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Введение. В настоящее время актуальными являются задачи создания 

неорганических материалов для их применения в медицине. Тканевая 

инженерия – интенсивно развивающаяся научная область, объединяющая 

принципы клеточной биологии, медицины и материаловедения с целью 

создания функциональных структур, позволяющих заменить поврежденный 

орган или ткань при трансплантации. Основная задача этого направления – 

разработка тканеинженерных конструкций, которые представляют собой 

каркасы, предназначенные для заселения и роста в них клеточных культур, 

имитирующие внеклеточный матрикс в живых тканях [1]. 

В целях восстановления естественной анатомической структуры и 

нормальной физиологии тканей применяются хирургические методы с 

использованием искусственных материалов [2]. 

Кроме того большой интерес представляет сам синтез и исследование 

свойств микрочастиц карбоната кальция. На основе ядер карбоната кальция 

создаются микрокапсулы, представляющие оболочку, состоящую из слоев 

полимера. Такие капсулы активно используются в медицине в качестве 

транспортного средства для лекарственных препаратов [3].  

Важной является возможность встраивания наночастиц магнетита 

необходимого размера в объём сферических ядер карбоната кальция, имеющих 

обычно диаметр от 1 до 6 мкм [4]. Применение подобной операции позволяет 

управлять полученными микрочастицами карбоната кальция с помощью 

внешнего магнитного поля [5]. 

В данной работе предпринята попытка разработки технологии 

производства микрочастиц карбоната кальция, модифицированного 

наночастицами магнетита, на основе неорганических волокон 

поликапролактона (ПКЛ).  

Ожидается, что введение наночастиц магнетита в сферические 

микрочастицы CaCO3 выращенные на волокнах ПКЛ, позволит контролировать 

сформированные каркасы посредствам переменных и постоянных магнитных 

полей.  
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Целью выпускной квалификационной работы разработка технологии 

получения и исследование свойств микрочастиц карбоната кальция, 

выращенных на неорганических волокнах поликапролактона, 

модифицированных наночастицами магнетита. 

Для достижения поставленной цели были поставлены и решались 

следующие задачи: 

1.  Проведения литературного обзора по соответствующей тематике; 

2.  Оптимизация технологии выращивания микрочастиц карбоната 

кальция на неорганических волокнах поликапролактона; 

3.  Разработка технологий получения микрочастиц карбоната кальция, 

модифицированного наночастицами магнетита, на неорганических волокнах 

поликапролактона; 

4.  Определение скорости перекристаллизации микрочастиц карбоната 

кальция, полученных различными технологиями производства, из 

модификации ватерит в кальцит; 

5. Разработка установок для определения чувствительности 

синтезируемых структур к постоянным и переменным полям. 

Дипломная работа занимает 107 страницы, имеет 51 рисунков и 20 

таблиц.  

Обзор составлен по 114 информационным источникам. 

Во введение рассматривается актуальность работы, устанавливается цель 

и выдвигаются задачи для достижения поставленной цели.  

Первый раздел представляет собой описание современного состояния 

исследований близких к выбранной тематике областей и состоит из следующих 

подразделов: микрочастицы карбоната кальция, применение микрочастиц 

карбоната кальция в медицине, наночастицы магнетита, магнитные жидкости, 

свойства наночастиц магнетита, применение наночастиц магнетита, 

применение наночастиц магнетита в медицине, материалы на основе 

полимерных волокон в тканевой инженерии, получение нановолокон методом 

электроформования, применение неорганических нановолокон, 
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поликапролактон как биоразлагаемый материал, композитные материалы на 

основе полимерных нановолокон, электромагнитное поле, применение 

электромагнитных полей в медицине. 

Во втором разделе работы представлены все используемые реагенты и 

оборудование, а так же методы производства и исследование коллоидного 

раствора наночастиц магнетита и нановолоко поликапролактона. 

В третьем разделе представлены исследования по оптимизации процесса 

выращивания микрочастиц карбоната кальция на неорганических волокнах. 

В четвертом разделе представлены разработанные методы модификации 

микрочастиц карбоната кальция, выращенного на неорганических волокнах, 

наночастицами магнетита. 

В пятом разделе работы описаны опыта по исследованию 

перекристаллизации микрочастиц карбоната кальция из модификации ватерит в 

кальцит разрабатываемых структур. 

В шестом разделе описаны разработанные установки для исследования 

магнитной чувствительности синтезируемых структур. 

Основное содержание работы 

Основной целью разработки является создания материала, применяемого 

для регенеративной костной медицине, в котором волокна поликапролактона 

являются основным каркасом [6 7], микрочастицы карбоната кальция [8 9] 

используются в качестве контейнеров и вспомогательного регенеративного 

материала для костных тканей, наночастицы магнетита выступают в качестве 

управляемого материала [10] применяемого, как для стимуляции процесса 

заживления [11 12], так и иммунной системы [13 15] в постоперационный 

период. 

Определение оптимальных условий синтеза. В ходе выполнения 

исследования за основной метод синтеза был принят алгоритм, представленный 

в статье [16]. К микрочастицам карбоната кальция с целью создания 

равномерного покрытия на неорганических волокнах предъявляются 

следующие требования: форма микрочастиц карбоната кальция должна быть 
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сферической, соответствующей модификации ватерит, отличающейся от 

других модификаций высокой пористостью; выращенные микрочастицы CaCO3 

должны иметь размер в интервале от 0,5 до 2 мкм. 

Для образования равномерного, плотного покрытия микрочастиц 

карбоната кальция сферической формы модификации ватерит на 

неорганических волокнах ПКЛ были определены следующие критерии: 

1. Количество проведённых технологических циклов (ТЦ) должно 

составлять не менее 3. ТЦ ˗ это полное повторение алгоритма синтеза. 

2. Концентрации растворов солей хлорида кальция и карбоната натрия 

составляют 0,5 моль/л. 

3. Время ультразвуковой обработки равно 1 минуту. 

4. В качестве промывочного растворителя следует применять этиловый 

спирт. 

5. Температура просушивания должна равняться 45 ºС.  

Методы модификации микрочастиц карбоната кальция 

наночастицами магнетита. В ходе проведения исследований были 

разработаны три основных алгоритма синтеза микрочастиц карбоната кальция, 

модифицированного наночастицами магнетита, на неорганических волокнах. 

Метод соосаждения солей, основанный на алгоритме, описанном в 

статье [16], однако, вместо использования растворов солей хлорида кальция и 

карбоната натрия, применяются их смеси с раствором наночастиц магнетита, 

результаты синтеза представлены на рисунке 1. Средние размеры микрочастиц 

карбоната кальция полученные методом соосаждения солей представлены в 

таблице 1. 

Таблица 1 – Средний размер микрочастиц карбоната кальция, полученных 

методом соосаждения солей , выращенных на неорганических волокнах 

1 ТЦ 2 ТЦ 3 ТЦ 

1,03 ± 0,28 μm 1,00 ± 0,23 μm 1,44 ± 0,35 μm 
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Рисунок 1 – СЭМ изображения образцов полученых с помощью метода 

соосаждения солей: 1 – 1 ТЦ, 2 – 2 ТЦ, 3 – 3 ТЦ, 4 – зависимость размера 

микрочастиц CaCO3 от числа проведенных технологических циклов  

Метод экспозиции, основанный на алгоритме, описанном в статье [16], 

однако, перед смешиванием растворов солей хлорида кальция и карбоната 

натрия волокна поликапролактона подвергаются ультразвуковой обработке в 

растворе наночастиц магнетита, результаты синтеза представлены на рисунке 2. 

Средние размеры микрочастиц карбоната кальция полученные методом 

предварительного выдерживания указаны в таблице 2. 
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Таблица 2 – Средний размер микрочастиц CaCO3, полученных методом 

экспозиции, выращенных на неорганических волокнах 

1 ТЦ 2 ТЦ 3 ТЦ 

1,50 ± 0,37 μm 1,64 ± 0,51 μm 1,21 ± 0,38 μm 

 

 

   
Рисунок 2 – СЭМ изображения образцов полученых с помощью метода 

экспозиции: 1 – 1 ТЦ, 2 – 2 ТЦ 3 – 3 ТЦ, 4 – зависимость размера микрочастиц 

CaCO3 от числа проведенных технологических циклов 

Метод адсорбции, индуцированной кристаллизацией, основанный на 

методе, описанном в статье [17], может быть описан следующим образом. При 
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замораживании коллоидного раствора, содержащей микрочастицы CaCO3, 

выращенные на неорганических волокнах ПКЛ, полученным согласно 

алгоритму, содержащемуся в статье [16], и наночастицы Fe3O4  происходит 

процесс кристаллизации. Наночастицы Fe3O4 выталкиваются фронтом 

кристаллизации и сосредотачиваются вокруг поверхностей микрочастиц 

ватерита. На заключительной стадии процесса наночастицы Fe3О4 

вдавливаются  растущим давлением формирующегося льда и поверхности 

микрочастиц CaCO3. Далее представлен алгоритм метода адсорбции, 

индуцированной кристаллизацией, результаты синтеза показаны на рисунке 3. 

Средние размеры микрочастиц карбоната кальция полученные методом 

адсорбции, индуцированной кристаллизацией, равны 1,04 ± 0,21 мкм. 

  
Рисунок 3 – 1 – СЭМ изображения образцов полученых с помощью метода 

адсорбции, индуцированной кристаллизации и 2 – влияние процесс адсорбции 

наночастиц, индуцированной кристаллизацией, на размер микрочастиц 

карбоната кальция  

На рисунке 4 представлено сравнение средних размеров микрочастиц 

карбоната кальция полученных различными технологиями синтеза. 
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Рисунок 4  Сравнение средних размеров микрочастиц карбоната кальция, 

модифицированного наночастицами магнетита, выращенного на 

неорганических волокнах ПКЛ, различными методами 

Из рисунка 4 следует, что микрочастицы карбоната кальция, 

модифицированные наночастицами магнетита, полученные методом 

адсорбции, индуцированной кристаллизацией, имеет наименьшие размеры, что 

приводит к увеличению площади их поверхности и следовательно увеличивает 

способность загрузки наночастиц магнетита. Однако микрочастицы карбоната 

кальция полученные методами соосаждения солей и методом экспозиции 

имеют схожие размеры, что и частицы полученные методом адсорбции, 

индуцированной кристаллизацией. 

Процесс перекристаллизации. В основе методода изучения процесса 

прекристаллизации микрочастиц карбоната кальция из модификации ватерит в 

модификацию кальцит лежит методология описанная в статье [18]. 

Микрочастицы карбоната кальция модификации ватерит отличаются высокой 

пористостью, что позволяет их использовать в качестве контейнеров 

содержащих иные вещества, однако модификация кальцит полностью лишена 

данного свойства.  

В ходе проведения работы были определены временные интервалы 

перекристаллизации для образцов микрочастиц карбоната кальция не 

содержащих наночастицы магнетита равные 7 часам, для образцов полученных 
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образцов полученных методом адсорбции, индуцированной кристаллизацией, 

равны 8 часам. 

Разработка установок для исследования чувствительности к 

магнитым полям синтезируемых структур. Для определения 

чувствительности к постоянному и переменному магнитным полям 

микрочастиц карбоната кальция, модифицированного наночастицами 

магнетита, выращенного на неорганических волокна были разработаны и 

проградуированны две установки. 

Первая установка, показанная на рисунке 4, предназначена для 

исследования магнитных полей с помощью постоянного магнитного поля 

состоит из электромагнита, источника питания постоянного тока Б5-47, USB 

цифрового микроскопа VKTECH (коэффициент увеличения:500×-1500×) 

подключенного к персональному компьютеру и измерителя магнитного поля 

Тесламетр (гауссметр) BST 100. 

 
Рисунок 4 – Фотографии установки предназначенной для исследования 

магнитных свойств полученных структур с помощью постоянного магнитного 

поля 

Вторая установка, фотография которой показана на рисунке 37, 

используется для изучения магнитных свойств образцов в переменном 

магнитном поле и состоит из электромагнита, генератора сигналов Г3-34, 

широкоугольной 2-х мегапиксельной камеры ELP-USBFHD01M-L21 с 2,1 мм 

объективом (до 120 кадр./сек.), подключенной к персональному компьютеру и 

магнитометра АТЕ-8702 Aktakom (до 100 Гц). 
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Рисунок 5 – Фотографии установки предназначенной для исследования 

магнитных свойств полученных структур с помощью переменного магнитного 

поля 

Заключение. Основным результатом проведённого исследования 

является разработка технологий производства микрочастиц карбоната кальция, 

модифицированных наночастицами магнетита, выращенных на нановолокнах 

поликапролактона и исследование их свойств. 

1. Для образования равномерного покрытия микрочастиц карбоната 

кальция сферической формы модификации ватерит на поверхности 

неорганических волокон ПКЛ в ходе выполнения работы были определены 

следующие параметры: 

 Количество проведённых технологических циклов должно 

составлять не менее 3. 

 Концентрации растворов солей хлорида кальция и карбоната натрия 

составляют 0,5 моль/л. 

 Время ультразвуковой обработки равно 1 минуту. 

 В качестве промывочного растворителя следует применять 

этиловый спирт. 

 Температура просушивания должна равняться 45 ºС.  

2. Были разработаны и протестированы три метода создания 

микрочастиц карбоната кальция, модифицированного наночастицами 
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магнетита, на неорганических волокнах поликапролактона, а именно: метод 

соосаждения солей, метод экспозиции и метод адсорбции, индуцированный 

кристаллизацией. 

3. Образцы, полученные методом соосаждения солей, демонстрируют 

достаточно стабильную и однородную структуру микрочастиц карбоната 

кальция модификации ватерит, а время их перекристаллизации в модификацию 

кальцит составляет 5 часов, однако судя по косвенным признакам (цвет 

образца, цвет остаточного осадка) данный метод с точки зрения загрузки 

наночастиц магнетита является наименее эффективным. 

4. Образцы, полученные методом экспозиции, демонстрируют 

достаточно стабильную и однородную структуру микрочастиц карбоната 

кальция модификации ватерит, а время их перекристаллизации в модификацию 

кальцит составляет 5 часов. Однако, сравнив равномерность покрытия с 

образцами полученными методом соосаждения солей, заметно незначительное 

ухудшение данного показателя. Судя по косвенным признакам (цвет образца, 

цвет остаточного осадка) данный метод с точки зрения загрузки наночастиц 

магнетита немного превосходит метод соосаждения солей. 

5. Образцы, полученные методом адсорбции, индуцированной 

кристаллизацией, имеют наиболее неравномерную, но всё же стабильную 

структуру в сравнение с другими предложенными методами. Однако сравнивая 

время процесса перекристаллизации равное 8 часам и эффективность загрузки 

наночастиц магнетита по косвенным признакам, структуры, полученные 

методом адсорбции, индуцированной кристаллизацией, превосходя структуры, 

полученные иными методами по этим параметрам. 

6. Были разработаны и проградуированы установки для изучения 

чувствительности разрабатываемых структур к переменному и постоянному 

магнитным полям. 
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