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SADRZAJ

Neorganski nanomaterijali na bazi apatita su potencijalno atraktivni kao sorbenti teskih
metala i radionukleotida. Nanocesti¢ni fluoroapatit je sintetizovan pomoc¢u mikrotalasne
metode. Karakterizacione studije XRD, SEM, EDS i FTIR su pokazale da su Cestice
uzoraka monofazne i nanometarske veli¢ine.

1. Uvod

Zagadenje zivotne sredine teSkim metalima je jedan od najvec¢ih ekoloskih problema u
svetu. Prirodni 1 sintetiCki apatite pokazuju veliki afinitet prema sorpciji jona teskih
metala i radionuklida [1, 2]. Sorpcione osobine apatite zavise od njegovih fizicko-
hemijskih svojstava: specifiéne povrSine, hemijskog sastava, veli¢ine 1 morfologije
Cestica, kao 1 vrste jona teSkog metala i eksperimentalnih uslova. Poznavanje sorpcionih
svojstavaa patita od velike je vaznosti za pronalaZenja tehnoloSkih reSenja za njihovu
imobilizaciju kao i za izuavanje procesa migracije jona metala u prirodi. S obzirom na
potencijalnu primenu apatita, interesovanje za postupcima sinteze ovih materijala je u
stalnom porastu. Fluoroapatit (FAP, Caig(PO4)sF2) je termodinamicki najstabilniji i
najmanje rastvorljiv od svih apatita [3]. Nanotehnologija se danas razvija velikom
brzinom te se koristi u raznim oblastima nauke i tehnologije. Nanocestice zbog svojih
malih dimenzija (<100nm) poseduju vecu specificnu povrSinu od makroskopskih
Cestica, koja daje veci broj atoma na granici faza odnosno vecu hemijsku reaktivnost i
bolja difuziona odnosno sorpciona svojstva [4, 5].

U ovom radu nanocesti¢ni fluorapatit je sintetizovan mikrotalasnom metodom. Prednost
ove metode je kratko vreme trajanja hemijske reakcije, lako regulisanje uslova hemijske
sinteze 1 mogucnost dobijanja ¢estica nanometarskih veli¢ina.

2. Eksperimentalni deo

2.1. Sinteza fluoroapatita

Sve koriS¢ene hemikalije za sintezu fluoroapatita su bile p. a. Ccistoce:
Ca(CH3COO0),xH,0 (Appli Chem), NH,OH (Merck), (25%) (NH4).HPO, (Merck),
Brij 35 (Alfa Aesar) and NaF (VWR). Bidestilovana voda je koris¢ena u svim fazama
sinteze fluoroapatita. Sinteza fluoroapatita je izvrSena u mikrotalasnom reaktoru
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(Discover, CEM Corporation, Matthews, North Caro lina, USA) u izotermalnim
uslovima (80 °C).

U vodeni rastvorl00 cm®Brij 35 (3,2 g) i Ca(CHsCOO),xH,0 (1,8 g) je dodato u
kapima50 cm®rastvora (NH,),HPO, (0,791 g) i NaF (0,084 g). Amonijaénim rastvorom
je podesena pH reakcione smese na 10. Reakcija je u mikrotalasnom reaktoru trajala 15
minuta. Dobijeni proizvod je proceden na vakuumu, ispran bidestilovanom vodom i
ostavljen u susnicina 105°C preko no¢i da se osusi.

2.2. Metode karakterizacije uzoraka

Difraktogram uzorka je snimljenna Philips PW-1050. Za analizu je upotrebljena Ka
linija Cu, pri naponu 20 kV i strujeod 15 mA, na rendgenskoj cevi. Merenja su vrSena u
oblasti difrakcije 26 od 20° do 60°, sa korakom od 0,05° i vremenom ekspozicije 1s.
FTIR spektar uzorka je snimljen na Nicolet 6700 FTIR spektrofotometru, ATR
tehnikom u opsegu 4000 - 400 cm™.

Morfoloska karakterizacija uzorka je vrSena na skeniraju¢em elektronskom mikroskopu
(SEM) TESCAN Mira3 XMU, pri random naponu od 20 kV.

Semikvantitativni sastav uzoraka (Ca, P 1 F) je odreden EDS metodom (Energy
Dispersive Spectrometry) pomocu uredaja Oxford Instruments QX-2000.

3. Rezultati i diskusija
Rendgenostrukturna analiza je pokazala da sintetisani uzorak poseduje heksagonalnu
strukturu, koja odgovara kristalnoj resetki kalcijum fluoroapatita (ASTM kartica 15-

0876). Dobijeni difraktogram poseduje Siroke pikove, Sto ukazuje da je uzorak
fluoroapatita slabo kristalini¢an 1 da su dobijene Cestice nanometarskih dimenzija.
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Slika 1. XRD difraktogram sintetisanog fluorapatita

Semikvantitativna elementalna analiza uzorka je pokazala da je molski odnos
[Ca]/[P]=1,64, nesto manji od stehiometrijskog. Stehiometrijski fluoroapatitima Ca/P
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odnos 1,67. Sadrzaj floridnih jona je bio 87% od pocetne vrednosti. U baznim uslovima
sinteze fluoroapatita ne dolazi do potpuneu gradnje fluoridnih jona zbog konkurentne
reakcije sa hidroksilnim jonima.

Odgovaraju¢i FTIR spektrar sintetisanog uzorka prikazan je na Slici 2. FTIR spektar
sintetisanog fluoroapatita sadrzi karakteristiCne apsorpcione trake koje poticu oda
dsorbovane vode, fosfatnih i karbonatnih grupa. Apsorpcione trake karakteristicne za
PO,> grupu nalaze se naoko 1092 cm™, 1040 cm™, 962 cm™, 601 cm™ i 471 cm™. Traka
slabog intenziteta nao ko 1410 cm™ odgovara vibracijama COs* grupe. Na osnovu
slabog intenziteta ovih traka, mozZe se pretpostaviti da je koli¢ina karbonatnih jona
veoma mala u uzorku. Siroke trake u opsegu od 2500 cm™ do 3700 cm™ i traka slabog
intenziteta na oko 1642 cm™ poti¢u od vibracija adsorbovanih molekula vode. Traka
slabog intenziteta na 3572 cm™ potice od hidroksilnih grupa

100 -
< 504
|_

0 -

L | y I L | . 1 Y | Y | . I
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
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Slika 2. FTIR spektar sintetisanog uzoraka
SEM mikrografija sintetisanog uzoraka je prikazana na Slici 3. Sa mikrografije se moze
uociti da je uzorak homogen i da su prisutne nanometarske cestice, sli¢énih morfoloskih

karakteristika: nepravilnog cilindri¢nog oblika i neujednacene veli¢ine. Prose¢na duzina
Cestica iznosi oko 65 nm a Sirina 0ko 7 nm.
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SEM HV: 20 kV WD: 5.64 mm . MIRA3 TESCAN
Det: InBeam View field: 0.722 ym 200 nm
SEM MAG: 600 kx

Slika 3. SEM mikrografija uzoraka fluoroapatita

4. Zakljucak

U ovom radu, nanostrukturne cestice fluoroapatita su sintetizovane mikrotalasnom
metodom na sobnoj temperaturi. Dobijeni prah poseduje kristalnu strukturu, koja
odgovara reSetki Cistog fluoroapatita. Dobijene Cestice su nepravilnog cilindri¢nog
oblika i neujednacene veli€ine, prose¢ne duzine 0ko 65 nm | Sirine oko 7 nm. Dobijeni
nanocesti¢ni prah fluoroapatita moze se primeniti kao material za imobilizaciju jona
teskih metala prilikom tretmana zagadene vode i zemljista.
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Abstract

Inorganic nanomaterials based on fluorapatite are potentially attractive if used as
sorbents for numerous heavy metals and radionuclides. The synthesis of fluorapatite
nanoparticles was done by microwave method. Characterization studies from XRD,
SEM, EDS and FTIR spectra showed that particles of the sample are of nano size and
they do not contain any discernible crystalline impurity.
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