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NGHIEN CUU SAN XUAT HYDROXYAPATITE TU XUONG BO
STUDY ON PRODUCTION OF HYDROXYAPATITE FROM BOVINE BONE
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Tom tat - Nghién ctu ndy dwoc tién hanh nhdm san xuét
hydroxyapatite (HA) tt ngudn phu phdm xwong bo. Sau khi tién xi ly
trong dung dich NaOH loang, xwong bo dwgc pét nhé va nung & nhiét
dé cao trong 6 gier nham loai bd cac thanh phan hivu co. MAu sau dé
dwoc tién hanh nghién béng may nghién bi dé tao thanh bét xwong bo
(BXB) nguyén liéu. BXB sau do dwoc phan (rng v&i dung dich HsPO,
dé chuyén héa thanh HA. Cac yéu t6 quan trong anh huwéng dé sy
hinh thanh HA nhw ndng d6 HsPO,, nhiét d6 phan tng, pH dung dich,
thoi gian nung va nhiét do nung HA duoc thye hién. Két qua thi nghiém
cho thay, c6 thé san xudt HA dang hinh cau bt déi xing véi kich
thuwérc tinh thé duwdi 100 nm, do tinh thé 98,3% khi phan (ng chuyén
héa BXB duoc thuc hién & diéu kién HsPO, 0,035 M, nhiét d& phan
trng 90°C, pH 11 va nung & 900°C trong thoi gian 4 gio.

T khéa - Xwong bo; hydroxyapatite; vat liéu twong hop sinh hoc;
vat liéu y sinh; ky thuat té bao

1. Pit van dé

Hydroxyapatite (HA) 1a mot trong bon dang ctia apatite
(ho khoang phosphate cua canxi, c6 cong thirc chung la
Cauo(PO4)s(OH)2. Trong co thé cua ca nguoi va dong vat,
HA 1a thanh phan chinh cta xuong (chlem 65-70% khbi
luong) va rang (chiém 99%) [1], vi thé HA c6 tinh twong
thich sinh hoc va do 6n dinh tt nhét trong moi truong sinh
1y co thé nguoi [2]. Thong thuong, HA ton tai ¢ hai dang
cAu trac tinh thé 1a luc phuwong va don ta, ching c6 tinh n
dinh nhiét rat cao. La dang canxi dé hép thu nhat véi co thé
ngudi, ¢6 tinh tuong thich cao véi cac té bao va mé [3], co
kha ning din tao xuong, tao lién két truc tiép véi xuwong
non dén t&i viéc tai sinh xuong nhanh ma khong gay di tmg,
viém nhidm va khong bi co thé dao thai [4].

HA duoc quan tam st dung ché tao cac san pham khac
nhau nhu 16p phu men rang, lop phu bé mit cho xuong
nhan tao va cac chi tiét ghép ndi xwong [5]. O dang khbi
x6p, HA dung trong ky thuét mé xwong nhén tao, dung lam
rang gia, mat gia, dung dién day cac hdc riang, 6 rang bi sau
va cac vét ran nit & xuong tu nhién [6]. HA dang bot, voi
kich thuge 20-100 nm dung dé dan truyén thudc, lam thue
pham bo sung canxi, diéu tri bénh loang xuwong [7]. Mot s6
nghién curu két luan réng, vat liéu HA ¢ kich thudc nano co
tinh tai hap thu va tuong thich sinh hoc cao hon nhiéu so
v6i vt liéu ¢ kich thude micro [8]. O dang composite, cac
nha khoa hoc di phan tan HA vao céc polymer sinh hoc dé
muon kha ning lién két ciia polymer véi cac té bao sinh
hoc, vi thé nang cao tinh twong thich va hip thu vao co thé
[9]. Ngoai linh vuc y sinh va duoc hoc, HA con ¢6 nhidu
{mg dung ndi trdi & nhimg linh vic khac nhu trong phuong
phap sic ky cot dé tach phan doan cac protein va axit
nucleic [10], ding cho qua trinh xtr Iy nude, hap phu kim
loai nang trong dat [11].

HA duoc téng hop béng nhiéu phuong phap, co thé
phén loai thanh ndm nhém nhu: (i) phuong phap khoé céd
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phan tmg pha rin va hoa co; (ii) phuong phap udt bao gdm
két tia, sol-gel, nhii twong, siéu 4m va thuy nhiét; (iii) qua
trinh nhiét 46 cao bao gdm nhiét phan va thiéu két; (iv) tong
hop tir cac nguén gen sinh hoc va (v) két hop nhiéu phuong
phap lai v6i nhau [12]. Viéc két hop nhing phuong phap
lai v6i nhau nhim muc dich muon wu diém cua ting
phuong phép, cho ra san pham mang déc tinh t6i vu. HA
¢6 thé duoc tong hop tir cac tién chat tinh khiét nhu CaO,
Ca(NOs)z, (NH4)2HPO4. Tuy nhién, chung khong dat dugc
cac ddc tinh sinh hoc nhu xuong tw nhién, chinh vi thé hién
nay HA tong hop tir nguyén li¢u c6 ngudn gde tu nhién vo
sO hay xuwong dong vat rat dugc quan tam [13-16]. O Viét
Nam, hang nam luong xuong bo thai ra trong qua trinh ché
bién thuc pham la rat 1on. Chung thuong dugc sir dung dé
ché bién thirc 4n gia stic va gia tri kinh té thuong kha thap.
Vi vdy, nghién ctru ndy sé& tién hanh chuyén héa xuong bo
phé phim thanh HA, st dung phuong phap nhiét két hop
v6i phuong phap két tua.

2. Phuong phap nghién ctru
2.1. Nguyén liéu va héa chit

Xuong ong cua bo khoang 2-3 ndm tudi duoc thu mua
tir 10 giét md bo voi sb lwong du dé sir dung cho nghién
ctru. Cac hoa chat nhu NaOH, HzPO, va NHs duge cung
cap boi Cong ty Merck dugc sir dung trong tién xur 1y va
tong hop HA tir bt xuong bo.
2.2. Tién hanh thi nghi¢m

HA duoc Féng hop tir nguyén liéu xuong bo theo qui
trinh dugc tien hanh qua ba budc chinh: (i) tién xu li
nguyén liéu, (ii) tao bot xuwong bo va (iii) chuyén hoa bot
xuong bo thanh HA. Xuong bo duoc thu mua tir 1o glet md
s€ dugce rira so bo bang nuéce dé tach mot s0 thanh phén tap
chat bam trén xuwong va ti€p tuc ham thém tir 24 gid ¢ nhiét
do khoang 100°C nham d¢ loai bo triét dé nhiing hop chat
httu co thit, gan, cac mo tiy bén trong xuong. Xuong sau
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6 tién hanh cit khuc véi kich thude twong ddi 3-5 cm va
xu ly voi NaOH 0,1 M trong 48 gio va duoc rira sach lai
v6i nude cat va ethanol, say kho & 100°C. Mau xwong sau
xu ly s€ dugc tién hanh nung theo cac nhié¢t d¢ khao sat
khéc nhau thay doi tir 700, 900 va 1100°C trong 6 gio sir
dung 16 nung (Nabertherm, LHT 1750°C), nham lam sach
céc tap chét hiru co ¢6 trong xwong.

Xuong bo sau khi nung dwoc nghién thanh bot vai kich
thude khoang 5-10 pm biang may nghién bi siéu tdc.
10 gam bot xwong bd (BXB) dwoc phan tan déu vao
100 mL nudc cat, tao thanh hé huyén phu véi tée do khudy
500 v/phit sau d6 dugc phan tmg véi dung dich HzPOstheo
nong do khac nhau. Sau d6, hdn hop dugc dua vé nhiét do
phong va 6n dinh pH bang dung dich amoniac trong 2 gio.
Két thuc phan tmg, hdn hop duoc 1am 6n dinh qua dém, loc
thu mau, séy kho ¢ 100°C va tiép tuc nung & cac nhiét do cao
nhim &n dinh cAu trac, thu san phém bot HA.

Céc yéu t6 duoc tién hanh khao sat dwa trén phuong
phap luan phién timg bién, mdi yéu t6 s& dugc khao sat bén
gia tri khac nhau va duoc lap lai ba lan, 1iy gia tri trung
binh. San pham thu duoc tién hanh phan tich nhidu xa tia
X (XRD) xac dinh thanh phan pha va kinh hién vi dién tur
quét (SEM) xéc dinh hinh dang c4u trac hat. Trén o SO két
qua phén tich XRD va SEM chon ra dugc gid tri tbi uu &
moi yéu t6.

2.3. Phwong phap phdn tich danh gia
2.3.1. Phirong phdp quang phé huynh quang (XRF)

_Ham luong thanh phan nguyén t6 c6 trong mau duoc
kiém tra phan tich dinh tinh, dinh lugng bang may phan
tich tan xa huynh quang tia X (XRF — 310) cua hang
PG Intruments (VQ Anh), sai s6 < 3%, d¢ phan giai dau do
149 Ev, h¢ thong xu li 86 liéu bang phan mém XRF 310,
thoi gian do 60 ~ 300 s, nguon nang lugng phat ra 50 W,
str dung nguodn dién cao ap cao nhat 50kV/1ImA.

2.3.2. Phirong phdp nhiéu xa tia X

Thanh phan pha va kich thuéc trung binh tinh thé dugc
xac dinh bang phuong phap nhidu xa tia X (XRD), trén may
D8 Advance cta hiang Bruker (CHLB brc), vdi goc quét
20 WL = 1,54060 quét tir 10 —70°, bude do: 0,01 d6 / phat,
thiét bj hoat dong & hiéu dién thé U = 40 kV va cudng do
dong dién [ = 30 A. Kich thudc tinh thé dugc tinh dya vao
phd nhiéu xa XRD, sir dung phuong trinh Scherrer [17].

2.3.3. Phuong phdp quét kinh hién vi dién tir quét

Céc dac trung v& hinh thai va kich thudc hat duoc quan
sat bang phuong phap quét kinh hién vi dién tir (FE-SEM),
S-4800 ctia hang HITACHI (Nhat Ban). C6 d6 phan gidi cao
va do phong dai tir x25 dén x800.000, va dién 4p gia toc
30 kV. Kich thuéc cua hat HA duoc xac dinh bang phan
mém phan tich anh ImageJ théng qua anh SEM cia mau.

3. Két qua va thao luin
3.1. Tién xir ly

Nhiam loai bé cic tap chét, xuong bo duoc tién hanh
nung & cac nhiét do khac nhau. Sau khi nung mau dugc
quan sat va ghi nhan bang may anh (Hinh 1). Két qua cho
thiy, & nhi¢t d§ 700°C mau xuong sau khi nung c¢6 mau
xam do van con mot sd tap chat hiru co chua duoc chay
hét. Khi nhiét d6 ting 1én 900°C mau xuong c6 mau tring
sach, cho thay céc tap chat hitu co (protein va collagen) da
duogc loai bo. MAu xwong sé chuyén sang mau trang va
phan 16i xwong c6 4nh xanh khi nung & nhiét do 1100°C.
Bén canh sy thay d6i méu sic, khdi lugng ciia xwong sau khi
nung ciing giam 44,1%, 44,9% va 49,1% vé khdi lugng, &
nhiét d6 tudng ung 700°C, 900°C va 1100°C.

Hinh 1. Mdu xwong nguyén liéu dwoc nung & nhiét dg khdc
nhau: (a) 700°C, (b) 900°C va (c) 1100°C

Két qua phén tich thanh phin ctia mau xuong sau khi
nung bang XRF duoc trinh bay ¢ Bang 1. Nhu da thiy, Ca
va P 1a hai thanh phan chinh dugc tim thdy nhiéu nhat trong
xuong & dang oxide, chiém 41,56% CaO va 36,90% P,Os
trong luong & 900°C, tiép theo 43,63% CaO va 37,66%
P,Os & 1100°C con lai 1a cac thanh phan oxide khac khac.
Nghién ctru ciia Bahrololoom va cong sy cho thiy, thanh
phan ciia xuong dau bo sau khi nung c¢6 42,7% CaO va
53,4% P,0s [18]. Thanh phan chinh cta xuong bd khong
khac nhau nhiéu khi ¢ nhiét d6 900°C va 1100°C, ciing v6i
kha nang chuyén hoa HA thanh B-TCP & nhiét d6 1100°C
[19], thi 900°C dugc chon lam nhiét d6 nung xwong bo
dung 1am bot nguyén lidu tong hop HA.

Bing 1. Thanh phan xwong sau nung diroc phan tich bang XRF

Thanh phan| SiO2 | AlOs Fe20s3 CaO MgO | SOs | K20 | NaO Cl P20s 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 | 3766 | 147

3.2. Chuyén héa thanh HA
3.2.1. Anh hudng ciia nong d¢ HsPOydén sy hinh thanh HA
Thanh phan ciia xwong bo sau khi nung & 900°C chiém
41,56% CaO va 36,9% P-Ostinh theo khoi lugng (Bang 1)
va két qua phéan tich XRD (Hinh 2) cho thay ban than
xuong bo sau khi nung da ton tai cau tric tinh thé HA. Nhu
vay, dé chuyén hoa hét phan CaO dugc tao ra trong qua
trinh nung thanh HA thi BXB dugc phan tng véi HaPOy

vOi cac nf”)ng d6 khac nhau. Phan ung thyc hién véi ti 1¢ cb
dinh gitta BXB va dung dich H3PO4 (BXB/ H3POy) la 1/10,
& diéu kién nhiét d6 phan Gmg 80°C, pH 11 va nhiét do
nung 6n dinh céu tric HA sau khi tong hop 13 900°C.

Két qua cho thay, khi so sanh v6i phd nhidu xa HA
chuin cac mau tong hop déu ton tai cac dinh dat trung ciia

HA cung voéi sy xuat hién ciia mot vai dinh dic trung cua
B-TCP va CaO tai cac vi tri 20 = 31,3; 33,67; 34,6; 35,85
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va 23,11°. Khi ndng d¢ ctia HsPO, ting 1én thi cac dinh nay
cling dan biét mat va cuong do cua cac dinh dic trung cho
HA ciing tang 1én. Khi st dung H3PO4 c6 nong do la
0,035 M thi cac dinh dic trung p-TCP va CaO hiu nhu bién
mét. Kich thudc tinh thé HA dugc tinh dya vao phuong
trinh scherrer va trinh bay & Bang 2. Bang 2 cho théy,
kich thudc tinh thé dao dong tir 83— 88 nm. Ngoai ra, két
qué phén tich SEM (Hinh 3) ctia cic mau cho thay, cic mau
¢6 dang hat cau bat d6i ximg. Quan sat tir anh c¢6 thé thay,
& néng dd HsPO4 khac nhau, cac hat hdu nhu it co su
thay doi vé& hinh thai va kha dong déu va kich thudc hat
khoang 1000nm.
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Hinh 2. Nhiéu xa XRD mdu HA téng hop ¢ cdc nong dp HsPOa
khac nhau: (a) 0 M, (b) 0,025 M, (c) 0,030 M va (d) 0,035 M.
Diéu kién co dinh: BXB/ H3POa = 1/10, nhi¢t do phan img
80°C, pH 11 va nhlet do nung on dmh cau triic la 900°C

Hinh 3. Anh SEM ciia mdu HA téng hop & cdc nong dé H3POs
khac nhau: (a) 0 M, (b) 0,025 M, (c) 0,030 M va (d) 0,035 M.
Diéu kién 6 dinh: BXBI HsPOs = 1/10, nhiét dg phan img 80°C,
pH 11 va nhiét @6 nung én dinh cau tric la 900°C

Bleu ‘nay cho thay, ddi vOi qua trinh téng hop HA ¢6
nguon gbc tir xwong bo thi gin nhu khong c6 su tac dong
16n dén hinh thai hat. Két qua nay ciing kha phu hop véi
mot két qua nghién ctru cua tac gia Rhee [20] va Shojai
[12]. Nhu vay, H3PO4 v6i ndng 0,035 M duge xem nhu

diéu kién phu hop dé chuyén héa xuong bo thanh HA.
Bing 2. Anh hwéng nong d@é dung dich HsPOa dén HA
HsPOs, M 0 0,025 | 0,03 0,035
Kich thudc tinh thé, nm| 83,6 84,8 86,4 88,3
Kich thuge hat, nm 99550 |1035+40|1100+55| 1050+65

3.2.2. Anh hwéng nhiét dp phan g dén sw hinh thanh HA

Diéu kién nhiét d6 thay ddi tir 60 — 90°C dé khao sat
anh huong dén qua trinh hinh thanh HA. Hinh 4 thé hién
két qua phan tich nhidu xa XRD cac miu HA duoc téng
hop & cac diéu kién nhiét d phan tmg khac nhau cho théy,
¢6 su xuét hién déy du cac vach nhiéu xa dic trung cia HA.
Tuy nhién, miu duoc téng hop 6 nhiét d6 60, 70, 80°C cb
xuat hién thém mét vai dinh véi cuong d6 nho dic trung
ctia B-TCP. V&i mau tong hop & 90°C hau nhu chi sy xuat
hién cdc dinh déc trung cua HA. Két qua chiing t6, khi nhiét
d6 tang da thac day qua trinh phan tmg nhanh, chuyen pha
tao ra HA tinh khiét didu nay dung vdi cong b trude do
nam 2015 cta Jing Luo va cong su vé khao sat nhiét do
phan tng 70 — 95°C [21]. Mat khac, bén canh sy ting cudng
dd thi cac dinh nhiéu xa XRD ciing tré nén sdc nhon hon,
diéu nay cho thay khi ting nhiét d6 phan mg thi d6 két tinh
clia tinh thé tang [22]. Cu thé, Bang 3 cho thay, khi nhiét
d6 tang tir 60 — 90°C thi d¢ két tinh cua tinh thé HA ciing
tang tir 93,5 — 97,7%, kém véi d6 kich thude tinh thé cling
tang tir 80,3 — 95,7 nm. Két qua nay phu hop véi nghién
clru ctia Wijesinghe va cong su [22]. Nhu vay, 90°C 1a nhiét
d6 thich hop dé chuyén hoa HA.
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Hinh 4. Nhiéu xa XRD méu HA tong hop & cdc nhiét @6 khéc
nhau: (a) 60 C, (b) 70 T, (c) 80 <C va (d) 90 °C. Piéu kién cé
dinh.: BXB/ HaPOs = 1/10, H:P04 (0,035 M), pH 11 va
nhiét dp nung én dinh cdu triic la 900°C

Bing 3. Anh hudng ciia nhiét @ dén HA

Nhiét do (°C)| 60 70 80 90
Kich thuéc tinh thé, nm | 80,3 | 86,5 | 88,3 95,7
Do tinh thé, % 935 | 948 | 959 97,7
Kich thuéc hat, nm 999+80|920+73 | 1020477 | 1005+90
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Hinh 5. Anh SEM méu HA téng hop & cdc nhiét @ khdc nhau:
(a) 60 <C, (b) 70 T, (c) 80 <C va (d) 90 °C. Piéu kién c6 dinh:
BXB/ HsPOs = 1/10, HsPO4 (0,035 M), pH 11 va
nhiét d¢ nung én dinh cdu trac 1a 900°C

Ngoai ra, anh huéng ciia nhiét do dén su hinh thanh HA
con duoc danh gid qua phan tich SEM cua cic mau
(Hinh 5). Két qua cho thdy, & cac nhiét do phan ting khéc
nhau, hat HA déu c6 dang hinh cdu khong di ximg va kich
thude hat vao khoang 900-1000 nm.

3.2.3. Anh huong ciia pH dén su hinh thanh HA
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Hinh 6. Nhiéu xa XRD méu HA tong hop & cdc pH khdc nhau:
(@) pH 9, (b) pH 10, (c) pH 11 va (d) pH 12. Piéu kién cé dinh:
BXB/ HaPOs = 1/10, H3PO4 (0,035 M), nhiét do phan img 90°C va
nhiét dg nung on dinh cau triic la 900°C

ah b O e i L
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Méu HA hop duoc tién hanh téng hop & cac gia tri
pH 9-12, dé khao sat anh huong cia ching dén qua hinh
thai va céu trac HA. Miu sau khi tong hop dugc tién hanh
phén tich nhidu xa XRD két qua cho thay, cac mau déu xuét
hién déy du cac vach nhiéu xa dic trung ctia HA (Hinh 6).

Tuy nhién, mau duoc tong hop & pH 9, pH 10 va pH 12 ¢6
xuat hién thém mot vai dinh déc trung cua p-TCP. Két qua
trén phu hop voi nghién cliru trude do cua Peipei Wang va
cong su cho rang, pH 9 tao nén hdn hop B-TCP va HA, pH
10 budc dau hinh thanh HA tinh khiét [23]. Mau dugc tong
hop & pH 11 hau nhu chi sy xuat hién cic dinh dic trung
ctia HA va dat do tinh thé cao nhat 1a 97,7%. Tuy nhién,
kich thudc cua tinh thé c6 xu hudng tang khi ting pH va
pht hop véi nghién clru ctia Jingbing Liu va cong su [24].

Két qua phén tich SEM cho thiy, cac mau déu co su hinh
thanh hat HA ¢ dang hinh cau khong dbi ximg (Hinh 7).
Khoéng ¢6 su khac nhau vé kich thudc hat giita cac mau va
kich thude hat dao dong tir 990 — 1090 nm (Bang 4). Nhu
vay, pH 11 dugc cho 1a diéu kién phi hop dé tong hop HA.

Bing 4. Anh hudng ciia pH dén HA
pH 9 10 11 12

Kich thuéc tinh thé, nm | 89,3 91,9 95,7 104,5
D9 tinh thé, % 943 | 9444 | 977 94,9
Kich thuéc hat,nm 10889099082 |1090+97 | 1025491

Hinh 7. Anh SEM méu HA dwoc tong hop o cac pH khdc’nhau:

(@) pHY, (b) pH 10, (¢) pH 11 va (d) pH 12. Diéu kién co dinh:

BXB/ HsPOs = 1/10, HsPO4 (0,035 M), nhiét dg phan iig 90°C va
nhiét d¢ nung on dinh cau tric la 900°C

3.2.4. Anh huong nhiét d¢ nung dén su hinh thanh HA

Dé khao sat anh hudng cta nhiét o nung dén qua trinh
hinh thanh va céu tric HA, miu tong hop duoc tién hanh &
nhiét d6 700 — 1000 °C. Két qua phan tich nhiéu xa XRD
cua cac mAiu nung & cac nhiét do khac nhau didu cho thiy
xudt hién cic dinh dic trung cua HA (Hinh 8).

Tuy nhién, miu dugc nung & 700°C va 800°C van con
xudt hién thém mot vai dinh dic trung ciia pha p-TCP nhung
v6i cuong d6 rat nho. Su xuét hién ciia pha B-TCP & nhiét
d6 nung thap, chimg t6 c6 su phan hity HA xéy ra ¢ nhiét do
thap hon du kién, & cac nghién ctru trude day giai doan nay
chi bit dau khi nung trén 1000°C [25] va hién tuong nay
twong tw voi nghién ctru cia Malina va cong sy [26]. O nhiét
d6 nung thip c6 sy xuat hién cua hai pha HA va B-TCP, tuy
nhién khi ting nhiét do thi p-TCP chuyén hoan toan thanh
pha HA. Chinh vi thé khi nung & 900°C va 1000°C thi chi
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con g(uét hién pha don HA va dinh nhiéu xacungtronénhep  3.2.5. Anh hwéng ciia thoi gian nung dén sw hinh thanh HA
va sac nét hon. \{i the, HA ¢6 do tinh khiét pha’ cao. SO liél% Pé khao sat anh hudng cua thdi gian nung, thi nghiém
tir Bang 5 cho thay, do ket tinh tang tir 83,7% dén 99,0% khi - quoc tién hanh ¢ thei gian nung khac nhau. Két qua phan
nhi¢u do tang tir 700°C 1én 1000°C. Tuy nhién, khi ting nhiét  ich nhidu xa XRD cho thdy, chi xuét hién céc dinh dac
do thi kich thudc cia tinh thé cling ting. Mat du, sy phan trung ctia pha don HA ngoai ra khong cho thdy su c6 mit

huy pha HA khong dugce phat hién 6 mau 1000°C. cua cac dinh nhidu xa pha khac khi tién hanh thoi gian nung
ﬁcp: J\ () 100 C 1 -4 gio (Hinh 10).
T Y JJLI' H IS T TS prce . ] (d) 4 gie
¥ I.h T Tt ST [ 7
. .I' (b) 800 -c . '\J (€)3gier
. - - - = - - [l = - - -
R L I SRR RS PR PIr SO 2 N | TR I SRS WA Trv S
-‘§' - (@) 700 °C | (b) 2 gier
E [ P e - l :]: . .-. -I . . -i "A"" .- - ’5_‘ --'-—-.-___:_,_,._._?;_.l-_;-.'-__,_-lzu'.b__.... .I-._-._.“' i L_:J.:::_a____.—- te
‘ HA chuan E " (a) 1 gio
| La I il ”l .l.l.,.ll.l,lnl,,._,. g _L s . . l :; .. 4 :.-i'-'"' ee s
p-TCP
| \ HA chuan
Ll | - Ly | Lo den o a1 sene I 1ae s 1 I
10 20 30 40 so 60 | Ca e La I il I | .[. v ...Il.l,llll.,..-..
2Theta WL = 1.54060
Hinh 8: Nhiéu xa XRD mdu HA tong hop ¢ nhiét dd nung p-TCP
khac nhau: a) 700°C, (b) 800°C, (c) 900°C va (d) 1000°C. | | ’ ‘
Diéu kién c6 dinh: BXBI HsPOa = 1/10, HsPOs (0,035 M), —
nhiét dé phan img 90°C va pH = 11 10 20 30 40 50 60

2Theta WL = 1,54060

Két qua phan tich SEM (Hinh 9) cho thay, HA ciing ¢
dang hinh cau khong dbi xtmg véi kich thuéc phan bo tir ~ Hinh 10. Nkiéu xa XRD mdu HA téng hop véi thoi gian nung
1000 nm dén 1055 nm (Bang 5). khc?c nhau: a) 1 gio, (b) 2 gio, (c) 3 gio va (d) 4 gio. Diéu kién

] ] ¢6 dinh: BXB/ HsPO4 = 1/10, HsPO4 (0,035 M), nhiét dé phan
ung 90°C, pH 11 va nhiét do nung la 900°C

b

Hinh 9. Anh SEM méu HA dwoc nung & cac nhiét do khdc nhau: A _ } 'Y ¢ .
@ 700°C (b) 800°C, (c) 900°C va (d) 1000°C. ety : ok -4 b A 4
Diéu kién co dinh: BXB/ HsPOs = 1/10, HsPO4 (0,035 M), - ' - o )
nhiét dg phan img 90°C va pH = 11 Hinh 11. Ani{ :S'EMcua_I:]A tong hop ‘vm thoi fgtan .n}unnghacA:
; ; X ) o o, L nhau: a) 1 gio, (b) 2 gio, (c) 3 gio va (d) 4 gio. Diéu kién co
Bdng 5. Anh huong cua nhiét dé nung den kich thudc cia HA dinh: BXBI HaPOu = 1/10, HPOu (0,035 M), nhiét d phan img
Nhiét d6 nung (°C) 700 800 900 1000 90°C, pH 11 va nhiét do nung la 900°C
Kich thude tinh thé, nm| 90,6 92,5 95,7 101,8 Ngoai ra, do két tinh cua tinh thé cia HA tang nhe tur
Do tinh thé, % 837 | 959 | 97,7 | 99,0 9~5’1%h1én‘ 99%31% Vé} }‘1'09% tSh‘féthlilf?h}hé ﬁua ching ciing
Kich thudc hat, nm __|1000404|1020+86|1050+01| 1055+97 | A€ Mhe 94,1 nm cn 96,5 nm khi tang thot glan nung tu
1 -4 gio (Bang 6). Bicu nay phu hop véi cong bo trudc do
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clia Aminatun va cong su [27]. Két qua phan tich SEM
thay, hat HA c6 dang hinh cau khong doi xtng véi kich
thudc vao khoang 1015 -1120 nm.

Bing 6. Anh hwéng ciia thoi gian nung dén kich thude ciia HA

Thaoi gian nung, gio 1 2 3 4
Kich thudc tinh thé, nm| 94,1 95,7 96,3 96,5
Do tinh thé, % 95,1 97,7 98,1 98,3

1050+94(1120+96|1054+98(1015+90

Kich thudc hat, nm

4. Két luan

Két qua nghién ctru cho thdy, nguén nguyén liéu
phé pham xuong bo ¢6 thé st dung dé san xuat HA. Xuong
bo sau khi x1r 1i so bd va nung ¢ nhiét do 900°C van ton tai
mdt lugng lon HA tuy nhién chinh vi thé chi can chuyén mot
luong CaO dugc tao ra trong qua trinh nung 1a c6 thé tao
duoc HA. C6 thé tao ra hat HA ¢6 kich thudc tinh thé dudi
100 nm, c6 d6 tinh thé 1én dén 99% khi cho phan tng
chuyén héa duoc thuc hién & diéu kién néng do
H3PO4 = 0,035 M, nhiét d6 90°C, pH 11, nung & 900°C
trong thoi gian 4 gio.

Loi cdm on: Nhom tac gid xin cdm on Quy nghién ctru cua
Bo Qiéo duc & Dao tao da ho trg cho nghién ctru nay. Ma
s0 d¢ tai: B2017-TCT-20DT
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