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INTRODUCERE

Nanomaterialele reprezinta o ramura a nanotehnologiei care studiazd materialele
cu dimensiuni in intervalul 1-100 nm. * ** Nanomaterialele prezinta proprietiti remarcabile
care sunt fundamental diferite de cele ale materialelor studiate pand in prezent la nivel
micro si macroscopic. Datorita acestor proprietati a crescut interesul in industrie pentru

producerea si folosirea de nanomateriale in diferite produse din domenii foarte raspandite

= 266 45, 58

cum ar fi semiconductorii *°’, medicina 2°, cosmeticele si alimentele.

Dezvoltarea bioceramicii a permis folosirea unor alternative promitatoare pentru
inlocuirea sau cresterea unei parti a sistemului scheletic. *** % Bioceramicile au atras
atentia, in mod deosebit, datorita faptului ca sunt materiale ieftine, usor de realizat practic
si prezintd o buna compatibilitate cu tesuturile vii. De aceea este importanta realizarea de
noi bioceramici cu proprietati calitativ superioare care sa fie cat mai bine tolerate de
organism.

Tn ultimii ani nanomaterialele cu continut de Si si Mg s-a afirmat in obtinerea
materialelor pentru implanturi osoase.?® 9 13 23 Cercetari anterioare au aritat ca siliciul
este un element esential in dezvoltarea scheletului. Carlisle (1970) * a fost primul care a
raportat ca siliciul este unicul localizat in zona activa a oaselor tinere si implicat in primele

228 au aritat ci deficitul de siliciu la

stagii de calcifiere a oaselor. Schwarz si Milne
sobolani, provoaca deformarea craniului. Magneziul este, de asemenea, unul dintre cele
mai importante elemente din corpul uman fiind strans asociat cu mineralizarea tesuturilor

calcifiate 1%

influentand indirect metabolismul mineral. °

Tn sistemul oxidic MgO - SiO, sunt evidentiati doi compusi importanti forsteritul
(Mg,SiOy) si enstatitul (MgSiO3). **

Enstatitul prezinta diferite faze polimorfe. Forma stabila la temperatura ridicata
este protoenstatit iar la temperatura scazutd forma stabilad este ortoenstatitul. Forma
metastabild, clinoenstatit poate fi formatd din orto- sau protoenstatit, depinzdnd de
temperatura, presiune, dopanti, tensiunile interne din granule si dimensiunea lor.
Schimbarea structurii enstatitului in situatii diferite ale mediului, poate cauza schimbarea
volumului si producerea stresului intrinsic, care la randul sau, duce la scaderea
proprietatilor mecanice a acestui material Tn aplicatii medicale. 2°°

In contrast cu enstatitul, forsteritul nu prezinta nici o modificare periculoasi a

volumului si datoritd bunei biocompatibilitati, poate fi utilizat in aplicatii medicale.



Desi cerintele sunt mari, sinteza de forsterit pur nanocristalin cu dimensiune
controlatd a particulelor a ramas o provocare. Acest lucru se datoreaza in principal reactiei
lente de formare a silicatului de magneziu din oxizi, din cauza difuzivitatii relativ sczute
n sistem ceea ce determind existenta enstatitului si/sau oxidului de magneziu in produsul
final. Ca atare, este necesard o temperatura de ardere ridicata, 1200-1600°C care are
dezavantajul obtinerii de pulberi cu granulatie de dimensiuni micronice. ®> 2?2

Avand in vedere cd formarea forsteritului este recunoscutd a fi dificila, cercetarile
proprii efectuate au avut ca obiectiv sinteze alternative pentru obtinerea de biomateriale
pe baza de forsterit, pornind de la diversi precursori ai magneziului si siliciului. Metodele
de sinteza a forsteritului utilizate in aceasta cercetare au fost: metoda sol-gel, reactiile in
faza solida, precipitarea. Caracterizarea pulberii de forsterit s-a realizat prin difractia de
raze X, microscopie electronici SEM si TEM, spectroscopie FTIR, miroscopie de forta
atomicd (AFM), analize termice (TG, DTA) si granulometria cu laser. Evaluarea
corpului uman (SBF) si realizarea de experimente de adeziune si raspandire a
osteoblastelor pe nanopulbere, ceramici si compozite de forsterit. Incercirile mecanice au

fost realizate cu ajutorul nanoindetarii si metodei clasice.

Cuvinte cheie:

Forsterit
Nanomateriale
Bioceramici
Bioactivitate
Biocompatibilitate
Proprietiati mecanice

Compozite



CONTRIBUTII ORIGINALE

Prepararea forsteritului

In cadrul experimentirilor, sinteza forsteritului (Mg;SiOs) a fost realizata prin
reactia intre diversi componenti cu siliciu si cu magneziu ai sistemului. Materiile prime
aportoare de siliciu au fost siliciu coloidal (SiO; coloidal), TEOS (CgH2004Si) si talc
(Mg3SisO10(OH),) iar cele aportoare de magneziu au fost diferite saruri de magneziu
(Mg(NO:s); - 6H,0, MgSO4 - 7H,0, MgCl; - 6H,0, MgCO3) respectiv oxidul de magneziu.

Materiile prime, metoda si temperatura de sinteza folosite in cadrul experimentelor

sunt prezentate Tn tabelul 3.1.

Tabelul 3.1. Precursori si conditii de sinteza a forsteritului

Precursor
Metoda de | Temperatura de
510, coloidal TEOS Talc L L
sintezi sintezi [°C]
(In reactie cu :)
Mg(NO;)z *6H,0 - 800, 900, 1000
Mg(NO;), *6H,0 - - 1100, 1200, 1300
Sol-gel
MgS0; *7TH,0 - - 1100, 1200, 1300
MgCl; *6H,0 - - 1100, 1200, 1300
MzCO; - - 1100, 1200, 1300
MgO - - 1100, 1200, 1300
Fazi
MzCO; 1000, 1100, 1200
solidd
Mg(NO;), *6H,0 1000, 1100, 1200
MgS0; *7TH,0 1000, 1100, 1200
Mg(NQO;); *6H,0 - Precipitare a00




Sinteza forsteritului din siliciu coloidal

In experimentele realizate, forsteritul (Mg,SiO,) a fost sintetizat prin metoda
reactiilor in faza solida si metoda dizolvarii in solutie utilizdnd SiO, coloidal ca aportor de
siliciu si diversi aportori de magneziu (Mg(NOs3),:6H,0, MgSQO,4-7H,0, MgCl,-6H,0,
MgCOs, respectiv MgO).

S-au preparat cinci amestecuri diferite, bine omogenizate, care au fost sintetizate la
trei temperaturi diferite (1100°C, 1200°C si 1300°C).

Analizele termice (DTA, TG) realizate pentru amestecul MgCOs cu siliciu colidal
(figura 3.1) evidentiaza prezenta unor efecte endoterme si pierderi de greutate
considerabile mai ales in jur de 400°C datorita descompunerii precursorilor de magneziu.

Efectul exoterm de la temperatura de 800°C este atribuit formarii forsteritului.
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Figura 3.1 Comportarea termice a probei 4 (MgCOs cu siliciu coloidal) *®

Spectroscopia IR pentru probele sintetizate la 1200°C evidentiaza in toate probele
prezenta benzilor de absorbtie caracteristice forsteritului.

Componentii cristalini ai probelor 3 din (MgSO4-7H20) si 4 (MgCOs) sintetizate la
1100°C au fost evidentiati prin difractie de raze X; in proba 3 apar reflexe caracteristice
pentru MgO. Reactia de formare a forsteritului este incompleta din cauza descompunerii la
temperaturi ridicate a MgSO,. Tn proba 4 sunt evidentiate reflexe caracteristice pentru

metasilicatul de magneziu, enstatit, semn al reactiei incomplete si in acest caz.



Prepararea forsteritului din precursor de siliciu, TEOS

Prepararea forsteritului prin metoda sol-gel din Mg(NOs), - 6H,0 si TEOS cu

adaosuri

Nanopulberea de forsterit a fost preparatd prin metoda sol-gel din azotat de
magneziu si TEOS si tratata termic la temperaturi de 800, 900 si 1000°C (figura 3.10). Tn
cazul probei arse la 800°C, difractia de raze X (figura 3.11) evidentiaza un grad de
cristalinitate scazut al forsteritului, fiind prezente liniile de difractie specifice MgO,
periclas. Prin cresterea temperaturii de sinteza la 900 si la 1000°C se remarca formarea
forsteritului bine cristalizat. MgO sub forma de periclas este evidentiat si in proba
sintetizata la 1000°C dar nu apar liniile de difractie specifice enstatitului (fiind probabil

sub limita de detectie a aparatului).

(MgNO3) 2*6H20
solutie

CsH200451
solutie

Sucroza
solutie
20re
Acid azotic ol

omogenizare

cool poliwvinilic
solutie
2ore
Temperatura
—
80°C
Cmogenizare
2ore

24 ore

Uscare
24o0re-100°C

Ardere
800,900,10000°¢

Figura 3.10. Schema de operatii pentru obtinerea forsteritului prin metoda sol-gel cu

adaosuri
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Figura 3.11. Difractia de raze X pentru forsteritul sintetizat prin metoda sol-gel la diferite

temperaturi **°

Analiza distributiei particulelor a aratat ca pulberea de forsterit, sintetizata la primele
doua temperaturi, are dimensiuni nanometrice majoritatea sub 40 nm (figura 3.12). Tn cazul

celor sintetizate la 1000°C dimensiunile cresc ca urmare a aglomerarii particulelor.
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Figura 3.12 Distributia dimensiunii particulelor a pulberii obtinuta prin metoda sol-gel arsa

la diferite temperaturi '*°

Testul de bioactivitate in vitro arata faptul ca nanopulberea de forsterit poseda o buna

bioactivitate si biocompatibilitate putand fi folosit ca si material bioactiv pentru repararea



oaselor. Analizele FTIR (figura 3.20), XRD si SEM cu EDS confirma formarea
hidroxiapatitei pe probele de nanoforsterit incepand cu 7 zile de mentinere in solutia SBF.
Testul MTT (figura 3.25) demonstreaza ca rata de raspandire a celulelor osteoblaste

creste odatd cu cresterea timpului de cultivare fard a prezenta un efect semnificativ de

toxicitate.
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Figura 3.20 Spectroscopia FTIR a pulberii de forsterit sintetizata prin metoda sol-gel, arsa
la 900°C si imersata in SBF pentru diferite perioade de timp *®

W1 day B2 days@ 5 days
0.317

Optical density
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Figura 3.25 Rezultatul testului MTT realizat pe solutie de forsterit cu diferite
concentratii dupa perioade diferite de cultivare a celulelor osteoblaste U20S. Datele sunt
prezentate ca valori medii diferite din punct de vedere statistic Tn aceasi zi dar concentratie
diferitd utilizand testul Tukey p<0.05 *®



Rezultatele atesta faptul ca nanopulberea de forsterit este un material biocompatibil si

permite formarea HAP prin mentinere n solutia SBF.

Sinteza forsteritului prin metoda sol-gel din Mg(NOs), - 6H,0 si TEOS fara

adaosuri

Metoda de preparare este similara cu cea utilizata anterior din azotat de magneziu cu

TEOS, dar n acest caz nu s-a utilizat zahar si alcool polivinilic ca adaosuri la sinteza.

Pulberea a fost calcinata la 900°C.

Analiza termica realizata pe gelul obtinut in urma sintezei, uscat la 100°C (figura

3.28, 3.29) ilustreaza efectele termice si pierderea in greutate 1in timpul tratamentului

termic reprezentate prin curbele DTA si TG.
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Figura 3.28. Analiza termica diferentiala a gelului uscat la 100°C
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Figura 3.29. Analiza termogravimetrica a gelului uscat la 100°C



Conform distributiei granulometrice a pulberii de forsterit, dimensiunea granulelor se

Incadreaza in intervalul 10-23 nm (65%) cu dimensiunea maxima de 42 nm.
Sinteza forsteritului prin metoda precipitarii din Mg(NOQ3); - 6H,0 si TEOS

Pulberea de forsterit a fost sintetizata prin metoda precipitarii din azotat de magneziu
(Mg(NOs3)2-6H20), TEOS (CgH2004Si) si hidroxid de sodiu ca regulator de pH.

Dimensiunea cristalitelor pulberii calcinate la 900°C este de 19 — 25nm iar
dimensiunea particulelor este de 45nm. Aceasta metoda de preparare fara zahar si alcool
polivinilic este aplicabila, obtindndu-se pulbere de forsterit cu caracteristici comparabile cu
pulberea obtinuta prin alte metode. Temperatura de cristalizare a forsteritului in aceasta

sinteza este de 800°C comform analizei termice (figura 3.35)
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Figura 3.35. Curbele DTA si TG a precipitatului uscat ***

Pulberea obtinutd are dimensiunea particulelor uniforma si prezinta doar o slaba

aglomerare.

Sinteza forsteritului din talc prin metoda reactiilor in faza solida

Pulberea de forsterit a fost sintetizatd prin metoda reactiilor in faza solida din talc
(MgsSisO10(OH)y) si diferite saruri de magneziu. Amestecul de materii prime a fost
madcinat timp de 10 ore pana s-au obtinut pulberi de dimensiuni foarte fine (nano) apoi a

fost tratat termic la diferite temperaturi.



Sinteza forsteritului din MgCOs si tale

Pulberea de forsterit a fost preparatd prin metoda reactiilor in faza solida din carbonat
de magneziu si talc, tratata termic la temperaturi de 1000, 1100 si 1200°C. Reactia de
formare a forsteritului este completd dupa o activare mecanicd de 10 ore a amestecului

initial si ardere la 1100°C fapt confirmat de difractia de raze X (figura 3.43).
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Figura 3.43 Difractia raze X pentru probele experimentate

Analiza AFM (figura 3.45) confirma dimensiunea nanometrica a cristalitelor pentru

pulberile arse la 1000°C respectiv 1100°C si evidentiazd formarea de straturi subtiri cu

suprafete rugoase.
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Figura 3.45 Imagini AFM a pulberii de forsterit arsa la 1) 1000°C 2) 1100°C si 3) 1200°C
Aria de scanare: 2,5um/2,5um a) 2D-topografie b) imaginea 3D c) sectiune transversala
de-a lungul sagetii din imaginea a) %’

Analiza distributiei dimensionale Counter Coulter a particulelor arata ca forsteritul
are dimensiuni nanometrice in cazul probelor arse la 1000 respectiv 1100 °C, majoritatea
sub 40 nm. Tn cazul celor sintetizate la 1200 °C dimensiunile cresc, apar si aglomerari ale
particulelor, ajungéndu-se la granule de dimensiuni micronice.

Microscopia TEM (figura 3.46) si SEM (3.48) evidentiaza formarea de cristalite de

dimensiuni nano de forme neregulate si prezenta unor aglomerari de cristalite.
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Figura 3.46 Imaginea TEM a pulberii de forsterit obtinuta la temperatura de 1100°C ¥

Figura 3.48 Imaginea SEM a pulberii de forsterit arsd la a)1000 °C, b)1100 °C, ¢)1200°C ¥’

Tn urma testarii bioactivitatii pulberii, se poate spune ca forsteritul de dimensiuni
micronice are abilitatea de formare a hidroxiapatitei mai slaba in comparatie cu forsteritul

de dimensiuni nanometrice (figura 3.49).
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Figura 3.49 Spectroscopia FTIR a pulberii de forsterit a) arsa la 1100°C neimersata in SBF
b) arsa la 1100 °C imersata in SBF c¢) arsa la 129(7)0 °C si pastrata in lichid SBF pentru 28 de
zile



Sinteza forsteritului din Mg(NOs3), - 6HO si talc

Pulberea de forsterit a fost preparatd prin metoda reactiilor in faza solida din azotat
de magneziu si talc, tratatd termic la temperaturi de 1000, 1100 si 1200°C. Tn urma
difractiei de raze X se constata ca la temperatura de 1200°C componentul majoritar este
forsteritul dar se regaseste in proba si o mica cantitate de periclas si enstatit. Acest lucru
sugereaza faptul ca reactia nu este completd datoritd probabil omogenizarii insuficiente a
amestecului de materii prime si posibil unei temperaturi prea mici de calcinare.

Microscopia SEM evidentiazd formarea de cristalite de dimensiuni nano si
micrometrice si prezenta unor aglomerdri de cristalite. Analiza AFM confirma
dimensiunea nanometricd a cristalitelor pentru pulberea arsd la 1100°C si dimeniuni
micronice pentru celelalte temperaturi de calcinare. Analiza distributiei dimensionale
Counter Coulter a particulelor aratd ca forsteritul are dimensiuni nanometrice in cazul
probei arse la 1100°C. Tn cazul probei sintetizate la 1200°C dimensiunile cresc, apar si

aglomerari ale particulelor, ajungandu-se la granule de dimensiuni micronice.

Sinteza forsteritului din MgSQO4 « 7TH>O0 si talc

Forsteritul a fost preparat prin reactie in faza solida din sulfat de magneziu si talc.
Temperaturile de calcinare au fost 1000, 1100 si 1200°C. Tn urma analizei de difractie de
raze X se constata ca la temperatura de 1000°C reactia nu este completa, obtinandu-se o
cantitate mica de forsterit. La 1200°C gradul de cristalinitate creste, dar inca este prezenta
o cantitate semnificativa de enstatit si periclas. Microscopia SEM evidentiazd formarea de
cristalite de dimensiuni nano i micrometrice i prezenta unor aglomerdri de cristalite.

Analizele AFM, SEM si analiza distributiei dimensionale Counter Coulter a
particulelor confirma dimensiunea nanometrica a cristalitelor pentru pulberea arsa la
1000°C si dimeniuni micrometrice pentru celelalte temperaturi de calcinare. In urma

analizelor AFM si SEM se observa o crestere dimensionald si aglomerare a particulelor.



Obtinerea ceramicii de forsterit

Ceramici din pulberi sintetizate din siliciu coloidal

Ceramica poroasd pe bazd de forsterit a fost sinterizata la 1350°C din pulberi
sintetizate prin metoda reactiei in faza solida si metoda sol-gel utilizand diversi reactanti.

Ca si reactant comun pentru fiecare amestec s-a utilizat SiO, coloidal, iar ca si
aportori de MgO s-au folosit sdruri de magneziu Mg(NO3):6H.0, MgSO4-7H,0,
MgCl,-6H,0, MgCOs, respectiv MgO.

S-au obtinut produse ceramice poroase, cu valori ale porozitatilor diferite, in functie
de reactantii initiali §i temperatura de sintetizare. Pentru ca ceramica pe baza de forsterit sa
poata fi utilizata ca bioceramica, pe langa faptul ca trebuie sd fie biocompatibild, aceasta
trebuie sd prezinte o anumita porozitate in functie de utilizarea acesteia.

Ceramicile au fost caracterizate din punct de vedere al contractiei la ardere (tabelul
4.1) si compactitatii. Caracterizarea mineralogica a ceramicii obtinute la 1350°C din
pulberi sintetizate la 1100°C s-a facut prin difractia de raze X, evidentiindu-se ca faza

cristalind majoritara forsteritul in ceramica arsa la 1350°C.

Tabelul 4.1. Contractia ceramicilor la 1350°C

Contractia probelor sinterizate la 1350°C [%] din
Nr. proba pulberi sintetizate la temperatura de
1100°C 1200°C 1300°C

1 8,51 5,00 4,50
2 21,87 15,76 4,50
3 1,48 1,13 0,63
4 15,55 14,42 7,11
5 8,86 6,19 3,37

Avand in vedere cd oasele naturale prezintd porozitate mai ridicatd in interior si
sunt mai compacte spre exterior, o variantd posibila ar fi utilizarea de bioceramici cu
porozitati asemanatoare osului imitand structura acestuia. Prin realizarea unor bioceramici
poroase in interior si mult mai compacte in exterior, se obtin produse cu proprietati

mecanice mai bune respectiv favorizeazi mai mult regenerarea osului. 2%



In concluzie, in cazul in care se doreste o porozitate aparentd mare, de peste 40% cu
o contractie la ardere cat mai mica (0,5-2%), o posibilitate ar fi obtinerea forsteritului prin
metoda dizolvarii in solutie din MgSQO,-7H,0 si SiO,, sintetizata la 1100°C si ceramica

sinterizatd la 1350°C pentru ca reactia de formare sa fie completa.

Studiu comparativ intre ceramica din pulberi cu precursor TEOS (metoda

sol-gel) si ceramica din talc (metoda reactiilor in faza solida).

Ceramica s-a preparat pornind de la pulberea de forsterit preparata prin metoda sol-
gel (SG) si metoda reactiilor in faza solida (FS), cu temperaturi de sinterizare intre 1200 —
1450°C.

Reactia de formare a forsteritului este completa in cazul ceramicii FS, fapt confirmat

de difractia de raze X.

Analiza AFM aratd ca dimensiunea granulelor creste la dimensiuni micrometrice prin

sinterizarea pulberilor si obtinerea ceramicii (figura 4.6).
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Figura 4.6. Imaginea AFM a ceramicii SG, sinterizata la 1400°C. Aria de scanare:
2.5um/2.5um a) 2D-topografie b) imaginea de faza c¢) imaginea 3D d) sectiune transversala
de-a lungul sagetii a panoului a)

Contractia ceramicii SG nu creste semnificativ, pastrand valori apropiate intre 1200
si 1450°C. Contractia ceramicii FS este mica la temperatura de 1200°C dar prezintd o
crestere semnificativa la temperatura de 1300°C pastrand apoi valori apropiate pana la

temperatura de 1450°C.



Porozitatea aparenta (figura 4.9) a ceramicii FS sinterizata la 1200°C este mai mare
decat a ceramicii SG sinterizatd la aceeasi temperaturd. Cu cresterea temperaturii de

sinterizare porozitatea ceramicii FS scade semnificativ comparativ cu ceramica SG.
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Figura 4.9. Porozitatea aparenta si densitatea relativa a ceramicii SG si FS sinterizate la
diferite temperaturi

Analizele FTIR, XRD si SEM cu EDS (figura 4.20) confirma formarea
hidroxiapatitei pe ceramici dupa diferite intervale de mentinere n solutia SBF, cel mai

concludent la 3 luni.
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Figura 4.20. Ceramica SG, sinterizata la 1200°C, dupa 3 luni de mentinere in SBF. a)
imaginea SEM, b) spectrul EDS

Testul MTT (figura 4.24) demonstreaza ca rata de raspandire a celulelor fibroblaste
creste cu cresterea timpului de cultivare pe suprafata ceramicii fard a prezenta un efect

semnificativ de toxicitate.
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Figura 4.24. Rezultatul testului MTT realizat pe ceramica SG si ceramica FS

Valorile maxime ale duritatii si modulului de elasticitate ale ceramicii de forsterit
sunt de 8,19 GPa respectiv 101,34 GPa, valori mai bune decat cele obtinute pe
hidroxiapatita pura.

Ceramicda de forsterit posedd o buna bioactivitate, biocompatibilitate si rezistente

mecanice, putand fi folositd ca biomaterial pentru implanturi si reparari ale oaselor.

Compozite pe baza de forsterit

Compozite forsterit — polimer

Pulberea de forsterit a fost preparatd din azotat de magneziu si TEOS prin metoda
sol-gel cu temperatura de calcinare la 900°C. Amestecul experimental de monomeri pentru
obtinerea matricei de polimer a fost obtinut prin amestecarea monomerului bis-GMA (60%
n greutate) cu TEGDMA (40% 1n greutate).

Compozitele au fost realizate prin adaugare de nano pulbere de forsterit in procent de
5, 15, 30, 50 si 70% in greutate cu scopul de a imbundtdti proprietatile biologice si

mecanice ale polimerului (tabelul 5.1)



Tabelul 5.1. Compozitii ale compozitelor (raportul polimer — forsterit)

Codu el gt e [ e s [ g
Cco - 100 0/100
C5F 5 95 5/95
C15F 15 85 15/85
C30F 30 70 30/70
C50F 50 50 50/50
C70F 70 30 70/30

Rezultatele aratd ca proprietatile mecanice rezistenta la compresiune, rezistenta la
incovoiere (figura 5.2) si rezistenta la tractiune diametrald cresc odatd cu cresterea
cantititii de material de umpluturda (forsterit) pana la 50%. Valorile modulilor la

compresiune si incovoiere (figura 5.3) cresc pand la un continut de 70% in greutate de

forsterit.
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Figura 5.2. Rezistenta la incovoiere a compozitelor. (Bara orizontald indica faptul ca
valorile medii au fost semnificativ diferite statistic, comparate cu ajutorul testului Tukey P
<0,05)
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Figura 5.3. Modulul de Tncovoiere a compozitelor din forsterit si polimer. (Bara orizontala
indica faptul ca valorile medii au fost semnificativ diferite statistic, comparate cu ajutorul
testului Tukey P <0,05)

Microscopia SEM cu EDS (figura 5.10) comfirma biomineralizarea compozitelor

iar testele biologice aratd o adeziune celulard Tmbunatatitd odatd cu cresterea cantitatii de

forsterit.
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Figura 5.10 a si b) Imagini SEM si c) spectrul EDS pe suprafata (b) a compozitului C50F
dupa imersarea in solutia de SBF pentru 28 zile



Biocompozitul C50F se poate folosi ca implant osos sau dentar in diferite aplicatii

biomedicale.

Forsterit cu adaos de Ag

10% argint a fost adaugat la nanopulberea de forsterit. Difractia de raze X
demonstreaza faptul ca pe langa forsterit si argint, proba mai contine periclas si enstatit
datorita reactiei imcomplete de formare a forsteritului.

In urma testirii bioactivitatii pulberii se observa ci se formeaza hidroxiapatita in
urma mentinerii in solutia SBF, dar in cantitate mai mica decat in cazul forsteritului pur.

Testul MTT evidentiaza faptul ca rata de raspandire a celulor in dilutia de forsterit
la diferite concentratii creste odatd cu cresterea timpului de cultivare la toate concentratiile

dar scade odata cu cresterea concentratiei de argint.

Concluzii generale

Tn experimentele realizate, forsteritul (Mg,SiO,) a fost sintetizat prin 3 metode (sol-
gel, reactii in faza solidd si metoda precipitarii) din precursori al magneziului
((Mg(NO3),:6H,0, MgSO4-7H,0, MgCl,-6H,0, MgCOg, respectiv MgO) si al siliciului
(TEOS, siliciu coloidal si talc).

Cu ajutorul analizelor termice s-au determinat transformarile care au loc in timpul
tratamentului termic in vederea stabilirii temperaturii optime de sinteza.

Difractia de raze X evidentiaza faptul ca cele mai bune rezultate s-au obtinut pentru
forsteritul obtinut prin metoda sol-gel din azotat de magneziu si TEOS, prin precipitare din
azotat de magneziu si TEOS respectiv prin metoda reactiilor in faza solida din carbonat de
magneziu si talc.

Analizele de microscopie SEM, TEM si AFM au permis evidentierea formei si
dimensiunii pulberilor in vederea stabilirii temperaturii optime de sinteza pentru obtinerea
pulberilor de dimensiuni nanometrice.

Bioactivitatea pulberii a fost investigatd prin imersarea in fluidul de simulare a
corpului uman (SBF). S-a constatat ca formarea hidroxiapatitei pe nanopulberea de

forsterit incepe de la 7 zile de la imersare in SBF fiind bine dezvoltata la 28 de zile.



Biocompatibilitatea materialului s-a investigat prin testul MTT utilizdnd celule
osteoblaste umane. Testul MTT demonstreaza ca pulberea de forsterit nu are efect toxic
asupra celulelor si, ca atare, poate fi folosit ca biomaterial compatibil pentru aplicatii in
medicina.

Ceramicda s-a preparat prin metoda uscatd pornind de la pulberea de forsterit
preparata prin sol-gel (SG) si reactii in faza solida (FS), fasonata prin presare uscata si arsa
la temperaturi intre 1200 — 1450 °C.

Ceramicile au fost caracterizate din punct de vedere al compactitatii si contractiei la
ardere. Produsele ceramice sunt poroase, cu valori ale porozitatilor diferite, in functie de
reactantii initiali §i temperatura de sinterizare, putdndu-se realiza porozitatea ceramicii
functie de cerinta domeniului de utilizare si corelata cu rezistenta mecanica.

Analizele FTIR, XRD si SEM cu EDS confirma bioactivitatea ceramicii de forsterit
prin formarea hidroxiapatitei dupa diferite intervale de mentinere in solutia SBF; cele mai
evidente depuneri sunt evidentiate la 3 luni.

Testul MTT demonstreaza ca rata de raspandire a celulelor fibroblaste creste cu
cresterea timpului de cultivare pe suprafata ceramicii fara a prezenta un efect semnificativ
de toxicitate. Cea mai buna comportare in mediu de culturd a avut-0 ceramica SG.

Valorile maxime ale duritatii si modulului de elasticitate ale ceramicii de forsterit
sunt de 8,19 Gpa respectiv 101,34 Gpa, valori superioare celor obtinute pe hidroxiapatita
pura (2,81Gpa respectiv 45,33 Gpa). Rezistentele mecanice cele mai bune le prezinta
ceramica FS.

Ceramica de forsterit posedd o bund bioactivitate, biocompatibilitate si rezistentd
mecanicd, putand fi folositd ca biomaterial pentru implanturi si reparari ale oaselor.

Compozitul preparat din matrice polimerica si umplutura din pulberea de forsterit
este destinat pentru folosire in stomatologie pentru proteze dentare.

Microscopia SEM/EDS comfirma biomineralizarea compozitelor iar testele biologice
aratd o adeziune celulard Tmbunatatitd odata cu cresterea cantitatii de forsterit.

Cresterea cantitatii de forsterit din compozit determind cresterea rezistentelor
mecanice. Biocompozitul cu 50% umpluturd de forsterit are cele mai bune proprietati din
folosit ca implant 0sos sau dentar si in diferite aplicatii biomedicale.

Forsteritul cu argint este destinat unor aplicatii medicale datoritd activitatii

antimicrobiene ale argintului.



In urma testirii biocompatibilititii acestui material s-a constat ci existd o valoare
optimd pentru care argintul isi dezvolta proprietatile antimicrobiene dar o cantitate prea
mare de argint poate fi toxica pentru organism.

In concluzie, se poate spune ci forsteritul poate fi sintetizat la dimensiuni
nanometrice din diversi precursori de siliciu si magneziu la temperaturi de sinteza intre 900
si 1100 °C. Forsteritul este un material biocompatibil si bioactiv atat in stare de pulbere cét
si ca ceramicad sau compozit polimeric. Rezistentele mecanice ale ceramicii sunt superioare
ceramicii pe baza de hidroxiapatitd ceea ce il recomandd in aplicatii medicale ca

substituent al osului uman.
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