méH "dli metz ull 4 att & mpe rdaet WL2r a
caresa rtcit | a tempelriag atr astc asnercec ait e:
superioar t pr euwprakeievata?® mal pbantru cataetprinase. s
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