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Tém tit: Nghién ciru nay di tong hop vat lidu composite HA-Chitosan tmg dung trong k¥ thuat y
sinh. Két qua phan tich bang phuong phap XRD va SEM khéng dinh sy két tua va phén tan vat
liéu HA trong cau truc polyme chitosan. Kich thu¢c hat HA két tiia phu thudc nong do polyme
chitosan trong thanh phan vat lidu composite tong hop. Khdi lugng riéng va do bén nén cia vat
liéu composite HA-Chitosan c6 gia tri phu thudc luc ép tao mau va ting theo ham lugng cua

polyme chitosan.

Twr khoa: Hydroxyapatite (HA), chitosan, dac trung, luc ép tao mau, do bén nén.

1. Pit van dé

Hydroxyapatite Caio(PO4)s(OH), (HA) la
vat lidu y sinh c6 Gmg dung trong phau thuit
ghép xuong, tram ring vi vat liéu nay giéng véi
thanh phan vé co trong xwong tu nhién. Vat liéu
HA duoc chung minh c6 tinh tuong thich sinh
hoc va hoat tinh sinh hoc. Tinh tuong thich sinh
hoc (biocompatibility) la kha nang khong bi dao
thai khi dugc cay ghép trong co thé con nguoi.
Hoat tinh sinh hoc cua HA thé hién & chd sau
khi ciy ghép trong co thé ngudi, vat liéu s& tan
ra do tuong tac véi moi truong, sau do cac ion
Ca**, PO, va OH trong modi truong sé két tia
trén bé mit vat liéu dé hinh thanh mot 16p
khoang HA méi 1am cau ndi cho sy gin két
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miéng ghép nhén tao va xwong tu nhién, qua do
xuong hong duoc tu stra va lam day [1-4].

Chitosan (C¢Hi104N), 1a mdt polyme tu
nhién, c6 tinh chat phan huy sinh hoc va tinh
chat 1am lanh nhanh vét thuong trong phiu
thuat [5]. Chitosan dugc biét dén nhu mot tac
nhan thu hut va kich thich sy phat trién cua té
bao tao xuong osteoblast xung quanh vi tri cay
ghép, do vy c6 tac dung lam cho cac vét
thwong vé xuong c6 thé duoc tai tao nhanh [6].

Composite két hop gitra vat liéu xwong vo
co HA va Chitosan thé hién céac tinh chat ndi
bat cuia timg thanh phan riéng ban dau ciia HA
va Chitosan. Mit khac, HA két hop véi
chitosan tao ra mét dang composite co thé d&
dang tao khudén khac nhau cho miéng ghép
xuong trong quy trinh phau thuat [7-8].

Nghién ctru nay di xay dung quy trinh tong
hop vt liéu composite HA/Chitosan. Bugc diu
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ddc trung mot so tinh chat vé thanh phéan pha,
cau triic, mot sd dic tinh vé co hoc cua vat lidu

tong hop.

2. Vit liéu va phwong phap

2.1. Héa chat

- Chitosan (DA 90%) mua cta hang Sigma-
Aldrich.

- Ca(NO3)2.4H20; (NH4)2HPOL,1 5 NaOH
mua ctia hang Merck vaoi do tinh khiét 99,9%.

- Céc dung méi phu trg khac.
2.2. Téng hop vt liéu composite HA/Chitosan

Dua vao cac tai liéu tham khao [7-13], quy
trinh tong hop vat li€éu composite HA/Chitosan
duoc thuc hién nhu sau:

Cho chitosan vao becher chua dung dich
axit axetic 1% (v/v-ndng do theo thé tich), sir
dung may khudy tir khudy déu hdn hop phan
g trong 1h dé thu dwoc dung dich trong sudt.
Cac hoa Ché(lt Ca(NO3)2.4H20; (NH4)2HPO4
duoc cho vao hdn hop phan tng véi ty 1¢ Ca/P
= 1,67 dung voi ty 1€ ciia Ca/P trong phan tir
HA: Caio(PO4)s(OH),. Cac héa chat nay duoc
nhd giot lan luot vao dung dich chitosan noi
trén. May khqu tor dugc st dung dé tron déu
cac hoa chit vao dung dich chitosan tao thanh
hdn hop ddng nhét. Trong sudt qua trinh khudy,
pH ctia hon hop phan ung duoc gilt ¢ gia tri 11
bang cach thém dung dich NaOH. Hon hop
phan (mg dong nhét s& bi tach 16p sau 2 gio,
bén dudi 1a composite modi hinh thanh, bén trén
1a 16p dung mé1 va bot. Gan b6 16p dung moéi va
bot, rira sach vt liéu composite bang nudc cat.
Vat liéu composite am duoc lam kho & nhiét do
phong trong 12 gid va sy & 150°C trong 24
gi0. Hai loai composite HA-Chitosan da dugc
tong hop theo ty 16 HA/Chitosan 1an luot 1a
80/20 va 60/40.

2.3. Pdnh gid tinh chat vit liéu

Phuong phéap nhiéu xa tia X: XRD (X ray
diffraction) dugc sir dung d€ xdc dinh thanh
phan pha cua vat liéu composite tong hop.

Hinh thdi bé mat vat liéu duoc quan sat
bang kinh hién vi dién tir quét SEM (Scanning
Electron Microscopy).

Khéi lwong riéng cua vat lidu composite
dugc tinh toan theo ty s6 m/V (m-khdi luong
vat liéu; V-thé tich khdi vat lidu). Gia tri nay
khong phai 1a hing sé cua vat liéu noi chung,
ma phu thudc rit nhidu vao cong nghé ché tao,
hinh dang san pham. Vit liéu composite da tong
hop lan lugt duoc can khoang 2 + 0,0x (g) (x =
1-9) dé tao thanh mau hinh tru tron véi cac ap
luc ép lan luot 1a 3, 4 va 5 Mpa. Céc ap luc nho
hon 3 Mpa khong tao hinh t6t cac mau hinh try.
Khdi lugng riéng dugc tinh theo thé tich thuc té
cua mdi hinh try tron.

Do bén nén 1a mot trong nhiing tinh chat
quan trong cua vét liéu céy ghép. Thong s6 do
bén nén két hop véi khoi luong riéng cua vét
lidu cho phép ché tao ra cac miéng ghép vat liéu
xwong nhan tao phu hop vai vi tri, hinh dang va
su phan loai nguoi bénh.

Do bén nén duge dinh nghia nhu ti 1¢ giita
luc ép pha huy vat lidu (F) va thiét dién (S)
vudng goc voi phuong luc ép. DO bén nén duoc
tinh theo céng thl'J:c sau:

fe X wd™
Véi mau try: § = -

Trong d6: d 1a duong kinh thiét dién.

3. Két qua va théo ludn

3.1. Phan tich thanh phan pha vit liéu
composite bang phwong phap XRD

Hinh 1 trinh bay cac gian d6 nhiéu xa tia X
clia cac mau composite tong hop, chung duoc
so sanh voi gian do XRD cia vat liéu HA
nguyén chat [14]. Phan tich XRD cho thiy cac
pic nhiéu xa ciia HA van dugc giit nguyén trong
miu composite HA-Chitosan. Ké qua nay
ching to viéc thém chitosan dé téng hop
composite HA-Chitosan khong lam bién doi
ciu tric mang tinh thé vat liéu HA. Nhu vay,
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nhiing hat vat liéu HA chi phan tan vao trong
nén polymer chitosan hay no6i cach khéc
chitosan nhu mét vat mang cac hat vat liéu HA
dé tao thanh composite HA-Chitosan.

Co thé nhan thay cac pic (310) ; (004) trong
HA téng hop nhon, sic nét nhung khi thém
20% va 40% chitosan thi pic nay tré nén tu hon.
Theo [8], chitosan 1a mét vat li¢u polyme hiru

Intensity (a.u)

co c6 do két tinh mang tinh thé kém, phd XRD
ctia no chi thé hién 1 pic tu & 19° (20). Do vay,
viée thém vat lidu voi cau tric khong co sy sap
xép tudn hoan trat ty trong mang tinh thé
(Chitosan) can tr¢ sy giao thoa cua tia X cho
vat liéu két tinh mang tinh thé (HA) dan t6i su
giam cuong d6 va ting bé rong cta pic nhidu xa.

HA-Chitosan
(60-40)

HA-Chitosan
(80-20)
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Hinh 1. Gian d6 nhiéu xa XRD cua vét liéu composite HA-Chitosan.

3.2. Anh SEM dénh gid hinh théi cdu tric vt
liéu composite

Hinh 2 trinh bay anh SEM cua vat li€u
mang Chitosan tinh khiét va cac vat liéu
composite HA-Chitosan. C6 thé nhan thdy
chitosan tinh khiét cho céu tao dang mang va bé
mat kha tron trong khi d6 anh SEM cua céc
composite HA-Chitosan thé hién ciu truc xdp
cua vat liéu va cac hat HA phan tan vao mang
vat li€u polyme chitosan. Khi tang ham lugng
chitosan tir 20 1én 40% hau nhu khong lam xao
tron cau trac 18 x6p nhung c6 thé nhan thiy sy
mé rong va ting kich thude cac 16 xbp cia vt

liéu composite HA-Chitosan. Két qua nay 1a do
khi tang ham luong chitosan thi do nhdt va
ndng dung dich chitosan ting trong khi d6 ham
luong HA giam dan téi sy két tua cac hat vat
liéu HA trong nén chitosan chim hon, cac hat
HA phai lién két v6i nhau méi hinh thanh nén
céc tap hop bén vai kich thude 16n hon cia két
tia. Trong truong hop ndng do, do nhdt cua
dung dich chitosan thap hon va tic chit tao HA
v6i ham lwong 16n s& cho phép su két tia HA
nhanh, bén tao ra cac tap hop hat vat liéu HA
v6i kich thuée nhé hon phdn tan trong nén
polyme chitosan.
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10,000

Hinh 2. Anh SEM cac méu vat liéu a) mang chitosan, b) composite HA-Chitosan 80/20
va c¢) composite HA-Chitosan 60/40.
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3.3. Khdo sdt khéi lwong riéng va dg bén nén
cua vat lieu

Vit liéu xwong nhan tao c¢6 thé sir dung &
dang bot (tram ring) hodc ché tao thanh cac
dang hinh khéi tiy thudc vao vi tri vét thuong
can cdy ghép. Do vay khdi lugng riéng va do
bén nén theo kich thude, thanh ph?m cua vat
lidu 13 nhirng thong sb c6 y nghia quan trong
trong viéc ché tao miéng ghép phu hop véi mdi
nguoi bénh.

Bang 1, 2 cho cac két qua vé khéi lugng
riéng va do bén nén cua cac miu vat lidu
composite tong hop. Dé thuin tién cho viée
danh gia, composite HA-Chitosan 80/20 duoc
ky hiéu 1a mau A va HA-Chitosan 60/40 duoc
ky hiéu 1a mau B.

Két qua Bang 1 cho thdy khéi luong riéng
trung binh cta cac mau composite A tang tir
1,81 dén 1,96 g/cm’ khi ap lyc nén ting dan tir

13

3 dén 5 Mpa. Két qua nay hoan toan phu hop vi
khi ap lyc nén tang s€ dan dén cac hat sit chat
lai gan nhau, lam giam kich thudc 16 x6p do d6
khoi luong riéng tang. Két qua twong tu cho cic
mau composite B khi khéi lwong riéng trung
binh ting tir 2,00 dén 2,07 g/cm’.

Trong cung mot loai ap Iuc nén, khéi luong
riéng cta cac mau c6 két qua tuong ty nhau, sai
léech khong nhiéu ching to ca hai loai
composite tong hop déu c6 do dong déu vé su
phan tdn HA vao trong mang polyme chitosan.
Trong d6 composite B c6 d6 dong déu tot hon.

Két qua ciing cho thiy gia tri khdi lwong
riéng cia composite A nho hon so véi gia tri
nay cua composite B. Diéu nay 1a do cac hat
composite A c6 ham lwong chitosan két dinh it
hon nén kha ning sit chit khi tao mau cua
chung kém dén t6i gia tri khéi luong riéng thip
hon so v&i mau B.

Béng 1. Khéi lugng riéng cua vét liéu composite HA-Chitosan

Khoi

Aplue ey Khoi Chidu  PYOME  Tpidch  lwong Khoi luong
nén tao x luong kinh 3 " riéng trung binh
miu mau () cao (cm) (cm) (cm’) riéng . (g/em?)
(g/em’)
All 1,93 0,91 1,22 1,06 1,80
3 Al2 1,90 0,91 1,22 1,06 1,78 1,81
Al3 1,92 0,9 1,21 1,03 1,86
A21 1,90 0,90 1,22 1,05 1,81
4 A22 1,97 0,93 1,21 1,07 1,84 1,84
A23 1,91 0,89 1,21 1,02 1,87
A3l 2,00 0,90 1,21 1,03 1,93
5 A32 1,97 0,84 1,22 0,98 2,01 1,96
A33 1,95 0,87 1,21 1,00 1,95
B11 2,02 0,85 1,22 0,99 2,03
3 B12 2,01 0,87 1,21 1,00 2,00 2,00
B13 2,01 0,87 1,22 1,02 1,98
B21 2,02 0,82 1,21 0,94 2,14
4 B22 2,02 0,88 1,22 1,03 1,96 2,05
B23 2,03 0,85 1,22 0,99 2,04
B31 2,01 0,83 1,22 0,97 2,07
5 B32 2,00 0,82 1,21 0,94 2,12 2,07
B33 2,02 0,87 1,21 1,00 2,02
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Bang 2 trinh bay két qua dat duoc vé cac
gi4 tri dd bén nén cua cac composite A va B.

Cac miu composite A c¢6 gia tri dd bén nén
trung binh ting tir 196,26 dén 198,92 kg/cm?
khi ap lyc nén tao khudn ting tir 3 dén 5 Mpa.
Khi ap luc ép tang thi mat do hat trong mau tru
s€ tang, cac hat sit chat vao nhau dan dén tang
d6 bén co cua vat liéu.

Két qua twong tu cho cac miu composite B
khi do bén nén ting tir 204,3 dén 205.4. Ngoai ra,
cuong d6 nén cua cac mau B c6 gid tri cao hon so
voi mau A. Két qua nay phu hop véi cac gia tri
dat duoc vé khéi luong riéng khi mau B véi ham
luong chitosan cao hon dan t6i mau try tron duoc
tao ra voi su sit chat hon cta cac hat composite
dan t6i sy ting vé cuong do nén tic 1a 4p lue nén
pha hiy miu vat liéu hinh tru tron ting.

Bang 2. B§ bén nén cua vat liéu composite HA-Chitosan

Ap luce . Khoi Chidu  DUOME  Tp&ich P bénnén Do bén nén trung
néntgo  Kihieu luomg - W kinh (cm®) (kg/cm?) binh (kg/cm?)
mau (2) (cm)
All 1,93 0,91 1,22 1,06 198,51
3 Al2 1,90 0,91 1,22 1,06 198,49 196,26
Al3 1,92 0,9 1,21 1,03 191,79
A21 1,90 0,90 1,22 1,05 199,27
4 A22 1,97 0,93 1,21 1,07 197,40 196,46
A23 1,91 0,89 121 1,02 192,73
A31 2,00 0,90 121 1,03 191,84
5 A32 1,97 0,84 1,22 0,98 201,58 198,92
A33 1,95 0,87 1,21 1,00 203,35
Bll 2,02 0,85 1,22 0,99 204,10
3 BI2 2,01 0,87 121 1,00 203,90 204,30
BI3 2,01 0,87 1,22 1,02 204,9
B21 2,02 0,82 1,21 0,94 204,13
4 B22 2,02 0,88 1,22 1,03 204,70 204,63
B23 2,03 0,85 1,22 0,99 205,06
B31 2,01 0,83 1,22 0,97 205,94
5 B32 2,00 0,82 1,21 0,94 205,70 2054
B33 2,02 0,87 121 1,00 204,64

4. Két luan

Pi xdy dung duoc quy trinh dé tong hop
thanh cong vat liéu composite HA/Chitosan.
XRD chi ra cac pic dac trung cho vat liéu HA
két tinh trong dung dich chitosan. SEM khing
dinh sy phéan tan cac hat HA trén nén vat liéu
polyme chitosan. Kich thudc hat HA phan tan
phu thugc vao ham lugng chitosan trong thanh
phin composite téng hop. Khdi lugng riéng va
d6 bén nén coa cic mAu composite
HA/Chitosan cho cac gia tri phu thudc cuong
do ép tao mau. Céc gia tri ndy ting theo cuong
do ép tao mau. Ngoai ra, khéi lugong riéng va do

bén nén trong composite chira nhi€u chitosan cé
gia tri cao hon.
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Synthesis and Characterization of Hydroxyapatite/chitosan
Composite Material for Medical Enginering Applications

Bui Xuan Vuong

Sai Gon University, 273 An Duong Vuong, 5 District, Ho Chi Minh City

Abstract: This study is to synthesize the HA-Chitosan composite materials for medical
enginerging applications. XRD and SEM analyses confirmed the precipitation and dispersion of HA
on the structural network of chitosan polymer material. The dispersion of HA particles depended on
the concentration of the chitosan solution. The volumetric mass density and Compressive strength of
composite HA-Chtosan were also determined. These values increased as a function of modeling press.
In addition, volumetric mass density and compressive strength in composite containing higher
chitosan had higher values.

Keywords: Hydroxyapatite (HA), chitosan, characterization, modeling press, compressive strength.



