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模板诱导 /均相沉淀法制备碳发磷灰石晶须

4i

1

7
:

0

4

}

7
山

川

4
3

汉

J

武

2
5

二
章

M
U川
同

呻
巾

院

J

.，

学

院

南
民
程

-r

金
口
工
药

黄
斗

J叫

'

29
丁

J

?牵

制
户户

、
，
学
儿
字

'我

大

大

程
程

工
U

当

7

此
武

12<

摘要为了在温皮.压力要#己都比较低的情况下获得 CII Ap晶须 ，以磷峻二氢馁和精露集钙为原料，配制均相

混合落波再采用山 梨醇作为模板剂 最后刺得 CHAp品须 并通过 XRD、 l-T-IR、 SEAt付产 物送行了 表征分

析 结果表明 .在 95 C 反应 lOh 得到戏曲阜径 1. 25 μm、长12.5 μm 的 CHAp 晶须

关键均 z碳投确灰石 g 均相沉淀法 4 晶须

中阂分 类号 Q61 1 . 1 ; Q653 文献标识码 A

。引 言

碳美圣味灰石(以下简称 CHAp)是人体骨俗和

牙齿的主要元机成分 人工 合成的毒草委圣磷灰石 具

有良好的生物相容性，生物，毒性和骨传导性p是一

种优良的硬组扭替代材抖 CHAp与其它 生物材

料之间的显著差异是它具有与人体骨扭扭相拙的

无机成分，其研究和皮展已引起了人们的大量关

注，尤其是关于它的制备与合成lll . CHAp 比 纯袭

磷灰石 ( HAP) 有且大的吸附 毒性阳 离子的能力 3

人工骨陶瓷及其它生物植入材料 HAP中的 CO~

掺 量大小部响其生物活性，'j

巳报道的有关 IlA晶须制备的工作，大多注

重研究在威性条件下产物的组成和反应条件对产

物的需响但在碱性条件下得到的 HA结晶度不

高，产物地且也不高而且比在面较小 2002年 ，

lo k u K 辛周醋酸钙和磷酸的混合酸性落旋在不放

条件下捍到 比在西在 20~ 60 的 HA 纤维 ; Zhan，lJ;

H Q 等用 沉沉水解法在弱酸性溶液中制备 出 校长

且长径比拉大 的 HA 晶 须 CHAp ，.1 备王 安采取

周相反应法、水热合成法，溶脏凝脏、均相沉淀等

方法 ' " 然而 固相反应法对温度妾求较高 ， 他耗较

大，成本挂高p落脏凝版法制备的 HAP晶须结

晶皮革 ，力学性能差，热稳定性是 :水热法对i孟庄、

压力也有较高的姿求I HI为了在温度、压力要求

都比技低的情况下蓝得 CHAp晶须，本 实验丰用

均相记淀珠，以磷酸二主链和硝酸钙为原料，配制

均相混合溶液，再来用山梨醇作为 模板剂最后制

得 CHAp 品 须

1 实验方法

1. 1 实验原料

四水硝酸钙，畴酸二氢馁，尿01.- .山梨醇.浓硝

酸，以上试剂均为分析地试剂 ，如在 l 所示

表 l 原料

Table ' Raw mate飞Tia l

原料名称

四水硝磁钙

确得发氢二毒案

尿素

山 梨砰

浓凋戴

纯度

.>\. R

A.R
A.R
A.R

6 5 % ~ 68%

生产 J 家

北京 带缸主化工J

上海国 药集阀化学试剂有限公司

上海国 药集阀化学试剂有限公司

中 间 医药集网上海化学试剂公司

开封 象 大化工有限公司试剂r

1. 2实验仪器

采用 Xo-5A型粉晶 X射线付射性(XRD . 日

本岛津公司生产〉和 Impact 420 型 傅 立叶虹外尤

谱仪(1"'1' J R ， 是 因尼高 力公 司 生产 )剧试样品的物

相组成 X 布了射仪刷试条件z 铜靶(Co K.射线 ， ). =

O. 151 0 56 nn叶 ， 加 途 电 压 为 30 kV . 营 电 流 为

20 lII A . .a梢 速度为 4 C) /lII i n ， 扫描步 长为 0 . 0 1

degree ; 虹外光谱仪耐试条件 = 涣化匆压片

采用 JSM-5 5 1OLV型扫描电子微镜(SEM . 日

本电于公司生产〉耐试产物形貌， 则试时，加速电

压为 30 kV

1. 3实验方法

制备 CIIAp的桂术路线国见国1.

取相同属量浓庄的磷酸二主线和精酸钙接体
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DJ:~cm '
样品的 FT-IR因样

The FT-IR uf the samples

4000 J 5川

祝" 消 失

I ,P O i I
厨 1 制备 CHAp 的技术洛伐国

FiJ<:. l T<-x:flTl olof\ YTOure of PTCPHiTl J': CHAp

伞'比 1 : 1. 6 7 配制成混合洛液 ， 产 生现在 ， 消加浓

硝酸至记淀刚好无全消 失，此时混合浓淡为均相

川l 入 以 隶

，" 梨解

因 3

Fig. 3

Ca， o ( P( )， 沁(OH) ~ +xCO少→

Ca lO (PO， 沁 (CO' ) J (O T I) 2 2., l .d I20

式中 1 个碳政根取代 2 个 氢氧根， 所 以保持了 电

荷乎街

另一种 是 B型 四 面 体取 代 ， 即口耳3 取代

1'0:;- · 四面体 作为碳酸根离于 来源 的反反 开l 所 引

入的铀 离于辅助取代 了 钙 离于.即在生共取代 ， 以

保持电荷平衡过程如下

Calc] JNa， ( PO') 6 ，( CO" 儿(OH)2 或 晶格 高

于主挨式 ~a+ +口月 →CaH +POf

根据 COi分裂的峰主要以 1 169 . 7 0 em- I 和

1 408. 24 ern I 显示 ， 因 此可H判 定产物为 民 型取

代 CHAp17J

样品的形貌分析

晶 须 实际上就是晶体生长过程中 晶核定向生

长的结果，是晶体生长过快的产物.由国 4所示 ，

样品是晶须状的 CHAp，平均长庄约为 12. '5 μm ，

平均直径约为 1. 25 μm ， 长径比均为 10 : 1

溶涣p再加入尿幸和山梨碍，然后将韭个混合溶泼

革入高 压 釜 密 封好后放入 95 'C 恒 温槽 中 加 然

10 h . 尿 幸在 90 巳下分解提供在基和 CO2 ， 用 山 梨

醇作为模板剂来控制品须的 生长方向最后把制

悍的 CHAp晶须用元水 乙辞洗涂过法后干燥继

后对产品进行一革列在征

样品的 XRlJ分析

CHAp 是被C~ 取代的 HA 从 国 2 宁 可 以

且现样品中主要成分是雍基磷灰石相门口'ι s 卡

片:'\10 . 0 920432 ) 经衍射数据计耳得到样品 的 品

胞事数为 a =b= O. 940 72 IITTl , C= O. 69059 tim

结果与讨论2

2. 1

纠
且
f

…

2.3
.&-HA

贺)刑1 筑1

2 () /(" )

样品的 XRD归自样

XRD r",rtem of the samples

60

周 2

到120

I'i l<: , 2

样品的 FT-IR分析

用红外光谱分析方法进一步分析产物的组

成，见国 3分析囹 3 "T"J.得出 :

在 3 5而 9.75 em I 处 为 H， O 的红外吸收峰s 在

2.2

.'样品的 SEM因样

SEM of The samples

因 4

Fi!/:. 13 11 0. 96 em- I 处为 HAP 中 的 OH 伸缩振动峰p

在 1 469 .70 em- I 和 1408.24 em- I 处为 HAP 中

的 口巧伸缩振动峰;在 1 11 2. 1 9 、1 0 29 日 enl I
，吾

本事验以磷酸二盖全安和精酸钙为原料，革用模

板诱导/均相记淀法制备了 CHAP研究结果在明

所制碍的 CHAp样品为 R型取代 CHAp，样品的晶

胞参数为 1.l = 1J= O . 940 72 runμ = 0. 690 59 nm ， 晶

结:,

和 56 2 . 11 cm- 1 处为 HAl' 的 1'01 弯 曲振动峰

CHAp 是被 CO写 s 取代的 HA ， 分为 两种取代

皇型 =一 种是 A 型地道 离 子取代 ， 即 C02
3 取代

OH 远远中的 20H- ;机应为
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须长庄约为 12. :)μm ， 直径约 为 1. 25 μm ， 长拉比

约为 10 : 1
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Synthesis of carbon hydroxyapatite whiskers prepared by the

method of comogeneous precipitation and cemplate-induced

S UN N ian 1. HUA NG Z hi-liang 1.CH I Ru-an ~

(1 . &:1.001 Materials Science and ETI~ inc飞 r inK ， Wuhan Insritut(, of T('(:hnol0f\ Y, Wuhan 130071 . China;

2. School of Chemical E吨meen吨 and l'ha rmacy 町 Wuhan InHlitute of Ted mology. Wuhan 430074. ChiJl!l.)

Abstract ; In order to get t he C HAp in t he conditions of lo w t em p er at ure and low pressure. whiskers

a llltnOfl1 U川phos!汁w le an d cll1eiu rn ni lTll le were u回d a s Taw trill! 肝ill l:; to prep盯e the hOllloRl:'neo us

nllxl u凹 ， and t he sorhitol was us臼1 as a templat e ,fina lly t h e C HAp w hisker s were charac ter ized through

XR D ,FT-IR .SEM products. The results s howed that we could get t h e C HAp whiskers with 1. 2 5 μm

end-diameter an d 12 . 5 μm lon~th form t h e r eat ion system in 95 'C for 10 h ours

Ke:r words : ca rhonat e cydroxya pa !il e ;ch i sk er ♂ comogel附ou s preclpll a l1 0n
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Preparation and gas sensitivity of materials

based on nano-titanium dioxide

ZHA NG Hong ,L I N Zh i-don g ,X U Tao

〈岛。叽ncr Key Labcratury of Plasma chαnistry &. Advanced 民，1aterials . Wuhan Institute of Techno!啤y . Wuhan 4扮074 . China)

Abstract : The IIlltlo- ti l an i U lll 而 o x i (l e pow de r w拍s pr ep ar e(1 h y the sol-gel and co m po :;ed wi lh t he na n o­

tin dioxid e pow巾 r prepared hy t he sl uggish precipit a tion. Three t ypes o f gas scnsit i归materials， w hi ch

W盯e Ti0 2-Ag+ , Ti02-Sn02-Ag+ ('1 且ISn = 2 : 1) and T iO z-S nO z-A g + ( T i/S n = 3 : 1) . were prepared

with do ping t h e silver n it ra t e. The gas-sens in~ propert i出 of the ~as sensors t o ethanol, m eth anol an d

fOfT naldeh yde w ere le:;l e(1 h y Ih e 51 川i c G il:; Dis l r ibu l ion A c \, The re:;飞， It 妇:;how Ih a t t l陀 gas

performa nce o f T i02 Sn02 composi tes ιoped hy appropriate Ag I improve ohvious ly , a nd t h e eompo自lie

of chemical m olar rat io 2 is m ore sensit iv e t h an the co mpo site of chemical m o lar ratio 3

Ke)' words: T iOz ;5n02 j nanoι。mposlte ; gas sensitivity
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