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Tóm tắt - Nghiên cứu này được tiến hành nhằm sản xuất 
hydroxyapatite (HA) từ nguồn phụ phẩm xương bò. Sau khi tiền xử lý 
trong dung dịch NaOH loãng, xương bò được cắt nhỏ và nung ở nhiệt 
độ cao trong 6 giờ nhằm loại bỏ các thành phần hữu cơ. Mẫu sau đó 
được tiến hành nghiền bằng máy nghiền bi để tạo thành bột xương bò 
(BXB) nguyên liệu. BXB sau đó được phản ứng với dung dịch H3PO4 
để chuyển hóa thành HA. Các yếu tố quan trọng ảnh hưởng đế sự 
hình thành HA như nồng độ H3PO4, nhiệt độ phản ứng, pH dung dịch, 
thời gian nung và nhiệt độ nung HA được thực hiện. Kết quả thí nghiệm 
cho thấy, có thể sản xuất HA dạng hình cầu bất đối xứng với kích 
thước tinh thể dưới 100 nm, độ tinh thể 98,3% khi phản ứng chuyển 
hóa BXB được thực hiện ở điều kiện H3PO4 0,035 M, nhiệt độ phản 
ứng 90ºC, pH 11 và nung ở 900ºC trong thời gian 4 giờ. 

 Abstract - This study is conducted to produce hydroxyapatite (HA) 
from bovine bone. After pretreatment in dilute NaOH solution, the 
bovine bone is calcined at 900°C in 6 hours to burn all organic 
compounds. The sample is then grinded by ball mill machine to 
obtain powder of bovine bone. The powder is used to react with 
H3PO4 solution to produce HA. Some important factors affecting HA 
formation such as concentration of H3PO4, reaction temperature, 
pH value, calcinating time and temperature are investigated. 
Experimental results show that HA particles with crystal size less 
than 100 nm, 98.3% of crystallinity could be produced when 
reaction is carried out in the condition of H3PO4 0.035 M, reaction 
temperature 90ºC, pH 11 and calcinating at 900ºC in 4 hours. 

Từ khóa - Xương bò; hydroxyapatite; vật liệu tương hợp sinh học; 
vật liệu y sinh; kỹ thuật tế bào 

 Key words - Bovine bone; hydroxyapatite; biocompatible 
materials; biomedical materials; tissue engineering 

 

1. Đặt vấn đề 

Hydroxyapatite (HA) là một trong bốn dạng của apatite 

(họ khoáng phosphate của canxi, có công thức chung là 

Ca10(PO4)6(OH)2. Trong cơ thể của cả người và động vật, 

HA là thành phần chính của xương (chiếm 65–70% khối 

lượng) và răng (chiếm 99%) [1], vì thế HA có tính tương 

thích sinh học và độ ổn định tốt nhất trong môi trường sinh 

lý cơ thể người [2]. Thông thường, HA tồn tại ở hai dạng 

cấu trúc tinh thể là lục phương và đơn tà, chúng có tính ổn 

định nhiệt rất cao. Là dạng canxi dễ hấp thụ nhất với cơ thể 

người, có tính tương thích cao với các tế bào và mô [3], có 

khả năng dẫn tạo xương, tạo liên kết trực tiếp với xương 

non dẫn tới việc tái sinh xương nhanh mà không gây dị ứng, 

viêm nhiễm và không bị cơ thể đào thải [4]. 

HA được quan tâm sử dụng chế tạo các sản phẩm khác 

nhau như lớp phủ men răng, lớp phủ bề mặt cho xương 

nhân tạo và các chi tiết ghép nối xương [5]. Ở dạng khối 

xốp, HA dùng trong kỹ thuật mô xương nhân tạo, dùng làm 

răng giả, mắt giả, dùng điền đầy các hốc răng, ổ răng bị sâu 

và các vết rạn nứt ở xương tự nhiên [6]. HA dạng bột, với 

kích thước 20-100 nm dùng để dẫn truyền thuốc, làm thực 

phẩm bổ sung canxi, điều trị bệnh loãng xương [7]. Một số 

nghiên cứu kết luận rằng, vật liệu HA ở kích thước nano có 

tính tái hấp thu và tương thích sinh học cao hơn nhiều so 

với vật liệu có kích thước micro [8]. Ở dạng composite, các 

nhà khoa học đã phân tán HA vào các polymer sinh học để 

mượn khả năng liên kết của polymer với các tế bào sinh 

học, vì thế nâng cao tính tương thích và hấp thụ vào cơ thể 

[9]. Ngoài lĩnh vực y sinh và dược học, HA còn có nhiều 

ứng dụng nổi trội ở những lĩnh vực khác như trong phương 

pháp sắc ký cột để tách phân đoạn các protein và axit 

nucleic [10], dùng cho quá trình xử lý nước, hấp phụ kim 

loại nặng trong đất [11]. 

HA được tổng hợp bằng nhiều phương pháp, có thể 

phân loại thành năm nhóm như: (i) phương pháp khô có 

phản ứng pha rắn và hóa cơ; (ii) phương pháp ướt bao gồm 

kết tủa, sol-gel, nhũ tương, siêu âm và thủy nhiệt; (iii) quá 

trình nhiệt độ cao bao gồm nhiệt phân và thiêu kết; (iv) tổng 

hợp từ các nguồn gen sinh học và (v) kết hợp nhiều phương 

pháp lại với nhau [12]. Việc kết hợp những phương pháp 

lại với nhau nhằm mục đích mượn ưu điểm của từng 

phương pháp, cho ra sản phẩm mang đặc tính tối ưu. HA 

có thể được tổng hợp từ các tiền chất tinh khiết như CaO, 

Ca(NO3)2, (NH4)2HPO4. Tuy nhiên, chúng không đạt được 

các đặc tính sinh học như xương tự nhiên, chính vì thế hiện 

nay HA tổng hợp từ nguyên liệu có nguồn gốc tự nhiên vỏ 

sò hay xương động vật rất được quan tâm [13-16]. Ở Việt 

Nam, hàng năm lượng xương bò thải ra trong quá trình chế 

biến thực phẩm là rất lớn. Chúng thường được sử dụng để 

chế biến thức ăn gia súc và giá trị kinh tế thường khá thấp. 

Vì vậy, nghiên cứu này sẽ tiến hành chuyển hóa xương bò 

phế phẩm thành HA, sử dụng phương pháp nhiệt kết hợp 

với phương pháp kết tủa. 

2. Phương pháp nghiên cứu 

2.1. Nguyên liệu và hóa chất 

Xương ống của bò khoảng 2-3 năm tuổi được thu mua 

từ lò giết mổ bò với số lượng đủ để sử dụng cho nghiên 

cứu. Các hóa chất như NaOH, H3PO4 và NH3 được cung 

cấp bởi Công ty Merck được sử dụng trong tiền xử lý và 

tổng hợp HA từ bột xương bò. 

2.2. Tiến hành thí nghiệm 

HA được tổng hợp từ nguyên liệu xương bò theo qui 

trình được tiến hành qua ba bước chính: (i) tiền xử lí 

nguyên liệu, (ii) tạo bột xương bò và (iii) chuyển hóa bột 

xương bò thành HA. Xương bò được thu mua từ lò giết mổ 

sẽ được rửa sơ bộ bằng nước để tách một số thành phần tạp 

chất bám trên xương và tiếp tục hầm thêm từ 24 giờ ở nhiệt 

độ khoảng 100°C nhằm để loại bỏ triệt để những hợp chất 

hữu cơ thịt, gân, các mô tủy bên trong xương. Xương sau 
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đó tiến hành cắt khúc với kích thước tương đối 3-5 cm và 

xử lý với NaOH 0,1 M trong 48 giờ và được rửa sạch lại 

với nước cất và ethanol, sấy khô ở 100°C. Mẫu xương sau 

xử lý sẽ được tiến hành nung theo các nhiệt độ khảo sát 

khác nhau thay đổi từ 700, 900 và 1100°C trong 6 giờ sử 

dụng lò nung (Nabertherm, LHT 1750°C), nhằm làm sạch 

các tạp chất hữu cơ có trong xương. 

Xương bò sau khi nung được nghiền thành bột với kích 

thước khoảng 5-10 µm bằng máy nghiền bi siêu tốc.  

10 gam bột xương bò (BXB) được phân tán đều vào  

100 mL nước cất, tạo thành hệ huyền phù với tốc độ khuấy 

500 v/phút sau đó được phản ứng với dung dịch H3PO4 theo 

nồng độ khác nhau. Sau đó, hỗn hợp được đưa về nhiệt độ 

phòng và ổn định pH bằng dung dịch amoniac trong 2 giờ. 

Kết thúc phản ứng, hỗn hợp được làm ổn định qua đêm, lọc 

thu mẫu, sấy khô ở 100ºC và tiếp tục nung ở các nhiệt độ cao 

nhằm ổn định cấu trúc, thu sản phẩm bột HA. 

Các yếu tố được tiến hành khảo sát dựa trên phương 

pháp luân phiên từng biến, mỗi yếu tố sẽ được khảo sát bốn 

giá trị khác nhau và được lặp lại ba lần, lấy giá trị trung 

bình. Sản phẩm thu được tiến hành phân tích nhiễu xạ tia 

X (XRD) xác định thành phần pha và kính hiển vi điện tử 

quét (SEM) xác định hình dạng cấu trúc hạt. Trên cơ sở kết 

quả phân tích XRD và SEM chọn ra được giá trị tối ưu ở 

mỗi yếu tố. 

2.3. Phương pháp phân tích đánh giá 

2.3.1. Phương pháp quang phổ huỳnh quang (XRF) 

Hàm lượng thành phần nguyên tố có trong mẫu được 

kiểm tra phân tích định tính, định lượng bằng máy phân 

tích tán xạ huỳnh quang tia X (XRF – 310) của hãng  

PG Intruments (VQ Anh), sai số ≤ 3%, độ phân giải đầu dò 

149 Ev, hệ thống xử lí số liệu bằng phần mềm XRF 310, 

thời gian đo 60 ~ 300 s, nguồn năng lượng phát ra 50 W, 

sử dụng nguồn điện cao áp cao nhất 50kV/1mA. 

2.3.2. Phương pháp nhiễu xạ tia X 

Thành phần pha và kích thước trung bình tinh thể được 

xác định bằng phương pháp nhiễu xạ tia X (XRD), trên máy 

D8 Advance của hãng Bruker (CHLB Đức), với góc quét 

2θ WL = 1,54060 quét từ 10 – 70°, bước đo: 0,01 độ / phút, 

thiết bị hoạt động ở hiệu điện thế U = 40 kV và cường độ 

dòng điện I = 30 A. Kích thước tinh thể được tính dựa vào 

phổ nhiễu xạ XRD, sử dụng phương trình Scherrer [17]. 

2.3.3. Phương pháp quét kính hiển vi điện tử quét 

Các đặc trưng về hình thái và kích thước hạt được quan 

sát bằng phương pháp quét kính hiển vi điện tử (FE-SEM), 

S-4800 của hãng HITACHI (Nhật Bản). Có độ phân giải cao 

và độ phóng đại từ x25 đến x800.000, và điện áp gia tốc  

30 kV. Kích thước của hạt HA được xác định bằng phần 

mềm phân tích ảnh ImageJ thông qua ảnh SEM của mẫu. 

3. Kết quả và thảo luận 

3.1. Tiền xử lý 

Nhằm loại bỏ các tạp chất, xương bò được tiến hành 

nung ở các nhiệt độ khác nhau. Sau khi nung mẫu được 

quan sát và ghi nhận bằng máy ảnh (Hình 1). Kết quả cho 

thấy, ở nhiệt độ 700°C mẫu xương sau khi nung có màu 

xám do vẫn còn một số tạp chất hữu cơ chưa được cháy 

hết. Khi nhiệt độ tăng lên 900°C mẫu xương có màu trắng 

sạch, cho thấy các tạp chất hữu cơ (protein và collagen) đã 

được loại bỏ. Mẫu xương sẽ chuyển sang màu trắng và 

phần lõi xương có ánh xanh khi nung ở nhiệt độ 1100°C. 

Bên cạnh sự thay đổi màu sắc, khối lượng của xương sau khi 

nung cũng giảm 44,1%, 44,9% và 49,1% về khối lượng, ở 

nhiệt độ tưởng ứng 700°C, 900°C và 1100°C. 

 

Hình 1. Mẫu xương nguyên liệu được nung ở nhiệt độ khác 

nhau: (a) 700°C, (b) 900°C và (c) 1100°C 

Kết quả phân tích thành phần của mẫu xương sau khi 

nung bằng XRF được trình bày ở Bảng 1. Như đã thấy, Ca 

và P là hai thành phần chính được tìm thấy nhiều nhất trong 

xương ở dạng oxide, chiếm 41,56% CaO và 36,90% P2O5 

trọng lượng ở 900°C, tiếp theo 43,63% CaO và 37,66% 

P2O5 ở 1100°C còn lại là các thành phần oxide khác khác. 

Nghiên cứu của Bahrololoom và cộng sự cho thấy, thành 

phần của xương đầu bò sau khi nung có 42,7% CaO và 

53,4% P2O5 [18]. Thành phần chính của xương bò không 

khác nhau nhiều khi ở nhiệt độ 900°C và 1100°C, cùng với 

khả năng chuyển hóa HA thành β-TCP ở nhiệt độ 1100°C 

[19], thì 900°C được chọn làm nhiệt độ nung xương bò 

dùng làm bột nguyên liệu tổng hợp HA. 

Bảng 1. Thành phần xương sau nung được phân tích bằng XRF 

Thành phần SiO2 Al2O3 Fe2O3 CaO MgO SO3 K2O Na2O Cl P2O5 Ca/P 

900°C - 0,48 0,01 41,56 1,33 1,15 0,02 3,78 0,04 36,9 1,43 

1100°C 0,02 0,04 0,01 43,63 1,46 1,16 - 2,53 0,04 37,66 1,47 

 

3.2. Chuyển hóa thành HA 

3.2.1. Ảnh hưởng của nồng độ H3PO4 đến sự hình thành HA 

Thành phần của xương bò sau khi nung ở 900°C chiếm 

41,56% CaO và 36,9% P2O5 tính theo khối lượng (Bảng 1) 

và kết quả phân tích XRD (Hình 2) cho thấy bản thân 

xương bò sau khi nung đã tồn tại cấu trúc tinh thể HA. Như 

vậy, để chuyến hóa hết phần CaO được tạo ra trong quá 

trình nung thành HA thì BXB được phản ứng với H3PO4 

với các nồng độ khác nhau. Phản ứng thực hiện với tỉ lệ cố 

định giữa BXB và dung dịch H3PO4 (BXB/ H3PO4) là 1/10, 

ở điều kiện nhiệt độ phản ứng 80°C, pH 11 và nhiệt độ 

nung ổn định cấu trúc HA sau khi tổng hợp là 900°C. 

Kết quả cho thấy, khi so sánh với phổ nhiễu xạ HA 

chuẩn các mẫu tổng hợp đều tồn tại các đỉnh đặt trưng của 

HA cùng với sự xuất hiện của một vài đỉnh đặc trưng của 

β-TCP và CaO tại các vị trí 2θ = 31,3; 33,67; 34,6; 35,85 
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và 23,11°. Khi nồng độ của H3PO4 tăng lên thì các đỉnh này 

cũng dần biết mất và cường độ của các đỉnh đặc trưng cho 

HA cũng tăng lên. Khi sử dụng H3PO4 có nồng độ là  

0,035 M thì các đỉnh đặc trưng β-TCP và CaO hầu như biến 

mất. Kích thước tinh thể HA được tính dựa vào phương 

trình scherrer và trình bày ở Bảng 2. Bảng 2 cho thấy,  

kích thước tinh thể dao động từ 83– 88 nm. Ngoài ra, kết 

quả phân tích SEM (Hình 3) của các mẫu cho thấy, các mẫu 

có dạng hạt cầu bất đối xứng. Quan sát từ ảnh có thể thấy, 

ở nồng độ H3PO4 khác nhau, các hạt hầu như ít có sự  

thay đổi về hình thái và khá đồng đều và kích thước hạt 

khoảng 1000nm. 

 

Hình 2. Nhiễu xạ XRD mẫu HA tổng hợp ở các nồng độ H3PO4 

khác nhau: (a) 0 M, (b) 0,025 M, (c) 0,030 M và (d) 0,035 M. 

Điều kiện cố định: BXB/ H3PO4 = 1/10, nhiệt độ phản ứng 

80°C, pH 11 và nhiệt độ nung ổn định cấu trúc là 900°C 

 

Hình 3. Ảnh SEM của mẫu HA tổng hợp ở các nồng độ H3PO4 

khác nhau: (a) 0 M, (b) 0,025 M, (c) 0,030 M và (d) 0,035 M. 

Điều kiện cố định: BXB/ H3PO4 = 1/10, nhiệt độ phản ứng 80°C, 

pH 11 và nhiệt độ nung ổn định cấu trúc là 900°C 

Điều này cho thấy, đối với quá trình tổng hợp HA có 

nguồn gốc từ xương bò thì gần như không có sự tác động 

lớn đến hình thái hạt. Kết quả này cũng khá phù hợp với 

một kết quả nghiên cứu của tác giả Rhee [20] và Shojai 

[12]. Như vậy, H3PO4 với nồng 0,035 M được xem như 

điều kiện phù hợp để chuyển hóa xương bò thành HA. 

Bảng 2. Ảnh hưởng nồng độ dung dịch H3PO4 đến HA 

H3PO4, M 0 0,025 0,03 0,035 

Kích thước tinh thể, nm 83,6 84,8 86,4 88,3 

Kích thước hạt, nm 995±50 1035±40 1100±55 1050±65 

3.2.2. Ảnh hưởng nhiệt độ phản ứng đến sự hình thành HA 

Điều kiện nhiệt độ thay đổi từ 60 – 90ºC để khảo sát 

ảnh hưởng đến quá trình hình thành HA. Hình 4 thể hiện 

kết quả phân tích nhiễu xạ XRD các mẫu HA được tổng 

hợp ở các điều kiện nhiệt độ phản ứng khác nhau cho thấy, 

có sự xuất hiện đầy đủ các vạch nhiễu xạ đặc trưng của HA. 

Tuy nhiên, mẫu được tổng hợp ở nhiệt độ 60, 70, 80ºC có 

xuất hiện thêm một vài đỉnh với cường độ nhỏ đặc trưng 

của β-TCP. Với mẫu tổng hợp ở 90ºC hầu như chỉ sự xuất 

hiện các đỉnh đặc trưng của HA. Kết quả chứng tỏ, khi nhiệt 

độ tăng đã thúc đẩy quá trình phản ứng nhanh, chuyển pha 

tạo ra HA tinh khiết điều này đúng với công bố trước đó 

năm 2015 của Jing Luo và cộng sự về khảo sát nhiệt độ 

phản ứng 70 – 95ºC [21]. Mặt khác, bên cạnh sự tăng cường 

độ thì các đỉnh nhiễu xạ XRD cũng trở nên sắc nhọn hơn, 

điều này cho thấy khi tăng nhiệt độ phản ứng thì độ kết tinh 

của tinh thể tăng [22]. Cụ thể, Bảng 3 cho thấy, khi nhiệt 

độ tăng từ 60 – 90ºC thì độ kết tinh của tinh thể HA cũng 

tăng từ 93,5 – 97,7%, kèm với đó kích thước tinh thể cũng 

tăng từ 80,3 – 95,7 nm. Kết quả này phù hợp với nghiên 

cứu của Wijesinghe và cộng sự [22]. Như vậy, 90ºC là nhiệt 

độ thích hợp để chuyển hóa HA. 

 

Hình 4. Nhiễu xạ XRD mẫu HA tổng hợp ở các nhiệt độ khác 

nhau: (a) 60C, (b) 70C, (c) 80C và (d) 90C. Điều kiện cố 

định: BXB/ H3PO4 = 1/10, H3PO4 (0,035 M), pH 11 và  

nhiệt độ nung ổn định cấu trúc là 900°C 

Bảng 3. Ảnh hưởng của nhiệt độ đến HA 

Nhiệt độ (ºC) 60 70 80 90 

Kích thước tinh thể, nm 80,3 86,5 88,3 95,7 

Độ tinh thể, % 93,5 94,8 95,9 97,7 

Kích thước hạt, nm 999±80 920±73 1020±77 1005±90 
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Hình 5. Ảnh SEM mẫu HA tổng hợp ở các nhiệt độ khác nhau: 

(a) 60C, (b) 70C, (c) 80C và (d) 90C. Điều kiện cố định: 

BXB/ H3PO4 = 1/10, H3PO4 (0,035 M), pH 11 và  

nhiệt độ nung ổn định cấu trúc là 900°C 

Ngoài ra, ảnh hưởng của nhiệt độ đến sự hình thành HA 

còn được đánh giá qua phân tích SEM của các mẫu  

(Hình 5). Kết quả cho thấy, ở các nhiệt độ phản ứng khác 

nhau, hạt HA đều có dạng hình cầu không đối xứng và kích 

thước hạt vào khoảng 900-1000 nm. 

3.2.3. Ảnh hưởng của pH đến sự hình thành HA 

 

Hình 6. Nhiễu xạ XRD mẫu HA tổng hợp ở các pH khác nhau: 

(a) pH 9, (b) pH 10, (c) pH 11 và (d) pH 12. Điều kiện cố định: 

BXB/ H3PO4 = 1/10, H3PO4 (0,035 M), nhiệt độ phản ứng 90°C và 

nhiệt độ nung ổn định cấu trúc là 900°C 

Mẫu HA hợp được tiến hành tổng hợp ở các giá trị  

pH 9-12, để khảo sát ảnh hưởng của chúng đến quá hình 

thái và cấu trúc HA. Mẫu sau khi tổng hợp được tiến hành 

phân tích nhiễu xạ XRD kết quả cho thấy, các mẫu đều xuất 

hiện đầy đủ các vạch nhiễu xạ đặc trưng của HA (Hình 6). 

Tuy nhiên, mẫu được tổng hợp ở pH 9, pH 10 và pH 12 có 

xuất hiện thêm một vài đỉnh đặc trưng của β-TCP. Kết quả 

trên phù hợp với nghiên cứu trước đó của Peipei Wang và 

cộng sự cho rằng, pH 9 tạo nên hỗn hợp β-TCP và HA, pH 

10 bước đầu hình thành HA tinh khiết [23]. Mẫu được tổng 

hợp ở pH 11 hầu như chỉ sự xuất hiện các đỉnh đặc trưng 

của HA và đạt độ tinh thể cao nhất là 97,7%. Tuy nhiên, 

kích thước của tinh thể có xu hướng tăng khi tăng pH và 

phù hợp với nghiên cứu của Jingbing Liu và cộng sự [24]. 

Kết quả phân tích SEM cho thấy, các mẫu đều có sự hình 

thành hạt HA ở dạng hình cầu không đối xứng (Hình 7). 

Không có sự khác nhau về kích thước hạt giữa các mẫu và 

kích thước hạt dao động từ 990 – 1090 nm (Bảng 4). Như 

vậy, pH 11 được cho là điều kiện phù hợp để tổng hợp HA. 

Bảng 4. Ảnh hưởng của pH đến HA 

       pH 9 10 11 12 

Kích thước tinh thể, nm 89,3 91,9 95,7 104,5 

Độ tinh thể, % 94,3 94,44 97,7 94,9 

Kích thước hạt, nm 1088±90 990±82 1090±97 1025±91 

 

Hình 7. Ảnh SEM mẫu HA được tổng hợp ở các pH khác nhau: 

(a) pH 9, (b) pH 10, (c) pH 11 và (d) pH 12. Điều kiện cố định: 

BXB/ H3PO4 = 1/10, H3PO4 (0,035 M), nhiệt độ phản ứng 90°C và 

nhiệt độ nung ổn định cấu trúc là 900°C 

3.2.4. Ảnh hưởng nhiệt độ nung đến sự hình thành HA 

Để khảo sát ảnh hưởng của nhiệt độ nung đến quá trình 

hình thành và cấu trúc HA, mẫu tổng hợp được tiến hành ở 

nhiệt độ 700 – 1000 ºC. Kết quả phân tích nhiễu xạ XRD 

của các mẫu nung ở các nhiệt độ khác nhau điều cho thấy 

xuất hiện các đỉnh đặc trưng của HA (Hình 8). 

Tuy nhiên, mẫu được nung ở 700ºC và 800ºC vẫn còn 

xuất hiện thêm một vài đỉnh đặc trưng của pha β-TCP nhưng 

với cường độ rất nhỏ. Sự xuất hiện của pha β-TCP ở nhiệt 

độ nung thấp, chứng tỏ có sự phân hủy HA xảy ra ở nhiệt độ 

thấp hơn dự kiến, ở các nghiên cứu trước đây giai đoạn này 

chỉ bắt đầu khi nung trên 1000ºC [25] và hiện tượng này 

tương tự với nghiên cứu của Malina và cộng sự [26]. Ở nhiệt 

độ nung thấp có sự xuất hiện của hai pha HA và β-TCP, tuy 

nhiên khi tăng nhiệt độ thì β-TCP chuyển hoàn toàn thành 

pha HA. Chính vì thế khi nung ở 900ºC và 1000ºC thì chỉ 
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còn xuất hiện pha đơn HA và đỉnh nhiễu xạ cũng trở nên hẹp 

và sắc nét hơn. Vì thế, HA có độ tinh khiết pha cao. Số liệu 

từ Bảng 5 cho thấy, độ kết tinh tăng từ 83,7% đến 99,0% khi 

nhiệu độ tăng từ 700ºC lên 1000ºC. Tuy nhiên, khi tăng nhiệt 

độ thì kích thước của tinh thể cũng tăng. Mặt dù, sự phân 

hủy pha HA không được phát hiện ở mẫu 1000ºC. 

 
Hình 8: Nhiễu xạ XRD mẫu HA tổng hợp ở nhiệt độ nung 

khác nhau: a) 700ºC, (b) 800ºC, (c) 900ºC và (d) 1000ºC.  

Điều kiện cố định: BXB/ H3PO4 = 1/10, H3PO4 (0,035 M),  

nhiệt độ phản ứng 90°C và pH = 11 

Kết quả phân tích SEM (Hình 9) cho thấy, HA cũng có 

dạng hình cầu không đối xứng với kích thước phân bố từ 

1000 nm đến 1055 nm (Bảng 5). 

 

Hình 9. Ảnh SEM mẫu HA được nung ở các nhiệt độ khác nhau: 

(a) 700ºC (b) 800ºC, (c) 900ºC và (d) 1000ºC. 

 Điều kiện cố định: BXB/ H3PO4 = 1/10, H3PO4 (0,035 M), 

 nhiệt độ phản ứng 90°C và pH = 11 

Bảng 5. Ảnh hưởng của nhiệt độ nung đến kích thước của HA 

Nhiệt độ nung (ºC) 700 800 900 1000 

Kích thước tinh thể, nm 90,6 92,5 95,7 101,8 

Độ tinh thể, % 83,7 95,9 97,7 99,0 

Kích thước hạt, nm 1000±94 1020±86 1050±91 1055±97 

3.2.5. Ảnh hưởng của thời gian nung đến sự hình thành HA 

Để khảo sát ảnh hưởng của thời gian nung, thí nghiệm 

được tiến hành ở thời gian nung khác nhau. Kết quả phân 

tích nhiễu xạ XRD cho thấy, chỉ xuất hiện các đỉnh đặc 

trưng của pha đơn HA ngoài ra không cho thấy sự có mặt 

của các đỉnh nhiễu xạ pha khác khi tiến hành thời gian nung  

1 – 4 giờ (Hình 10). 

 

Hình 10. Nhiễu xạ XRD mẫu HA tổng hợp với thời gian nung 

khác nhau: a) 1 giờ, (b) 2 giờ, (c) 3 giờ và (d) 4 giờ. Điều kiện 

cố định: BXB/ H3PO4 = 1/10, H3PO4  (0,035 M), nhiệt độ phản 

ứng 90°C, pH 11 và nhiệt độ nung là 900°C 

 

Hình 11. Ảnh SEM của HA tổng hợp với thời gian nung khác 

nhau: a) 1 giờ, (b) 2 giờ, (c) 3 giờ và (d) 4 giờ. Điều kiện cố 

định: BXB/ H3PO4 = 1/10, H3PO4 (0,035 M), nhiệt độ phản ứng 

90°C, pH 11 và nhiệt độ nung là 900°C 

Ngoài ra, độ kết tinh của tinh thể của HA tăng nhẹ từ 

95,1% lên 98,3% và kích thước tinh thể của chúng cũng 

tăng nhẹ từ 94,1 nm lên 96,5 nm khi tăng thời gian nung từ 

1 – 4 giờ (Bảng 6). Điều này phù hợp với công bố trước đó 

(d)

(c)

(a)

(b)

(d)

(c)

(a)

(b)
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của Aminatun và cộng sự [27]. Kết quả phân tích SEM 

thấy, hạt HA có dạng hình cầu không đối xứng với kích 

thước vào khoảng 1015 -1120 nm. 

Bảng 6. Ảnh hưởng của thời gian nung đến kích thước của HA 

Thời gian nung, giờ 1 2 3 4 

Kích thước tinh thể, nm 94,1 95,7 96,3 96,5 

Độ tinh thể, % 95,1 97,7 98,1 98,3 

Kích thước hạt, nm 1050±94 1120±96 1054±98 1015±90 

4. Kết luận 

Kết quả nghiên cứu cho thấy, nguồn nguyên liệu  

phế phẩm xương bò có thể sử dụng để sản xuất HA. Xương 

bò sau khi xử lí sơ bộ và nung ở nhiệt độ 900ºC vẫn tồn tại 

một lượng lớn HA tự nhiên chính vì thế chỉ cần chuyển một 

lượng CaO được tạo ra trong quá trình nung là có thể tạo 

được HA. Có thể tạo ra hạt HA có kích thước tinh thể dưới 

100 nm, có độ tinh thể lên đến 99% khi cho phản ứng 

chuyển hóa được thực hiện ở điều kiện nồng độ  

H3PO4 = 0,035 M, nhiệt độ 90ºC, pH 11, nung ở 900ºC 

trong thời gian 4 giờ. 

Lời cảm ơn: Nhóm tác giả xin cảm ơn Quỹ nghiên cứu của 

Bộ Giáo dục & Đào tạo đã hỗ trợ cho nghiên cứu này. Mã 
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