Синтез наноразмерных порошков смешанных натрийсодержащих фосфатов кальция Ca3-xNa2x(PO4)2 для 3D-печати биокерамики
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Замещенные фосфаты кальция Ca3-xNa2x(PO4)2 – это перспективные материалы для изготовления резорбируемой биокерамики. Остеокондуктивность имплантатов на их основе можно повысить засчет формирования в их структуре системы макропор при помощи метода стереолитографической 3D-печати. Для этого используемые порошки должны иметь малый размер частиц, поэтому целью данной работы стала разработка растворной (золь-гель) методики синтеза смешанных фосфатов кальция-натрия.
Для синтеза фосфата состава Ca2.5Na(PO4)2 (фазы «А») использовали метод Печини: взаимодействием цитратных комплексов кальция с этиленгликолем были получены гели, которые затем подвергались термической обработке при различных температурах, выбранных по данным термогравиметрического анализа. В качестве источника фосфора и натрия использовалась натриевая соль этилендиаминтетраметиленфосфоновой кислоты (ЭДТМФ), в качестве источника кальция – нитрат кальция. 

По данным рентгенофазового анализа полученные порошки представляют собой смесь трикальцийфосфата Ca3(PO4)2 (ТКФ) и ренанита CaNaPO4 в массовом соотношении 1.075:1, что соответствует составу продуктов разложения фазы «А» (высокотемпературного твердого раствора) при охлаждении в соответствии с фазовой диаграммой системы Ca3(PO4)2-CaNaPO4 [1]. Размеры частиц были изучены при помощи методов растровой электронной микроскопии и динамического светорассеяния: при температурах 800-1000 °C образовались частицы размером более 2 мкм из-за интенсивно протекающих процессов спекания. Наноразмерные порошки с частицами диаметром около 200 нм были получены при 510-610 °C (рис. 1, A). По данным дилатометрии (рис. 1, B) усадка спрессованных золь-гель порошков начинается значительно раньше, чем у механической смеси β-ТКФ и β-CaNaPO4 и характеризуется большими значениями. 

Полученная методика была также применена для синтеза ТКФ и ренанита и, по-видимому, имеет универсальный характер для синтеза фаз системы CaO-Na2O​-P2O5.

	[image: image1.png]2000m EHT = 500KV SignalA= nLens  Date 220012021
000KX |— W= Smm Phatoo, =315 Tme 130836





	[image: image2.jpg]anom

a0

v‘___’_____,_/_'—NI

LT T T ")

W we  we | w0 s
Teunsparypa





	A
	B


Рис. 1. A Микроморфология порошка, полученного после термической обработки при 610 °C; B Усадка спрессованных образцов, полученных из механической смеси β-ТКФ и β-CaNaPO4 (керамическая предыстория, кривая 1), золь-гель методом при 610°C (кривая 2), золь-гель методом при 510°C (кривая 3)
Работа выполнена в рамках гранта РНФ 20-79-10210. 
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