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Заключение. Таким образом, результаты 

исследования показали успешное формирование 

химических связей между ФШ и ПАД и 

демонстрируют зависимость морфологии от 

степени сшивки. Механические испытания 

показали улучшение прочности и модуля 

упругости при увеличении доли ПАД, однако 

чрезмерное сшивание снижало пластичность. 

Биосовместимость всех образцов подтверждена 

клеточными тестами, а контролируемая 

деградация in vitro делает такие материалы 

перспективными для использования в качестве 

временных имплантатов, носителей 

лекарственных средств и матриц в тканевой 

инженерии. 
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Аннотация. Нанокомпозитный фиброин/кремнеземный адсорбент, на основе фиброина шелка и 

тетраэтоксисилана был успешно синтезирован с помощью золь-гель метода в присутствии NH4OH в 

качестве катализатора. Определено оптимизационное молярное соотношение 0.03:1, температура 60 

°C, 2,3 мл NH4OH и скорость перемешивания 1800 об/мин. которые обеспечивают наилучшие 

характеристики адсорбционных и физико-химических свойств. На основе полученных результатов 

предложена лабораторно-технологическая схема получения нанокомпозитного 

фиброин/кремнеземного мезопористого адсорбента. 

Ключевые слова: нанокомпозит, золь-гель метод, фиброин/кремнеземный адсорбент, 

биополимер, мезопористый материал.      
 

Введение. В последнее время возрос 

интерес к использованию современных 

материалов, основанных на сочетании 

макромолекулы биополимера с 

неорганическими компонентами для создания 

гибридных органо-неорганических композитов 
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[1,2]. Существует несколько известных методов 

получения гибридных органо-неорганических 

композитов, включающих подходы «снизу 

вверх» и «сверху вниз». К ним относятся золь-

гель процесс, механохимические методы, 

полимеризация и самосборка с использованием 

неорганических прекурсоров, а также 

осаждение из растворов или газовой фазы. 

Среди них золь-гель процесс является наиболее 

перспективным методом получения различных 

наноматериалов [3].  

Золь-гель технология представляет собой 

простой и удобный метод получения органо-

неорганических материалов. Этот процесс 

включает переход от жидкой к твердой фазе 

через гелеобразное состояние, что позволяет 

точно контролировать состав и структуру 

конечного продукта. 

Выбор биополимеров для синтеза 

нанокомпозитных материалов играет ключевую 

роль в обеспечении их свойств и 

функциональности. Биополимеры, такие как 

хитозан, целлюлозы, альгинаты и 

фибриллярный белок, обладают уникальными 

характеристиками, которые могут значительно 

влиять на результаты золь-гель процесса. Эти 

полимеры не только обеспечивают необходимую 

механическую прочность и устойчивость, но 

также способствуют созданию микроструктуры 

со специфическими свойствами адсорбции, что 

имеет первостепенное значение для 

сорбционной технологии. Однако при выборе 

определенного биополимера следует учитывать, 

как его химическую совместимость с 

кремнеземной матрицей, так и влияние условий 

золь-гель процесса на его поведение. Это 

комплексное взаимодействие определяет 

эффективность и целесообразность 

использования созданных систем [4,5]. 

Использование природных полимеров 

становится все более привлекательным и 

жизненно важным для растущей потребности в 

устойчивом и экологическом развитии. Из них 

фиброин, получаемый из коконов тутового 

шелкопряда, благодаря механическим и 

биосовместимым свойствам, является что 

делает его перспективным материалом для 

синтеза нанокомпозитных адсорбентов. В связи 

с этим данное исследование заключаются в 

разработке эффективного метода синтеза 

гибридного нанокомпозитного адсорбента на 

основе фиброина и кремнезема с 

использованием золь-гель процесса in situ. 

Материалы и методы. Фиброин получен 

из коконов тутового шелкопряда путем 

экстракционной очистки гексаном от жиров и 

воска с дальнейшем удалением серицина с 

помощью 0,02 М водного раствора карбоната 

натрия. Тщательно промытый 

дистиллированной водой дегуммированный 

фиброин высушен при комнатной температуре в 

течение 24 часов, затем растворен в 9,3 М 

водном растворе бромида лития и подвергнут 

диализу против воды. После сублимационной 

сушки диализата получен фиброин в воде белого 

порошка с молекулярной массой 273 КДа.  

Синтез нанокомпозитного адсорбента 

проводили в 4 % растворе муравьиной кислот с 

использованием различных соотношений 

фиброин и ТЭОС, а именно 0,01:1, 0,02:1, 0,03:1, 

0,04:1, 0,05:1, а в качестве катализатора 

использовался 25 % ный раствор аммиака. 

Процесс проводили при интенсивном 

перемешиванием и нагревании до 60 0С до 

образования однородной дисперсионной 

системы. Полученный раствор нанокомпозита 

оставляли созревать в 200 мл 5% раствора 

аммиака. Выпавший седиментационный осадок 

отделяли центрифугированием в течение 5 

минут при скорости 1500 об/мин, промывали 

дистиллированной водой до рН 7. Затем сушили 

при комнатной температуре и в сушильном 

шкафе при 80 0С. Узкая фракция с размером 

частиц дисперсной фазы 10-15 мкм 

предназначена для хроматографических 

разделений органических соединений.  

Полученные в результате экспериментов 

образцы фиброина, кремнезема и 

нанокомпозитного фиброин/кремнеземного 

материала анализировали с использованием ИК-

спектрометра Fure Perkin Elmer (США). 

Образцы готовили прессованием в KBr, 

определяли видимые области в диапазоне 4000 – 

400 см-1.  

Рентгенографический анализ полученных 

образцов проводили на XRD-6100 «Shimadzu» 

дифрактометрах с монохроматизированным 

СuК - излучением с длиной волны λ=0,154 нм, 

рабочее напряжение 22 и 40 кV, сила анодного 

тока 12 и 40 mА. Съемку образцов осуществляли 

при 2 в диапазоне угла рассеяния 2-400.  

Структурные характеристики полученного 

адсорбента определяли низкотемпературной 

адсорбцией азота при 77 K на статической 

адсорбционной установке Quantachrome Nova 

1000e. Средний диаметр пор был вычислен по 

формуле БЭТ: Dср=4V/S, где V - объем 

адсорбированного азота. 

Результаты и обсуждение. Гибридный 

нанокомпозитный фиброин/кремнеземный 

мезопористый адсорбент получили с 

использованием золь-гель метода с включением 

фиброина шелка в процесс гидролитической 

поликонденсации ТЭОС. 
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Для определения оптимальных условий 

синтеза нанокомпозитного фиброин/крем-

неземного мезопористого адсорбента было 

проведено исследование по выяснению влияния 

соотношения исходных компонентов фиброин: 

ТЭОС (0.01:1, 0.02:1, 0.03:1, 0.04:1, 0.05:1), 

температуры (50 - 80 °C) и при рН=9 на выход 

целевого продукта. В результате проведённого 

исследования выявлены оптимальные условия 

для получения нанокомпозитного 

фиброин/кремнеземного мезопористого 

адсорбента. Молярное соотношение фиброин: 

ТЭОС 0,03:1, температура 60 0С, 2,3 мл NH4OH 

и скорость перемешивания 1800 об/мин приняты 

оптимальными для получения 

фиброин/кремнеземного наногибридного 

мезопористого адсорбента. На рис.1. 

представлена лабораторно-технологическая 

схема получения нанокомпозитного 

фиброин/кремнеземного адсорбента. 

Полученный в этих условиях 

нанокомпозитный адсорбент представляет 

собой белый порошок состоящий из микросфер 

с размерами от 3 мкм до 30 мкм. Для 

хроматографии была выделен фракция с 

размером частиц в диапазоне 10-15 мкм.   

Анализ образца фиброин/кремнеземного 

адсорбента методом ИК-спектроскопии показал 

наличие в ИК-спектре образца полученного при 

исходном соотношении фиброин: ТЭОС 0,03:1 

(спектр 3), наличие полос поглощения при 3410 

см-1, характерной для групп  Si-OH и при 1062 

см-1, относящейся к колебаниям силоксоновой 

группировки  Si-O-Si в кремнеземе (спектр 1) 

(Рис.2). 

 
Рис.1. Лабораторно-технологическая схема 

получения мезопористого нанокомпозитного 

фиброин/кремнеземного адсорбента. 

О наличии в эти образце фиброина шелка 

(спектр 2) свидетельствуют полосы поглощения, 

отнесенных к колебаниями групп Амид I при 

1638 см-1 и Амид II при 1521 см-1 для 

нанокомпозитного фиброин/кремнеземного 

адсорбента (спектр 3) соответственно, при 1635 

см-1 и 1520 см-1. Это указывает на присутствие в 

структуре образца как фиброина, так и 

кремнезема, образовавшегося при гидролизе, 

конденсации и поликонденсации ТЭОС. 

 
Рис. 2 - ИК-спектры образцов:  

1) микросферического силикагеля; 2) фиброина;  

3) нанокомпозитного фиброин/кремнеземного 

адсорбента (0,03:1). 

О взаимодействиях между макро-

молекулами фиброина и образовавшейся 

кремнеземной сетки в структуре нанокомпозита 

свидетельствует подавление кристалличности 

фиброина. Это хорошо заметно при сравнении 

дифрактограмм, приведенных на рис.3. 

 
Рис. 3 - Дифрактограммы образцов МСС (1), 

фиброина шелка (2) и нанокомпозитного 

фиброин/кремнеземного адсорбента (3). 

Полученные методом азотной 

порометрии структурные характеристики 

гибридного нанокомпозитного 

фиброин/кремнеземного адсорбента по 

удельной поверхности, объему и диаметре пор 

(Таблица 1) позволяют отнести его к 

мезопористым адсорбентам.   
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