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1  Materiale carbonice – grafenă, oxid de grafenă (GO) 

Grafenă, materialul format dintr-un singur strat de grafit, un strat de tip „fagure” de atomi 

de carbon hibridizați sp2 a devenit unul dintre cele mai cercetate materiale, de la descoperirea sa 

în 2004 până în prezent [1]. Motivul „ascensiunii” extraordinare ale acestui material se datorează 

proprietăţilor sale fizice excepţionale. Grafena prezintă o conductivitate termică ridicată (≈ 5000 

W m-1 K-1), o excelentă mobilitate a purtătorilor de sarcină la temperatura camerei ( 200 000 cm2 

V-1 s-1), o foarte mare suprafaţă specifică teoretică (calculată - ≈ 2630 m2 g-1), o transparenţă 

ridicată, o foarte bună rezistenţă mecanică (2,4 ± 0,4 TPa) şi capacitatea de a transporta densităţi 

mari de curent electric ( 108 A cm-2) [2-7]. 

Pentru sinteza grafenei au fost dezvoltate diferite metode de sinteză precum: creşterea 

epitaxială[8], exfoliere micro-mecanică [9], exfoliere termică [10], reducerea chimică şi 

electrochimică a oxidului de grafit/grafenă [11] şi metode de tip „bottom-up” plecând de la 

precursori organici [12]. Modalităţile de obţinere a grafenei atât prin procese „top-down” cât şi 

prin procese „bottom-up” sunt prezentate în Figura 1. Metodele de sinteză pentru grafenă sunt 

prezentate mai pe larg de către Escarpa și colaboratorii [13] şi Coleman și colaboratorii [12].  

 

 

Figura 1 – Obținerea grafenei prin procesul de oxidare – exfoliere - reducere[14] 
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Pentru obținerea unor cantități mai mare de grafenă, de obicei, se folosește metoda oxidării 

grafitului, exfolierii oxidului de grafit şi reducerii oxidului de grafenă, însă până în prezent nu s-a 

obţinut o reducere totală [14]. 

 Oxidul de grafenă este, de asemenea, un material foarte folosit pentru diferite aplicații 

deoarece grupele funcționale, prezente pe suprafața acestuia (precum grupările carboxil, cetonice, 

epoxi, alcool, etc.),  permit funcționalizarea cu diferiți agenți astfel încât se poate obține o 

compatibilizare foarte bună [15]. 

Aplicaţiile materialelor pe bază de grafenă sunt foarte diverse, de la celule solare [16] la 

senzori [17], tratarea apei [18], şi chiar la terapii pentru cancer [19].  

 

 

 



6 

 

 

Figura 2 – Metodele de tip: a) top-down şi b) bottom-up pentru obţinerea grafenei[20] 

 

În ultimele decenii, s-au depus foarte multe eforturi pentru dezvoltarea de nanostructuri 

anorganice având o morfologie, dimensiune, cristalinitate și funcționalitate dorită. Aceste 

nanostructuri sunt foarte folosite în aplicații precum electronice, materiale cu proprietăți optice, 

stocare şi transformare de energie, dispozitive solare, etc.  

Pentru a îmbunătăți proprietățile de interes, s-au proiectat foarte multe compozite cu 

grafena sau derivații acesteia şi: Au, Ag, Pd, Pt, Ni, Rh, TiO2, ZnO, SnO2, MnO2, Fe2O3, Fe3O4, 

Co3O4, CdS, etc. [21].  
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Tabel 1 – Comparație între metodele de sinteză pentru compozite anorganice cu grafenă și aplicațiile aferente[20] 

 

Metodele de fabricare a compozitelor sunt în general împărţite în două clase, şi anume: 

hibridizarea ex situ şi cristalizarea in situ. Hibridizarea ex situ presupune amestecarea unor 

nanofoiţe de grafenă cu soluţii de diferite nanocristale. Înainte de amestecare, de obicei, se 

introduce o etapă de modificare de suprafaţă (funcţionalizare) a straturilor de grafenă sau a 

nanocristalului pentru o legare cât mai bună între ele, ori prin interacţii non-covalente ori prin 

legături chimice. Deşi în cazul hibridizării ex situ există avantajul preselectării nanostructurilor cu 
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anumite funcţionalităţi dorite, apare şi dezavantajul unei distribuţii neuniforme a nanostructurilor 

pe suprafaţa materialelor grafenice. În cazul cristalizării in situ se ajunge la o acoperire uniformă 

a suprafeţei grafenei datorită controlării centrilor de nucleaţie prin funcţionalizarea suprafeţei. 

Printre metodele in situ de cristalizare se numără: Metoda reducerii chimice, depunerea 

nonelectrică (electroless), metoda sol-gel, metoda hidrotermală, depunerea electrochimică, 

evaporarea termică, auto-asamblarea, etc [21]. 

 

2 Compozite pe bază de oxid de grafenă 

2.1. Compozite cu TiO2 

Dioxidul de titan este unul dintre cele mai studiate materiale oxidice datorită răspândirii  

ridicate, reflectate în preţ, non-toxicităţii, stabilităţii chimice şi bineînţeles datorită proprietăţilor 

sale nontoxice și fotocatalitice care se răsfrâng în foarte multe aplicaţii. Proprietăţile fizico-chimice 

ale TiO2 variază în funcţie de faza polimorfă în care se află. Cele mai uzuale forme polimorfe sunt 

anatasul, rutilul şi brookitul, însă în literatură sunt prezentate 11 forme polimorfe [22]. 
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Figura 3 – Formele polimorfe ale TiO2[22] 

Până în prezent s-au sintetizat diferite forme polimorfe de TiO2 cu diferite morfologii și cu 

diferite aplicații prin metoda solvotermală/hidrotermală fiind o metodă relativ ieftină și ușoară. 

Sinteza solvotermală în câmp de microunde este o metodă mai nouă și uneori mai greu 

reproductibilă datorită diferențelor mari între aparatele de microunde folosite. Komareni și 

colaboratorii[23] au sintetizat TiO2 – rutil prin sinteza în câmp de microunde a unui amestec de 

TiCl4 cu o soluţie de HCl care s-a transformat iniţial în TiOCl2. Ei au obţinut un amestec de faze 

de anatas cu rutil printr-o iradiere scurtă, dar au observat că prin scăderea concentraţiei 

precursorului se obţine o proporţie mai mare de rutil. Nanoparticulele de TiO2 rutil le-au obţinut 

prin tratarea soluţiei de TiOCl2 la 160°C pentru 120 de min şi au observat că adiţia de PVP 

modifică morfologia la cristale aciculare. Tot folosind TiOCl2 şi sinteza hidrotermală în câmp de 

microunde, Ravi și colaboratorii[24] au obţinut nanoparticule de TiO2-anatase (dimensiune medie 

de particulă de 10 nm) prin combinarea acestuia cu ureea în raport molar de 1:5. Tot prin această 
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metodă au fost obţinute mesocristale de TiO2-rutil[24], nanoparticule cu morfologie controlabilă 

prin pH[26], nanofire de TiO2[27], nanotuburi de TiO2 etc [28].  

În ceea ce privește obținerea compozitele TiO2-grafenă (oxid de grafenă redus) Zhang și 

colaboratorii[29] au studiat diferența între compozitele TiO2 cu grafena și cele cu nanotuburile de 

carbon și au demonstrat prin mai multe teste fotocatalitice faptul că grafenă oferă un avantaj față 

de nanotuburile de carbon; însă au atras atenția asupra faptului că de multe ori se exagerează 

îmbunătățirea datorată grafenei în detrimentul nanotuburilor de carbon. Într-un studiu asemănător 

Liang și colaboratorii[30] compară două compozite ale TiO2 cu grafena și nanotuburile de carbon 

tot din punct de vedere al proprietăților catalitice însă folosirea grafenei nu este totdeauna în 

avantaj, însă ambele studii arată necesitatea încercării unui control mai bun de interfață între TiO2 

și grafenă.  

Prin metoda solvotermală/hidrotermală simplă s-au obținut diferite morfologii și structuri 

cu aplicații variate: structuri ierarhice de TiO2 de tip floare acoperită cu grafenă folosite pentru 

descompunerea albastrului de metilen[31], nanotuburi de TiO2 cu grafenă pentru descompunerea 

verdelui malachit[32], rețetele 3D de particule mesoporoase de TiO2 cu oxid de grafenă redus 

pentru construirea electrodului negativ al unei baterii Li-Ion[33], nanoparticule de TiO2 cu oxid 

de grafenă redus pentru descompunerea metiloranjului[34], etc.   

Studiile vizând obținerea compozitelor TiO2-grafenă prin această metodă de sinteză sunt 

relativ puține comparativ cu celelalte metode acesta fiind unul din motivele principale pentru 

dorința de a studia aceste sisteme compozite prin metoda solvotermală asistată de microunde. Pan 

și colaboratorii[35] au publicat un studiu privind obținerea și testarea unui astfel de material. 

Autorii au evidențiat proprietăți fotocatalitice mai bune în cazul compozitului comparându-l cu o 

pulbere uzuală de TiO2 (P25). Cele mai bune performanțe au fost atinse la folosirea unui procent 

0,8% procente masice oxid de grafenă redus, obţinându-se un procent ridicat de îndepărtarea a 

ionului Cr (VI). Tot prin această sinteză s-au obținut microparticule nanostructurate de TiO2 – oxid 

de grafenă redus; aceste microparticule compozite fiind superioare din puncte de vedere al 

proprietăților electrice (specifice bateriilor) față de microparticulele simple [36]. Anumite 

colective de cercetare au mers puțin mai departe cu această metodă sinteză şi au obținut sisteme 

ternare Au-TiO2-grafenă și Ag-TiO2-grafenă[37, 38] pentru aplicaţii fotocatalitice şi de scindare a 

apei.  
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2.2.Compozite cu ZnO 

ZnO este un material studiat intensiv în ultimii ani datorită proprietăţilor sale, combinate 

cu un cost redus. Cele mai importante aplicații pentru care ZnO a devenit foarte cercetat sunt: ca 

material pentru optoelectronica albastră/UV (diode emiţătoare de lumină LED-uri, diode laser) 

care să înlocuiască GaN care are un preţ ridicat, ca oxid transparent conductor, când ZnO este 

dopat cu Al, Ga, In, pentru a putea obține un material mai ieftin, înlocuitor pentru ITO (Oxid de 

In dopat cu Sn), ca senzor, ca pigment, ca fotocatalizator, etc [39]. Metodele de sinteză folosite, 

proprietăţile şi diferite aplicaţii sunt prezentate pe larg în următoarele lucrări din literatură [40-44]. 

În natură se găseşte în minereul numit zincit care, de obicei, conţine şi mangan, precum şi 

alte impurităţi. ZnO se găseşte sub forma a trei structuri cristalografice: hexagonală (wurtzite), 

cubică (Blenda) şi cubică (de tipul NaCl-sare gemă). Din punct de vedere termodinamic cea mai 

stabilă formă cristalină este cea de wurtzit. Forma de tip blendă poate fi obţinută doar prin creșterea 

epitaxială pe substrat cubic, iar cea de tip sare gemă se stabilizează doar la presiuni înalte (2 GPa) 

[45]. 

 

Figura 4 – Formele polimorfe ale ZnO[40] 

Prin metoda solvotermală asistată de microunde s-au sintetizat, de asemenea, şi diferite 

morfologii de ZnO folosite pentru diverse aplicaţii. Prin folosirea de Zn(NO3)2 ∙6H2O şi urotropină 

în soluţie apoasă şi încălzirea în câmp de microunde la 90°C timp de 2 minute Hu şi colaboratorii 

au obţinut morfologii de tipul bipozi, tripozi, tetrapozi formate din nanotije [46]. Unalan și 

colaboratorii[47] au publicat o lucrare despre depunerea nanofirelor de ZnO pe diferite substraturi 

(PET, siliciu și sticlă) cu ajutorul unui cuptor de microunde comercial. Aceste nanofire au crescut 

pe substraturile care au fost imersate în soluția apoasă de Zn(NO3)2•6H2O cu urotropină și apoi 

tratate la diferite puteri ale cuptorului, presiune atmosferică și pentru timpi între 1 și 30 de minute 

[47]. Nanotuburi de ZnO au fost preparate prin folosirea unei soluții apoase de Zn(NO3)2•6H2O cu 
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uree sub influența radiației microundelor de 180W putere timp de 40 minute [48]. Nanotijele  de 

ZnO cu se pot obține prin metoda hidrotermală asistată de microunde iar pe suprafața nanotijelor 

se pot dezvolta structuri aciculare dense cu dimensiuni cuprinse între 10-80 de nm [49]. Diferite 

nanostructuri de ZnO au fost raportate de către Lee și colaboratorii printre acestea numărându-se: 

nanolumânări, nanoace, nanopiulițe, nanodiscuri, etc și au fost obținute prin tratarea la 90°C și la 

o putere mică (de aproximativ 50 W), urmate apoi de  un proces de îmbătrânire [50].  Yu și 

colaboratorii [51] au sintetizat nanotije de ZnO monocristal prin tratarea Zn(NO3)2•6H2O cu 

amoniac și CTAB la 150°C timp de o oră.  

 

Figura 5 – Imagini de microscopie electronică de baleiaj-stânga și microscopie electronică prin transmisie-dreapta 

pentru diferite morfologii de ZnO: a) și b)-nanotije; c) și d)-nanoace; e) și f)-nanolumânări; g) și h)-nanodiscuri; i) și j) – 

nanopiulițe; k) și l) – microstele; m) și n) – microOZN-uri; și o) și p) - microbile[50] 

El-Shall și colaboratorii[52] au sintetizat nanopiramide de ZnO pe suprafața oxidului de 

grafenă redus folosind Zn(CH3COO)2•2H2O și oxid de grafenă produs prin metoda Hummers și 

ca mediu de reacție un amestec de acid oleic și oleilamină. Amestecul a fost tratat într-un cuptor 

cu microunde comercial la 120°C și presiune atmosferică pentru 1 oră. Compozite Grafenă/ZnO 

au fost preparate pornind de la ZnSO4•7H2O, NaOH și oxid de grafit, ajustând pH-ul la 9 și tratând 
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amestecul la 150°C pentru 30 de minute. Compozitul obținut era compus din particule de 5-10 nm 

de ZnO dispuse dens pe suprafața oxidului de grafenă redus [53]. 

În literatură apar de asemenea și sisteme ternare de tipul ZnO-Oxid de grafenă redus-Metal. 

Micro-nano-compozite de tipul ZnO/rGO/Ag au fost sintetizate de către Li și colaboratorii[54] 

pornind de la un amestec de precursori uzuali (Zn(CH3COO)2•2H2O, AgNO3 și oxid de grafenă) 

tratat la temperatura de 100°C timp de 30 minute la o putere de 120W.  

2.3.Compozite cu Fe2O3 

Fierul este al patrulea cel mai abundent element din scoarța terestră iar datorită ușurinței 

de oxidare al fierului în aer, oxizii de fier (FeO – oxid feros, Fe2O3 – oxid feric și Fe3O4 – oxid 

fero-feric) sunt foarte răspândiți în natură. Structurile cristaline ale diferitelor forme de oxizi ai Fe 

precum și proprietățile acestora sunt prezentate pe larg în cartea publicată de către Cornell și 

Schwertmann[55]. Dintre toate formele de oxizi de Fe, α-Fe2O3 – hematitul este forma ce mai 

răspândită și de asemenea, și cea mai stabilă din punct de vedere termodinamic. Oxidul de Fe (III) 

este prezent sub forma a patru forme cristaline polimorfe (α, β, γ și ε), iar dintre acestea doar α-

Fe2O3 și γ-Fe2O3 sunt prezente în natură, celelalte două fiind forme sintetizate în laborator [56]. 

 

 

Figura 6 – Reprezentarea grafică a structurilor cristaline de Fe2O3: a) α-Fe2O3, b) β-Fe2O3, c) γ-Fe2O3 și d) ε-Fe2O3 [56] 
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Transformările polimorfe ale Fe2O3 de dimensiuni nanometrice sunt prezentate pe larg în 

studiul publicat de către Zboril și colaboratorii [56]. Interesul pentru hematit este destul de mare 

datorită proprietăților sale promițătoare pentru aplicații fotocatalitice. Hematitul începe să 

absoarbă fotoni din regiunea de infraroșu apropiat și are o bandă interzisă cuprinsă între 1,9 și 2,2 

eV, este stabil din punct de vedere chimic și are un preț scăzut, însă timpul de viață scurt al 

purtătorilor de sarcină diminuează viteza de dezvoltare a dispozitivelor bazate pe acesta.  

Proprietățile hematitului, diferite metode de sinteză și diferitele strategii de folosire a acestuia ca 

fotocatalizator atât unitar cât și în compozite sunt prezentate în mai multe review-uri [57-61]. 

Până prezent s-au obținut diferite nanostructuri de Fe2O3 prin metoda 

hidrotermală/solvotermală asistată de microunde. Particule de 23-25 de nm diametru de α-Fe2O3 

au fost sintetizate plecând de la o soluție 0,02 M de Fe(NO3)3•9H2O la 100°C timp de 4 h, 

comparând în același timp această metodă cu metoda hidrotermală convențională și observând o 

distribuție mai uniformă a dimensiunilor de particulă și un timp de reacție mai scurt pentru metoda 

asistată de microunde [62]. Dimensiuni mai mici de particule de  α-Fe2O3 (de 5 nm) au fost obținute 

de către Suib și colaboratorii[63] care au pornit de la soluție apoasă de Fe(NO3)3 și uree tratată la 

120°C pentru 30 de min. Nanotije de α-Fe2O3 au fost obținute pornind de la un amestec FeCl3•6H-

2O și polivinilpirolidonă (PVP) tratat la diferite temperaturi între 120 și 180°C pentru 2 ore la o 

putere de aproximativ 480W [64]. Hu și colaboratorii[65] au raportat sinteza rapidă a unor cristale 

de α-Fe2O3 monodispersate cu diferite morfologii precum elipsoide/ace cu raportul diagonelelor 

cuprins între 1,1 și 6,3, nanofoițe, nanoinele și sfere. Morfologia este influențată de raportul molar 

între precursorii FeCl3 și NH4H2PO4 care este variat între 12,5 și 200. Nanoinele au fost obținute 

prin folosirea unui amestec FeCl3•6H2O și NH4H2PO4  tratat la 220°C timp de 25 min. Autorii au 

studiat și mecanismul de formare al inelelor in timp [66]. Structuri ierarhice și dendritice de α-

Fe2O3 au fost obținute pornind de la diferite concentrații de K3[Fe(CN)6] tratate la temperaturi 

diferite între 120 și 250°C timp de 10 minute [67].  
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Figura 7 – Imaginile de microscopie electronică de baleiaj pentru probele de α-Fe2O3 obținute la diferite rapoarte molare 

între FeCl3 și NH4H2PO4: a) fără NH4H2PO4, b) 200, c) 100, d) 80, e) 53, f) 40.[65] 

 

Compozite α-Fe2O3 – oxid de grafenă redus/grafenă cu diferite morfologii și 

dimensionalități au fost preparate atât prin metoda solvotermală simplă cât și prin cea asistată de 

microunde. Nanocuburi de α-Fe2O3 cu dimensiuni între 10 și 30 nm dispersate uniform pe 

suprafața oxidului de grafenă redus au fost obținute prin metoda solvotermală simplă la 180°C 

timp de 8h pornind de la un amestec de FeCl3•6H2O și uree [68]. O structură stratificată de 

nanodiscuri de α-Fe2O3 dispuse pe oxid de grafenă redus a fost obținută pornind de la amestecul 

format din FeCl3•6H2O, oxid de grafenă și silicat de sodiu, tratat hidrotermal la 140°C timp de 24 

de ore [69]. Nanocristale de α-Fe2O3 de aproximativ 50 nm dispersate pe oxid de grafenă redus a 

fost obținut folosind L-arginina ca agent de control al hidrolizării amestecului Fe(NO3)3•9H2O și 

oxid de grafenă tratat la 180°C timp de 12 ore [70]. Compozite α-Fe2O3-grafenă cu diferite 

morfologii au fost obținute pornind de la diferite rapoarte de FeCl3 și NH4H2PO4 în amestec cu 

oxid de grafenă tratat hidrotermal asistat de microunde la 200°C timp de 20 minute [71]. 

 
Figura 8 – Ilustrarea schematică a procesului de formare a compozitelor Fe2O3/Oxid de grafenă redus[71]  
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2.4.Compozite cu hidroxiapatită (HAp) 

Hidroxiapatita - Ca10(PO4)6(OH)2 este un derivat de tip hidroxilic ce provine din clasa 

generală a apatitelor, fiind un fosfat al calciului ce prezintă gruparea funcţională –OH. Din punct 

de vedere fizic, se prezintă sub forma unei pulberi de culoare albă, având o duritate egală cu 5 

evaluată pe scala Mohs, prin urmare poate conferi matricei organice colagenice o uşoară rezistenţă 

mecanică [72]. Aceasta cristalizează într-o reţea hexagonală, reprezentarea acesteia fiind redată în 

figura 9: 

 

Figura 9. Reţeaua cristalină a hidroxiapatitei (HAp) [73] 

 

Studiile recente arată un interes crescut pentru aplicațiile hidroxiapatitei în ingineria 

țesutului osos, implanturi ortopedice, ca suport de medicamente sau ca biosenzori [74-77].  

Întrucât gradul de cristalinitate, forma și dimensiunea particulelor sintetice de HAp 

afectează puternic proprietățile fizice și chimice precum si biofizic, s-a acordat o atenție sporită 

obținerii unor morfologii diferite, inclusiv nanofibre, nanotuburi, nanoroduri și structuri 

tridimensionale prin diverse metode precum: metoda sol-gel, metoda hidrotermală și co-precipitare 

[77,78].  

Cu toate acestea, proprietățile mecanice slabe, rezistența la rupere și suprafața specifică 

inferioară (SSA) comparativ cu oasele naturale limitează aplicațiile sale pentru a substitui diferite 

părți ale sistemelor osoase și alte aplicații biomedicale. Pentru îmbunătății aceste proprietăți, 

hidroxiapatita a fost ranforsată alte materiale organice și anorganice, precum: polimerii, titan, 

aliajele de titan, siliciu, chitosan, particule de carbon și oxid de grafenă [79-84] 

Dintre toate acestea materiale hibride, materialele carbonice sau cu derivați carbonici 

prezintă o rezistență mecanică și chimică ridicată și sunt recunoscute, în general, datorită 

biocompatibilității bune.  
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În prezent există un interes deosebit în utilizarea grafenei, a nanotuburilor de carbon și a 

oxidul de grafenă (GO) pentru a îmbunătăți proprietățile mecanice și compatibilitatea biologică a 

nanoparticulelor fosfat de calciu și hidroxiapatită (HAp) [85,86] 

În studiul realizat recent Ramadas et all [87] sintetizează cu succes nanocompozite de tip 

GO/HAp folosind bromură de cetiltrimetilamoniu ca agent template cu posibile aplicații in 

ingineria tisulară. Acest compozit îmbunătățește proliferarea celulelor osteoblaste umane 

confirmând astfel potențialul nanocompozitelor GO-HAp pentru aplicații biologică și/sau 

medicale. 

 

3. Rezultate experimentale și discuții 

3.1. Sinteza oxidului de grafenă 

 

Oxidul de grafenă este un material foarte studiat în ultimii 20 de ani și există câteva metode 

consacrate de sinteză. Metoda de sinteză folosită a fost raportată de către mai Kovtyukhova și 

colaboratorii[88] pornind de la cunoscuta metoda Hummer prin adăugarea unei etape de pre-

oxidare și este reprezentată în următoarea schemă. 

Oxidul de grafenă a fost preparat după metoda Hummer modificată conform schemei (Fig 

10.). 20 g de grafit sitate în prealabil au fost amestecate cu o soluție de H2SO4 concentrat (60 mL), 

K2S2O8 (10 g) și P2O5 (10 g) aflată la 80°C. Amestecul a fost apoi lăsat să se răcească la 

temperatura camerei după care a fost diluat cu o cantitate mare de apă, a fost filtrat și spălat până 

când filtratul a ajuns la pH neutru. Pulberea obținută a fost uscată timp de 24h la 80°C. 20 de grame 

de grafit preoxidat a fost adăugat peste 460 mL de H2SO4 concentrat și amestecul a fost amestecat 

într-un pahar Berzelius aflat în baie de gheață (t<5°C). Peste acest amestec s-au adăuga treptat și 

încet 60 g de KMnO4. După câteva minute paharul Berzelius (în care s-a format o soluție de culoare 

verde închis) s-a scos din baia de gheață și a fost așezat pe o plită cu agitare magnetică la 

temperatura de 35°C în interiorul paharului timp de 2 ore. După încălzire peste amestec s-au turnat 

920 mL H2O distilată paharul, iar peste 15 minute reacția a fost oprită prin adăugarea unei cantități 

mari de H2O distilată (2,8 L) și H2O2 de concentrație 30% (50 mL). Amestecul obținut a fost 
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decantat, filtrat la vid, și spălat cu HCl 5% și H2O distilată până la obținerea unui pH-neutru. 

Pulberea obținută a fost uscată în aer la temperatura de 60°C timp de 24 h. 

 

Figura 10 – Schema de obținere a oxidului de grafenă 
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3.2. Caracterizarea pulberii de oxid de grafenă (GO) 

3.2.1. Difracția de raze X 

Analizele de difracție de raze X s-au realizat la temperatura camerei, utilizând un 

difractometru de tipul Panalytical Empyrean cu radiație Cu  (= 0.154 nm), scanarea 

realizându-se între unghiurile 2 cu valori cuprinse între 5 și 80°. Rezultatul acestei analize este 

prezentat în figura 11. 

 

 

Figura 11 – Difractograma corespunzătoare oxidului de grafenă 

După cum se poate observa în figura 11 se identifică o interferență de difracție la valoarea 

unghiul  2θ egală 10,14° ceea ce corespunde unei distanțe interplanare, calculată cu ajutorul legii 

lui Bragg, de 8,72 Å. Prin folosirea ecuația lui Scherrer s-a determinat o dimensiune de cristalit de 

70,9 Å, ceea ce ar corespunde unor structuri de oxid de grafenă de 6-7 straturi. De asemenea, 
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interferența de difracție caracteristică planului de difracție cu indicii (100), situată la unghiuri mai 

mari (2θ=42,43°), se datorează prezenței unor structuri turbostratice de carbon. 

3.2.2. Spectroscopia RAMAN 

Analizele de spectroscopie Raman au fost realizate cu un instrument de tip LabRAM HR 

Evolution produs de Horiba, utilizând un laser de 633 nm și obiectiv de 50x, Spectrele astfel 

obținute sunt prezentate în figura 12. 

 

 

Figura 12 –Spectrul RAMAN obținut pe pulberea de oxid de grafenă 

Spectrul Raman obținut coincide cu spectrul prezentat în literatură pentru acest material. 

Aceste peak-uri prezente în spectru sunt specifice pentru materialele grafitice iar diferențele între 

materiale se reflectă în schimbarea intensităților și intensităților relative ale peak-urilor. Banda D 

(specifică modului de simetrie A1g)  (1357 cm-1) se referă la „dezordinea” și defectele prezente în 

material, carbonii de sp3, iar în cazul oxidului de grafenă această bandă este accentuată de grupări 

funcționale ale oxigenului. Banda G se datorează vibrației asociate unei rețele grafitice (modul E2g 

al atomilor de carbon sp2) formate și în cazul oxidului de grafenă datorită aglomerării acestuia. 
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Prezența umărului de la 1752 cm-1 este asociată cu prezența unor particule de dimensiuni reduse. 

Benzile 2D, D+G și 2D’ se datorează unor procese de dublă rezonanță de ordin între fononi. 

3.2.3. Spectroscopia FTIR 

Analizele FT-IR au fost efectuate cu ajutorul unui spectrometru model Nicolet iS50N la 

temperatura camerei, utilizând-se modului de atenuare totală a reflexiei (ATR). Au fost efectuate 

32 de scanări ale probelor între 4000 și 400cm-1 la o rezoluție de 4cm-1. Înregistrarea spectrala a 

fost posibilă prin conectarea spectrometrului la o uniate de preluare și prelucrare a datelor prin 

intermediul programului de lucru OMNIC. Figura 13 prezintă rezultatul analizei de spectroscopie 

în infrarosu cu transformată Fourier 

 

 

Figura 13 – Spectrul FTIR pentru oxidul de grafenă 

În urma analizei FT-IR se pot identifica vibrațiile pentru diferite legături prezente în oxidul 

de grafenă. Spectrul IR prezintă absorbții la următoarele lungimi de undă: 1042 cm-1 care este 

specifică pentru legături C- O (alcoxi), 1507 cm-1 absorbție specifică pentru C-O (carboxi), 1603 

cm-1 absorbție specifică pentru apa adsorbită de către pulbere suprapusă peste banda de vibrație 

specifică legăturii C=C aromatic, 1721 cm-1 absorbție specifică pentru C=O (carbonil/carboxi), iar 

banda de absorbție de la 3157 cm-1 este specifică legăturilor de hidrogen aferente grupărilor O-H 

din apa adsorbită de către pulbere precum și celor din COOH. 
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3.2.4. Analiza termogravimetrică 

Analizelor termice ATD au fost realizate cu ajutorul unui echipament Shimadzu DTG-TA-

50H în intervalul de temperatură 0-800oC, rezultatele fiind prezentate în figura 14. 

 

 

Figura 14 – Graficul analizei termice diferențiale și al analizei termo-gravimetrice 

Din graficul analizei termice observăm un peak endoterm în jurul temperaturii de 120oC 

care corespunde evaporării apei legate fizic în oxidul de grafenă iar în jurul temperaturii de 175°C 

are loc combustia oxidului de grafenă cu o mare degajare de căldură. Viteza de încălzire de 10 

grade/min s-ar putea să fi fost prea mare, iar combustia să aibă loc împreună cu oxidarea termică. 

3.2.5. Microscopia electronică de baleiaj 

Imaginile de microscopie electronică de baleiaj s-au obținut utilizând un microscop 

electronic de baleiaj pentru  imagistică de înaltă rezoluție echipat cu o sursă de electroni cu emisie 

în câmp tip Schottky (FEI Inspect F50), cu rezoluția de 1,2 nm la 30 kV  și 3 nm la 1 kV (BSE). 
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a) b) 

  

c) d) 

Figura 15 – Imagini de microscopie electronică de baleiaj obținute la diferite măriri a)5000X, b)10000X, 

c)20000X, d)400000X 

Din imaginile prezentate în figura 15 putem observa ”fulgi” de oxid de grafenă de 

dimensiuni micronice cu o structură foioasă formată din foițe foarte subțiri de oxid de grafenă prin 

aglomerarea acestora. Imaginile obținute pentru acest oxid de grafenă se potrivesc cu imaginile 

obținute și prezentate în alte studii din literatură. Deoarece microscopia electronica de baleiaj nu 

permite analiza la maririle necesare identificarii structurilor de grafen oxid s-a recurs la analiza 

(HR)TEM.  
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3.2.6. Microscopia electronică prin transmisie 

Imaginile de microscopie electronică prin transmisie au fost obținute folosind un microscop 

electronic TecnaiTM G2 F30 S-TWIN, echipat cu detector STEM/HAADF, EDX (Energy 

dispersive X-ray Analysis) şi cu spectrometru de pierdere de energie al electronilor EFTEM - 

EELS (Electron energy loss spectroscopy). 

 

  

a) b) 

  

c) d) 

Figura 16 – Imaginile de microscopie electronica prin transmisie pentru oxidul de grafenă la diferite măriri a), 

b) și c) și difracția de electroni pe arie selectată pe același material d) 



25 

 

În imaginile de microscopie electronică prin transmisie observăm structuri foioase formate 

din câteva straturi; aceste straturi (foițe) majoritatea sunt „încrețite” datorită defectelor introduse 

de către grupările funcționale. Imaginea d) de difracție de electroni pe arie selectată ne arată faptul 

că un oxid de grafenă cu mai multe straturi și stratificarea este atât de tip grafitic (ordonată) dar și 

o stratificare neuniformă (dezordonată). Observarea simetriei hexagonale în imaginea SAED arată 

faptul că în structura oxidului de grafenă analizat există și o ordine la distanță mare. 

 

3.3. Sinteza hidroxiapatitei. 

Hidroxiapatita s-a obținut utilizând ca precursori hidroxidul de calciu  Ca(OH)2  și fosfatul 

acid de diamoniu (NH4)2HPO4.  

Soluția obținută după amestecarea precursorilor a fost adăugată în 5 flacoane, care au fost 

ulterior imersate într-o baie de apă. Metoda de sinteză aleasă a fost metoda hidrotermală în câmp 

de microunde. Cu ajutorul unui echipament de tip SynthWave s-au setat condițiile de reacție, 

acestea presupunând un timp de 10 minute, la o temperatura de 120oC și la o presiune de 2,5 bari. 

Ulterior, precipitatul obținut a fost filtrat cu ajutorul unei hârtii de filtru, iar, mai apoi, a fost lăsat 

la uscat peste noapte. Figura 17 prezintă schematic întreg procesul de obținere a hidroxiapatitei 
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Figura 17 - Mod de lucru pentru obținerea hidroxiapatitei 

 

3.4. Caracterizarea hidroxiapatitei. 

3.4.1. Difracție de raze X 

Pulberile obținute au fost caracterizate cu ajutor difracției de raze X în vederea identificării 

fazelor și observării gradului de cristalinitate al hidroxiapatitei. Rezultatul analizei de difracție este 

prezentat în figura 18.  
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Figura 18  - Difractogramă corespunzătoare compozitelor hidroxiapatită – oxid de grafenă în diverse procente 

 

Difractogramele obținute (figura 18) pentru hidroxiapatită prezintă maxime de difracție 

estimate ale unghiului 2θ de 25.87 , 31.77 , 34.06, 39.80, 46.70, 49.48 și 53.19. Conform datelor 

tabelare disponibile în fișele ASTM (en. American Society for Testing and Materials) maximele 

de difracție identificate în cazul pulberilor sintetizate experimental corespund planelor de difracție 

(0 0 2), (1 2 1), (2 0 2), (1 3 0), (2 2 2), (2 1 3) și (0 0 4)  caracteristice hidroxiapatitei, cristalizată 

în sistem hexagonal.  

3.4.2. Microscopia electronică de baleiaj 

Microscopia electronică de baleiaj s-a realizat pentru a determina caracteristicile 

morfologice ale probelor sintetizate, precum a dimensiunii particulelor. Achiziția de micrografii 

s-a realizat cu ajutorul unui microscop electronic de baleiaj de înaltă rezoluție, Inspect F50, la 

30KeV și diverse magnificații. Rezultatul acestor analize este prezentat în figura 19, 
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a) b) 

Figura 19 : Microscopie electronică de baleiaj HAp - diverse magnificații a)x50000x, b) 200000x 

 

Din imaginile de microscopie electronică de baleiaj (figura 19) se observă obținerea unor 

particule de hidroxiapatită (HAp) cu dimensiuni cuprinse în intervalul 18-35 nm. De asemenea se 

observă ca acestea au o formă cvazisferică care, datorită suprafeței specifice mari, tind să formeze 

aglomerate. 

Utilizând detectorul EDAX cu care este prevăzut microscopul electronic s-a efectuat un 

spectru de dispersie de raze X, confirmând astfel prezența elementelor chimice din structura HAp.  

Rezultatul acestei analize este prezentat în figura 20. 
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Figura 20 -  Analiza EDX pe pulberea de HAp 

 

În urma acestei analize s-au putut identifica cu usurința prezența elemetelor chimice 

precum: Ca, P și O, elementele ce alcătuiesc hidroxiapatita. Prezența C este pusă pe seama 

condițiilor de preparare a probei prin utilizarea unei benzi conductoare de carbon pentru fixare. 

 

4. Compozite hidroxiapatitei-oxid de grafenă. 

4.1. Obținerea compozitelor pe bază de oxid de grafenă și hidroxiapatită 

Probele care reprezintă compozitul de oxid de grafenă și hidroxiapatită au fost obținute 

prin aceeași metodă ca proba cu hidroxiapatită simplă (metoda hidrotermală asistată în câmp de 

microunde) în care s-a adăugat și cantitatea necesară de oxid de grafenă. În final, s-a filtrat 

precipitatul cu ajutorul hârtiei de filtru, iar apoi s-a lăsat la uscat până a doua zi, ulterior fiind 

caracterizată prin diverse tehnici.  

Figura 21 prezint schematic fluxul tehnologic de obținere a compozitelor HAp-GO 
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Figura 21 -  Flux schematic de obținere a  compozitelor Hidroxiapatită-Oxid de grafenă 

 

 

4.2. Caracterizarea pe bază de oxid de grafenă și hidroxiapatită. 

 

4.2.1. Difracție de raze X 

Pulberile obținute au fost caracterizate cu ajutor difracției de raze X în vederea identificării 

și observării gradului de cristalinitate al hidroxiapatitei din componența compozitului obținut. 

Rezultatul analizei de difracție este prezentat în figura 22.  
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Figura 22  - Difractogramă corespunzătoare compozitelor hidroxiapatită – oxid de grafenă în diverse procente 

 

După cum se poate observa în figura 22, se pot identifica maximele de difracție 

caracteristice hidroxiapatitei, acestea corespunzând fișei ASTM cu numărul [01-080-6199].  

Deoarece s-au utilizat cantități mici de oxid de grafenă (cuprinse între 0,5 și 2,5% din masa 

de hidroxiapatită), maximul de difracție caracteristic acestuia, situat la unghiul cu valoare de 10,14 

grade, nu a putut fi identificat.  

Totuși, odată cu adăugarea unor cantități mai mari de oxid de grafenă s-a putut observa o 

deplasare a maximelor de difracție către unghiuri mai mari, sugerând astfel formarea unor particule 

cu dimensiune mai mare.  

În vederea purificării și a creșterii gradului de cristalinitate al hidroxiapatitei compozitele 

astfel obținute au fost tratate termic într-un cuptor electric la temperatura de 450°C timp de 2,5 

ore, utilizând o viteză de încălzire de 10°C/min.  
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Analizele de difracție de raze X realizate după efectuarea tratamentului termic sunt 

prezentate în figura 23. 

 

 

Figura 23  - Difractograma corespunzătoare compozitelor hidroxiapatită – oxid de grafenă în diverse procente, 

tratate termic la 450°C 

 

După cum se poate observa, tratamentul termic nu modifică compoziția chimică a 

compozitelor însă îmbunătățește gradul de cristalinitate, fapt demonstrat prin creșterea în 

intensitate a peack-urilor caracteristice hidroxiapatitei. 

4.2.2. Microscopia de baleiaj 

 

Probele pulverulente au fost analizate prin microscopie electronică de baleiaj la diferite 

magnificații. Rezultatele sunt prezentate în figurile 24, 25 și 26. 
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a) b) 

Figura 24 - Microscopie electronică de baleiaj HAp-0,5%GO - diverse magnificații a)x50000x, b) 240000x 

 

Conform micrografelor SEM luate la diferite măriri, particulele de HAp cu un adaos de 

0,5%GO au o dimensiune medie de 20-30nm (figura 24b). 

  

  

a) b) 

Figura 25 - Microscopie electronică de baleiaj HAp-1,5%GO - diverse magnificații a)x50000x, b) 200000x 

 

Imaginile SEM realizate pe eșantionul conținând hidroxiapatită și 1,5% oxid de grafenă 

(figura 25) prezintă același aspect general și aceeași forma a particulelor ca și probele anterioare. 
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Dimensiunea medie a particulelor este de 34nm ceea ce  confirmă ipoteza că pe măsură ce crește 

cantitatea de oxid de grafenă, crește și dimensiunea particulelor.  

 

  

a) b) 

Figura 26 - Microscopie electronică de baleiaj HAp-2,5%GO - diverse magnificații a)x50000x, b) 150000x 

 

În cazul probelor cu un conținut mai ridicat de oxid de grafenă (2,5%), microscopia 

electronică de baleiaj nu pune în evidența o modificare a morfologiei particulelor, dar dimensiunea 

medie a particulei ajunge până la aproximativ 37 nm (figura 26).   

De asemenea s-a constatat o creștere a gradului de aglomerare care poate fi pusă pe seama 

prezenței oxidului de grafenă în cantitate mai mare.  

 

 

5. Compozite oxid de zinc - bază de oxid de grafenă 

5.1. Sinteza compozitelor pe bază de oxid de grafenă și ZnO 

Sinteza compozitelor a avut loc conform schemei prezentate în  figura 27. Un numar 0.005 

moli de Zn(CH3COO)2∙2H2O au fost adăugați în 20 mL de H2O distilată și omogenizați prin agitare 

magnetică. Peste această soluție a fost adăugat un volum variabil de suspensie apoasă de GO pentru 
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a obține compozite cu diferite compozitii masice (0,25, 0,5, 0,75 și 1% GO) și un volum variabil 

de NaOH 1 M pentru a ajunge la diferite pH-uri (9,10 și 11). 

 

Figura 27 – Schema de sinteză a compozitelor ZnO/GO 
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5.2. Caracterizarea compozitelor ZnO/GO 

5.2.1. Difracția de raze X 

În difractogramele prezentate în figura 28 se observă obținerea interferențelor de difracție 

specifice ZnO hexagonal ceea ce confirmă realizarea compozitelor. În difracția de raze X nu se 

observă nici o interferență de difracție specifică oxidului de grafenă deoarece procentul acestuia 

din materialul obținut este sub limita de detecție a metodei (2-3%). De asemenea se constată o 

scădere a intensitatea interferențelor și o lărgire a bazei picului de difracție o dată cu creșterea pH-

ului ceea ce ne indică o scăderea dimensiunii de cristalit. 

 

 

Figura 28– Difractogramele obținute pentru ZnO cu 0% oxid de grafenă la cele 3 pH-uri 
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Figura 29 - Difractogramele obținute pentru ZnO cu 0,25 % oxid de grafenă la cele 3 pH-uri 

 

Figura 30 - Difractogramele obținute pentru ZnO cu 0,5 % oxid de grafenă la cele 3 pH-uri 
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Figură 31 - Difractogramele obținute pentru ZnO cu 0,75 % oxid de grafenă la cele 3 pH-uri 

 

Figura 32 - Difractogramele obținute pentru ZnO cu 1 % oxid de grafenă la cele 3 pH-uri 
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5.2.2. Spectroscopia RAMAN 

În cazul spectrelor RAMAN prezentate în figurile 33, 34 și 35 obținute pe probele de ZnO 

cu diferite procente de oxid de grafenă se observă prezența benzilor principale atât pentru oxidul 

de grafenă cât și pentru ZnO. 

 Aceasta tehnică de analiză permite identificarea cu ușurință a prezenței oxidului de grafenă 

chiar daca procentele sunt foarte mici (0,25% - 1%) prin obținerea unui semnal foarte mare 

caracteristic acestor tipuri de materiale grafitice. 

 De asemenea se poate observa că pe măsură ce crește proporția de oxid de grafenă 

intensitatea relativă a benzii specifice ZnO scade, exceptând creșterea de la 0,25% la 0,5% în cazul 

compozitelor obținute la pH=10. 

 

Figura 33 – Spectru RAMAN pentru ZnO obținut la pH=9 și diferite procente de oxid de grafenă (0,25%, 0,5%, 

0,75% și 1%) 
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Figura 34 - Spectru RAMAN pentru ZnO obținut la pH=10 și diferite procente de oxid de grafenă (0,25%, 

0,5%, 0,75% și 1%) 

 

Figura 35 - Spectru RAMAN pentru ZnO obținut la pH=11 și diferite procente de oxid de grafenă (0,25%, 

0,5%, 0,75% și 1%) 
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5.2.3. Microscopia electronică de baleiaj 

În imaginile de microscopie electronică de baleiaj prezentate în figura 36 se observă 

obținerea unor particule hexagonale la pH=9 cu dimensiuni de câteva sute de nanometri. Această 

morfologie se schimbă la pH=10 devenind plachetară și la pH=11 devenind poliedrală. Creșterea 

pH-ului de asemenea influențează și uniformitatea dimensională, aceasta crescând la mărirea pH-

ului. În imaginile probelor cu oxid de grafenă, deși procentul acestuia este unul foarte mic (1%), 

poate fi observat totuși sub forma unor foițe foarte subțiri (ca un voal).  

 

  

a) d) 

  

b) e) 
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c) f) 

Figura 36 – Imaginile de microscopie electronică de baleiaj pentru ZnO obținut la pH=9 a), pH=10 b), pH=11  c)  

și pentru ZnO cu 1% GO la pH=9 d), pH=10 e), pH=11  f). 

 

5.2.4. Microscopia electronică prin transmisie 

Imaginile de microscopie electronică prin transmisie au fost obținute folosind un microscop 

electronic TecnaiTM G2 F30 S-TWIN, echipat cu detector STEM/HAADF, EDX (Energy 

dispersive X-ray Analysis) şi cu spectrometru de pierdere de energie al electronilor EFTEM - 

EELS (Electron energy loss spectroscopy și sunt prezentate în figura 37 respectiv 38. 

 

  

a) b) 
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c) d) 
Figura 37 – Imagini de microscopie electronică prin transmisie pentru ZnO obținut la pH=11 

 

 

  

a) b) 

  

c) d) 
Figura 38 – Imagini de microscopie electronică prin transmisie pentru ZnO cu 1% GO la pH=11 
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În imaginile de microscopie electronică prin transmisie prezentate, se observă obținerea 

unor particule poliedrale de dimensiuni nanometrice cu o distribuție neuniformă a dimensiunilor 

acestora atât pentru ZnO, cât și pentru ZnO cu oxid de grafenă.  

De asemenea, în imaginile de microscopie se poate observa distribuția particulelor pe 

suprafața oxidului de grafenă (fig.38). Imaginile de difracție de electroni pe arie selectată confirmă 

obținerea ZnO hexagonal, iar forma inelelor de difracție arată prezența particulelor de dimensiuni 

foarte mici, nanometrice, în special în cazul ZnO cu oxid de grafenă(fig. 38d). 
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5. Concluzii și perspective 

În momentul actual accentul se pune pe utilizarea unor materiale sintetice în vederea 

dezvoltării unor terapii alternative pentru tratarea unor probleme medicale vaste. Fie ca vorbim de 

regenerarea tisulare, tratarea unor afecțiuni reumatice, înlocuirea unor oase afectate, sau că vorbim 

de încercarea de tratare/ameliorare a cancerului – se pot utiliza o gamă largă de materiale sintetice 

precum: hidroxiapatită, oxidul de zinc, oxidul de titan, oxidul de grafenă, nanotuburile de carbon 

etc.  

Materialele carbonice sunt tot mai intens studiate datorita performanțelor lor mecanice, 

electrice, abilității de funcționalizare, capacității de adsorbție și eliberare de substanțe biologic 

active, etc. În prezent, materialele carbonice sunt intens studiate pentru aplicații medicale, în 

special ca platforme utilizate pentru tratamentul cancerului dar și pentru utilizarea lor în ingineria 

tisulară datorită proprietăților mecanice induse de prezența lor, chiar și la concentrații mici 

Pentru obținerea unor proprietăți îmbunătățite adesea se recurge la combinare a doua sau 

mai multe materiale obținându-se astfel materiale de tip hibrid sau compozite nanostructurate. 

Pornind de la aceste considerente, obiectivul principal al acestui demers științific se va lega 

de obținerea unor materiale pe bază de carbon (de exemplu: oxid de grafenă cu hidroxiapatită și 

oxid de grafenă cu oxid de zinc) prin utilizarea unor rute de sinteză convenționale și 

neconvenționale și caracterizarea lor. 

Analiza fizico-chimică şi morfo-structurală a acestor se va realiza utilizând tehnici de top 

precum: difracția de raze X, Microscopia electronică de baleiaj, spectroscopia FT-IR și RAMAN. 

În sensul realizării obiectivului propus s-a pornit de la obținerea oxidului de grafenă prin 

metoda Hummers modificată, această fiind cea mai folosită în literatură. Caracterizarea pulberii 

de oxid de grafenă obținute a demonstrat prezența unor formațiuni de oxid de grafenă compuse din 

6-7 straturi grafenice oxidate.  

Această pulbere de oxid de grafenă a fost folosită ulterior în sinteza compozitelor HAp/oxid 

de grafenă, fiind dozată în procente foarte mici de la 0,5% la 2,5% precum și în sinteza 

compozitelor ZnO/oxid de grafenă, fiind dozată în procente foarte mici de la 0,25% la 1% 

Caracterizarea XRD a demonstrat prezența hidroxiapatitei în eșantioane datorită fișierelor 

ASTM și, de asemenea, că adăugarea de oxid de grafenă a făcut ca vârfurile să treacă de la dreapta 
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la stânga, cu cât mai mult GO a fost adăugat. Tratamentul termic a exprimat dus la îmbunătățire a 

cristalinității probelor. 

Studiul microstructurilor a arătat forma particulelor și a confirmat nanodimensionările lor. 

În privința influenței procentului de oxid de grafenă nu se pot trage deduce tendințe clare din 

caracterizările efectuate, iar cauza pentru acest lucru ar putea fi faptul că proporția oxidului de 

grafenă este mică și este posibil ca și omogenitatea probei să nu fi fost foarte bună. 

În cazul compozitelor pe bază de grafenă si oxid de zinc influența pH-ului asupra 

compozitelor s-a resimțit în ceea ce privește morfologia particulelor, trecând de la o morfologie 

hexagonală, la una plachetară și apoi la una poliedrală, dimensiunea particulelor și omogenitate 

distribuției dimensiunilor acestora, creșterea pH-ului a condus de la dimensiuni de câteva sute de 

nanometri cu o distribuție neomogenă a dimensiunilor, la particule cu dimensiuni cuprinse între 

30 și 50 de nm. 
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