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TOM TAT

Mang flo-hydroxyapatit (FHAp) dugc long hap trén nén thép khong gi 3I6L bing phu(mg
phép két tiia dién hoa. Céc nong d¢ khac nhau ca ion F* da dugc dua vao chu tric cua ming
apalit bang cich thém mubi NaF vao dung dich dién ly Mang FHAp thu dugc c6 d6 dong déu
va day dic voi chiu day 1ir 6,07 dén 9,58 pm kht nong d¢ F tir 0 dén 0, 003 M. Cic Kkét qua
phén tich IR, EDX, X-ray va SEM d4 chi ra rang F" da pha tap vao trong cau. tmic HAp véi ti 1
1,7 % vé khén lwgng khi néng dé F* 0,002 M. mang FHAp c6 cAu tric unh thé hinh que véi kich
thude khoang 10 nm va dic trumg cho cu tric phan tir cia FHAp.

Tir khoa: flo-hydroxyapatit, két tua dién hoa, pha tap, TKG316L.
1. MO PAU

Thép khong gi 316L (TKG316L), titan va hop kim cna titan dugc sir dung nhiéu trong phiu
thuét chinh hinh, déc biét 1a trong cong nghé lam rang boi vi nhimg vat liéu nay c6 déc tinh co li
héa tét nhur c6 modul dan hdi lhap, dd tuong thich sinh hoc va do bén &n mdn cao trong mdi
trudng smh li. Trong nhing nam gan déy, nhu cAu sir dung vit liéu y sinh ngdy cang tang, diic
biét nhu cdu sir dung vat lidu y sinh chét lugng cao. Chinh vi viy huéng nghién ciru mé1 nhim
ning cao chét lugng cho vat ligu y sinh trén co so kim loai va hop kim ngay cang dugc phat trién
mé rong, Viéc nang cao chét lugng ciing nhu kha ning twong thich sinh hoc véi co thé ngudi
cho cic vit li¢u y sinh trén co s¢ TKG316L, titan va titan nitrit, bang 16p phi hydroxyapatit
(HAp) ciing duge cic nha khoa hoc vt liéu, cdng nghé sinh hoc va y hoc, trén thé gidi dic biét
quan tdm nghién ciru. HAp c6 thanh phan fuong ty trong Xuong va md cung cua ngudi, do dé
khi cdy ghép véo trong co thé ngudi giap cho kha néng lién xuong nhanh hon ma khéng giy ra
nhimg khé chiu hay nhimg tic djng khong mong muon cho co thé nguoi bénh. C6 rat nhidu
phurong phap khac nhau dé tdng hop mang HAp trén nén kim loai nhu sol-gel, phun plasma, héa
hoc, di¢n héa [1, 2, 3, 4]. Trong cdc phuong phap nay, phuong phap dién hoéa co nhiéu wu diém
nhu: nhiét d6 phan tng thip, diéu khién dugc chidu day mang nhu mong mudn, hé phan (mg
don gian.

Tuy nhién, 16p phi HAp tinh khiét ¢6 46 hoa tan trong 46i cao trong moi tnudng sinh hoc,
dic bigt déi véi nhimg mang HAp dugc ché tao biing phuong phap phun phu plasma, vi trong
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thanh phin ca I6p phit ¢6 chia mot lugng 16n HAp & pha vé dinh hinh. Sy hoa tan cao c6 the
d&n dén phan hiy 16p phu va ngin can kha ndng c dinh cua vit liéu cdy ghép voi cic md chu,
Flo 12 mdt trong nhimg nguyén t6 tdn tai trong Xuong vi men ring ciia ngudi, n6 ¢6 thé tham gia
vio cdu tric tinh thé cia HAp bing céch thay thé nhém OH' bing ion F’ dé tao thanh flo-
hydroxyapatit (FHAp). Mt s6 nghién ciu d3 chi ra raing FHAp ¢6 d hoa tan thip hon HAp
nhung vio duy tri duge d§ hogt tinh sinh hec va kha ning tuong thich sinh hoc. Gin dy c6 rat
nhiéu nghién ciru tdp trung vio tmg dung cia FHAp nhu 1a 16p phu c6 hoat tinh sinh hoc dép
{mg dugc yéu ciu vé d 6o dinh vA tudi th cia vit lidu trong qua trinh sir dung (5, 6,7, 8, 9, 10,
11, 12,13, 14].

Bat b4o nay gi6i thiéu két qua tdng hep mang FHAp trong dung dich chira Ca™, H,POy v
F béng phuong phap quét thé catdt véi sy thay déi mét sé diéu kién tong hop nhu m‘)ng 45 F,
ndng dé H,0, va khoang thé téng hop.

2. PIEU KIEN THYC NGHIEM
2.1. Chudn bj vat liéu nén

M&u TKG316L véi thanh phin héa hoc: 0,27 % Al; 0,17 % Mn; 0,56 % Si; 17,98 % Cr;
9,34 % Ni; 2,15 % Mo; 0,045 % P, 0,035 % S vi 69,45 % Fe dé 1bng hop FHAp c6 kich thudc 12
1x10 cm, dién tich 1am viéc | cm’, d4nh bong bang gidy nham loai 320, 400 cua Trung Quéc vi
dg’mh lai béng giéy nhdm tinh logi 600, 800 hodc 1200 ctia Nhét Ban, sau d6 nira sach béng nude
cht, trang lai bing cdn va dé khé.

2.2. Pidu ki¢n tdng hgp FHAp

Ming FHAp dugc téng hop bang phuong phap quét thé catét véi the do quét thé 5 mVis
trén nén thép khong gi 316L trong binh dién hda chira 80 ml dung djch ciia mudi Ca®*, H,PO, va
F ¢6 thanh phin va dugc ki higu nhur sau:

DF0: Ca(NO;);.4H,0 3 x 107 M + NH;H,PO, 1,8 x 102 M + NaNO, 0,15 M + H;0, 6 %.

DF1: DFO + NaF 0,001 M.

DF2: DF0 + NaF 0,002 M.

DF3: DF0 + NaF 0,003 M.

Mang FHAp dugc tdag hop khi thay dbi khoing thé quét: 0~ 0,8; 0+ -1,8 vA 0 + 2,5
VISCE. pH: 4,3;4,5;50va5,;5. Néng dd HyO, thay d0i: 0 %; 2 %; 4 %; 6 % va 8 %.

Mang FHAp dugc xac djnh cAu tritc phén tir bﬁng phuong phép IR trén may FT-IR 6700
ctia hang Nicolet tai Vién Ky thudt nhiét ddi véi k¥ thuét ép vién KBr. Thanh phén pha cta
FHAp va HAp dugc ghi trén may SIEMENS D5005 Bruker-Germany tai Vién Khoa hoc Vit
ligu. Vi cac diéu kién birc xa Cu-Kar, buée song & = 1,5406 A, cudng dj dong dién bing 30
mA, dién 4p 40 kV, géc quét 26 =25 ° + 70 °, 16¢ dd quét 0,030 */gidy. Thanh phin cac nguyén
10 ¢ mit trong mang FHAp dugc xc dinh bang phuang phép tin xa nang luong tia X (EDXS)
trén may JSM 6490-JED 1300 Jeol, Nhat Ban. Hinh théi hoc bé mit mang FHAp x4c dinh bang
phuong phap SEM trén thiét bj dign nir quét Hitachi S4800 (Nhat Ban) tai Vién V& sinh Dich 8
Trung uong,

2.3. X4c dinh chiéu day mang FHAp
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Luong FHAp hinh thénh trén bé roat TKG316L duge xac dinh bang cach con khéi luong
miu TKG316L truéc va sau khi téng hnp boi cdn phan tich Precisa, XR 205SM-PR. Tl khoi
tugng FHAp thu dugc ¢6 thé tinh dugc chidu day trung binh mang theo phuong trinh sau:

m
D =— m

v - h= |
Vo= S b.s W
trong 46 D =3,13 g/cm 14 i khéi cia FHAp léy theo I Lhuyel (g&n bang ti khdi cua HAp) [15];
m va V 12 khéi Iu(mg vi thé tich cia FHAp hinh thanh trén bé TKG316L; h 13 chidu day cua
mang FHAp; S =1 cm’ 1a dién tich 1am viéc cia TKG316L.

3. KET QUA VA THAO LUAN
3.1. Anh hudng cda ndog d9 dung dich

Hinh | giéi thiéu dudmg cong phén cuc catdt cua dién cuc TKG316L trong céc dung dich
DFO, DF1, DF2, DF3. Tién hanh phan cyc trong khodng thé tir 0 dén -2,5 V/SCE véi toc do quél
5 mV/s. Trong khoang dién thé nr 0 dén -0,8 V/SQE méat d6 dong khdng abi va xap xi 0 vi
khéng cé phan img khir ndo xdy ra. Trong khoang thé -0,8 + -1,6 V/SCE, mat d6 dong tang nhe
twong img véi qua trinh khir H', khir O, hoa tan trong nudc [16]:

2H'+2¢ — H,T )
O, + 2H,0 + 4e” — 40H" 3)

Khi dién thé 16n hon -1,6 V/SCE mit 46 dong tang manh, giai doan nay tuong img voi su

khir ion H,PO," va khir nuéc:

H,PO, +2¢° - PO+ H,T (4)
H,POy + Hy0+ 26— HyPOy + 20H )
H:POS + € — HPO* + 4 H, (6)
2H,0 + 2¢’ — H,T +20H 7)

Trén bé mit dién cyc quan sit thay ¢6 sy hinh thanh mang HAp mau tring. Diéu nay c6 thé
giai thich: khi OH™ duoc tao ra trén bé mit catét 1am gid tri pH & khu vure xung quanh cia bé ma(
catét dat gia trj trong khoang tir 8 dén 12 din dén cic phan img hoa hoc tao ion HPO,”, PO va
phan {mg hinh thinh HAp ciing ddng thi xdy ra theo phuong trinh (8), (9) v4 (10).

H,POs + OH — HPO,” + H,0 ®)
HPOJ + OH— PO,* + H,0 9)
5Ca’ +3PO," + OH" — Cag(PO4);(OH) (10)

Kbi cé mt ion F' trong dung dich téng hop, mt loat phan mg mdi cé thé xay ra. Déu tién,
ion Ca®" phan {mg v&i ion F tao thanh CaF;, theo phuong trinh phan tmg (11) [5]:

Cas(PO(OH) + 10F + (7-m)H" = 5CaF; + H,0 + (3-m)H,PO, + m HPO> 1y

Sau 46 CaF; tiép tuc phan img véi HPO,” hodic H,PO, trong dung dich dé tao thanh flo-
hydroxyapatit (FHAp):

SCaF; + (3-m) H;PO + m HPO,* + (1-x) Hy0 — Cag(PO,)y(OH),. oF+ (10—x) F + (7—x—m) H'
(0<x<l, 0<m<3) (12)
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Két hop phan img (10) va (11), da chi ra phin émg hioh thanh ming F-HAp theo phuong
trinh sau:

Cag(POg)y(OH) + x F +x H = Cag(POs)y(OH),. Fx+ x H:O (13

Cac dudmg cong phan cyc cia dién cyc thép khong gi 316L trong cac dung dich p‘:_DFO gén
DF2 cho thiy mat d¢ dong catdt ting khi nong dé F” tang tir 0 + 0,002 M, nhung khi tang néng
46 F 1én 0,003 M (DF3) thi mat d¢ dong lai giam. Sy giam mat do dong nay c6 thé giai thich:
khi ndng dé F 1&n 0,003 M dé lam ting pH dung dich. Sy ting pH cua dung dich tong hop lam
ndng 88 i6n OH" trong dung dich ting, thuan loi cho qud trinh hioh thanh HAp ngay trong léng
dung dich din dén ndng 49 cac idn trong dung dich gidm.

Pé xéc dinh néng do dung dich phit hop cho qué trinh tong hop FHAp trén TKG3I6L,
chiing t8i tién hanh téng hop FHAp frong cic dung dich c6 thanh phan F thay doi tir DEQ <
DF3, trong khoang quét thé tir 0 dén -1,8 V/SCE, théi gian 30 phit (S vong) va nhi¢t d6 25 °C.

Sy thay déi khéi lugng mang FHAp theo ndng 46 F duge chi ra trén bang 1. Khi ting ndng
d¢ ion F trong dung dich tdng hop tir 0 + 0,002 (M) thi khdi lugng ciia ming FHAp tang lén oir
1,9 mg/cm2 1én 3,0 mg/em”. Sau d6 tiép tuc ting nong dd F 1&n 0,003 M thi khoi luong mang
F-HAp giam xubng 2,1 mg/em’.

0.0 05 10 -1.5 20 25
E(V/SCE)

Hinh I. Pudng cong phin cyc catdt cia TKG3 16L trong cac dung dich DF0; DF1; DF2 va DF3.

Theo phuong trinh (1), tir khdi lugng FHAp thu dugc ¢6 thé tinh duge chiéu day clia mng
FHAp (Bang 1) khi néng d F thay ddi. Két qua cho thiy mang FHAp thu dugc cé chidu day
lém nhat khi ndng 49 F* 0,002 M va dat 9,58 um. Két hop véi quan sat trén bé mjt dién cyc sau
khi tong hgp cho thdy mang FHAp tong hop trong dung dich DF2 c6 44 bam dinh va d§ dc’mg
déu bé mat 15t hon so véi khi tdng hep trong cac dung djch con lai. Vi vy dung dich DF2 dugc
lya chon cho nhimg nghién ciru tiép theo.

Béng 1. Sy bién ddi khéi lugng va chiéu day cha mang FHAp theo nf‘)ng d6 F

Dung dich DF0 DF1 DF2
Khéi lvong (mg/cmz) 1.9 2,7 3
Chidu day (um) 6.07 8.62 9,58
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Hlnh 2 gi6i thi¢u phé héng ngoai cia mang FHAp trong khodng budc séng 4000 cm” ' dén
400 cm’ duoc !ong hop tir dung dich DF0 - DF3, két qua cho thdy ngoai cic dao dong dic tung
cho apatit gom: nhém PO, dao dong quanh dai 1035; 613; 566 va 447 cm’'; nhém OH dao
dong quanh 3432 va 1645 cm , con ¢6 nhimg pic mdi xuét hién trong khoang 676 cm’ (DF1),
673 cm' (DF2) va 657 cm’ (DF3) dac tung cho dao dong cua F [5]. Vay két qua pho IR thu
dugc cic dao dong dic trung cho céc nhom trong phin tir cua FHAp.
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Hinh 2. Phé hdng ngoai cia ming F-HAp khi thay déi ndng do F.

Thiémh phén ctia mang FHAp khi nong dd F thay 46i 0; 0,001; 0,002 va 0,003 M durge phan
tich tan xa nang lugng lla X (Hinh 3). Két qua phan tich cho thdy su c6 mdt ciia bén nguyén 0
chinh 6 trong thanh phan clia FHAp: O, F, P v Ca. Ngoai ra con ¢6 mjt cia cic nguyén t6 Na,
Cl, Si, S, Cr, Ni va Fe. Su ¢6 mit cia Na la do trong dung dich téng hgp c6 thanh phan cua NaF,
NaNO;. Sy ¢6 mit cia cac nguyén b Si, S, Cr, Ni va Fe do anh hudng cua vét hiéu nén. Clo do
sur khuéch tan cua dién cyc so sanh KCl bio hoa.

Hinh 3 Phd tan xa tia X theo nang lugng ctia miu HAp tdng hop trén TKG316L trong dung dich DFO,
DF1, DF2 va DF3.

Déi voi dung dich DFO, khi khong cé miit cia F rong dung dich téng hop, % khm lugng
cac nguyén 16 O, P va Ca lin luot 35,64 %; 16,66 % va 27,74 %. Tl ti 1é phin wam vé nguyén
t tinh duoc i 1§ Ca/P 1a 1,3 lhap hom so ti 1€ trong khoémg xuong. Khi ¢6 mat NaF trong dung
dich téng hop. ion F da thay thé mt phan nhém OH’ ¢6 trong tinh thé HAp. Khi ndng do F°
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trong dung dich n‘ing hop ting fir 0 dén 0,002 M thi kb4 ning thay thé cua F tang véi ti 1€ %
khdi luemg tang tir 0 dén 1,7 %. Néu tiép tuc ting ndng do F" 1én 0,003 M thi kha ning pha tap F'
vio trong tinh thé HAp gidm xuéng 1,27 % vé khdi lugng (Bang 2). Didu ndy c6 the gidi thich:
khi ndng d¢ NaF cao hon 0,002 M gy hién rugng két tia trong dung dich truoc khi tién hanh
tdng hop lam anh huéng dén kha ning pha tap F” vio mang tinh thé HAp. Déi véi cac dung dich
DF1, DF2 v DF3 ti & Ca/P déu nhé hon trong DF0. Ti 1¢ Ca/P ciia ca bon dung dich tong hgp
d&u thip hom 1,67. Két qua nay c6 thé do sy dnh hudng ciia c4c nguyén té nhiém vao thinh phin
ctia mang tdng hop dugc va do anh huong cuia vat liéu nén.

Bdng 2. Thanh phan céc nguy@n t6 ¢6 trong mau HAp tdng hop trén TKG316L trong dung dich DFO,
DF1, DF2 va DF3.

Neuyén % khéi hugng % nguyén t6
10 DF0O DF1 DF2 DF3 DF0 DF1 DF2 DF3
[e] 35,64 30,72 32,65 35,26 57,55 52,87 53,35 55,26
P 16,66 14,54 15,64 16,13 13,89 12,92 13,20 13,13
Ca 27,74 20,01 25,12 25,40 17,88 13,75 16,38 15,99
F 0,76 1,70 1,27 11 2,34 1,69
Na 2,08 3,02 4,05 4,73 2,34 3,62 4,61 5,19
N 027 0,24
Si 0,73 0,66
Cl 0.87 0,97 0,82 0,68 0,72 0,55
Cr 3,22 5,88 4,11 3,08 1,60 3,11 2,07 1,50

. Fe 13,08 2091 13,92 11,41 6,05 10,31 6,51 5,16
Ni 1,58 3,01 1,83 1,16 0,69 1,41 0,82 0,50

. Tir phén tram khéi lugng F" pha tap trong ming HAp, ta c6 thé tinh dugc sé nhém F' thay
thé OH’ trong tinh thé HAp. Véi phin trim khdi lugng F tir 0 dén 1,7 % céng thirc FHAp cb
dang nhu trong Béng 3. Ham lugng F c6 thé thay thé OH t4i da 1a 0,9 trong mang tinh thé HAp.

Bdng 3. Cdng thirc phan nir cha FHAp theo % khéi luong F'

Dung dich tong hop HAp % khéi tuong F FHAP - Cag(PO:)s(OH),.,F
DF0 0 Cayo(PO.)¢(OH),
DF1 0,76 Ca10(PO4)e(OH),.0,40:F g a2
DF2 1,7 Cay5(PO,)(OH), 4 5F 5
DF3 1,27 Ca10(PO)«(OH), 0,61, F0.672

3.2. Anh hwéng cia khoang quét thé dén qua trinh téog hep FHAp
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Mang FHAp dugc tdng hep trong dung dxch DF2 véi céc khodng quét thé: 0 +-0,8; 0 +

1,8 va 0 +-2,5 V/ISCE, & 25 °C, pH = 4,3 v&n s6 vong quét bing 5, toc do6 quét 5 mV/s. Bang 4
biéu dién sy thay d6i khéi lugng cua mang FHAp hinh thinh trén nen TKG316L khi thay déi
khoang quét thé. Véi khoang quét thé or 0 + -0,8 V/SCE, FHAp gﬁn nhu khong hinh thanh
(0,001 mg/cm?). Trong khoang thé quét ong hon 0 + -1,8 V/SCE tbi khdi lugng FHAp tang lén
va dat cuc dai 3,3 mycm Neu uép  tue mé rong khoang quét thé 0+ -2,5 V/SCE thi Kkhdi lugng
FHAp lai gmm xuéng 2,8 mycm d6ng thai rhay xudt hién ket tua dudi ddy cée. Hign tugng ndy
b thé dugc gidi thich: véi khoang dign thé quét qua &m, t6c d¢ trao déi electron 16m, sy hinh
thanh c4c ion trén bé mat dién cyc nhléu din dén hién tuong can bing n6ng 45, cac ion nhu OH

, PO/... tir bé miit TKG316L khuéch tan vio trong long dung dich va két hgp Ca”, F 10 thanh
FHAp ngay trong long dung dich. DérLg thoi khi dién thé tdng hop cao thuan loi cho qua trinh
dién phan nuoc sinh ra khi H, trén bé miéit TKG3 16L lam cho ming FHAp 8 xp giam kha ning
bém dinh véi nén. Vi vay khoang thé t8i uu cho qué trinh tdng hop FHAp 13 0 + -1,8 V/SCE.

Bong thoi sy bién ddi chiéu diy mang FHAp khi thay déi khoang thé quét dugc tinh theo
phuong trinh (1) (Bang 4). Nhin chung chiéu ddy ming FHAp ting khi ting khoang thé quét va
dat cyc dai 10,5 pm trong khoang quét thé t6ng hop 0 + -1,8 V/SCE.

Bang 4. Sy bién ddi chidu dAy va khdi luong mang FHAp theo khoang thé tdng hop.

Khoing thé tdng hop (V/SCE) 0+-0,8 0-+-1,8 0+-25
Khéi lugng (mg/cm?) 0,001 33 2,8
Chidu day (um) 3,2x 107 10,5 9,0

3.3. Anh hudmg ciia pH dén qua trinh téng hop mang FHAp

Dé khio sat sy anh huong cia pH tdi qué trinh tong hop mang FHAp, ching t3i tién hanh
téng hop mang FHAp trong dung dich DF2, & 25 °C, 5 vong quét trong khoang thé 0 + -1,8
VI/SCE véi pH thay doi: 4,3 (pHo); 4,5; 5,0 va 5,5 dwogc chudn bing dung dich NH,OH IM. Hinh
4 bidu dién anh huong cua pH dén dudmg cong phan cyc catdt cua di¢n cuc TKG316L trong
dung djch DF2. Cic dudmg cong phan cuc déu c6 dang tuong ty nhau. Nhin chung mat d6 déng
catét ting khi pH dung dich ting va mit d6 dong dat cuc dai tai pH = 5,0. Néu tlép tuc ting pH =
5,5 thi mat 44 dong lai giam do pH cao, luong OH" trong dung dich 16, tao diéu kién thuan lgi
cho qua trinh hinh thanh HAp ngay trong long dung dich, din dén néng d6 i6n trong dung dich
ban dau giam, 1im giam mat d§ dong.

Bing S gioi thiéu sy bién ddi khbi lugng va chidu diy ming FHAp hinh thinh trén bé miat
dién cuc TKG316L theo su thay dbi pH. Nhin chung khéi qung va chiéu day mang FHAP ting
1én khi pH ting va dat gid tri cyc dai tuong dng 4,89 mg/cm va 15,6 um tai pH = 5,0. Két hop
véi sy quan sét bang mit thudng cho lhay mang FHAp tong hop trong dung dich c6 pH = 4,3;
4,5 vi 5,0 ddng nht va sit chat hon so véi ming téng hop trong dung dich pH = 5,5 va & gié trj
pH ndy con quan sat thiy két tua tréng G trong long dung dich, déng thoi khéi lugng FHAp hinh
thagh trén bé mit TKG316L. giam. Diéu nay c6 thé duge glal thich: khi pH cao thudn lgi cho qua
trinh sinh cac i6n tao FHAp, nhung dén mot thoi diém nhit dinh luq'ng cac ion nay sinh ra lon,
xay ra hién ruo'ng kbuéch tan céc ion PO,* va OH' tir bé mit dién cyc vao trong dung dich va két
hop ion Ca™ tao thanh HAp (theo phuong trinh (10) ngay trong dung dich va phan tmg véi F dé
tao FHAp vi vay khdi luong FHAp tao thanh trén bé mat TKG316L giam. Tir két qua nghién
ciru nay cho phép lya chon pH thich hop dé téng hop mang FHAp 14 5,0.
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Hinh 4. Anh huémg ctia pH dén duémg cong phan cuc cia TKG316L trong DF2.

Bing 5 Su bién ddi khédi lugng va chitu day mang FHAp khi thay déi pH.

pH 43 45 50 55
Khéi lugng (mg/em?) 29 . 3,5 4,89 2,5
Chidu day (nm) 9,3 11,2 15,6 8,0

3.4. Anh huémg cia H,0,

Qu4 trinh tong hop mang FHAp bing phuong phép quét thé catét ludn xay ra song song véi
qud frinh khir nuée € gidi phong H,, phan (mg nay s& tiéu thu mét luong dién ning lc'n dan dén
chi phi tdng hop mang FHAp cao. Mt khic sy thoat khi H; s& lam mangFHAp c6 dd ro xbp 16n
do d6 kha ning bam dinh véi nén giam. H,0; 12 tac nhéan oxy héa manh c6 thé thay thé nuéc dé
tham gia phan img khur trén catdt sinh ra ion OH" [4].

H,0, + 2 20H (14)

Dé lya chon ndng d6 H,O, thich hop cho qua trinh téng hop mang FHAp trén nén
TKG316L biing pbuong phap quét thé, chung t6i tién hanh do dudng cong phan cyc catét cia
dién cyc TKG316L trong dung djch DF2 véi nong 46 H,0, thay déi: 0 %; 2 %; 4 %; 6% va8%
H,0, vé khdi lugng, tai nhiét do 25 °C (Hinh 5). Nhin chung cac dudmg cong ¢6 hinh dang tuong
fy.nhau, tuy nhién klu c6 thém H,0, vio trong dung dich tong hop thi mat dp dong catdt giam.
Su giam nay ¢6 thé duge gidi thich: khi dién thé téng hop FHAp trong-khoang 0 ~ -1,8 V/SCE
thugn lgi cho qué trinh tao FHAp nhung dbng thoi qué trinh diéo phéan nudc cling xay ra, sinh ra
nhiéu OH” 1am mét d6 dong ting. Khi thém H,0, véi ham luong nhé hom 2 % da lam gidm sy
khir nuée, do d6 mat 49 dong catdt gidm, nhung véi him luomg HzOz nr 4 dén 8 % du 16 dé 1am
tang mat d6 dong catdt. Tuy nhién khi nong dé H,0, 8 % din dén lu'vng OH’ sinh ra ¢ xung
quanh bé mit cua catdt nhiéu, do dé HAp khéng chi hinh thagh trén bé mat dlen cyuc ma con
hinh thaoh ngay trong dung dich & khu vic quanh catdt, hién tueng nay cé thé quan sat dugc
bing mit thudng v6i nhimg két tia tring ling xudpg day cia binh dién héa.

Hinh 6 gu‘n thiéu sir bién déi khéi lugng ciia mang FHAp thu dugc khi thay 4bi % Hy0,.

Két qua cho thy khéi Iuo'ng mang FHAp long hop dugc ting tir 3.09 ~ 4,5 mg/cm khi néng do
H,0, tang tr 0 = 8 %, & nong dé H,OZ % mang FHAp c6 kbdi Iuong 16m nhat 4 7 mg/cm
nhmg khi quan sat be mat dién cyc thay mang khong déu trén toan b6 bé mit dién cye va mang
¢6 d¢ xbp cao. Véi ndng 6 H,0, 8 %, khéi luong mang FHAP giam xubng do luong OH" sinh
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ra trén b& mat dién cuc nhidu khuéch tin vao trong dung dich va tao FHAp trong long dung dxch
vi vély ma khéi luvong FHAp giam manh. Nong d6 H,0; ¢ 6 % cho mang FHAp c6 d§ déng ddu
trén toan by bé mit dién cyc va bam dinb tt. Vi vay chung t61 chon 6 % H,0, cho qué mnh
long hop ming FHAp bing phuong phap dién héa. Véi khéi lugng mang FHAp 4,5 mg/em’ tai
néng do H,0, 6 %, mang FHAp ¢6 chidu diy tuong img 14,4 pm theo phuong trinh (1).

. 5
».
] 3 \/.
] "o, ¥
§ K
i. o 3
N oHa, o
: o B ¢
-8 o, <
2 T
00 s 10 s 20 0 2 a 6 8
Ewisce) % H,0,
Hinh 5. Buémg cong phan cyc catdt cha dién Hinh 6. Su bién dé1 khéi lugng FHAp theo
cuc TKG316L trong dung dich DF2 véi ndng néng d¢ H,0,.

44 H,0, thay d6i 0+8 %.
3.5. Phén tich hinh thai cu tric cia wang FHAp

Mang FHAp téng hop trong dung dich DF2 véi diéu kién: khoang thé quét or 0 dén -1,8
V/SCE, 5 vong quél nhiét d6 25 °C, pH = 5,0 dugc phén tich thanh phan pha, hinh thai hoc bé
mit béng phé nhidu xa tia X (XRD) va kinh hién vi dién tir quét (SEM).

Phé XRD cua mdu HAp (DF0) va FHAp (DF2) tong hop trén nén TKG316L dugc chi ra
trén Hinh 7. Phé nhiéu xa bao gdm hai pic nhidu xa dic tnmg cho FHAp twong img véi gc 20 =
26 ° va 32 °, hai pic ndy tring véi hai pic dac tnmg cia mang HAp khdng pha tap flo (tong hop
trong dung dich DF0) va tuong img v61 khoang céch gilra cdc mét phan xa (002) va (21 1). bay
ciing 13 hai pic dic rnmg cho ho apatit. Tix gian dé nhiéu xa tia X cho lhay ming FHAp téng hop
dugc ¢6 dang tinh thé va don pha.

20(d9)

Hinh 7. Phd XRD ciia mang FHAP/TKG316L va HAp/TKG316L 100g hop trong dung dich DF2 va DFO
tuong img, tai pH = 5, nhi¢1d5 25 °C, § vong quét trong khoang dién thé tir 0 dén -1,8 V/SCE.

773
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Hinh anh SEM cia mang HAp vA FHAp trén nén TKG3 6L dugc chi ra trén Hinh 8. Mang
HAp c6 dd xop ¢ao va ¢ hinh dang xuong rong, mang FHAp ¢ dang hinh que vén kich thude
khoang 100 x 30 nm. Két qua cho thy flo da 1am thay ddi hinh théi hoc bé mat cia HAp l6ng
hop.

HAp

FHAp

Mo .
8400:NIE 10,04V 9 7 150,05 SEINLAD)

Hinh 8. Hinh inh SEM ciia mang HAp va FHAp.

4, KET LUAN

Di lya chon duoc didu kién long hop mang FHAp bang phuong phép quét thé catét trong
dung dich c6 thanh phin: Ca(NO;),.4H,0 3 x 10?M + NH,H,PO, 1,8 x 10> M + NaNO; 0,15 M
+ Hy0, 6 % + NaF 0,002 M; pH = 5,0 nhiét 4§ 25 °C, voi 36 vong quét bing 5 twong g véi
thoi gian 30 phit, trong khoang dién thé quét ru 0 dén-1,8 V/SCE. Két qua phan tich bing IR,
XRD, SEM va EDX cho thdy mang FHAp c6 cAu tric tinh thé dang hinh que, kich thudc khoang
100 x 30 om, don pha véi gbc 26 dic tnmg & 26° va 32°. Trong phan tr FHAp c6 chira céc
nhém chirc dic tnmg: F,, OH va PO,> va trong thinh phan ciia mang FHAp véi ti 1& % khéi
lugng 16n nhét ciia F* c6 mit trong mang HAp 1a 1,7 % tuong img véi cong thic phén tr
Cayo(POs)(OH)2.0,9F 0,0
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ASBTRACT

ELECTRODEPOSITION OF FLUORIDATED HYDROXYAPATITE COATING ON
316L STAINLESS STEEL

Pham Thi Nam’, Nguyen Thu Phuong, Dinh Thi Maj Thanh
Institute for Tropical Technology. VAST, 18 Hoang Quoc Viet, Cau Giay, Hanoi
"Email: ptram@itt.vast.vn

Fluoridated hydroxyapatite (FHAp) coatmgs were deposited on 316L stainl steel
substrates using an electroch ] Different of F ions were
incorporated into the apatite structure by adding NaF into the electrolyte. The coatings were
uniform and dense, with a thickness from 6.07 to 9.58 um when the F~ concentration increased
from 0 to 0.003 M. Analysis of IR, EDX, X-ray and SEM characterizations showed that F 1ons
doped on HAp with volume percentage of 1.7 % when the concentration of F added to 0.002 M,
FHAp coating has structure of rod-shaped crystals with size of about 100 nm and characteristics
of the FHAp molecule structure.

Keywords: fluoridated hydroxyapatite, electrochemical, doped, 316LSS.
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