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Цель работы: получение покрытия из микрочастиц карбоната кальция на 

поверхности органических волокон поликапролактона и изучение его 

свойств.  
 

Реактивы: 

1. Хлорид кальция (CaCl2). 

2. Карбонат натрия (Na2CO3). 

3. Дистиллированная вода. 

4. Этиловый спирт. 
 

Посуда: 

1. Химический стакан (50 мл). 

2. Мерные колбы на 50 мл для приготовления растворов. 

3. Промывалка лабораторная. 

4. Микропробирки Эппендорфа (рис. 1). 
 

 
 

Рисунок 1 ‒ Микропробирка Эппендорфа 
 

Аппаратура: 

1. Микропипетка с наконечниками (рис. 2). 

2. Весы «Acculab». 

3. Сушильный шкаф. 

4. Ультразвуковая ванна «Сапфир 1.3» (рис. 3). 

5. Секундомер. 

 
Рисунок 2 ‒ Микропипетка с наконечником 
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Рисунок 3 ‒ Ультразвуковая ванна «Сапфир 1.3» 

 

Теоретическая часть 
 

В качестве примера органических нановолокон рассмотрим получение 

нановолокна поликапролактона (ПКЛ) методом электроформования 

(электроспининга). 

Для получения полимерных волокон использовались: полимер 

поликапролактон [-(CH2)5-CO2-O-]n молекулярной массой 80 а.е.м.; метановая 

кислота (муравьиная кислота) [HCOOH]; этановая кислота (уксусная 

кислота) [CH3COOH]; дихлорметан (ДХМ) [CH2Cl2] и диметилформамид 

(ДМФА) [C3H7NO]. 

Электроформование волокон поликапролактона проводилось на 

установке NSLAB 200. 

 

Процесс электроформования (электроспининга) 

Для получения ПКЛ волокон необходимо получить формовочный 

раствор полимера поликапролактона. 

Электроформование волокон ПКЛ проводилось с использованием 

установки NSLAB 200 (рис. 4). Раствор полимера при помощи дозатора 

подается через капилляр. К раствору (расплаву) полимера прикладывалось 

высокое напряжение, индуцирующее в растворе одноименные электрические 

заряды, которые, в результате кулоновского электростатического 

взаимодействия, приводят к вытягиванию раствора полимера в тонкую 

струю. В процессе вытягивания полимерной струи она может претерпевать 

расщепления на более тонкие струи при определенном соотношении 

значений вязкости, поверхностного натяжения и плотности электрических 

зарядов (или напряженности электростатического поля) в волокне. 

Полученные струи за счет испарения растворителя или в результате 

охлаждения отверждаются, превращаясь в волокна, и под действием 
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электростатических сил дрейфуют к заземленной подложке, имеющей 

противоположное значение электрического потенциала. Полярность при 

электроформовании может быть и обратной, когда капилляр заземлен, а на 

подложку подается высокое напряжение. Коллектор может иметь различную 

форму: в виде стержня, плоскости или цилиндра, может быть сплошным или 

в виде сетки, твердым, или жидким, стационарным, или движущимся. 

 

 
 

Рисунок 4 – Схема установки для электроформования (электроспининга)  

 

При получении нановолокон поликапролактона в качестве 

растворителя использовалась смесь метановой и этановой кислот. 

Процентное соотношение компонентов смеси: 50 % метановой + 50 % 

этановой кислот. Массовая доля ПКЛ в объеме растворителя – 10 %. Гранулы 

ПКЛ и смеси растворителя подвергались непрерывному перемешиванию в 

течение 2 ч, затем смесь загружалась в шприц, который размещался в 

установке для электроформования. Материал производился в течение 3 

часов. Рабочие параметры процесса: скорость испускания раствора V = 7,8 

мл/ч; напряжение между иглой и осадочным электродом U = 75 кВ. 

 

Формирование покрытия из микрочастиц карбоната кальция 

Карбонат кальция (CaCO3) обладает тремя полиморфными 

модификациями, имеющими свои характерные формы частиц: кальцит – 

кубические кристаллы, ватерит – сферы и арагонит – игольчатую структуру. 

Наиболее стабильной формой является кальцит. Ватерит является 

термодинамически не стабильным и в водной среде переходит в 

модификацию кальцит или арагонит. 

Микрочастицы CaCO3 имеют ряд следующих достоинств: 

биосовместимость и биодеградируемость, разрушение при мягких условиях 

(слабокислая среда), простота изготовления. 
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Сферические микрочастицы карбоната кальция могут быть получены 

смешиванием эквимолярных растворов солей хлорида кальция (CaCl2) и 

карбоната натрия (Na2CO3) при условиях быстрого и гомогенного 

распределения солей в рабочем объёме (1). 

CaCl2 + Na2CO3 → CaCO3(↓) + 2NaCl,    (1) 

На первом этапе после смешивания реагирующих солей образуются 

агрегаты первичных наночастиц (преципитатов) аморфного CaCO3, размер 

которых составляет от нескольких единиц до десятков нанометров. Далее в 

местах образования центров роста в объеме данных агрегатов начинается 

рост микрочастиц сферической формы. Рост сферолитов может быть 

объяснён доставкой ионов Ca
2+

 и CO3
2-

, таким образом, рост частиц ватерита 

осуществляется за счёт растворения первичных наночастиц вблизи областей 

роста, что соответствует модели созревания Оствальда [Ошибка! Источник 

ссылки не найден.]. 

 

Порядок выполнения работы 
 

1. Подготовка материалов 

Приготовление 1М раствора хлорида кальция  
Навеску дигидрата хлорида кальция массой 7,35 г поместить в мерную 

колбу емкостью 50 мл и довести до метки деионизованной водой при 

перемешивании раствора. Раствору необходимо дать отстояться в течение 

суток перед использованием.  

Приготовление 1М раствора карбоната натрия  
Навеску карбоната натрия массой 5,3 г поместить в мерную колбу 

емкостью 50 мл и довести до метки деионизованной водой при 

перемешивании раствора. Раствору необходимо дать отстояться в течение 

суток перед использованием.  
 

2. Получение кальций карбонатного покрытия на поверхности 

органических волокон поликапролактона 
Процедура: 

1. Образец нановолокон ПКЛ размером 1×1 см толщиной 0,1 мм 

разместить в пробирке Эппендорфа. 

2. В пробирку добавить 1 мл раствора хлорида кальция.  

3. Для проникновения раствора соли в поры материала пробирку 

поместить в ультразвуковую (УЗ) ванну при рабочей частоте 35 кГц и 

подвергать обработке в течение 1 мин. 

4. Не прерывая процесс УЗ обработки в пробирку Эппендорфа 

добавить 1 мл раствора карбоната натрия.  

5. Оставить пробирку в УЗ ванне ещё в течение 1 мин. 

6. Изъять пробирку из УЗ ванны и оставить в состояние покоя ещё на 1 

мин. 

7. Полученный образец извлечь из пробирки, промыть 

дистиллированной водой, а затем этиловым спиртом. 

https://tutata.ru/chemistry/search?s=CaCl2
https://tutata.ru/chemistry/search?s=Na2CO3
https://tutata.ru/chemistry/search?s=CaCO3
https://tutata.ru/chemistry/search?s=NaCl
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8. Образец высушить в сушильном шкафу при температуре 40 – 45°C в 

течение 15  20 мин. 

9. Повторить три раза операции по п. 1 ‒ 8. 
 

3. Исследование полученных образцов 

Для исследования полученных образцов минерализованного покрытия 

и исходных ПКЛ волокон будет использована растровая электронная 

микроскопия (аналитический комплекс на базе растрового электронного 

микроскопа высокого разрешения MiraII LMU фирмы «TESCAN»), широко 

применяемая для визуализации объектов микро- и наномасштабов. Изучение 

морфологии проводится в режиме детектирования вторичных электронов, 

наиболее чувствительных к рельефу поверхности. Ускоряющее напряжение 

составляет 30 кВ, диаметр пучка – 3,2 нм.  

Измерение диаметров ПКЛ нановолокон и микрочастиц карбоната 

кальция будет проводиться по полученным СЭМ изображениям и с помощью 

программного обеспечения ImageJ. Анализу подвергалось 100 волокон и 100 

микрочастиц для каждого образца. 

Порядок проведения измерений с помощью программного 

обеспечения ImageJ 

1. Открыть приложение ImageJ. 

2. Выбрать команду "File" → "Open" → выбрать исследуемое СЭМ 

изображение. 

 

 
 

3. Выбрать команду "Straight" и выделить размерный отрезок 

исследуемого СЭМ изображения 
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4. Нажать сочетание клавиш "Ctrl+M", в появившемся окне "Results" 

выделить первую строку. 

 

 
 

5. В главном меню выбрать команды "Analyze" → "Set Scale...". 
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6. В появившемся меню выбрать поле "Known distant" и занести в него 

число, расположенное под размерным отрезком. 
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7. Измерить 100 диаметров волокон или частиц, выделяя измеряемый 

диаметр и нажимая сочетание клавиш "Ctrl+M". Полученные результаты 

занести в окно "Results" в столбец "Length".  

 

 
 

Задание 

1. Определить средний диаметр микрочастиц карбоната кальция и 

волокон ПКЛ по полученным СЭМ изображениям и с помощью 

программного обеспечения ImageJ. 

2. Построить распределение частиц в исследуемых образцах по 

размерам (столбчатая диаграмма). 

3. Сравнить полученные результаты для образцов с нанесенным 

кальций карбонатным покрытием. 

 

Контрольные вопросы 

1. Неорганические и органическин волокна. Методы их получения и 

применение. 

2. Электроформование (электроспининг): описание процесса и 

структуры установки. 

3. Микрочастицы карбоната кальция. Различные модификации и их 

особенности. Методы получения. Применение. 
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