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U okviru ovog rada izvedeno je procesiranje kompozita sa matricom od mesavine zelatina (GA) i
polivinilpirolidon-a (PVP) sa nanocesticama cink oksida (ZnO). U cilju poboljsanja mehanickih
svojstava izvedeno je umrezavanje sa gluteraldehidom (GTA). Procesiranje je izvedno metodom livenja
iz rastvora. Ispitivan je uticaj umrezavanja nanocestica na mehanicka svojstva dobijenog kompozita.
FTIR analiza je potvrdila umrezavanje polimerne matrice kao i da tokom procesiranja nije doslo do
formiranja hemijske veze izmedu polimerne matrice i nanocestica cink oksida. Ispitivanje mehanickih
svojstava pokazalo je da se umrezavanjem i dodavanjem 1 masenog procenta (mas %) cink oksida
povecala zatezna cvrstoca, modul elasticnosti, tvrdoca i redukovani modul elasticnosti.
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1. UvOD

Kompozitni materijali predstavljaju sinergijsku
kombinaciju dva ili viSe materijala sa jasno odredenom
granicom faza i sa svojstvima koja se razlikiju od
svojstava konstituenata. Kontinualna faza se naziva
matrica, a diskontinualna ima funkciju uglavnom oja-
¢anja, ali moze korigovati i termicka, opticka ili ele-
ktronska svojstva matrice [1, 2]. Kompoziti sa bio-
polimernom matricom imaju vaznu ulogu u oblasti
inzenjerstva tkiva kao materijali za implantate koji
doprinose rekonstrukeiji, o¢uvanju ili poboljSanju fun-
kcije tkiva. Pravilnim izborom sastava kompozita (po-
limera i ojacanja) mogu se poboljsati vezivanje, mi-
gracija 1 distribucija Celija koje ucestvuju u procesu
regeneracije tkiva.
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Zelatin je poznat po svojim karakteristikama, kao
S$to su biorazgradivost, biokompatibilnost, niska anti-
genost, pristupac¢nost i adhezivnost [3, 4] i zbog toga
se moze primenjivati za dobijanje implantata u vilici ili
za oblaganje keramickih implantata [5].

Takode se koristi i kao materijal za regeneraciju
kostiju u inZenjerstvu tkiva u oblasti stomatologije [5,
6].

Slabija mehanicka svojstva Zelatina se mogu pobo-
ljSati umreZavanjem [7], meSanjem sa drugim poli-
merima [8-10] ili nanomodifikacijom najé¢e$c¢e neorga-
nskim Cesticama ili vlaknima [11, 12].

Cink oksid (ZnO) poseduje svojstva znacajna za
primenu u stomatologiji kao §to su netoksi¢nost,
visoka toplotna provodljivost, visoka termicka i hemi-
jska stabilnost, antikorozivno i antimikrobno delova-
nje, itd. [13].

U ovom istrazivanju izvedeno je procesiranje
nanokompozita sa matricom od mesavine Zelatina i
polivinilpirolidona (PVP) sa nanoGesticama cink oksi-
da (ZnO). Ispitivan je uticaj uslova procesiranja kao i
procesa umrezavanja gluteraldehidom (GTA) na
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strukturu i mehani¢ka svojstva dobijenog nanokom-
pozita.

2. MATERUALI | METODE

Za polimernu matricu je koriS¢ena meSavina Ze-
latina tip A (GA), ~300 g Bloom, Sigma-Aldrich,
SAD, i polivinilpirolidona (PVP), K30, Sigma-Al-
drich, SAD, u odnosu 1:1. Za umrezavanje matrice
koris¢en je gluteraldehid (GTA), Sigma-Aldrich,
SAD. Kao ojacanje u nanokompozitu su koris¢ene na-
nocestice cink oksida (ZnO), Thermo Scientific, SAD.

Nanokompozit je procesiran metodom livenja iz
rastvora. Rastvor Zelatina u destilovanoj vodi (10 mas
%) je nakon meSanja 2 h na 50°C pomeSan sa ras-
tvorom PVP (10 mas%) u destilovanoj vodi u odnosu
1:1, a zatim je meSanje nastavljeno jo$ 3 h na 50°C.
Jedna polovina rastvora je izlivena u kalupe. U drugu
polovinu je dodat ZnO (1 mas%) i GTA (0,05 mas%) i
nakon meSanja od 1 h na magnetnoj mesalici rastvor je
izliven u kalupe. Uzorci su suseni 48 h na sobnoj te-
mperaturi. Dimenzije uzoraka bile su 15x60x0,3 mm
(slika 1).

a)
Slika 1 — Uzorci: a) meSavina polimera GA_PVP i b)

nanokompozit sa umrezenom  matricom

GA_PVP_GTA_ZnO

Formiranje hemijskih veza tokom procesiranja
nanokompozita ispitivano je primenom FTIR metode
na spektrometru Nicolet 6700 (Thermo Fisher Sci-
entific, SAD) u ATR transmisionom modu, u opsegu
od 4000 cm do 400 cmL.

Morfologija dobijenih uzoraka i disperzija nano-
Cestica ispitivana je FESEM metodom na uredaju
TESCAN MIRA 3 (Tescan Orsay Holding, Republika
Ceska).

Ispitivanje mehanic¢kih svojstava nanokompozita
izvedeno je na uredaju Texture Analyzer EZ-LX, Shi-
madzu, Japan, sa maksimalnim optere¢enjem od 500
N, metodama zatezanja (brzina deformacije 10
mm/min) i mikroindentacije (indenter celi¢na kuglica
preénika d = 4 mm; program ispitivanja: brzina opte-
re¢enja 0,125 N/s, do maksimalne sile od 5 N, odrza-
vanje opterecenja od 5 N u trajanju od 30 s, brzina
rastereéenja 0,125 N/s.) [14]. Tvrdoéa (H) i redukovani
modul elasti¢nosti (Er) odredeni su prema metodi
Oliver i Pharr [15].
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3. REZULTATI | DISKUSIA

Rezultati FTIR analize za polimernu matricu i
nanokompozit su prikazani na slici 2. Spektar
mesavine GA_PVP pokazuje karakteristicne pikove za
Zelatin: na 3292 cm™ koji odgovara istezanju vodo-
ni¢nih veza O—H grupe koji se preklapaju sa oblaséu
N-H istezanja Sto odgovara amidu A; pomerene
pikove koji nastaju usled meSanja sa PVP i uspo-
stavljanja vodoni¢nih veza na 2935 cm™ i 2856 cm'!
zbog asimetri¢nih i simetri¢nih C—H vibracionih iste-
zanja, redom [9, 10]. Takode uocava se jos jedan in-
tenzivan pik na 1639 cm koji poti¢e od C=0 vibra-
cionih istezanja; pik na 1420 cm odgovara vibraciji
vezivanja u ravni C—H [14] i uspostavljanju vodoni¢ne
veze izmedu C=0 u PVP i O—H u Zelatinu [16]. Sli¢no
objasnjenje bi se moglo primeniti i za pik na 1270 cm’
! nakon uspostavljene vodoni¢ne veze u kombinaciji sa
N-H vezom [17]. U spektru nanokompozita uo¢ava se
pik na 464 cm usled vibracija istezanja veze u ZnO
[18, 19]. Takode, umrezavanje sa GTA je potvrdeno
kroz pomeranje traka amida Il (sa 1545 cm™ na 1530
cmY) i smanjenenije intenziteta pika na 3292 cm koji
se pripisuje amidu A [20, 21].

GA_PYP

Transmitansa, a.u.

i GA_PVP_GTA_ZnO

Imm T T T T T T
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Talasni broj cm™

Slika 2 - FTIR uzoraka mesavine polimera GA_PVP i
nanokompozita sa umrezenom matricom
GA_PVP_GTA_ZnO

Slika 3 - FESEM snimak uzorka nanokompozita
GA_PVP_GTA 7ZnO
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Morfologija nanokompozita je prikazana slici 3.
Moze se uoditi da je disperzija nanocestica ravnomerna
§to moze rezultirati poboljSanjem mehanickih svoj-
stava.
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Slika 4 - a) Krive napon-deformacija pri zatezanju; b)
krive sila-dubina pri mikroindenta-ciji; c) re-
zultati za zateznu cévrstocu (TS), modul ela-
sticnosti E, tvrdoéu (H) i redukovani modul
elasticnosti (Ey) u obliku histograma za uzorke
GA_PVP i GA_PVP_GTA_ZnO

Rezultati ispitivanja mehanickih svojstava prika-
zani su naslici 4. Ispitivanje zatezanjem je pokazalo da
se umrezavanjem matrice i dodavanjem nanocestica
povecava zatezna ¢vrstoc¢a (TS) 1 modul elasti¢nosti
(E), a prema obliku krivih zatezanja vidi se da se
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smanjuje zilavost. Ispitivanje mikroindentacijom daje
informacije o dinami¢kom ponasanju materijala i po-
kazalo je povecanje redukovanog modula elasti¢nosti
(Er) kao i tvrdo¢e (H). Poboljsanje ovih mehanickih
svojstava se moze objasniti posebnim poloZajem pe-
ptidnih veza nakon umreZavanja kao i vodoni¢nih veza
izmedu lanaca na pozicijama koje zauzima glicin [22].
Pored toga, nanocestice ZnO dodatno deluju kao fi-
zi¢ki umreziva¢ sprecavajuci pokretanje osnovnih i
boc¢nih polimernih lanaca kao odgovor na optereéenje
i na taj naéin ojacavaju nanokompozit [23].

4. ZAKLJUCAK

Procesiranje biokompozita sa matricom Zelatin-
PVP i ojacanjem od nanocestica ZnO izvedeno je me-
todom livenja iz rastvora i praceno ispitivanjem stru-
kturnih i mehanickih svojstava. Umrezavanje matrice
je izvedeno pomocu GTA S§to je dokazano FTIR
analizom. Dobra disperzija nanocestica je, zajedno sa
umrezavanjem, dovela do boljih mehanickih svojstava.
Dodavanjem 1 mas% ZnO ostvareno je povecanje
zatezne Cvrstoce od 71 %, modula elasti¢nosti od 26
%, tvrdoc¢e od 11 % i redukovanog modula elasti¢nosti
od 14 %. Na ovaj nacin, povecana je krutost nano-
kompozitnog materijala i ostvaren preduslov za nje-
govu primenu u regeneraciji kostanog tkiva vilice kao
implantata koji poseduje antimikrobna svojstva.
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SUMMARY

SYNTHESIS, STRUCTURAL AND MECHANICAL PROPERTIES OF GELATIN-BASED
NANOCOMPOSITES WITH ZINC OXIDE FOR USE IN DENTISTRY

In this paper, the composites with the matrix of gelatin (GA) and poly(vinylpyrrolidone) (PVP) blend
with nanoparticles of zinc oxide (ZnO) were prepared. In order to improve the mechanical properties,
the samples were cross-linked with glutaraldehyde (GTA). The processing was carried out by the
solution casting method, and the influence of cross-linking and nanoparticles on the mechanical
properties of the obtained composites was investigated. FTIR analysis confirmed the cross-linking of the
polymer matrix and that no chemical bond was formed during processing between the polymer matrix
and zinc oxide nanoparticles. Examination of the mechanical properties showed that the cross-linking
and addition of 1 wt% zinc oxide increased tensile strength, modulus of elasticity, hardness and reduced
modulus of elasticity.

Key Words: gelatin, zinc oxide, nanocomposite, tensile test, microindentation
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