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Bevezeto

Az apatit egy foszfét, asvany, mégpedig foszforsavas mész vagy fludr, vagy klor
tartalommal. Az apatit hatszoges rendszerben kristdyosodd, foszfortartalmi magmas
kézetekben eoforduld, szintelen vagy enyhén szinezett asvany. Az apatitot régebben
fluoritnak, aguamarinnak, krizolitnak, turmalinnak tartottak és csak 1776-ban ismerte fel
Born, hogy kulon asvany, azért kapta az apatit nevet apataein (goérog) amely jelentése csalni
[1].

A bioanyagok olyan anyagok melyeket hasznalhatunk bizonyos testrészeink pétlasara.
A csontok teljes vagy részleges pétlasa nem egy ismeretlen terllet hiszen mér idészamitasunk
elott is haszndltak bronzot és rezet a csontos részek dsszekapcsolasara. A csontok potlasara
akamasak az apatitok, melyek a foszfor legfontosabb asvanyai, hiszen a csontokat is
legnagyobb részt hasonl 6 foszféttartalmu vegyiletek alkotjak.

Az apatitok a foszfor legfontosabb asvényai, melyeket széles koérben alkalmazhatok
kil 6nbozo terlleteken hasznalnak fel.

Az apatitok felhasznaldsa régebbi felhaszndlasi terlletei mint kompakt biokeramiak
(implantatumok), porézus biokeramidk, tomitéporok (fogészat), implantd&tumok bevonata.
Az apatitok és a kilonbdzé adalékanyagokka (Si, Cu) médositott apatitok Uj alkalmazési
terliletel:- Gyogyszeralapu vegylletek hordozéjakeént

- Révarirtd szerek, miitragy alapu hordozojakeént

- Viztisztitasban alkalmazott toltel ékanyagkeént
A dolgozat célja: az antocianin adszorpcigjanak tanulmanyozésa hidroxiapatitra és
szerkezetileg modositott (sziliciummal és rézzel) apatitokra. Ennek érdekében meghatarozzuk
adszorpcios kinetikat, az adszorpcios kapacitast noveljuk kilonbdzé adalékanyagok
bevitelével az apatitok kristdlyszerkezetébe. A hidroxiapatit alapl anyagok kozll azért
hasznalunk sziliciummal és rézzel modositott apatit, hogy ndveljik az adszorpcids kapacitast.
Azért van szilkségink a médositott HAP-ra mert ha Si-mal modésitjuk, megndveljiuk annak
fajlagos fellletét, igy jobb lesz az abszorpcios képessege, és rézzel pedig feltehetéen megné
az aktiv centrumok szama.

Az antocianinok a flavonoidok csoportjdba tartozO egészséges novényi eredetii
tapanyagok. Az antocianin (antioxidans) tagabb értelemben novényi szinanyagok, sziikeb
ertelemben pedig dltaldban a vegyhatés vatozésara, szinvaltozassal reagao kék-, ibolya- és



vorésszini anyagokat soroljdk ide. Az antocianinok mindig tartalmaznak egy szénhidrét-
molekuldt, mig az az antocianidinekbél ez hidnyzik. Az antocianinok f6 hatésa a
szabadgyokok semlegesitése, tehéat hatékony antioxidansok, védé hatéast fejthetnek ki az
érfalakra, éslassithatjak az 6regedési folyamatokat.



1. Apatitokrdl altalaban

Apatitoknak nevezzik mindazokat az anyagokat melyek Mig(Z04)X, &talanos
képlettel rendelkezik.
M: -1+-3 vegyeértékl kation: Ca, K, Na, Cd, Pb, Sr
Z: -3+-7 vegyértékiion: P, As, Cr, Si, Al, S
X: -3, -2, -1 vegyértékl ion vagy semleges molekula vagy lyukak.

Az apatit afoszfor legfontosabb asvanya. Az apatit Osszetétele alapjan kal cium-foszfat
és kalcium-fluorid szilard oldatanak tekinthetd, a valsagban azonban kristdlyos, Ca’*, PO,*

és F ionokbol 416 termék, melynek a Cay| (PO, ), F | tsszegképlet felel meg. A hatszoges
rendszerbe tartozo kristélyal térracséban atetraéder alakii PO?~ ionok kozott Ca?* ésF ionok

helyezkednek el, de az utobbit OH vagy Cl ionok helyettesithetik. De nemcsak ezek az
ionok helyettesithet6k hanem a kalcium ion is helyettesithet6 kiilonbdzé fémionokkal.
fgy hérom tipusaismeretes: a—fluorid (F ) , ahidroxid (OH ~)és aklér (Cas(PO4)sCl).(4)

A hidroxiapatit. (Cawo(PO4)s(OH)2 ) egy biocanyag ami a f6 szervetlen akotdja a
csontoknak és a fogaknaknak ezért fontos a biologiai és fizikai-kémia tulajdonsagainak
feltrasa. A hidroxiapatitok nagyon fontos szerepet jatszanak a gyogyaszatban. A HAP
jelentés mértékben felhaszndhatd implantatumkeént vagy csonthosszabitasra. A bioaktivités
jelentés mértékben fligg szamos fizikai és kémiai tényezotol.

Nagyon fontos apatit fajta a sziliciumos hidroxiapatit. A sziliciumnak nagyon fontos
szerepe van a csontvaz fejlodésében. Az elsé utaldsok a szilicium élettani szerepére Carlisle
aki bgjelentette, hogy a szilicium jelen van a csontok kalcifikal6dasanak korai szakaszaban.
Hasonl 6 tanulmanyt tett k6zé Schwar z és Milne rdmutattak a szilicium hidnyosaga koponya
deforméaciot okoz., ez ramutatott a szilicium bevitel és a csontok mineralizacioja kozotti
Osszeflggésre. Sok modern bizonyiték megtaldta a szerepét a sziliciumnak a csontok
metalizmusaban (anyagcseréjében) ami arra sarkall minket, hogy haszndjunk minél tébb
sziliciumban gazdag anyagot (bioaktiv Uveget) ezek tartalmazhatnak akéar 30-50% SiO,-ot is.
A bioaktivitasa ezeknek a SiO,-ban gazdag képzédmenyeknek Osszefiigg a SIO, és a Si
szerepével a felllet reakcidiban. Miutdn a Si és a SIO, megerdsitik a bioaktivitast a Uveg
alapu anyagoknal, ezért a Si megerdsiti a hidroxiapatit bioaktivitasat is miutan beépll a
hidroxiapatit szerkezetébe [2].

A sziliciumos hidroxiapatit képlete a kovetkezdé Cago(PO4)ex(SO4)x(OH)2x (x=0-1).



A HAP jelentés mértékben felhasznahaté implantdtumként vagy csontpotlésra. A
bioaktivitas jelentés mértékben fligg szdmos fizikai és kémiai tényez6tol. Hidroxiapatit
(HAP), a trikalciumfoszfat és kalciumhidroxid dupla soja, melynek hasolo a szerkezete a
fluorapaptitéval Cayo(POs)eF2. A kovetkezd a képlettel rendelkezik Cayo(POg4)s(OH)2. A
molekulatdmege 502.31 g/mol. Megtalahatjuk szines, fehér, sziirkés, sarga és sargas zoldes
formaban.

Az apatitok két nagy csoportba oszthatok:

* Primer eredetii apatitok, melyek kristdlyos szerkezete szabad szemmel
vagy mikroszképpa felismerhets. A legtoébb magmatikus kézetben primer dsvanyként
fordulnak elé.

» Szekunder eredetii apatitok, méas néven foszforitok, melyekre a mikrokristalyos
szerkezet jellemzd. Foszfor tartalmuk 30-40% P,Os,

A hidroxiapatit és kilonbdzé apatitok kristalyszerkezete hexagondlis[3].

ORLOVSKII et al.
(a) (b)

%§%§ : g

Fig. 1. (a) Atomic structure of HA and (b) 1ts projection along the ¢ axis.



2. Adszorpcio

Az adszorpcié sebessége a fellleti boritottsdg valtozasanak sebessége. Ezt a relativ
boritottsagot idébeli vatozasanak megfigyelésével hatérozhatd meg. A megkotédés lehet
fizikai jellegi (a Jan Diderik van der Waals Nobel-dijas fizikusrol elnevezett Un. van der
Waals-erok hatasara |étrejovo tapadas), vagy kémia jellegl adszorpcid esetében kemo-
szorpciordl beszélink. Kemoszorpciéd soran az adszorbealt molekuldban az atomok kozotti
kotésviszonyok megvaltoznak [4].

Mivel az adszorpci6 fellleti jelenség, ezért a gazok, g6zok, folyadékok szamara a nagy
aktiv fellleti vagy kis részecskeméretii (pl. porézus) anyagok a jo adszorbensek. Ilyen pl. az
aktiv szén. Az adszorbens bizonyos id6 utdn telitodik. Ezét az adszorpcids
sztirbberendezések (pl. gézalarcok, olajsziirok) betéteit meghatérozott has haszndlati idé utan
cserélni kell. Az adszorpci6t hofel szabadulas, az adszorpcids hé kiséri [5].

Az adszorpcio jelentésége mint a technikdban mind a biolégiaban rendkivil nagy.
Mennyiségi kifegjezésre az egységnyi mennyiségl  adszorberns &ltal  megkotott

anyagmennyiseget szoktak megadni: X ahol X-megkotott anyagmennyiség, m pedig az
m

adszorbedl odd anyag mennyiségét tomegegysegben kifejezve. A fajlagos adszorpcid gazokndl
az adszorbedlodd komponens parcidlis nyomésatol, oldatoknd pedig annak koncentréciojatol
flgg. Az adszorbedlt anyag eltavolithatd kilonb6zé olddszerek segitsegével, melegitéssel
vagy Vizgbzzel valo kezeléssel, gazoknd parcidlis nyomas csokkentésével. Ez a deszorpcio
folyamata.

Az adszorpcionak sok gyakorlati alkalmazédsa van. Felhaszndhaté gaz és
folyadékkeverékek komponenseire vald szétvdlasztésaval, folyadékoknak gazokbdl valo

nyerésére és gazoknak valamint folyadékoknak atisztitasara[6].



3. Antocianinok

Az antocianinok a ndvényekben és a gyumolcsokben eléfordulé antioxidans
tulajdonsaggal rendelkezé anyagok.

Az antocianindeknek a f6 hatdsuk a szabadgyokok semlegesitése, tehat hatékony
antioxidansok. Veéds hatast fejthetnek ki az érfalakra, és lassithatjak az Oregedési
folyamatokat.

Az antocianidinek nem tartalmaznak cukoregysegeket. Soknak tekinthetok, a kation
alapvédza a flaviliumion, ez a pririliumionbdl vezetheték le, egy benzolgydri
hozzéillesztésével (ez a kromiliumion), mad a hozzéllesztett benzolgyirin az egyik
hidrogénatom fenilcsoportra van kicserélésével. Az antocianidinek a flavillium szarmazékai,
benne egyes hidrogénatomok hidroxicsoporttal vagy metoxicsoporttal vannak szubsztitualva

[8].

1. Abra: az antocianinok szerkezeti képlete

Antocianidin | Ry R2 Rs R4 Rs R R,
Aurantinidin | -H -OH -H -OH -OH -OH -OH
Cianidin -OH -OH -H -OH -OH -H -OH
Delphinidin | -OH -OH -OH -OH -OH -H -OH
Europiridin -OCH; | -OH -OH -OH -OCH; | -H -OH
Luteolidin -OH -OH -H -H -OH -H -OH
Pelargonidin | -H -OH -H -OH -OH -H -OH
Malvinidin -OCH; | -OH -OCH; | -OH -OH -H -OH
Peonidin -OCH; | -OH -H -OH -OH -H -OH
Petunidin -OH -OH -CH; -OH -OH -H -OH
Rosinidin -OCH; | -OH -H -OH -OH -H -OCHs;

1. Tablazat az antocianin szerkezetében el 6fordul 6 funkcids csoportok

Ebben a tablazatban 1athatjuk az antocianin szerkezetében el 6fordul 6 funkcids csoportokat.

Az antocianinok két kilonbdzo elembol épiilnek fel. Az egyik egy antocianidin, ami mar
eleve is szines, és az antocianidinhez egy vagy két cukorrész kapcsolodik, a cukorrész
Onmagéban szintelen. A szénhidrdtok antocianidinhez glikozidkdtéssel kapcsolddnak. Az



antocianinekben taldhatd cukrok az elterjedt szénhidratok kozé tartoznak példaul D-glikoéz,
D-gaaktdz, L-ramnoz. Az antocianinek kozé tartozik példaul a cianin, amelynek antocianidin
részea cianidin, és a cianidin a 3-as és az 5-0s helyzetii hidroxilcsoportjaval |étesit kotést ket
molekula glikozzal [9].



II. Gyakorlati rész

A dolgozat céljamint azt mara bevezet6 részben is emlitettem azt tiiztem ki célomul,
hogy az antocianin adszorpcigjdnak tanulményozasa hidroxiapatitra és szerkezetileg
modositott (sziliciummal és rézzel) apatitokra, adszorpcidés kinetika meghatérozéasa,
adszorpcios kapacitds novelése kilonbozé adalékanyagok bevitelével az apatitok
kristélyszerkezetébe.

1. Apatitos anyagok eléallitasa
A hidroxiapatit elgallitasara a csapadékos modszert haszndltuk és a kdvetkezo reakcio
jétszodik le:
10Ca(NO3), + 6(NH4),HPO, + 8NH.OH — Cayo(PO4)s(OH ), L +20NH4NO; +6H,0
Amit Ggy val6situnk meg, hogy el6dllitotunk kétféle oldatatot
» 100,36g Ca(NQ;),* 4.5H,0 (kalcium-azotét) feloldottunk O, 85 | desztillalt

vizben,
» 33,379 (NH,),HPO, (diamino-szulfat), feloldottunk O, 91 | desztillalt vizben.

A kalcium-azotathoz adtunk NH,OH -t a 11-es pH bedllaséig ezt pH papirral

ellenérzém .
A (NH,),HPOQ, -os oldatohoz adtunk hozza kb. 35ml NH,OH -t a megfelelé 11-es

pH bedlladsdig. Az elsé oldatot egy keverds reaktorba toltotik és dlando keverés mellett
bel ecseppegtetiik a masodik diamino-foszfatos oldatot. Az adagolas aatt a keverés erossége
975 fordulat/perc.

Miutadn befgjeztik az adagolast allandd keverés mellett hagytuk 20 orét a reakcio
lefolyni 450 for dulat/per c keverés mellett.
A 20 6ra utan a keletkez6 fehér csapadékot leszirtik majd széritottuk, szaritdszekrényben
105°C homérsekleten.

Az igy keletkezett fehér torékeny szilard anyagot golyos malomban megérltik majd
megszitaltuk, hogy a kilonb6z6 méretii szemcsék szétvél asztasa érdekében.
A sziliciumos hidroxiapatit (Hap-Si) kozul kil6zb6z6 mennyiségii sziliciumot tartalmazo
Hap-Si-t dlitunk €l6.

» 59%-0sHap-S (P.1)elodlitasa:
1.  Egy pohérbatesziink 100g Ca(NO,) , +800ml desztillalt vizet+ 20 ml NH,



2. Egy mask poh&ba felodunk 33.67g(NH,),HPO,+800ml  desztilldt
vizet+25mINH ,=825m

- 825ml felosztjuk négy egyenl6 részre= 206.25ml
3. 45ml Na, SiO,+100ml desztilldt viz = 145 ml / 4 = 26ml Na, SiO, oldat
A cseppegteto tolcserbe tettik 206.25ml (2. oldat)+26ml (3. oldat) és adagoltuk az 1-es
oldatra és ezt megismétlem négyszer fél dranként. Nyolc oran é kevertik majd ledllitotuk
akeverést és hadjuk egy € szakan &mit csinalni hagytuk egy ejjelen & alni majd leszurtik
és szaritotuk 105 C°-on 24 orét.

> 5%-0sHAP-Si (P.1.1) el6dllitésa:
A munka menetének leirasét lathatjuk a P.I-es HAP-S eléallitasanél.
1. 109.17 Ca(NO,) , +850ml desztillélt viz +20 ml NH,

2. 33.67(NH,),HPO,+800ml desztilldt viz.+25 ml NH ,= 825ml/4 = 206.25m

3. 45ml Na, SO, +100ml desztillalt viz = 145/4 = 26ml
> 10%-0s HAP-Si (P.II) elédllitasa:
1. 120g Ca(NO,),*4.5H, O+850ml desztillalt viz+20ml NH ,

2. 3367 (NH,),HPO, +800ml desztilllt viz + 25ml NH , = 825/4 = 206.25ml

3. 102ml Na, SIO, +100ml desztillalt viz /4 = 50.5 ml

Négy poharba szétosztjuk a 206.25ml+50.5 ml egy cseppegtets tolcserbe tesztik és fél
oraig adagoltuk. Miutan befejeztik az adagoléast 8 oraig hagytuk keverni. A kapott anyagot
lesziirtik majd szaritottuk 24 6ran & 105C.

> 15%-0sHAP-S (P.I11) elédlitésa
1. 131.72gCa(NO.),+850ml desztillalt viz +20ml NH

2. 3367(NH,),HPO,,+800ml desztilldt viz +25ml NH , = 825/4 = 206.25m

3. 162ml SIO, +100ml desztillalt viz = 262/4 = 65.5 ml

Négy pohérba 206.25ml+65.5ml cseppegtet6 tolcsérbe tettik és féloréig adagoltuk, miutan
befegjeztik az adagoléast 8 6ran a kevertik majd szlrtik és szaritotuk 24 6ran a 105C°

Rezes hidroxiapatit HAP-Cu el6allitasa a réz hidroxiapatitra torténé adszorpciojan aapul. A
HAP-Cu el¢dlitasahoz 10 és a 5-10° mol/l koncentrécidj réz-nitrét oldatot hasznéltunk.
Kimértiink 1,5g P.Il ®>63um nagysagi HAP-Si és 300 ml 5:10°° mol/I koncentrécidjl réz-
nitré oldatot vagy 10 mol/l koncentréci6ju réz-nitrét oldatotot, &landé keverés mellett

beledntotik a HAP-Si —t az oldatba és kevertik fél oran ét, hogy teljesen végbemenjen az
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adszorpcio. Ezutén ledekantaltuk és szaritdba tettik, miutan megszéradt dsszemozsaraltuk és
egy kék finom port kaptunk [10].

Esetinkben az antocianin elgallitasa céklabol torténik. El6szor a céklat apro
darabokra vagjuk majd 10 percig fé6zzik. A f6zés utan lecentrifugdjuk és adunk hozza élom-
acetatot, az igy keletkezé csapadékot lesziirjik. A csapadék tartalmazza az antocianinokat,
mig a sziirletben tavozik a betaint. A csapadékot feloldjuk vizben majd adunk hozza egy kis
kénsavat, a megfelel6 kémhatas elérése miatt, és hadjuk alni egy napot, egy nap utan
haszndlhatjuk az adszorpciéhoz.

Kimérek 0,2g hidroxiapatit alapti anyagot amit beletnttk egy 25 cm® lombikba és radntok
3,5%, 4,5% vagy 5,5%-0s antocianin oldatot. Az antocianint el6zéleg

2. Az anyag jellemzésér e hasznalt mddszer ek

2.1 Infravor s spektroszkdpia (1 R)

A infravoros spektroszkopiat az anyagok szerkezetének vizsgalatara haszndljék.

A szilard anyagot egy inert anyaggal kezeljik (k@lium -bromiddal).A spektroszkopiai
tisztasagu vizmentes kdlium-bromid vdkumban, nagy nyomason &tlétszo tablettava présel heto.
A jol elporitott anyagot dsszekerjik a kdlium-bromiddal és egyiitt préseljik [11]. Ezutan ezt a
pasztillat beteszilk két Uveglemez kozé és mérjik a jelét az IR készilekkel, félautomatikus
tartomanyban. Majd 10-15 perc elteltével leolvassuk a szamitdgépen megjelent jelet. Az IR
spektroszkopiés vizsgalatot azért vegezzilk, hogy megéllapitsuk, hogy a Hap helyett még
valamilyen melléktermék jelen van-e.

IR spektroszkopias mérést végziink a kiivetkezé anyagok estében:
» Nem kalcindlt hidroxi-apatit
» Kalcindt hidroxi-apatit
» Nem kalcindlt 5% Si-ot tartalmazo hidroxiapatit (HapSi P.I)
» Nem kalcindlt 10% Si-ot tartalmazé hidroxiapatit (HapSi P.11)
Nem kalcinalt 15% Si-ot tartalmazoé hidroxiapatit (HapSi P.I11)

2.2 Golyésmalom

A golyésmalom féleg kemény anyagok( ércek) finom érlésére szolgalé henger alaku
munkagép, melynek fald a dorzskopasnak jol ellendllé lemezekkel vonjdk be. A hengeren
bellil nagyszdma golyd talahatdé [12]. Esetlnkben alkalmazott golyésmalom porceldn
golydkkal mukadik. A HAP 6rlése 40 percig tartott mig a HAP-Si megorlése egy oOréat tartott.
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2.3 Szitdlas
Az orlés utdna az kapott orletett egy vibracios szitaban teszik. Ez a vibracios szita
tartalmaz négy darab kilonbdzé szemesenagysagu szitékat.
-180 um
-90 um
-63 um
-45 um
A szitadlasidegje 60 perc kildnb6zé amplitudoju rezgésen hajtunk végre
2.4 Coulter-counter modszer
Coulter-counter moédszerrel igen finom szemcsék mérete hatarozhaté meg. A Coulter-
counter keészilékbe beleadagoljuk a szuszpenzidt, a készilék egy szamitogeéppel van
Osszekdtetve a program segitségével meghatarozhat6 a részecskék étlagos &meroje, a dpsiag.

A Coulter-counter késziilékkel lemértem szuszpenzidban részecske méretét az anyagomnak és
Osszehasonlitottam a szilérd hallmazallapotu gravimetridval.

2.5 Pasztazo elektomikroszkép ( SEM )
A pésztéz6 (scanning) elektronmikroszkdp alapjét a televizios elv képezi, melynek

lényege, hogy egy adott targyat vékony pasztéz6 sugarral soronként képpontokra bontunk
[13].

A SEM segitségével nagy felbontési képeket készithetlink és meghatédrozhaté a
részecskék mérete, az anyag porézitasa, és megdlapithatd, hogy mennyire durvdk a
molekulak. A miszer nagy felbontéssal dolgozik.

2.6 BET gpecifikusfeliilet meghatar ozas

A mintarészecskéinek specifikus felUletének meghatarozasaraa BET mddszert haszndljak. A
berendezés gaztechnol 6gias ahol az analizal6 gaz a minta és a fekete csé koze aramlik
ugyanabban az idében [14].

2.7 Spektrofotometria

Az &dunk haszndlt spektroszképia a lathatd  spektroszképia, mely

elektrongerjesztésen aapszik. Az elnyelt fénykvantum révén egy elektron magasabb
energiaszinti palyara megy é&. Ahhoz, hogy a lahaté tartomanyban mérhetsink a
spektrofotométerrel ahhoz szines oldatunk kell legyen.Ez a  modszer akalmas kis
mennyiségli anyag gyors, egyszerii és rutinszerii mérésére.

A spektrofotometrids mennyiségi analizisek az oldatok fényelnyelésére vonatkozo
Lambert-Beer-torvenyen alapszik. A fényelnyelés nagysagabol az adszorbea 6 komponens
koncentraciojara lehet kdvetkeztetni a kovetkezod képlet alapjan:
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A= Igll—0 =g*c*|
Ahol: A-abszorbanciavagy optikal siiriiség

lo-belépo fénysugar intenzitésa

[-kilépo fénysugar intenzitasa

c-koncentréacié (mol/l)

[-oldat vastagsaga (cm)

e-molé&ris abszorptivités g=a'M

ahol a-abszoptivitas
M-molekulatdbmeg  [15]
A Lambert-Beer hatartorvény, amely csak monokromatikus fényre valamint hig

oldatokra (fligg a koncentraci6tél) érvényes.
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3. Mérés adatok feldolgozasa
1. Infravor 6s spektroskopia
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2. Abra IR spektum a HAP-Si 15%. Si nem kalcindlt (...), HAP-Si 5% Si nem kalcinalt (- - -)
és HAP nem kalcindlt (—)

A foszfé csoport a hidroxiapatitban a legnagyobb jelet add molekula fajta a 900 es
1200 cm™ kozotti tartomédnyban, mely a P-O szimetrikus es antiszimetrikus vibréciés
vegyértékrezgésre utal vagyisv = 1093 cm* ésav = 1032 cm* iserre utal.
v =1384 cm™* csucs megjelenese a szervetlen nitrét szennyezodesekre utal.
v =500 es 700 cm™ kozott az aszimetrikus a foszfat (PO, )csoportban a P-O kotesre utal.
v =3570 cm™ a Si-OH kotesre utal [10].

2. SEM pésztazo elektromikroszk op
A 3.abran lathato, hogy a HAP-SI 10% -ndl agglomeracios forméban jelennek meg,
amelyek 2-szer, 3-szor nagyobbak, mint a HAP nemkalcindlt esetében. A HAP-SI —nd a
részecske darabkaknak hegyes sarkuk van mig a HAP esetén pedig gomb alaktak.
Mozsardlés soran a nemkalcindlt HAP-Si kemeényebb anyagként jelentkezi, mint a
nemkalcindlt HAP, amely puhab anyag. A nemkalcinalt HAP-Siban levo kotések erdsek és a

mechanikai ellenallasik is nagyobb.

14



3. 4bra
nem kalcinalt HAP HAP 10%-o0s nem kalcinalt HAP-Si

18kU

T

= .

2. BET (fajlagosfelllet) meghatéar ozas

2. tablazat specifikus felllet az Gsszetetétel és arészecskeméret fliggvényében

No. material SS med
m2/g

1 HAP nc>90 54,3769
2 HAP nc<45 73,6811
7 HAP-Si nc 10% >63 120,9163

4 HAP-Si nc 5% <45 89,7856
6 HAP-Si 10% nc>45 124,3709
9 HAP-Si 15% nc<45 87,7182
3 HAP ¢>90 2,7815

Ebben a téblazatban lathatjuk 6sszehasonlitva a kilénb6z6 szemcseméretii, kalcindlt vagy
nem kalcindlt hidroxiapatitokat és a szerkezetileg sziliciumma maédositott, kilonb6zoé
szemcseméretli hidroxiapatitokkal. A tablazatban lathatjuk, hogy a sziliciummal médositott
hidroxiapatitnak nagyobb a specifikus felllete mint a hiroxiapatitnak, azonkivil I&thatjuk,
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hogy a legkisebb specifikus felllete a kalcinalt hidroxi-apatitnak van. A nem kalcinalt HAP-
Si P.I1 >45um rendelkezik a legnagyobb specifikus fel Ul ettel.

3. tdblazat az anyag porozitasanak valtozasa az Osszetetétel és a részecskeméret

flggvényében
No. material Pore volume med
mL/g
1 HAP nc>90 0,1483
2 HAP nc<45 0,24025
7 HAP-Si nc 10% >63 0,4132
4 HAP-Si nc 5% <45 0,2765
6 HAP-Si 10% nc>45 0,4562
9 HAP-Si 15% nc<45 0,2512

A legnagyobb porozitéssa a HAP-Si 10% nem kalcindlt >45um és a HAP-Si 10% >63um
rendelkezik. A legkisebb porozitdssal a HAP>90um nem kalcindlt rendelkezik.

3. Az adszor pciés mérés

Kimértem 0,2g hidroxiapatit alap anyagot amit beledntdttem egy 25 cm® lombikba és
radntéttem az antocianin oldatot és 5, 10, 20, 30, 60 percenként lesziirtem és
spektrofotométerrel lemértem a még oldatban maradt antocianin mennyiségét. Tudva az
eredeti oldat koncentrécidjat és az oldatban maradt antocianin mennyiségéebol kiszamitjuk az
apatitra adszorbedlt antocianin mennyiségét.

Az adszorpcié sorén vétoztattam az antocianin oldat koncentrécigjat 3,5%, 4,5% és 5,5%
valamint a hémérsékletet 15C°, 20C°, 30C°,40C° és 50C°, az dlandé homeérsekletet
termosztattal biztositottam.

Az anyagok amelyekkel végrehajtottam az adszorpciét: HAP nem kalcindt, HAP kalcinalt,
HAP-S P.I nem kalcindlt, HAP-Si P.I kalcindlt, HAP-Si P.I.1 nem kalcindt, HAP-S P.l.1
kalcindlt, HAP-Si P.Il nem kalcindlt, HAP-Si P.II kalcindt, HAP-Si P,Ill nem kalcindt,
HAP-Si P.III kalcindlt, HAP-Cu szilard fézisi, HAP-Cu nk >45um, HAP-Si P.I +Cu 10°*M
nem kalcindlt ésaHAP-Si P.II+Cu 10°M.

Abrézoltam az adszorpcids magassagot a koncentrécio (%) fliggvényében és a kapott
egyenes egyenletébdl szdmitottam ki a koncentréciot (g/l). Az oldatok adszorpcidjét lemértik
536 nm-en.

Ebbol az oldatbdl meghatéroztuk az anyag adszorpcios kapacitasat Q é az adszorpcids
hatasfokot 1, ahol
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Q:

mapatit

Ck _Ci

Cx

mNS

¢« — kezdeti koncentracio 10 2 mal

ci-bizonyos idének megfelelé6 minték koncentrécidja

Qm=f(t).

1. grafikon: ahatasfok véltozasa az id6 flggvényében
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x HAP-Si P.I +
[Cu]=E-03 M
HAP-Si P.Il +
[Cu]=E-03 M

Az 1 dbran lahatjuk T=20°C, ¢c=3,5 %-0s abrazoljuk a HAP nem kalcindlt, a HAP
kalcindlt, aHAP-Si P.I nem kalcindt, aHAP-Si P.| kalcindlt, a HAP-Si P.I.1 nem kalcindlt, a
HAP-S P.I.1 kalcindlt, aHAP-S P.Il nem kalcindlt, a HAP-Si P.Il kalcindt, a HAP-Si P,lII
nem kalcindlt, a HAP-Si P.llI kalcindlt, a HAP-Cu szilard fézisi, a HAP-Cu nk >45um, a
HAP-Si P.I +Cu 10°M nem kalcindt és a HAP-Si P.II+Cu 10°M az id8 fliggvényében.
Lathatjuk, hogy a legnagyobb hatésfokkal a rezes-hidroxiapatitok esetében a legnagyobb. A
HAP-Si P.I1+Cu 10M rendelkezik a legnagyobb hatasfokkal a legkisebb hatasfokkal pedig a
kalcindlt a HAP-Si P.II és a nem kalcindt HAP rendelkezik. Azonban lathatjuk, hogy a
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kalcindlt HAP-Cu alacsonyabb hatasfokkal rendelkezik vagyis ha a réz nincs belekalcinalva
az aptitba jobban megy az adszorpcio.

2. grafikon az adszorpcios kapacitas vatozasa az id6 fliggvényében

h=f(t, T) c=5,5 %
60 - ° o
o X
X X
° +
50 + « . + * Hap nk 15C
= = HAP-Si Pl nk 15C
+ = . a HAP nk T=20C
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. . X HAP nk T=30C
X [ L4 - .
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a A
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0 x} x * T !V/ T * 1
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A 2 grafikonon lathatjuk anem kalcindlt HAP, aHAP-Si P.Il ésaHAP-S P.I1+Cu
103*M &brézolva a harom kiillonbdzé koncentréacion az idd fuiggvényében. Itt 1athatjuk, hogy a
koncentréci6tdl fiiggetlentl a HAP-Si P.I1+Cu 10°M rendelkezik a legnagyobb adszorpciés
kapacitassal, a legkisebb adszorpci6s kapacitassal a HAP rendelkezik.
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3. grafikon a hatasfok véltozésa az id6 flggvényében
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A 3. grafikonon pedig lathatjuk anem kalcinalt HAP, ésaHAP-Si P.II, dbrazolni
kulonbdzé homeérsékleteken (15, 20, 30, 40, 50) az id6 flggvényében. A legnagyobb
hatésfokkal T=50°C a HAP-Si nem kalcindlt rendelkezik, alegkisebb adszorpcios hatésfokkal
aT=15°C anem kalcinat HAP ésaHAP-Si P.Il rendelkezik
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K Ovetk eztetések

1 Az doédlitott anyagok részecskeméret eloszldsanak meghatérozasara nézve
a Coulter Counter-rel végzett mérések bizonyultak a legpontosabbaknak,
ellentétben a szitaanalizissel, amelyet az csupan az anyag szé&ritasa utan
lehet elvégezni.

2. Szitaanalizisek értékeléséné figyelembe kell venni azt a tényt is, hogy a
részecskék meretére  és  morfologigara vonatkozOan — kiegeszito
informaciokat szolgdltathatnak a pasztézé mikroszkoppa ( SEM) elvégzett
analizisek.

Szitélas soran a részecskék agglomerd odnak.

4. A narium-szilikdt bevitele a hidroxiapatit szerkezetébe javitia a
hidroxiapatit tulgjdonsagait: a mechanikai ellendllasat, hostabilitast, kémiali
stabilitast és az adszorpcios kapacitast.

5. Az abszorbcios mérések sorén észrevettem , hogy az antocianinok a nem
kalcindlt HAP-Si P.II+Cu 10°M és a HAP-Si P.Il adszorbedlodott a
legjobban.

6. HAP-ra és a Si-ma modésitott HAP-ra megn a fajlagos fellletét, igy jobb

lesz az abszorpcids képessége, és rézzel pedig feltehetben megné az aktiv
centrumok szama.
Osszegezve az apatitok adszorpcios képessége fligg az apatitok szerkezetétdl , a kristély
szerkezetben jelenlevé ionok mindsegétol. A hidroxiapatit SiOx-al valo kezelésével egy
nagyobb fajlagos fellletii, nagyobb porozitasi anyagot sikerdilt el6dllitani , melynek egyenes
kovetkezménye az adszorbci6s képesség névekedése.
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