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SVOJSTAVA VISEFAZNIH OKSIDNIH PRAHOVA
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PROCESIRANJEM
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Uvod-motivacija

Razumevanje mehanizama sinteze nanokristala i
nanostrukturnih formi neorganskih supstanci hidrotermalnim
i solvotermalnim postupcima

Veza izmedu parametara Cestice i funkcionalnih svojstava

Kontrola sinteze primarnih nanostruktura i uredivanje u
struktrure viseg reda

Funkcionalizacija povrsine nanocCestica za
biomedicinske primene



Uvod-SUHGP H

Oksidni materijali
hidroksiapatit Ca;(PO,);0H

Supstitucija
Sinteza ambifilnih ¢estica u dvofaznom sistemu
bioloski odziv supsitiuisanog apatita

olivin LiFePO,

Sinteza u dvofaznom sistemu
Mehanizam redukcije Fe3*
Elektrohemijske osobine

RITLILT R da

Nanokristali magnetita
Hibridne magnetne cestice
Hetero dimer Au - Fe;0,
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o Au nanokristali

solvotermalna sinteza
= modifikacija povrsine nanokristala Au
= konjugacija nanocestica Au sa feritin — proteinom

o Perspektive
kontrolisana sinteza nanosturktura
heterogene nanostrukture

ispitivanje interakcija nanocestica
biomolekulima

Sa
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Koncentracija molekula, c

Principi sinteze koloidnih nanokristala
W Cili->kontrola rasta nanogestica

o Kinetika procesa nukleacije i rasta koloidnih nanokristala
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Principi sinteze koloidnih nanokristala

Cilj->kontrola rasta nanocestica
o Proces rasta koloidnih kristala difuzijom
C
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Nanotehnologija - primeri

o Anticka keramika i staklo




Efekti u nanostrukturama
o

o Efekti koji se javljaju kod nanokristala

Superparamagnetizam
Plazmonska rezonanca
A Efekat kvantne konfinagje
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Hidrotermalna i solvotermalna tehologija
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Pritisak (bar)

Hidrotermalna i solvotermalna tehnologija
I

o Pritisak u hidrotermalnim i solvotermalnim sistemima
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Faktor povecanja zapremine

Hidrotermalna i solvotermalna tehnologija
e

o Pritisak u hidrotermalnim i solvotermalnim sistemima
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Hidrotermalna i solvotermalna tehnologija

S
o Klasifikacija hidrotermalnih i solvotermalnih procesa

Shi et al. Chem. Soc. Rev. 2013

sinteza bez prisustva
organskih aditiva i
matrica

sinteza u organskoj

matrici



.

- Metodologija eksperimentalnog rada



Metodologija eksperimentalnog rada
s

oAutoklavi i posude pod pritiskom

Uredaji za kontinualnu sintezu




Metodologija eksperimentalnog rada

oAutoklavi i posude pod pritiskom
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Metodologija eksperimentalnog rada
B

oAutoklavi i posude pod pritiskom

udarna osovina

glava

kompresioni vijak sa glavom

prsten
trakaza
otpustanje
zaptivka sastavni

prsten

kuplovanjesa cilindar
kliznim lezajem
cev(icaza
mesto za termopar uzorkovanje

potporaza impeler

osovinu



Metodologija eksperimentalnog rada

oAutoklavi i posude pod pritiskom
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Koloidno hidrotermalno procesiranje

oHibridna metoda principi hemijske sinteze koloidnih NK

oUpotreba surfaktanata — “capping” agents

oDvofazni sistemi (polarni — nepolarni rastvara¢/nepolarni kompleks) (voda — etanol —toluen(oleinska kiseline))
oKompleks metala sa “capping” agensom — molekulski prekursor

oReakcija hidrolize - solvolize na granici faza

oSimultano oblaganje nanokristala surfaktantom — pasivizacija povrsine

oOsnove prilikom postavke sinteze
oRavnoteza na datim vrednostima pH

oFormiranje intermedijernih faza i sporednih produkata

hidrofobni nanokristali e B S~
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Metodologija eksperimentalnog rada
o

Neselektivha adsorpcija
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Metodologija eksperimentalnog rada

22
oPriprema hidrofilnih organsko — neogranskih Cestica

Citratni anjon
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Metodologija eksperimentalnog rada
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oPriprema hidrofilnih organsko — neogranskih Cestica
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Metodologija eksperimentalnog rada
B

oPriprema hidrofilnih organsko — neogranskih Cestica
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Metodologija eksperimentalnog rada

25
nMetode karakterizacije kristalnih prahova i nanocCestica
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Metodologija eksperimentalnog rada
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nMetode karakterizacije kristalnih prahova i nanocCestica
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Metodologija eksperimentalnog rada

2 =
nMetode karakterizacije kristalnih prahova i nanocCestica

Analiza slike ImageJ program
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Metodologija eksperimentalnog rada

nMetode karakterizacije kristalnih prahova i nanocCestica
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Rezultati, diskusija i prakticni aspekti



Rezultati i diskusija

nPostupak sinteze hidrofobnih magnetnih nanokristala
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Rezultati i diskusija

oHidrofobni magnetni nanokristali - karakterizacija
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Rezultati i diskusija

224
nHidrofobni magnetni nanokristali — TEM analiza




Rezultati i diskusija

Hidrofobni magnetni nanokristali — TEM analiza
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Rezultati i diskusija

oHidrofobni magnetni nanokristali — DLS & IA
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Rezultati i diskusija
B

onHidrofobni magnetni nanokristali — VSM magnetometrija
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Rezultati i diskusija
i

oPriprema poli(L-laktid):poli(etilenimin)/magnetit nanocCestica
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mreZasti agregati imobilizacijau FILAPES alkil- terminisani solvothermalna sinteza

nancknstala magnetita poelimemo matnc nanoknstal magnebita



Rezultati i diskusija

oHidrofilne poli(L-laktid):poli(etilenimin)/magnetit nanocCestice
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Rezultati i diskusija

oHidrofilne poli(L-laktid):poli(etilenimin)/magnetit nano€estice

i protonski sunder

PLA ambifilni polimer
mogucnost
enkapsulacije
hidrofobnih supstanci




Rezultati i diskusija

_ 39|
nSinteza ambifilnih ¢estica HAp u dvofaznom sistemu
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Rezultati i diskusija

a0
oAmbifilne Cestice — dvostruka polarnost
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Rezultati i diskusija

R S
oAmbifilne Cestice hidroksiapatita
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Rezultati i diskusija

N
oAmbifilne ¢estice hidroksiapatita — SEM analiza
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Rezultati i diskusija

43
oAmbifilne cestice hidroksiapatita — LD

Disperzija nanocestica HAp u smesi Disperzija nanocestica HAp u n-heptanu
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Rezultati i diskusija

Ambifilne Cestice hidroksiapatita — FTIR
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Rezultati i diskusija

Ambifilne cestice hidroksiapatita — Pikeringove emulzije

B - B .

Disperzija nanogestica HAp u cikioheksanu Preraspodela liganada u dvfaznom sistemu Kapljica stabilisana ambifilnim Zesticama
dinamitko vezivanje liganada na povriini rastvarala voda - cikloheksan HAp




Rezultati i diskusija

46|
oSinteza molekulskog prekursora kompl. Fe(lll)
-
4

I

Lli

o B T

sinteza Na-oleata jonska izmena ispiranje otparavanje rastv.

.

Fe(lll) oleat susenje vak.

N el "




Rezultati i diskusija

I
oMehanizam sinteze LiFePO, dvofaznom redukcionom

matndam ol F / )
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Rezultati i diskusija
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nKarakterizacija LiFePO, — XRD & FE-SEM
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Rezultati i diskusija
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nKarakterizacija LiFePO, — LD & galvanostat. cikl.
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Rezultati i diskusija
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nPostupak sinteze koloidnih nanokristala zlata
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Rezultati i diskusija
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nKarakterizacija hidrofobnih nan
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Rezultati
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diskusija

oPredlozeni mehanizam nukleacije i rasta
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Rezultati i diskusija
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oHemijski mehanizam redukcije Au3*

formiranje oktadecen amida
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Prakticni aspekti

oNanokonstrukti nanocestice Au — feritin protein
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Prakticni aspekti
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nSinteza feritin proteina
Ba-mq /
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- sekvenca za sintezu feritina / f/-/
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n -+ B e ™ ™t 1 NI g 101" ) \
Feritin vektor «\\I :
- \

- BamH 101

Xho! -BamH1 sekvenca za sintezu proteina G sa histidinom

protein G + histidin vektor

Sema procesa ligacije sekvenci za sintezu feritina sa eksrimiranim
proteinom G i umnozavanje dobijene sekvence PCR-om

Sekvenca je preneta u BL21 Escherichia Coli



Prakticni aspekti

I
oModifikacija povrsine hidrofobnih nanocestica zlata lipidima
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Prakticni aspekti

o Sema postupka konjugacije i sinteze nanokonstrukata
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Prakticni aspekti

tice — TEM & DLS

o Karakterizacija klastera feritin — Au nanocCes
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Rezultati i diskusija
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oNanodimer magnetit - zlato

23

dodavanje disperzije MNk dodavanje rastvora AuCl, podizanje temperature za 40 °C
u oktadecen amin u hloroformu
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Rezultati i diskusija

R
oNanodimer magnetit — zlato — potencialna primena u BM
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Prakticni aspekti

nCo supstituisan apatit

(@) (b) (©) (d)

mineralni kristali

fibril vlakno

N [
kolagen lamela =~
— e | b= p—
5-20nm 50-100 nm 3-7pm 10-500 um

Hjerarhijska struktura kosti

1-2cm

Tabela 4.1.1. Uporedni sastav humane gledi.dentina i kosti.

Ca (mas. %)*
P (mas. %)*
CO, (mas. %)*
Na (mas. %)*
K (mas. %)?
Mg (mas. %)*
Sr (mas. %)
Cl (mas. %)*
F (mas. %)*
Zn (ppm)”
Ba (ppm)°
Fe (ppm)”
Al (ppm)°
Ag (ppm)°
Cr (ppm)°
Co (ppm)°
Sb (ppm)”
Mn (ppm)°
Au (ppm)°
Br (ppm)”

Si (ppm)
Ca/P

Gled Dentin Kost
37.6 403 36.6
18.3 18.6 17
3.0 4.8 4.8
0.70 0.1 1.0
0.05 0.07 0.07
0.2 1.1 0.6
0.03 0.04 0.05
04 0.27 0.1
0.01 0.07 0.1
263 173 39°
125 129
118 93
86 69
0.6 2
1 2 0.33°
0.1 1 <0.0257
1 0.7
0.6 0.6 0.17%
0.1 0.07
34 114

500°
1.59 1.67 1.65




Praktic¢ni aspekti doktorske disertacije

62 |
oSinteza Hap/Co tretmanom amorfnih precipitata

|

centrifugiranje i ispiranje



Prakticni aspekti doktorske disertacije
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Prakticni aspekti doktorske disertacije

In vitro ispitivanje Co supstituisanog hidroksiapatita

HAp/Co2 - 12% Co
2 mg/cm?

Caco-2 celijski monoslojevi  Osteoblasti inkubirani sa HAp/Co2 éesticama 7d.
4h period inkub. citoskeletni f aktin - crveno
Z0-1 molekul - crveno jedra osteoblasta - plavo
jedra ¢elija - plavo internalizovane mineralne ¢estice - zeleno




Prakticni aspekti
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Z akliuak
e |

o Koloidne hidrotermalne metode dobre rezultate u sintezi superparamagnetnih
nanokristala magnetita i “ultra — small”’superparamagnetnih kristala

o Nanokristali pogodni za imobilizaciju u matrici polimera

o Imaju potencijalne primene kao sto je separacija celija i/ili transfekcija gena,
separacija biomarkera i MRI imidzing.

o Sintetisan je nanodimera Fe;O, — Au metodom rasta nanokristala zlata na
kristalizacionim klicama. Kombinovana svojstva ovakvih struktura
superparamagnetizam , kataliticka svojstva, plazmonska rezonanca
interesantna za primene.

o Metoda pogodna za sintezu ambifilnih ¢estice HAp. Koriséenjem ambifilnih
c¢estica HAp — nanocesti¢nih surfaktanata, stabilisane su Pikeringove emulzije.



Z akliuak

I

o Sinteza LiFePO, na umerenim hidrotermalnim uslovima. Talozenje litijum -
gvozde fosfata u vodenoj fazi mehanizmom redukcionog rastvaranja
proizvoda hidrolize.

o Cikliranje materijala bez dodatnih termickih tretmana na 55 °C pokazalo je da
pri struji od C/20 baterija ima stabilan kapacitet od 80 % teorijskog.

o Solvotermalnim pristupom, sintetisani su monodisperzni sferni nanokristali
Au ~7 nm koriséenjem oleilamina u funkciji kompleksirajuéeg agensa,
reducenta, neselektivhog liganda i reakcionog medijuma.

o Cesticama koje su solubilizovane enkapsulacijom sa tri razli¢ita lipida MHCP,
DPPE — PEG2k i DGS — NTA(Ni) uspesno konjugovane sa inzenjerisanim
feritinskim nanokavezima.

o Solubilizovani nanokristali zlata se mogu koristiti za obelezavanje biomolekula
(npr. feritina) ili u drugim biomedicinskim primenama, kao sto su CT
kontrastni agensi sa pojaéanom osetljivos¢u i SERS.



Z akliuak

o In vitro istrazivanja Co supstituisanog HAp pokazala su da kombinovani efekti,
s jedne strane faktora rasta iz autologne krvne plazme, i s druge CoHAp, imaju
presudan uticaj na zapazena povecanja u celijskoj proliferaciji i migraciji
aktivnih ¢elija koje rapidno popunjavaju vestacke defekte, poboljSavaju
regeneraciju osteoporoticne kosti i povec¢avaju gustinu mandibule



Perspektive
B

o Kontrolisana sinteza nanostruktura
o Kontrola formiranja struktura viSeg reda supramolekulskim interakcijama

o lIstrazivanje interakcija nanocestica sa biomolekulima - proteinima i
nukleinskim kiselinama



HVALA NA PAZNJI Il





