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The surface properties of titanium (Ti) play an important role in
osseointegration, enhancing durability, reducing inflammation and
therefore improving the application of Ti implants. This study focuses
on a three-step chemical etching process using acid such as (H,O,:
HCI), (HF: HNO3), and CH;COOH with controlled concentrations and
processing times to modify the surface roughness and improve the
wettability of Ti. Surface morphology of Ti was measured by a
scanning electron microscope, surface roughness was examined by an
optical microscope. The wettability of Ti was studied by a contact
angle measurement. The results revealed that surface roughness of Ti
increases from 1.54 pm to 10.09 um with high uniformity, while the
contact angle decreased from 68.9° to 51.8°. EDS analysis also
confirmed the purity of the surface, free from contaminants. These
results suggest that the current surface treatment is suitable for the
requirement of Ti for potential applications in biomedical implants.
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Bé mat
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TAm thuc
Tinh thdm w6t
Do nham

Tinh chat bé mat cia Ti dong vai tro quan trong trong qué trinh tich hop
xuong, ting do bén, giam viém nhidm va do dé cai thién kha nang ung
dung cua Ti trong cdy ghép y sinh. Nghién ciru ndy tap trung nghién ctu
anh hudng cua xir 1y bé mat titan qua ba budc sir dung hdn hop cac axit
nhu (H,O,: HCI), (HF: HNO3), va CH;COOH dugc kiém soat vé nong do
va thoi gian thuc hién dé diéu chinh d¢ nham va cai thién kha nang tham
w6t bé mat ciia Ti dinh huéng wng dung cho y sinh. Hinh thai bé mat Ti
dugc danh gia bang phuong phap hién vi dién tir quét, d6 nham cua bé
mat duoc kiém tra bang hién vi quang hoc. Kha nang thdm w6t ciia bé mat
Ti sau khi xir 1y dugc khao sat bang cach do goc tham wot. Két qua
nghién ciru cho thdy d¢ nham bé mit tang tir 1,54pm Ién 10,09 um véi do
d6 ddng déu cao, trong khi goc thdm udt twong tmg da giam tir 68,9°
xubng con 51,8°. Két qua phan tich EDS cho thiy bé mit vat liéu sau khi
xir Iy bé mat c6 do tinh khiét cao. Két qua nay phi hop véi yéu cau dit ra
Vé viéc tang hiéu qua xir 1y bé mat vat lidu titan cho dinh hwdng tng dung
trong cy ghép y sinh.
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1. Gioi thigu

Titan (Ti) 1a vat liéu hdp dan trong tmg dung y khoa vi trong lugng nhe, kha ning chéng an
mon, ¢6 dd bén hoa hoc va kha ning tuwong thich sinh hoc cao [1]. Nho nhitng dic tinh nay, titan
ngoai img dung pho bién trong y sinh con tng dung rong rai trong hang khong, v try, ky thuat
sinh hoc, thé thao va trang tri [2]. Vi g dung trong y sinh, cac dac diém vé bé mat vat lidu Ti
nhu d6 nham, tinh wa nudc va thanh phan hoa hoc 14 nhitng diém dang duoc quan tim anh hudng
dén tuong tac vat li€u véi té bao nhu su hép thu protein, sy tich hgp mé tiép xuc va kha nang
tuong thich sinh hoc tong thé cua vat lidu Ti ciy ghép. Cac dic diém bé mit nay co thé duoc cai
thi€n thong qua viéc sir dung mot sb ky thuat xu ly bé mat dé tao do nham & cép dd micro va
nano [3] gitip tao nén bé mat Ti c6 d6 nham dong déu mong mudn. C6 mdt sd phuong phap xu 1y
bé mat da duogc sir dung trén thé gioi, bao gdbm phuong phap vat ly nhu cit, mai co hoc, phun
[4], hay cac phuong phap hoa hoc nhu tém thuce [5] — [7], léng dong hoi hoa hoc, dién hoa [8] va
phuong phap sinh hoa [9], [10] nhung ton tai han ché nhat dinh vé tap chat va anh huong cta bé
mat ban ddu. Hau hét trong cac qua trinh xir 1y bé mat Ti da va dang dugc thuc hién trén thé gioi,
vat liéu Ti ban dau thuong chi qua xr Iy mai co hoc va tam thuc don gian, viéc két hop cac
phwong phép xtr Iy voi muc dich tdi wu va kiém soat bé mit tao dd nham téi wu cho dinh hudéng
g dung y sinh van con han ché.

Nghién ctru nay tap trung vao viéc tdi vu héa quy trinh tim thyc bé mit tAm Ti sau xtr 1y mai
co hoc, day 1a phuong phap toi uu dé tao ra bé mit c6 kha ning tich hop xuong, véi muyc tiéu
chinh 1a xtr Iy bé mat vat liéu c6 d6 nham bé mit co thé kiém soat duoc. K¥ thuat tim thyc bé
mit bang phuong phap hoéa hoc duge str dung 1a mot phwong phap gitp tao ra do nham cap do vi
mo va nano trén bé mit titanium (Ti), cling nhu dé ting cudng su hinh thanh 16p oxit, dic biét co
loi cho viéc cai thién cac tinh chét cua titan trong ing dung vé nha khoa. K¥ thuét nay c6 thé dé
dang thuc hién trong diéu kién phong thi nghiém, cho phép diéu chinh linh hoat cac thong sé thuc
nghiém. Bing cach sir dung tam thuc hoa hoc véi ba bude két hop cac axit H,O,: HCI, HF:
HNO3, CH3;COOH thdng qua céc quy trinh khac nhau tir cac don gian v6i mot hoa chat dén quy
trinh phuc tap hon st dung nhiéu bude tam thyuc voi cac axit khac nhau dugc Iya chon, quy trinh
duoc klem soat vé nong do chit tam thuc va thoi gian thyc hién da dat dugc hiéu qua xu ly do
nham tbi wu, didu chinh tinh thim wét tong hop mong mudn.

2. Thuc nghiém
2.1. Phwong phdp thuc nghiém

Vit liéu titan duoc sir dung la Ti loai II (Ti Type II), cac tam Ti co kich thude 1 x 1 cm day 1
mm dugc tién hanh mai co hoc véi glay nham véi théng s6 do min ting dan, d6 nham cudi nhan
duoc sau khi két thiic mai glay nham so 2000. Vat liéu sau d6 dugc lam sach bang rung siéu am
trong dung dich aceton va nudc cat va sdy kho. Dé tao d6 nham bé mit mong mudn, vat lidu Ti
sau lam sach duoc trai qua ba bude xur ly bé mat:

Buée 1, mau Ti duge ngdm trong dung dich H,O, (30%) :HCI (37%) dugc gia nhiét ty 1¢ 1:1
theo thé thh (ml) trong 10 phut dugce khudy tir va rira sach bang aceton va nudc cét sau d6 say kho.

Budce 2, mau Ti tlep tuc dugc tim thuc trong hdn hop axit HNO;s (68%) : HF (40%): H,O v6i
ty 1¢ 8:12:100 theo thé tich (ml) tai nhiét d6 thuong va rira sach bang aceton va nudc cat sau do
say kho.

Bude 3, miu Ti duoc tim thuc véi dung dich CH;COOH (99,5%) trong 10 phut va dugc
lam sach.

Cac mau titan sau khi xir ly bé mat duoc tién hanh khéo sat cac dac tinh bé mat st dung cac
thiét bi phan tich .

Sau mdi bude xir Iy tAim Ti dugc tién hanh do goc thdm w6t véi nude khir ion dé kiém tra kha
nang ua nudc cua vt li¢u.
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2.2. Phwong phdp phdn tich

Mau Ti sau khi xtr Iy dugc kiém tra thu nhan thong tin hinh thai cdu trac bé mat vat liéu bang
phuong phép hién vi dién tr quét (SEM), dong thoi dé xac dinh do tinh khiét cua vat liéu mau Ti
duoc kiém tra bang phép do EDS trén cing hé thiét bi JSM-6700F, JEOL.

Vi bé mat khi duge xur ly, cac thong s6 do nham cling dugc ghi nhan qua phép do d¢ nham
bang kinh hién vi quang hoc VHX (Keyence VH-ZST). Pong thoi dic tinh va nude ctua bé mat
mau sau tm thuc cling dugc tién hanh do goc thAm w6t véi thiét bi OCA 50 (DataPhysics
Instruments GmbH).

3. Két qua va thio luin
3.1. Anh hwéng ciia xir Iy bé mdt

Viéc Iya chon phuong phap va hoa chat xir Iy bé mit Ti truc tiép c6 thé gitip 1am tang hoat tinh
sinh hoc ctia cdy ghép nha khoa ctia Ti bang viéc tac dong t6i cac 16p nguyén tir ngoai cing cua Ti,
xir Iy H,O, 1a mot lya chon don gian va hiéu qua. Wang va cong su [11], [12] da két luan c6 thé tao
ra mot 16p anatase co thé hinh thanh trén cac chat nén Ti do xir Iy héa hoc bang dung dich
H,0,/HCI trong nudc va gia nhiét. Piéu nay c6 nghia 14 cac phuong phép tim thyuc sir dung dung
dich H,0, /HCI ¢6 xir Iy nhiét c6 thé gitp vat liéu cay ghép c6 kha ning tu tich hop xwong.

Dé kiém ching dnh hudng clia qua trinh tim thyc tai budc 1 ddi voi bé mit trude (thd) va sau
mai co hoc, hai mau Ti ndy duoc tién hanh chup SEM dé kiém ching kha ning tim thyc cua
dung dich véi cac dang bé mit c6 xir 1y va khong xtr Iy mai. Hinh 1 trinh bay anh SEM hinh thai
bé mat mau noi trén. Cac bé miat nhan duoc déu cho thdy ca mau thd va miu sau mai co hoc déu
tam thuc tuong dbi déu va théy dugc anh hudng khac nhau cia tam thuce tai bude 1 s dung hén
hop H,0, va HCI véi dang bé mit khac nhau. Trong d6, mau thd bé mit con nhiéu nhép nho do
bé mit tho c6 nhiéu sai hong, sau tam thuc c6 cac 16 va vét xudc do gia cong cat bi tim thyc sdu
véi cac do sau khong déu. Tuy nhién véi mau sau mai co hoc dd nham 2000, do bé mat da loai bo
tuong ddi cac dinh nhip nhé va twong dbi nhin min véi cac vét xude ndng, qué trinh tim thuc tai
buée 1 cho théy tac dung tdm thuc kha déu tao ra cic vét tim thuc sdu hon doc vét xudc va ca
trén bé mit mau.

Diéu nay cho thiy can thiét phai tién hanh mai co hoc va tam thuc budc 1 dé xir 1y co ban do
nham khong ddng nhat ciia mau ban dau va tao nhimng 15 tim thuc tién dé cho qua trinh xir 1y tao
d6 nham tiép theo.

Mau Ti tiép tuc dugc xur 1y tAm thuc tao d6 nham ¢ budc 2, day 1a bude quan trong trong viéc
tao nén cac khe tim thuc siu va déng déu hon trén bé mat vat liu. Qua trinh nay dugc tién hanh
v6i hdn hop axit HNO; va HF véi thoi gian tAm thuc khac nhau 14 1, 2, 3 va 4 phat. HF 1a chat
tam thuc phé bién duge dung trén nhiéu bé mat vat liéu khac nhau nhung hiém khi duoc st dung
doc 1ap. Mic du HF c6 thé dung dé tam thuc titan, nhung c6 mot sé nhuoc diém khi thuc hién.
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Thir nhét, qua trinh nay s& tao ra titan triflorua (TiF3) va khi hydro (H,) d& chay nd. Thir hai, HF
6 xu huéng phan tng nhanh, doi hoi phal bd sung hoa chat thuong xuyén. Thi ba, néu khong bo
sung HF kip thoi, tdc do tAm thuc s& giam nhanh con tuong ddi cham din dén kho kiém soat va
bé mat hoan thién thu dugc c¢6 thé khong mong mudn. Théng thudng, dé bu dép nhitng nhuoc
diém nay HF duogc két hop v6i mot hoa chét khac dé tao ra dung dich xu ly bé mit. Hon hop HF
va HNO; dang ngay cang trd nén phd bién trong do axit HF la chat tim thuc chinh, axit HNO;
duogc thém vao dé giam san sinh khi hydro. Sy két hop cia HF va HNO; giup qua trinh tam thuc
dién ra nhanh hon so véi chi sir dung HF, va HNOj3 c6 thé dugc st dung dé kiém soat o nham bé
mit cua titan [13]. Qua trinh tim thuc Ti dugc mé ta nhu phan tng sau:
Ti + 6HF + 4HNO; - H,TiFg + 4NO, + 4H,0 1)
Anh SEM bé mat mau Ti sau khi xir Iy & budc 2 duge thé hién trén Hinh 2. Két qua cho thay
cic mau tim thuc sdu sau bude 1 ¢6 sy 6n dinh vé hinh thai, vaoi néng do hon hop axit lodng
dugc sir dung, qua trinh dugc tién hanh véi thoi gian kéo dai dé khao sat bé mat tam thyc theo
thoi gian. Qua quan sat co thé thay trong phut dau qua trinh. tam thyc dién ra nhanh, be mat mau
dugc tm thue déu va tao khe sdu, cang vé sau qua trinh tam thue cham lai va dan 6n dinh vé
hinh thai, mot phan 16p bé mit Ti phan tmg hoa tan tao 15 rdng trd nén ndng hon va ti phit thir
4, bé mat gan nhu da thdy rd mot phan tinh thé. Tai bé mat mau tam thuc trong 4 phiit cho thiy
d6 nham min véi do déng déu cao nhét.

Hinh 2. 4nh SEM bé mgt mau Ti sau khi tiép tuc tam thue busc 2 véi HNO3: HF: H,O
ty 1¢ 8:12:100(ml) trong thoi gian (a) 1 phut, (b) 2 phut, (c) 3 phit va (d) 4 phit

Mau tAm thuc 4 phut dugc lya chon dé tiép tuc tAm thuc tai budc 3 véi axit yéu CH;COOQOH,
qua trinh nay dién ra chim voi do tam thuc thép, muc dich cia cua viéc lya chon axit nay la
nham tdm thyuc lam d@)ng déu hon d6 sau cac ranh tam thuc trude do, dung dich axit yéu hoa tan
lam giam baot d9 cao cac dinh &n mon nhd cao con lai va tdm thuc bién hat nhung van duy tri do
nham 6n dinh cho dinh hudng Gng dung cia vét li€u vé sau.

Dong thoi dé kiém chimg rd hon vé d6 nham bé mit vat liéu sau timg budc xir 1y, bé mit mau
dugc tién hanh chup d6 nham bang anh VHX nhu Hinh 3. Qua quan sat c6 thé thiy 5 cac khe
tam thuc duoc thu nhod déng déu véi kich thuéc micromet. Do nham giita cac dinh cao nhét va 15
sau nhat ciia mau sau mai co hoc la 1,54 pum, sau tam thuc budce 1 tang l1én 10,27 um, sau tam
thuc budc 2 da loai boé cac dinh nhé cao d§ nham con 7,62 um va sau budc 3 cudi cung tam thuc
cham va tao 18 sdu d6 nham 6n dinh & 10,09 pm. Cac anh m6 phong do nhép nhé bé mat tai Hinh
3 phu hop véi gia thiét thuc nghiém va cho thay sy dong déu vé d6 nham trén bé mit mau phu
hop muc dich ung dung.
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Hinh 3. DBg nhdam bé mat [nafu Ti qua cdc budt xu ly: (8) mai co, (b) tam thue buéc 1,
(c) tam thuyec buoc 2 va (d) tam thuee budc 3
Dé kiém chtng do tinh khiét vat liéu sau xir 1y bé mit, mau dugc tién hanh chup EDS xéc
dinh thanh phan cac chat c6 trén bé mat mau. K&t qua tai hinh 4 cho thdy mau sau xt 1y va lam
sach khong chtra tap chat va thanh phan du cua dung dich axit sir dung trudc do trén bé mat Ti.

Hinh 4. Anh chup EDS bé mdt mau sau xir Iy bé mdt

Dua trén cac thong s6 bé mit sau tam thuc c6 thé the”iy d6 nham bé mit cac mau déu tang lén
trung binh 8,7 pm voi do dong déu cao va cac chat tam thyc da dugc lam sach hoan toan.

3.2. Tinh wa nwée ciia bé mdt Ti sau xir ly

Vit liéu y sinh kém tuong thich thuong 1a do su tich hop kém cua b phén cay ghép véi mo xung
quanh [14]. Sy tich hop mé dugce quyét dinh boi kha nang bam dinh va phét trién ciia cac té bao trén
bé mit cay ghép 6 tuong quan mat thiét voi cac dic tinh bé mat. Tinh wa nudc, d6 nham be mat,
thanh phan hoa hoc va hinh thai ctia bé mat anh huéng mat thiét dén phan tmg cta té bao khi tiép xuc
voi cac chi tiét cdy ghép [15]. Nhicu nghién ctru dé chi ra rang sy thanh cong ctia md cay ghép khong
chi phu thudc vao cac dic tinh 1y hoa cia bé mit cdy gh¢ép nhu néng luong ty do bé mat, ma con phy
thugc vao do nham cua vét liéu st dung. Phep do goc thdm wot cling phan anh thong tin vé tinh dong
nhét ciia bé mit va kha ning bam dinh ctia té bao 1én bé mit ciy ghép. Véi goc tham wét cang nho,
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kha ning bam dinh cua té bao 16n bé mit vat lidu cang tdt, ciing voi kha ning tuong thich sinh hoc cua
vat li¢u s€ thuc day qua trinh tang sinh t€ bao trén bé mat tiép xtc [16].
-— -—

(a) (b)

. N -

Hinh 5. Géc tham wét bé mdt tdm Ti (a) sau khi mai nhdam, () sau tam thiee sdu bude 1,
(c) tam thyc 2 va (d) sau tam thuc buéc 3

Dé kiém chimg kha ning wa nudc cia vat liéu, phép do goc thim udt st dung nude khir ion
nho trén bé mit vat liéu di dugc tién hanh voi bé mat mau Ti sau cac bude xir Iy bé mat gdm bé
mit Ti sau mai d6 nham 2000, bé mat Ti sau xtr Iy bude 1, bude 2 va bude 3. Goc thim udt
tuong tmg véi cac bé mit nay duoc thé hién trén Hinh 5 cho thiy goc tham wdt vat liéu sau xir 1y
bé mit thap hon so voi goc tham wot ciia mau Ti méi qua mai co hoc. Cu thé goc thim wét mau
theo tht ty trong Hinh 5 (a,b,c.d) 1an luot 12 68,9°% 43,6 57,5° va 51,8°. Két qua nay phu hop véi
Kkét qua d6 nham sau tadm thuc thé hién & Hinh 3, trong do bé mat tAm thuc siu sau bude 1 cho do
nham cao nhit va 6n dinh giam sau cac bude xir 1y sau. Diéu nay khing dinh bé mat vat liéu qua
xtr 1y ¢6 kha ning cai thién tinh wa nudc dang ké.

4. Két luan

Bé mat Ti da dugc xur ly thanh cong bang phuong phap tam thuc hoa hoc gitp bé mat Ti co do
nham cao, khong dong déu ban dau tao ra bé mat moi ¢6 d6 nham 6 on dinh va c6 thé kiém soat
dugc d§ nham qua diéu chinh thoi gian va cac budc tam thyec. Trong nghién ctru nay, bé mit Ti
sau xur 1y c6 thé thay kha ning ua nudce, dic tinh thAm uét tang dan qua timg bude xur ly bé mit,
1a mot trong nhitng co s cho thiy xtr Iy bé mat Ti ¢6 tiém ning tmg dung trong ciy ghép y sinh.

Lo1i cam on

Nghién ctru nay duogc tai tro boi Bo Gido duc va Pao tao trong chuong trinh dé tai khoa hoc
va cong nghé cap bd ma s6 CT2022.03/CT2022.03.BKA.O1L.
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