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ABSTRACT

The ethanol - based sol-gel method was used for synthesis of nanocrystalline hydroxyapatite.
The HA coating has been prepared on alumina ceramic substrate by dipping into ethanol sol-gel
suspension of Ca(NO;).4H,0 and (NH,), HPO,. To achieve better biocompatibility and excellent
mechanical performance of prostheses, HA coating is often fabricated on surface of bone

substitute implant.

I1-MGO DAU

Nhu d3 biét gom sinh hoc hydroxyapatite cé
tinh tuong thich sinh hoc tuyét vai bdi vi thanh
phan héa hoc va vi cdu tric cla hgp chit nay
twong tu thanh phéan vo co trong moé cung cua
xuong. Tuy nhién do do bén co hoc cua gém
HA kém xa so vl xuong ngudi, nguoi ta phai su
dung cédc vét liéu tro vé sinh hoc nhung chiu luc
t6t nhu hop kim titani, gém alumina, thép khong
gi dé ché tao cac chi ti€t ghép xuong chiu luc.
Mait khac lai can thiét tao cho bé mat cac vat
lieu tro ¢6 dugc tinh chat twong thich sinh
hoc. Mang sinh hoc HA duogc ché tao chinh
la muc dich dé cai thién chat lugng cdc vat
liéu thay thé xuong. Mang sinh hoc c6 thé
duge ché tao tir cdc phuong phédp vat ly, tuy
nhién trong thoi gian gin day cac phuong
phép héa hoc duoc st dung phd bién.

Phuong phap duge sir dung nhiéu l1a phuong
phdp dién héa [1 - 5], phuong phap tiép theo 1a
phuong phép sol-gel [6 - 8]. Trong cong trinh
[9], chiing t6i da théng bao két qua nghién citu
ché tao mang hoat héa sinh hoc bang phuong
phdp sol-gel trong cdc méi trudng metanol,
etanol va xitric - etylenglycol véi cdc tién chat
la Ca(NO;),. 4H,O va H,PO,. Tuy nhién truc

ti€p bang phuong phép sol-gel v&i 2 tién chat
trén chiing to6i chi thu dugc mang canxi phot
phat c6 thanh phan tir 5 dén 35% la HA, phan
con lai la céc thanh phan khac cla phot phat
canxi. Dé duoc mang sinh hoc véi gan 100%
HA, chiing t6i phai thuc hién phép chuyén héa
héa hoc trong 50 gio [9].

Trong céng trinh nay ching téi gidi thiéu
cdc két qua nghién citu truc tié€p tao mang HA
trén d€ alumina véi cdc tién chat 1a Ca(NO,),.
4H,O0 va (NH,), HPO, trong méi truong
etanol.

II - THUC NGHIEM

1. Phuong phap tao huyén phu sol-gel

Chuin bi dung dich 0,5 M Ca(NO,),4H,0,
0,5 M (NH,), HPO, v6i dung moi etanol tuyét
déi. Binh tong hop duge dat trén bép dién tu
dong gilt nhiét do tai 85°C, diéu chinh pH cua
dung dich phén dng dén gia tri pH = 10,5 bang
dung dich Ca(OH),. Binh phan tng c¢6 hé héi
luu ngung tu nh& 6ng sinh han 1am nguoi bang
nudc, cin khudy ¢ khép mém cénh khuay bang
thuy tinh. Th&i gian phan ung duge duy tri tir 4-
5 gio.
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2. Tao gel va xir ly nhiét

Dé gém alumina sau khi da x{r Iy bé mat
duoc nhing vao huyén phu sol-gel. Sdy ldp
nhing & 150°C trong 20 phit, dé ngudi mau vé
nhiét do phong ti€p tuc nhiing - sdy - lam ngudi
sau 10 lan 1ap lai. Tién hanh thiéu két mang gel
tai cdc nhiét do khiac nhau 500°C, 700°C,
1200°C. Téc d6é nang nhiét tir nhiét do6 phong
dén 400°C (giai doan 1) la 50%gio. Téc do nang
nhiét duoc ting gip doi sau giai doan 1. Thai
gian gilt nhiét & cdc nhiét do trén la 1 gio.

3. Thiét bi danh gia chat luong mang
e Phan tich thanh phdn Ca/p bang ICP - MS

e Danh gid hinh thdi hoc mang HA bang
chup anh SEM.

e Phan tich nhiéu xa tia X, cdc mau bét tao
ra tir huyén phu sol-gel sau téng hop tai 85°C va
miu cdc mang sau thiéu két & cdc nhiét do
S00°C, 700°C va 1200°C.

111 - KET QUA VA THAO LUAN

1. C4u tric tinh thé mang canxi photphat

Quan sat phé d6 mau (a) ching ta cé thé
thdy réng, chi xuat hién 2 pic & doé cao khong
dang ké so véi nén, diéu dé ching t6 mat do
tinh thé rat thap. Pic thit nhat tuong tng véi mat
002 tai 20 bang 26°, pic thit hai tuong tng véi
mat 112 tai 26 gin bang 32°. Ca hai pic déu c6
do rong khd 16n, cé nghia rang tinh thé tuong
ung véi 2 pic déu cé kich thudce rat nhé. Khi dp
dung céng thic gan ding cua Scherrer [10]
chiing ta cé thé tinh dugc tinh thé HA c¢é kich
thude gén 2 nm. V. D. Hoawen [11] ciing téng
hop duoc tinh thé cé kich thuéec mét vai nm khi
s dung cédc chat hitu co tro phat trién tinh thé.

Quan sit phé dé (b) c6 thé nhan thay rang
trong diéu kién thiéu két & 500°C, bot tao duoc
dd c6 cdc tinh thé cdc mat phang tinh thé khac,
d¢ cao cua cdc pic chua tidch khoi nén dang ké,
chitng t6 ham lugng tinh thé con thap. Do rong
cua 2 pic dac trung tai mat 002 va 112 déu 1én,
ching t6 kich thuée tinh thé khi dé van con nho.
T d6 rong cua phé méu b tinh duoc kich thudce
tinh thé gan bang 5 nm.
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Quan sét phé d6 C va phé d6 mau bot d
ching ta thdy ring, nhiét do xir ly cang cao thi
do rong pic cang thu hep, diéu dé cé nghia rang
kich thuéc tinh thé cang tang dan. Tu d6 rong
chia pic tai mat 002 tuong tng 26 gin bang 26
tinh duoc kich thudc tinh thé déi v6i mau bot duoc
Xt Iy tai 1200°C 12 50 nm.

Intensity

20 (degrees)

Hinh 1: Anh nhiéu xa tia X c4c miu bot HA

Mt khéc cling ¢6 nhan xét rang hdu nhu rat
khé phat hién cac pic la ngoal cic pic dac trung
cho tinh thé HA. Quan sat that ty my thady pic
twong Ung vSi hop chiat TCP tai 20 gén béng
29°C chi ¢6 d6 cao nhé. Diéu dé ching t6 khi xir
ly nhiét dén 1200°C, mang sinh hoc thu dugc van
chu yéu la mang HA.

2. Phan tich ty lé Ca/P cua cac mau

Khong ¢6 diéu kién xac dinh thanh phan héa
hoc ctia 4 miu bot, ching té1 chi xdc dinh ty 1&
Ca/P cta 4 miu bot.

Bdng I: ty s6 Ca/P cua cidc miu bét duge phan
tich theo phuong phép ICPP - MS

Mau a b c d
Ca/P 1,635 1,653 1,670 1,668

Ty s6 Ca/P tir a dén d tuong ng véi cdc mau
bot duoc thiéu két & cdc nhiét do 500°C, 600°C,
700°C va 1200°C.

Tir bang 1 thdy ring cdc miu tir a-c ¢6 xu
huéng tién dan dén ty s6 Ca/P = 1,67 khi nhiét
do thiéu két tang tir 500°C - 700°C.



Khi nhiét do thieu két dat 1200°C mot phan
HA bi chuyén vé pha TCP vi vay ty s6 Ca/P bi
giam khong dang ké. Gian dé nhiéu xa tia X cla
bot xtr 1y tai 1200°C cling xdc nhan diéu nay. Do
cao clia cdc pic khong dac trung cho tinh thé
HA rat nho diéu d6 ching té phéan tram chu yéu
clia mang sinh hoc dugc thiéu két tai nhiét do
1200°C van 1a mang HA. Theo Raynaud [12] tai
1200°C HA bi phan hiy mét phan thanh tricanxi
phét phdt theo phan ting sau Ca,,(PO,),(OH), —»>
2Ca,(POy), + Ca,P,0, + H,0.

Ty s& Ca/P bi giam mot phan khi thiéu két
mang HA téng hop béng phuong phép sol-gel &
nhiét do 1200°C cé thé giai thich rang tai nhiét
do nay mang HA bit dau bi chuyén pha mot
phén sang tricanxi phot phat. Cé mét s6 tai liéu

khac [13] thong bdo ring khi thiéu két tdi
1400°C thi HA ¢6 thé bi chuyén mot phan vé
pha oxyapatit.

3. Hinh thai hoc cac mang thiéu két ¢ cac
nhiét do khac nhau

Quan sdt anh SEM cédc mang sinh hoc thiéu
két tai nhiét do 500°C, 70C°C va 1200°C tuong
ing cdc hinh 2a, 2b va 2c¢ ching ta ¢ nhan xét
rang anh 2C cho hinh 4nh hinh thai hoc cé miic
do hoan thién bé mat t6t nhat. DU rang néu xét
theo su phl hop cua ty s6 Ca/P thi ¢6 1€ mang
dugce xr 1y tai 700°C sé cho két qua tét hon. Khi
xem xét ca phé d6 Ronghen va quan sit anh
SEM ching ta c6 thé két luan ring mang HA
duge xt ly nhiét 1200°C sau 1 gi&y s& cho mang
sinh hoc ¢6 chit lugng tot nhat.

IV - KET LUAN

Ching toi di tao duge truc ti€p mang sinh
hoc hydroxyapatite bing phuong phdp sol-gel
trong moi trudng etanol véi cdc ky thuat duoc
trinh bay chi tiét trong céng trinh & phan trén.
Mang HA ché tao dugc c6 kich thuée tinh thé
50nm, c¢é thanh phan gan nhu 100% la HA,
céc hat tinh thé phan bé dong déu di x6p dé
cdc mo cua t€ bao xuong cé thé phat trién
trén bé mat chi tiét.

Cong trinh duwoc thuc hién bang kinh phi ciia
Chutong trinh nghién citu co ban cap Nha mise.
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