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Tom tiit:

Trong nghién ciru nay, hydroxyapatite (HA) dwgc tong hop bang phwong phap thiy nhiét & ty 1¢ Ca/P=1,67, pH 10, nhiét d9
phin ting 150°C, thoi gian phan wng 12 gio' v6i ngudn tién chit tir xwong lgn. Tinh chit ciia nguon nguyén li¢u xwong lgn va san
phim HA tao thanh dwoc danh gia biang cac phwong phap phén tich hién dai nhw phwong phap nhiéu xa tia X (XRD), phuong
phép quang phd hdng ngoai bién dbi Fourier (FTIR), phwong phap Brunauer-Emmett-Teller (BET) va phwong phap quang pho
huynh quang tia X (XRF). Bén canh d6, nguén tién chét giau Ca va P dwgc thu hoi tir xwong lon duge hoa tan bing dung dich
HNO, 0,3125 M trong 30 phut, véi phan trim Xwong lon duwgc hoa tan 1a 87,90%. Diém thu vi cia nghién ciru nay la HA tao
thanh c6 d¢ két tinh 89,23%, kich thwéc tinh thé trung binh 13,98 nm, khong cé sw xuat hi¢n ciia cic pha tap va khéng can gia
hoéa sau phan tmg. Ngoai ra, d9 két tinh va kich thwérc tinh thé trung binh ciia HA dwoc tong hop tir xwong khong nung lin lrot
12 76,88% va 8,49 nm.

Tir khéa: d9 két tinh cao, hydroxyapatite, phwong phap thity nhiét, xwong lon.
Chi 56 phan logi: 2.4,2.5,2.9
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Abstract:

In this study, hydroxyapatite (HA) was synthesised using the hydrothermal method at a molar ratio of Ca/P=1.67, pH 10, at 150°C
for 12 hours with the feedstock from the pig bone. The characteristic properties of pig bone and HA products were evaluated via
many advanced analysis methods, such as X-ray diffraction (XRD), Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR), Brunauer-
Emmett-Teller (BET) and X-ray fluorescence (XRF) methods. Besides, the precursor-rich calcium and phosphorus could be
recovered from pig bone and dissolved using a 0.3125 M HNO, solution within 30 minutes and 87.9% of big bone was fully
dissolved. The interesting point in this study was to generate HA with a crystallinity of 89.23%, an average crystal size of 13.98
nm, no appearance of other phases in products, and without ageing. Moreover, the crystallinity and average crystal size of HA
synthesising from bones without calcination were 76.88% and 8.49 nm, respectively.
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1. Dt van de

Ngay nay, vat liéu nano dugc tmg dung rong rai trong nhiéu linh vuc
dic biét nhu y sinh, xir 1 cac chat 6 nhiém va dién tir, trong d6, HA dugc
biét nhu vat ligu co cac img dung da dang trong hap phu cac chat o nhiém
trong moi trudng nude va y sinh. HA dugce tong hop tir cac nguon nguyén
liéu va phuong phap tong hop khac nhau s& anh huong dén do tinh khiét,
dién tich bé mat riéng va hinh dang cua chung. HA duoc tng hop tir vo so
bién ¢6 dang hinh que va kich thudc tinh thé ~101 nm [1]. Dé kiém soét
hinh thai va kich thudc hat HA, dich chiét trai cdy co thé dugc bd sung
trong qua trinh tong hop [2]. V6i ngudn tién chét tir hdn hop bot xwong c4
da tron va xuong dong vat da tao ra HA c6 do két tinh va kich thudc tinh
thé trung binh 13 80,42% va 27,3 nm [3]. Vo trimg ciing dugc sir dung dé
tong hop HA bing phwong phap thay nhiét két hop vi song & cong suat
800 W, vat li¢u thu dugc co dang hinh que [4]. Cac ion Ca** va OH cla
HA c6 kha ning trao ddi ion va tao phirc nén HA duoc sir dung nhur chat
hép phu céc ion Pb*, Cu*, F, CI va thudc nhudm [5, 6]. HA cling da
dugc chung minh 12 c¢6 kha nang xu 1y kim loai ndng nhu Cu, Fe, Ni va
Cr trong dat [7]. Ngoai ra, HA dugc pha tap nhom va tmg dung xt Iy ion
F- trong nudc, véi higu sult trén 90% [8]. Cu-HA dugc téng hop thanh
cong theo phuong phép trao ddi ion va dién héa véi hiéu qua diét khuan
dbi v6i vi khuan E. coli va S. aureus 12 89 va 98% [9]. Vit liéu composite
cua HA cling da dugc nghién ciu va ing dung xt 1y kim loai ngng nhu
Zn*, Pb*, Co* va Cd*". Kha nang xir 1y cc chat 6 nhidm phu thudc vao
dién tich bé mit riéng cua vat liéu, voi dién tich bé mit riéng cang cao thi
kha nang hip phu cang tot. Ngoai ra, dién tich bé mit co moi quan hé ty 1€
thuan voi d két tinh ciia vat lidu. Vi vay, khao sat cac yéu t6 anh huong
dén do két tinh ciia HA duoc thuc hién dé cai thién dién tich bé mat riéng
cua chiing [10-12].

Céc két qua nghién ctru gin dy cho thdy ngudn nguyén lidu, nhiét
do phan {mg va tinh cht ctia cc thanh phan pha tap anh huong dén hinh
dang va kich thudc ciia HA. Qua qua trinh lugc khao tai ligu, c6 rat it cong
trinh nghién ctru tong hgp HA tir xuong lon duoc thye hién ¢ Viét Nam. Vi
véy, nghién clru nay nham tong hop HA véi d6 ket tinh cao bing phuong
phap thiy nhiét tir tlen chat xwong lon voi cic yéu t6 anh huong dén sy
hinh thanh HA nhu ndng d¢ nitric acid dé tao tién chét calcium nitrate, pH
cua dung dich, thdi gian phan ng, nhiét d phan mg va thoi gian gia hoa.

2. Vat liéu va phueng phap nghién ciiu
2.1. Vit liéu

Xuong lon dugc thu gom ¢ céc quan an tai TP Can Tho. Céc hoa
chat duoc sir dung trong nghién ciru ndy gom sodium hydroxide (96%,
Xilong), nitric acid (65-68%, Xilong), diammonium hydrogen phosphate
(99,5%, Guanghua), ammonium hydroxide (25-28%, Xilong).

2.2. Phwong phap nghién ciru

Xuong lon duge rira dé loai bo tap chat va dun v6i dung dich NaOH
1 M trong 2 gio [13]. Xuwong dugc rira sach, sdy 60°C va nung 900°C, 1
gi0, dugc nghién min va riy & kich thuéc nho hon 0,42 mm bing ray 35
Mesh. Bot xuong dugce hoa tan trong HNO, ¢ cac nong d¢ khac nhau va
dugc loc dé loai bo chét ran, thu dwge dung dich tlen chat giau Ca va P.
Nitric acid hoa tan bt xuwong dugc khdo sat & cac nong d6 0,03-1,25 M.
Bot xuong lon khong nung ciing dugc st dung dé tao dung dich tién chat
gidu Ca va P nhu mu dbi chimg. Phan trim hoa tan cua bot xuong sau
nung duoc tinh theo cong thire sau:

ml_

% hoa tan = 2 %100 @

my

KHOA
&CONGHI\?GCI:-IE

66(12) 12.2024

s Khoa hoc Ky thuat va Céng nghé | Ky thuat héa hoc, Ky thuat vat liéu va luyén kim, Céng nghé nano

Véim, vam, lan Iuot 1a khéi lugng bot xwong nung ban dau (g) va
khéi lu:(mg cht rin sau khi hoa tan v6i HNO, (g).

Quy trinh tong hop HA bang phuong phép thity nhiét va c6 cai tién
[14]. Dung dich tién chat giau Ca va P dugc thém tir tir vao dung dich
(NH,),HPO, ¢ ty 1¢ mol Ca/P=1,67, tao dung dich huyén phu. Gid tri pH
cua dung dlCh dugc diéu chinh bang NH,OH (25%) va tién hanh phan
ung ¢ cdc gid tri thoi gian va nhiét d§ khac nhau. Sau khi két thic phan
tmg thity nhiét, binh phan tmg duoc giai nhiét dén nhiét do phong va gia
hoa hon hop & céc thoi gian khac nhau. Sau khi gia hoa, hdn hop duoc
loc va rira nhiéu lan dén pH trung tinh. Chét rin duoc siy ¢ 60°C dén
khdi lugng khong ddi, san phim 1a bot HA. Céc yéu tb khao sat trong
thi nghiém nay gdm: pH 9-12, nhiét do (=150, 175 va 200°C), thoi gian
phdn img (2, 4, 6,8, 10, 12, 16, 20 va 24 gi¢) va thoi gian gia hoa (T,=0;
12 va 24 gio).

Phuong phap nhidu xa tia X (XRD) dung dé xdc dinh cdu tric ciia
vat liéu, kich thudc tinh the, kiém tra su don pha, hang so mang tinh the,
d¢ ket tinh cta vat liéu. Hang s0 mang tinh thé HA duogc tinh theo dinh
luat Bragg:

nA = Zdhk]Sine (2)
véi n=1: s bac nhidu xa; 1=1,5043 A: budc song tia X; 0: goc nhiéu xa
(rad); d: khoang cach gitta cac mat.

Phén tram két tinh (%) dugc xac dinh:

Zlua 3
Sl x 100 (3)

% két tinh =

trong do: YL ,: tong dién tich peak HA; 2L tong dién tich peak méu.
Kich thu6c tinh thé trung binh (nm) dwoc xéc dinh:
0,92 )

=Bc059

voi B 1a mot nira bé rong cua peak.

Céc nhom chirc va céc lién két hoa hoc ctia san pham duogc xac dinh
bang phuorng phap FTIR, sir dung thiét bi FTIR Thermo Nicolet 6700,
v6i 56 song 400-4000 cm'. Thanh phan oxide cta bot xuong duge xéc
dinh bang XRF véi thiét bi ARL ADVANT’X (Thermo). Dién tich bé
mit riéng va kich thudc 16 rong ciia HA duoc phan tich bing thiét bi BET
201A (Porous Materials Inc, My).

3. Két qua va ban luan
3.1. Pic trung ciia dung dich tién chit tiv bjt xwong lon

Két qua FTIR ciia xwong khong nung va xwong nung dugc thé hién
& hinh 1. Ddi v6i bot xwong khong nung, diy hip thu tai 1650,3; 1556,7
va 1243,5 cm! lan luot 1a cac lién két C=0, C-N va N-H ctia nhom amide
[15-17]. Sb song ¢ 1455,5 cm™ 1a cua lién két C-O cia CaCO;, va dao
dong ¢ 874,0 cm™ 1a dao dong cua lién két Ca-O [18]. Lién ket O-P-0
cua nhom PO, ciing dugc thé hién & sb song 1046,5 cm™' [19]. Céc két
qué cho thay, quy trinh tién xir 1y ban ddu voi NaOH 1 M khong thé loai
b6 hoan toan céc tap chat hitu co trong xuwong. Dbi voi bot xwong nung,
khong tim thy s ton tai cua céc ddy hip thu dic trung cho lién két trong
nhom amide, chiing to céc tap chét hitu co da bi phan huy 6 nhiét d¢ cao.
Dao dong ¢ 3447,3 cm! 1a lién két O-H ctia nude duge tim thiy ¢ xuong
nung va khong nung. Day xudt hién ¢ 1092,1; 602,2; 570,1 va472,1 cm!
la cic dao dong ciia lién két P-O, O-P-O trong bot xwong nung. SO song
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1047,2 va 960,3 cm 1an Iuot 1a dao dong kéo gian khong dbi xtmg cia
nhom PO,* va dao dong kég gian cua nhom PO,* [16, 20]. Lién két
Ca-O dugc xac dinh & cac so song 3648 va 419,3 cm™! [19]. Dao dong
& 50 song 3570 va 632,9 cm™ 1a lién két O-H trong nhém hydroxyl
[20]. Su xuét hién cta cac dao dong dic trung cho nhom phosphate va
hydroxyl cho théy sy ton tai ciia HA tw nhién [18, 20].

‘ Két qua phan tich XRF (bang 1) cho thdy, him luong CaO Yéi PO,
lan luot 1a 71 va 26,7%. Ngoai ra, bt xuong con chita mot so thanh
phén khéc ¢6 ham lugng nho nhuﬂMgO, Na,0 va Si0,. Sau khi hoa tan
v6i dung dich HNO,, c6 sy tpay d06i ctia thanh phan bot xuong so v6i bot
xuong trude khi hoa tan. Nong do HNO, duoc st dung dé hoa tan bot
xuong 13 0,0025-1,25 M, ¢ nhiét d§ phong (bang 2).

Phé”}n trdm hoa tan bot xwong trong dung dich HNO, giam dan khi
giam nong do acid. 0 nf"mg d6 1,25 M, bot xuong gﬁn nhu duoc hoa
tan hoan toan (96,90%). Khi nong d6 dung dich HNO, giam tir 0,625-
0,0312 M, phan trim hoa tan giam 91,06% (96,20-8,60%). G 0,3125
M, khoang 87,90% bot xuong lon dugc hoa tan va giam 9,29% so vdi

Nung

M0 3500 3000 ?500 2000 1500 1000 500
S song (cm™)

Hinh 1. Gian dé FTIR ctia b6t xwong nung va khéng nung; diéu kién nung:
900°C va 1 gio.

Bang 1. Thanh phan cac oxide trong bot xwong.

Thanh phén oxide Ca0 PO, Na0O MgO SrO ZnO SiO, Khac
71,00 26,70 124 071 0,14 011 0,10

66,90 3040 146 058 012 - 0,13 043

Bot xuwong ban déu’ (%)

Bot xuong khong tan™ (%)

"bot xwong trwde khi hoa tan véi HNO,; “bt xwong sau khi hoa tan voi HNO,
0,3125 M.

Béang 2. Anh hwéng ciia ndng dé HNO, dén phén tram hoa tan bt xwong.

Nong df Thoi gian Thé tich Khoilwgng bgt Khbilwgng ~ Phan triim

HNO,(M)  khufy(phit)  HNO,(m)  xwong(g) chitrin'(g)  hoa tan (%)
1,2500 003120001 96,900,071
0,6250 00380002 9620£0212
03125 0 0 : 01210010 87.90£1,002
0,0625 08040002 19,600,141
0,0312 09140002 8,600,212

'khdi lwong chat ran sau khi hoa tan voi HNO, & nhitng ndng do khac nhau.
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phan trim bot xwong lon duoc hoa tan & ndng do 1,25 M. Mic du lugng
acid su dung giam 4 lan (1,25-0,3125 M) nhung phan tram hoa tan giam
khong dang ke, do d6 nong d§ 0,3125 M dugce lya chon.

3.2. Tong hop hydroxyapatite

Gié tri pH khong anh huong dé sy két tinh HA nhung anh huéng
dén hinh dang va kich thudc hat [21]. Cac mam HA bi che phu boi
nhom OH- trong hdn hop, phét trién theo huéng khong c6 sy hién dién
ciia nhém OH" va nhitng mit phang da bi nhom OH- bam vio s& ngimg
phit trién. Trong nghién ctru nay, céc peak cia HA dugc so sanh voi the
chuén JCPDS 09-0432 [22]. HA don pha dugc tao thanh & pH 9 nhung
cuong d9 cac peak thap va khong ton tai cia céc peak tap (hinh 2).
Céc peak xudt hién ¢ goc 26=25,92; 31,72; 32,16; 32,85; 33,97; 39,78;
46,80 va 50,47, tuong (g voi cac mat phing (002), (211), (112), (300),
(202), (310), (222) va (213) [11]. HA don pha duoc tao thanh ¢ pH 9,
mit phang (300) phan tach rd ring va mét phing (112) ¢6 xu hudng tach
ra khoi mat phang (211) tai pH 10 (hinh 2A).

Tuy nhién, 6 pH 11 va 12, cuong d¢ peak ting khong dang ké, do
d6 pH cuia dung dich s& khong anh huong dén do két tinh cua HA. Khi
gié trj pH tang thi cuong do peak tang dan va khong c6 pha tap [23]. Su
hinh thanh pha HA va pha B-TCP 6 pH 9 va HA don pha tao thanh 6 pH
11 [4]. Hing s6 mang tinh thé theo céu tric hexagonal va do két tinh cua
HA dugc trinh bay ¢ bang 3.

Tinh thé HA phat trién theo nhém khong gian P6./m, c6 céu triic
luc phuong vé6i a=b=9,42 A va ¢=6,88 A, a=p=90° va y=120°[24]. Tai
pH 10, hing s6 mang tinh thé dat gia tri gin nhit (a=b=9,422+0,021,
¢=6,88). Phin tram két tinh tang 11,56% (tir 63,99 dén 71,39%) tai pH
9-10 va ting khong dang ké & pH 10-12. Kich thudc tinh thé trung binh
tang 15,53% (pH 9-10) va 11,08% (pH 10-12). San pham két tinh tot va
khong xuit hién cac pha tap nén pH 10 dugc chon cho qué trinh tong
hop HA.

Thoi gian phan img anh huong dén sy tao thanh va phat trién cia
HA. Cac thanh phan thir cp s& tao thanh khi kéo dai thoi gian phan tmg
va giam do tinh khiét ciia san phdm [25]. Hinh 2B va 2C cho thy su
hinh thanh don pha HA va khong c6 sy xuat hién céc pha tap. Thoi gian
phan tmg 2-10 gio, cuong do peak thip [26, 27]. Cuong do peak & 12
va 20 gid cao hon 2-10 gio va khong ¢ su xuat hién cta cac peak tap,
nhung nhidu xa & goc 260=32,20° bj che bai nhiéu xa & goc 26=31,82°.
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Bang 3. Hing s6 mang, phan tram két tinh va kich thwéc tinh thé trung
binh ctia HA.
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Khi nhiét d9 phan tmg thdp, tinh thé HA tao thanh khong hoan toan
va lan cac tap chat nhu B- TCP, Ca(OH),... nén do tinh khiét thip [29].
Pha HA két tinh v6i hing s6 mang a=b=9,418, ¢=6,88 va khong co sy
xuét hién cua tap cht. Cc peak rong va cudng do thap cho thiy do két
tinh kém & 125°C (hinh 3A). Khi nhiét d6 tang tir 150 dén 200°C, su phat
trién cta tinh thé, phan trim két tinh ting va kich thudc tinh thé ting
(bang 3). Khi tang nhiét do thuy nhiét, cuong do peak tang, cac peak
nhon va phan tach rd rang hon [30]. Hang s6 mang tinh thé khong chénh
1éch 16n cho th?iy su tao thanh don pha HA. Gia tri hﬁng sb mang cta
HA tong hop 6 150°C xp xi gia tri hang s mang ctia HA (a=b=9,42 A
va ¢=6,88 A). Phan trim két tinh ctia HA ¢ cac nhiét do tir 125°C dén
200°C khong c6 su thay ddi 1on nhung cudng do peak c6 cai thién. Kich
thudc tinh thé trung binh tang khi nhiét do tir 125-175°C va dat kich
thu6c 16n nhat 14 18,23 nm & 200°C. Khi nhiét do phan img tang, phan
(mg gilra calcium va phosphate dién ra nhanh, cac mam tinh thé duoc
tao ra va phat trién do ning luong bé mit ciia mam 16n, din dén kich
thudc tinh thé ting [31, 32]. G 150-200°C, dién tich bé mit riéng giam
khoang 32% tir 95 dén 64 m¥/g 1a do kich thudc tinh thé tang tuyén tinh
theo nhiét do phan tmg. O 125°C, céc peak HA khong phan tach rd rang
va cuong do cac dinh nhiéu xa thap, chimg to sy phat trién chua hoan
chinh ciia tinh thé HA. Tuy nhién, HA c6 cudng do peak cao va sy phan

(A) (B) ©

Khéng mng

b

[24n
120
Nun
P -

a=h(h) c(h) tinh (%) binh (nm)
pH
9 0,42840,034 6,880 63,99 827
10 942240021 6,880 7139 9,79
11 0,44340,032 6,880 7097 8,52
12 9,42440,026 6,880 7,19 11,01
Thai gian phdn g (gio)
2 942040021 6,880 7139 9,79
4 9416+0.026 6,869 89,20 1127
6 9417+0,009 6,872 89,29 11,79
8 94004018 6,863 90,51 1333
10 9,420+0,007 6873 89,35 1361
12 94200017 6,880 90,73 1398
16 9,42040,025 6,870 90,06 1346
2 941840013 6877 90,63 1407
24 9,41840,012 6877 89,86 1507 :
Nhigt dj phan img (C) tach 13 rang ¢ 150°C.
125 94200015 6,870 88,61 839
150 94200017 6,880 893 13,88 —
175 9,416£0,010 6,880 88,83 1481 M
200 941440011 6,880 88,61 1828 ;
Thif gian gl hda (i) M
0 94200017 6,880 893 1398
12 9,404£0,015 6,870 88,60 13,50 £
2% 9,408+0,014 6,880 88,76 1411

0 24 gio, cudng do peak thap hon so vai 12-20 gid, cac peak chdng
1én nhau va do két tinh thép. Su xuét hién pha tap monetite da dugc
nghién ctru & thoi gian phan tmg 48 va 72 gio [25]. PO két tinh ciia HA
ting tuyén tinh theo thoi gian 14 do sy tao mam tinh thé trong méi trudng
qué bio hoa. Giai doan dau tién, mam tinh thé ciia HA chua tao thanh.
Khi d9 qué bao hoa ciia moi truong tang 1én va dat mot gia tri nhét dinh,
su tao mam xdy ra mot cach ty phat, lam d¢ qua bao hoa giam xuéng.
Tiép theo, sy tao mim tinh thé xay ra ddng thoi vi sy phat trién tinh thé
nén do qua bio hoa giam manh. Khi gan két thuc phan tmg, tinh thé HA
tiép tuc phat trién va hoan thién. Do phan tmg dién ra trong méi truong
dn dinh, nén su hda tan cta cdc tién cht vao nhau dé dang hon, va phan
{mg van tiép dién cho dén khi d6 qué bio hoa 6n dinh [28]. Thoi gian
phan (mg ngin (2-8 giv) chua dii dé phan tmg dién ra hoan toan, mam
tinh thé HA chua phat trién toan dién nén do két tinh thap. Hang sé mang
tinh thé & cac thoi gian phan ng khac nhau déu gin voi hang sb mang
cua HA (bang 3).

Phan trdm két tinh va kich thudc tinh thé trung binh cua HA ting
& thoi gian phan tmg 2-8 gio. Tir 8-24 gio, phan trim két tinh gin nhu
khong thay d6i nhung kich thudc tinh thé ting tir 13,33 dén 15,07 nm.
Khi kéo dai thoi gian phan (g, do két tinh HA thay doi khong dang ké,
cuong d6 cac peak c6 xu hudng tang va khong sai 1éch voi cac peak o
thé chudn [27]. Tay thudc vao huéng img dung cta HA, thoi gian phan
ung duoc lya chon phu hop.
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Hinh 3. Gian d6 XRD ctia HA & nhiét dé 125-200°C (A) va thoi gian gia héa
0-24 gio» (B) & pH 10 va 12 gid; gidn dd XRD clia HA duoc tdng hop tir bot
xwong khdng nung va xwong nung (C) & pH 10, 12 gio, 150°C, khdng gia hoa.

Gia héa nham thac ddy sy phét trién va hoan thién tinh thé, khong
hinh thanh cac pha tap khéc, va cac hat s€ co kich thudc 16n hon do
su hoa tan va két tinh dién ra lién tuc [33]. Cuong do peak ting & goc
26=32,90°, twong tmg v6i mét phang (300) ¢ 12 gior va khong thay doi
0 24 gi¢ (hinh 3B). Tong hop HA bang phuong phép két tia va sol-gel,
gia hoa 1a can thiét dé cai thién toc do phan {mg va HA c6 do két tinh
cao [24, 34]. Phan ung thuy nhi¢t khong can gia hoa vi n6 dugc thuc
hién trong thoi gian dai. Hang s mang tinh thé & thoi gian gia hoa 0-24
gio dao dong trong khoang a=9,404-9,420 (A) va c=6,87-6,88 (A) (bang
4). Khi kéo dai thoi gian gia hoa, kich thudc tinh thé trung binh va phan
trdm két tinh HA khong thay d6i nhiéu. Hinh 3C trinh bay két qua XRD
ciia HA tong hop tir bot xwong khong nung va bot xwong nung. Dbi vai
bot xuong khong nung, khong ¢6 sur ton tai clia pha tap trong san pham.
Trong qué trinh hoa tan véi HNO,, cac thanh phan hitu co trong bot
xuong c6 thé bj hoa tan va hién dlen trong phan ting tao HA, gdy can trg
hién tuong giao thoa tia X v6i tinh thé HA, do d6 cuong do peak giam
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[1]. Gié tri hing s6 mang khong c¢6 sy thay déi 16n va gan v6i hing sb
mang cla HA. Phan trim két tinh ting 13,90% va kich thudc tinh thé
trung binh ctia HA (bt xwong khong nung) ting 39,27% so vdi bot
Xuong nung (bang 4). Trong nghlen cuu nay, bot xwong nung duge chon
dé tong hop HA nhim han ché sy xuat hién cia cac pha tap va cai thién
d0 tinh khiét ctia san pham.

Bang 4. Hing s6 mang, phan trdm két tinh va kich thwéc tinh thé trung
binh HA cta b4t xwong nung va khdng nung.

A Hing s6 mang Phin trim két  Kich thude tinh thé
Bot xwong T q
a=b (A) ¢ () tinh (%) trung binh (nm)
Khongnung 942120007 6,870 7688 849
Nung 9420:0017 6880 8923 13,98
4. Két luan

Nghién ciru ndy di tong hop thanh cong HA tir xuong lon bing
phuong phap thuy nhiét ¢ pH 10, trong 12 gi0, nhiét d6 150°C va khong
gia hoa. San pham tao thanh co do két tinh va kich thuoc tinh thé trung
binh 14n luot 14 89,23% va 13,98 nm, khong c6 sy xuét hién ctia céc pha
tap khac. HA tong hop c6 hing sé mang tinh thé pht hop véi hang s6
mang ctia HA (a=b=9,42 A va ¢=6,88 A). Bén canh d6, dung dich HNO,
0,3125 M duoc sir dung dé tao thanh ngudn tién chat giau Ca va P tu
xuong lon trong 30 phit va phan trim xuong dugc hoa tan 1a 87,90%.

LO1 CAM ON

Nghién ctru nay dugc tai tro béi Vién Han 1am Khoa hoc va Cong
nghé Viét Nam trong dé tai ma sd TDVLTT.01/21-23. Céc tic gia xin
tran trong cam on.
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