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1. Gigi thigu

Hién nay, vat liéu kim loai twong thich sinh hoc dang duoc str dung rong rai trong nganh phau
thuat chinh hinh. Cac vat Ileu nay co tinh twong thich sinh hoc va sy tuong ddng vé tinh chat vat
1y véi mo ty nhién. Nhu cau vé cac vat liéu cay ghép hiéu suat cao nham giai quyét nhiing van dé
vé tim mach, chan thuong, chinh hinh, c6t séng va nha khoa d ting 1én dang ké. Thi truong vat
liéu ciy ghép sinh hoc trén toan thé gidi dat khoang 94,1 ty USD vao nim 2012 va ting 1én
khoang 134,3 ty USD vao nam 2017 [1]. Nham phuc vu cho nhu ciu xa hoi, cic nha khoa hoc
dang tap trung nghién ciru dé tao ra cac loai vat liéu y sinh méi co tinh ning tt. Trong ky thuat
chinh hinh, cic mé cdy ghép thudng duogc ché tao bang vat liéu kim loai hoic hop kim do ¢o d6
ctmg va do bén co hoc cao hon so vai vat liéu hitu co. Cac loai kim loai phd bién duoc sir dung
trong k¥ thuat chinh hinh bao gdom kim loai vinh ctru (hop kim cua titan, thép khong gi, hop kim
crom-coban...) va kim loai phan huy sinh hoc (trén co s hop kim cua ma-gié). Cac mo cay ghép
sir dung trong khop géi, khap b tay, xuong dui... thuong dugc lam bang cac vat lidu kim loai
vinh ctu [2]. Trong khi do, cac vat liéu co6 kha nang phan huy sinh hoc thuong duoc sir dung cho
cac mo cdy ghép tam thoi va cac phu kién st dung trong mot khoang thoi gian nhat dinh [3].
Trong sé nhitng vat liéu mé ciy ghép, vat liéu titan x6p c6 nhiéu wu diém nhét vi khong chi co
kha nang chdng dn mon, mai mon va tinh chit co hoc tot, ma mo dun dan hdi va ty trong cia nod
con gan giéng véi xuong ngudi, tinh twong thich sinh hoc cao, én dinh trong méi trudng sinh ly
cua vat chat... [2], [4], [5].

Bén canh d6, vat liéu titan xop chira cac 16 xdp Véi cac kich thudc ¢& micro cho sy phat trién
cliia mo xwong, sy phin bd ciia cac mach mau, duong van chuyén chat dinh dudng, chat thai.
Ngoai ra, sur ton tai cua cac 16 xdp kin hodc hé trong titan xdp khong nhiing gitt duoc do bén cao,
bién dang déo Ion ma con tao ra md dun dan hdi thip dé tranh tao ra chénh léch (ng suat giira
xuong ty nhién va mé ciy ghép.

Trong cac phuong phap ché tao titan x5p ngay nay, ki thuat thuong dugc su dung la luyén
kim bot [6] - [8]. So véi cac phuong phép luyén kim bot thong thuong dé ché tao cac kim loai ¢
mat do cao nhu ép nong, thiéu két xung dién plasma (SPS) duoc biét dén nhu mot phuong phap
hién dai gitip nhanh chong tao ra san pham & nhiét do thap hon. Pdng thoi SPS c6 nhiing wu
diém vuot troi nhu thoi gian thiéu két ngén, tdc do nang nhi¢t nhanh 1a mét phuong phap hiéu
qua dé nghién ctru va str dung ché tao vat liéu x4p hién nay [9], [10]. Viéc st dung quy trinh
thiéu két trong thoi gian ngan rat hiru ich khi c6 yéu cau cao vé ciu triic vi mo hat min va do xop
ddng déu. Trong quy trinh SPS, mot dong dién xung duoc dwa vao trong khi tai bén ngoai duoc
ghép nbi, sau khi dat bot vao khuon graphite. Sau do, hién twong chuyén giao va khuéch tan vat
chat duoc tang toc do tao ra plasma giita cac hat ban dau dan dén su phan hay va lam sach céac
tap chat oxit khoi cac 16p bé mat. Hon nira, hi¢u tmg Jun va bién dang déo duogc hd tro bai ap
suat dan dén kha nang cd dac va thiéu két tot hon [11], [12].

Ngoai yéu cau cao vé chat lugng cua titan x6p thi thidu két cing la mot cong doan v6 cung
quan trong. Thiéu két 1a cong doan Cu01 cling ctia Viéc ché tao titan x4p, anh huong cia céc thoéng
S0 cong nghé nhu nhiét d6 thiéu Kkét, tbe do nang nhiét, ap luc ép va thoi gian thiéu két 1a rat 16n.
Mau thu dugc can phai dat do xop, cAu tric va kich thudc 13 x6p phu hop dé cac mo xuong bam
vao va phat trién.

M3i nam, nudc ta phai nhap ngoai hang tram nghin chi tiét cay ghép cac loai nhu: nep xwong,
rang gia, khop gia, dinh vit, van tim, stent thong mach mau, thdm chi lam vé ndo véi gia thanh
cao va khong chii dong dugc. Bé phuc vu nhu cau noi dia hoa, phat trién san pham va giam gia
thanh, nhom chung t6i di lya chon nghién ciru anh hudng ap luc ép dén tinh chét vat lidu Titan
x6p ché tao bang phuong phép thiéu két xung dién plasma.
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2. Phwong phap nghién ciu
2.1. Ché tao vt ligu xép

Vit liéu Titan xop dugc ché tao bang phuwong phap luyén kim bot, quy trinh ché tao duge mo
ta trong Hinh 1. Trong d6 bot Titan c6 kich thudc trung binh nhé hon 50 pm va dat do tinh khiét
16n hon 99,95% (Fisher Scientific, Phan Lan), mudi NaCl ¢6 d6 sach trén 99,5% (Macklin, Trung
Qudc) véi cac hat mudi dang lap phuong nam trong khoang 200 - 250 um.

Bt Titan NaCl Phén tich XRD
99.95% 99.50%
Phéi tron Tid6

Hién vi 3D

T1 40%: NaCl 60%

l

Thiéu két xung
dong dién plasma

}

Xir 1y mau
sau thiéu két

l

Méu Ti xdp

Phan tich EDX

Do d6 xbp

Do dd bén nén

I
Tos

Hinh 1. Quy trinh ché tgo vat liéu titan xop

Hon hop bot Titan va NaCl (ty & Ti:NaCl tuong tng la 40:60% vé khéi luong, duoc viét tat 1a
Ti46) dugc phol tron bang may nghién tang tréng ngang trong moi truong ¢6 khi Ar bao Vé, voi
cac thong s6 duoc trinh bay trong Bang 1. Muc dich cua phan cong viéc nay nham tron dong déu
bot Ti va NaCl, tang dién tich tiép xuc giita chung, dé cac 16 xdp sau qua trinh xir Iy duge dong
déu thuan loi cho kha nang phat trién té bao sau nay.

Bang 1. Cdc théng sé phéi trén mau Tid6 ™
T}”/ 1€ bi:bot 3.1
Toc do vong quay 50 vong/ph Nhiét dd
Thoi gian tron 5h thiéu két
Moi truong bao vé Khi Argon

Thoi gian Thoi gian Thoi gian
nung gitr nhiét ha nhiét

Hinh 2. So do thuc nghiém qud trinh thiéu két

Céac mau bot hdn hop Ti46 sau khi phéi tron dugc dua vao SPS bang thiét bi LABOX - 625F
(Sinterland, Nhat Ban, dy an SAHEP, Dai hoc Bach khoa Ha N¢i). Trong d6, khudn ép graphite
hinh tru c6 duong kinh trong 10 mm, hdn hop bot Ti46 dugc thiéu két & cung mot nhiét do 625 °C,
téc d6 nang nhiét 100%/phut, gitr nhiét trong 10 phut, 4p luc ép 1an luot thay ddi 1a 20, 30, 40 va 50
Mpa. Céc miu thiéu két dugc tién hanh trong moi truong chan khong (ap suat < 5 Pa); dong 1 chiéu
¢6 dién ap < 5 V, cuong do dong dién trong khoang 1000 - 2000 A. Sau thiéu két, cac miu duoc
khudy tir bang nudc khir ion tai 80 °C trong thoi gian 6 - 8 h nham loai bo hoan toan mudi NaCl
trong mau thiéu két. So d6 thuc nghiém qua trinh SPS duoc biéu dién trong Hinh 2.
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2.2. Cdc phép phan tich

Céu trac pha, dinh hudng tinh thé va d6 két tinh cua miu Ti46 duoc nghién ctru trén may
nhiéu xa tia X (XRD) ctia hing PANalytical AERIS, Ha Lan (dy 4an SAHEP, Dai hoc Béach khoa
Ha No6i). Pic tinh hinh thai hoc bé mat, ciu trac xbp, hinh dang va kich thudc 16 x6p; phan tich
thanh phan nguyén t6 bing phd tan xa ning lugng tia X (EDX) dwoc thuc hién bang kinh hién vi
dién tir quét (SEM), (JSM-200, JEOL, Nhat Ban, du an SAHEP, Pai hoc Bach khoa Ha N6i) va
kinh hién vi 3D ky thuat s VHX-7000, KEYENCE, Nhat Ban (dy 4n SAHEP, Dai hoc Bach
khoa Ha Nai). D6 x6p cua miau duogc xac dinh tai Trung tdm kiém dinh Vat liéu xay dung
(VILAS 003) bang phuong phap cin thuy tinh.

Céc miu Ti46 dudng kinh 10 mm, chiéu cao 12 mm duoc khao sat dd bén nén bang may do
MTS, My (du an SAHEP, Pai hoc Bach khoa Ha Noi).

Do bén nén duoc xac dinh theo cong thuc:

oc = ¢ (MPa) (1)

P: tai trong dat 1én mau (N)

S: dién tich bé mat (mm?)

3. Kétqua thao luan
3.1. BPdc trung céu triic vat liéu titan xop

Hinh 3a I pho nhiéu xa tia X cua cac mau Ti46 dugc ché tao bang phuong phap SPS ¢ 625°C
VGi cac ap luc ép khac nhau. Tat ca cac mau déu cé cac dinh nhidu xa tai cac vi tri goc 26:
35,093°; 38,421°; 40,17° 53,004° 62,949° 70,66° 76,218° va 77,368°. So sanh vi tri cac dinh
nhidu Xa nay hoan toan tring hop voi phd XRD ciia the PDF#44-129. Twong ng Vi tri cac dinh
nhiéu xa trén 1a dinh huéng cia cdc mat phang mang tinh thé (100), (002), (101), (102), (110),
(103), (112) va (201) duogc biéu dién trong Hinh 3a. Piéu nay cho thay pha tinh the duy nhat
trong mau ché tao dugc la pha o-Ti. Dong thoi cac dinh nhleu xa ¢4 hinh dang kha sic nét, co thé
chi ra rang cac miu co do két tinh cao [13]. Trong cac miu khong thay xuit hién pha B-Ti khi
nhiét do thiéu két dudi 882 °C, cac két qua nay 1a hoan toan phu hop véi nhimg nghién ciru trudc
day [10], [14] - [16].

Ss& < — [P, z
a) g§g2 a g g ¥z ‘ 5
T < = T g 2
Auhd L A ] { ©
| Ti-46 - 625°C - 50MPa ' L]
5 1 g
g N >
5 I Ti-46 - 625°C - 40MPa | 5
o il 3
» - A uu ;
ey I Ti-46 - 625°C - 30MPa - it G PO
[} 1 5 ;
g }\__JUL ‘ W N P .muul.-l' " J ‘! J\ .J“ /
'8 Ti-46 - 625°C - 20MPa Far ! of ORI
5 M Ti6-6250C-#0MP2
PDF#44-1294 g el 1 |
i ; ) ) [ THE-6E50C-E0M P
20 30 40 50 60 70 8o 20 40 50 60 70 80

Goc 26 (%) Goc 26 (°)
Hinh 3. Phé XRD cia mau Tid6 ché tao bang phuong phdp SPS ¢ nhiét do 625°C
VOi cdac dp luc ép 20, 30, 40 va 50 MPa

Phé XRD cua cac miu Ti46 duoc ché tao bang phuong phap SPS & nhiét do thiéu két 625 °C
V6i cac ap luc ép khac nhau tir 20 dén 50 MPa duoc biéu dién trong Hinh 3a cho thiy mau khong
c6 pha tap, chi c6 pha tinh thé o-Ti va do d6, khong c6 su bién doi pha 15 rang nao xay ra trong
qué trinh thiéu két véi cac lyc ép khac nhau. Trong Hinh 3b, biéu dién phd XRD cia cic mau
trong khong gian 3D, cac dinh nhiéu xa khong thay ddi vi tri (goc 26), tuy nhién, cuong do cua
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chung ting dan khi ap luc ép thiéu két ting tir 20 MPa, dat gié tri I6n nhat & 40 MPa sau d6 giam
dan khi ap luc ép thiéu két & 50 MPa. Pic diém nay cho thdy miu thiéu két & ap luc ép 40 MPa
c6 do két tinh cao nhat. Thong thuong nhiét d6 gitra bé mat khuon va thyc té bén trong mau luon
¢6 su chénh léch nhat dinh trong qua trinh thidu két. Do dbc nhiét do xuyén tam trong cac mau
dan dién 13 khoang 79 °C twong tmg cho dudng kinh mau 20 mm [17], dong thoi viéc kiém soat
nhiét do thiéu két do su chénh léch nhiét do giita tim mau va nhiét ké dugc khdng ché ¢ mic
dudi 5 °C [16], [18]. Bot Titan 1a vat lidu dan dién voi duong kinh mau 10 mm, nhiét do thiéu két
1a 625 °C, cong voi nhiét 6 chénh léch kiém soat 5°C va gradient nhiét d6 nhoé hon 79 °C van
thip hon nhiét d6 nong chay cua NaCl (802 °C). Nhu vay trong qua trinh thiéu két, khi ap luc ép
thap, mudi NaCl chua nong chay va khong c6 bét ¢t phan @ng két hop nao gitra Ti voi oxy va
lam phén ly Cl trong NaCl. Khi téang dan ap luc ép thidu két, gitip cho viéc két tinh Ti duoc dlen
ra tt hon. Tuy nhién, khi lyc ép du l6n, cung véi toc do nang nhiét 1a 100 °C/phut, & vi tri cb
khudn c6 thé dan dén viéc cac hat Ti bi qua muc do dién tro tlep xuc cuc bd cao, cao hon nhiét do
néng chay cua NaCl. Vi thé, tai vi tri nay, NaCl c6 thé bi nong chay cuc b, 1am anh huang truc
tiép dén qua trinh két tinh cua Ti. Nhu vy, véi ap luc ép thidu két 40 MPa & nhiét do 625 °C,
mau c6 do két tinh cao nhat.
3.2. Dic trung hinh thdi bé mgt

Hinh 4 1 anh hién vi k¥ thuét s6 cia bé mit cac mau thiéu két Ti46 & cung nhiét d6 625 °C véi
cac ap luc ép khac nhau 20 MPa (Hinh 4a), 30 MPa (Hinh 4b), 40 MPa (Hinh 4c) va 50 MPa (Hinh
4d). Tét ca cac anh trong Hinh 3 ¢6 cung d6 phong dai dugce biéu dlen voi thang do 250 pm. Nhan

thdy cac mau sau khi xtr Iy loai bé mudi NaCl déu co cau trac x6p, cac 16 x6p duoc phan bd déu
trong khéi vat liéu, kich thudc ctia ching ting dan & cac mau khi ap luc ép thiéu két ting.

Hinh 4. Anh hién vi ky thugt so cia bé mat mau Ti46 thiéu két & cing nhiét dp 625 °C
V3i cdc ap luc ép khdac nhau: a) 20 MPa, b) 30 MPa, ¢) 40 MPa va d) 50 MPa
Hinh thai bé mit cua cac miu duoc xir 1y truc tiép trén thiét bi hién vi 3D ky thuat sb. Viéc
xac dinh kich thudc cac 10 xop (bao gom ca chicu sau cta cac 10 X0p) trén bé mat mau, dugc bicu
dien trong Hinh 5a. Thanh phan cac chat trong mau thiéu két sau xtr ly dugc phan tich bang pho
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EDX (Hinh 5b va c). Pho EDX cho thiy cac mau sau khi xir Iy chi c6 Ti, khong c6 su xuét hién
cac chat pha tap, dong thoi trong mau khong c6 cac phan ung gitra Ti v6i Na, CI trong qua trinh
thiéu két. Piéu nay hoan toan phu hop véi két qua XRD thu duoc & Hinh 3.

169, ogum

130.53

1000.00

0.00pm

0.00pm 1000.00 2000.00 2989.43

[11106170.28um

Spectrum 9 -2 a . SPEtOTY 4 " M Spectrum 9
NP o Wt% o
Ti 1000 00

Powered by Tru-Q®

Hinh 5. a) Anh hién vi kj thugt s6 3D, b) Anh SEM va c) Phé EDX twong ing Vi tri hinh chit nhdt mau do
trong anh b cia mau Ti46 thiéu két 6 625 °C Véi dp luc ép 40 MPa

3.3. Phdn bé kich thwéc 16 xop va dp xép ciia mdu

Dé xé4c dinh d6 x8p cua miu co duong kinh 10 mm, cac 16 xp duge xac dinh kich thude, hinh
dang va chiéu siu twong ¢ng bang thiét bi hién vi 3D, sau d6 ching t6i sir dung phan mém
ImageJ xac dinh kich thudc va phan tich phan b kich thudc cia cac 16 x0p trén bé mat mau, két
qua duoc biéu dién trong Hinh 6, twong &ng voi mau Ti46 - 20 MPa (Hinh 6a), Ti46 - 30 MPa
(Hinh 6b), Ti46 - 40 MPa (Hinh 6¢) va Ti46 - 50 MPa (Hinh 6d). Cac két qua cho thdy, véi diéu
Kién thiéu két & 40 MPa, cac 16 x6p co kich thugc nam trong khoang 200 - 300 um chiém uu thé,
ddng thoi ty 18 15 xdp lién thong dat trén 60%. Vi cau tric vi md cua cac 16 x6p t6i wu cho hé
thdng duoc st dung trong cdy ghép xuwong co kich thuéc I6n hon 200 pm. Nhu vay véi cac mau
Ti46 thiéu két & luc ép 40 MPa 1a phu hop cho tiém ning tng dung trong cay ghép xuong.

Do x6p cia miu sau thiéu két & cung nhiét 4o 625°C V6i cac ap lyc ép khac nhau duoc biéu
dién trén Hinh 7. Két qua cho thiy rang, cac mau Ti46 Xop sau thiéu két c6 do x6p ting dan (tur
49,5 dén 61,5%) khi ting ap luc ¢p tuong ung tir 20 dén 40 MPa. Tuy nhién, khi ap luc ép tiép
tuc tang dén 50 MPa, d6 xop cua mau Ti46 lai giam.
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a) Ti46 - 20 MPa b) Ti46 - 30MPa
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Hinh 6. Phdn bé kich thudc 16 xop bé mat cdc mdu Ti46 thiéu két ¢ cing nhiét @9 625°C
VGi cac ap lyc ép khac nhau: a) 20 MPa, b) 30 MPa, c) 40 MPa va d) 50 MPa
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Ap lyc (MPa) Hinh 8. Puong cong #ng suat bén nén cua cdac
. , ) o ; o mau Ti46 thiéu két ¢ nhiét do 625 °C, twong 1ng
Hinh 7. Anh huwong cua dp luc ép thiéu ket den do Vi cdc ap e ép khdc nhau: a) 20 MPa
Xop cua mau thiéu ket Ti46 b) 30 MPa, ¢) 40 MPa va d) 50 MPa

Giai thich cho didu nay, khi ap luc ép ting, tbc do khuéch tan nguyén tir giam lam cho cac 18
x6p co kich thude I6n dan dong thoi sé 16 x6p ciing nhiéu hon. Tuy nhién ap luc ép tiép tuc ting
quéa mtre, khi d6 cac hat bot bi bién dang déo lam tang dién tich tiép xtc va lam giam kich thuéc
khoang tréng, tir d6 do x6p giam dong thoi kich thude cac 16 xdp ciing giam dang ké. Vi do xop
I6n hon 60% nay, mau Ti46 - 40 MPa phu hop véi tiém ning @ng dung trong y sinh.

3.4.D¢ bén nén ciia mau

Hinh 8 cho thy biéu d tng suat bén nén clia cac mau Ti46 ¢ nhiét do 625 °C, twong (ng V6i
cac ap luc ép khac nhau: a) 20 MPa, b) 30 MPa, ¢) 40 MPa va d) 50 MPa. K¢t qua cho thay do
bén nén ctia mau Ti46 - 50 MPa c6 gia tri 16n nhat (¢ 95,5 MPa) va ctia mau Tid6 - 20 MPa la
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nho nhat (c& 38,2 MPa), trong khi d6, cac mau Ti46 - 30 MPa va Ti46 - 40 MPa c6 d6 bén nén
nam trong khoang 63,7 MPa. Diéu nay 1a hoan toan phu hop Véi cac két qua thu duoc cua kich
thudc 16 x6p va d6 x6p da phan tich ¢ trén. Cac mau Ti46 - 30 MPa, Ti46 - 40 MPa c6 ciu tric
X6p cao va d6 bén cao nén cé tinh tuong thich trong linh vuc cdy ghép xuong.

Ngoai d6 bén nén, mé dun dan hdi ciing 13 mét dic trung co tinh quan trong, n6 1a thude do
d6 ciing cua vat lidu. Trén duong cong wng suét bién dang, mo dun dan hoi 1a d6 déc cua duong
cong &ng suat bién dang trong pham vi ty Ié tuyén tinh cua Gng suat va bién dang (ving bién
dang dan hoi). Vat liéu cang cimg, mo dun dan hoi cang cao. Két qua mo dun dan hdi cia miu
Ti46 thiéu két tai nhiét do 625 °C véi cac ap luc ép khac nhau dugc trinh bay trong bang 2.

Bang 2. M6 dun dan hoi cia mau Ti46 thiéu két ¢ nhiét dp 625 °C, tiong g Véi cdc dp luc ép khdc nhau:
a) 20 MPa, b) 30 MPa, c) 40 MPa va d) 50 MPa

Miu thi nghiém  Nhiét d¢ thiéu két (T, °C)  Ap lwc ép (P, MPa) M4 dun dan héi (GPa)

a 20 0,384
b 30 0,420
c 625 40 0,426
d 50 0,441

Tir két qua trén Bang 2, ta thiy mo dun dan hdi cac mau Ti46 ting dan trong khoang 0,384 -
0,441 GPa khi ép luc ép tang dan, ty trong vat liéu thiéu két ting dan va do d6 md dun dan h6i
cuia chung ting dan. C6 thé nhan thiy rang ap luc ép anh huong lon dén md dun dan hdi cua mau.

Mo dun dan hoi va d6 bén nén ctia xuong ngudi lan luot nam trong khoang tir 0,01 dén 30 GPa
va 0,2 dén 200 MPa. Céc két qua trong nghién ctru nay cho thay vat lidu Ti46 dugc thiéu két & nhiét
d6 625 °C hoan toan dap tmg duoc yéu cau tng dung trong linh vuc ciy ghép mé té bao xwong.

4. Kétluan

Trong bai bao nay, ching t6i da nghién ctru anh hudng cua ap luc ép dén cau trac va hinh thai
bé mit, su phan bd kich thudc cac 16 x6p va do xbp, do bén nén cua miu. Cac miu thidu két &
cung 625 °C véi toc do nang nhiét 100 °C/phut voi ap luc ép thay dbi tir 20 dén 50 MPa. Két qua
cho thdy do x6p cua cac mau tang dan khi ap luc ép ting tir 20 - 40 MPa. Tuy nhién khi ap luc ép
tiép tuc tang thi do xop ctia mau lai giam va do bén nén ting 1én dang ké. Mau & 625 °C vai luc
ép 40 MPa dat d6 x5p cao nhit 14 61,5%, kich thuéc 16 x5p tap trung trong khoang 200 - 350 pm.
Dbong thoi d6 bén nén va moé dun dan hoi cua vat liéu ché tao duoc lan luot trong khoang 38,2 -
95,5 MPa va 0,384 - 0,441 GPa la hoan toan phii hop dé co thé ung dung vat liéu nay trong linh
vuc y sinh véi d6 tuong thich sinh hoc cao, 16 xdp phu hop cho sy phat trién cac té bao xwong.

Loi cam on

Nghién ctru nay dugc tai trg boi Bo Gido duc va Pao tao thong qua dé tai Ma sb
CT2022.03.BKA.02.
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