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Linh vye ky thuat dwgc dé cap

Sang ché dé cap dén san pham chim s6c miéng vavé sinh miéng chua cac
hat vo co dugc chirc ning hoa bé miat bang titan dioxit (TiO2) va quy trinh didu ché

chung.

Cu thé hon, sang ché dé cap dén san phim chim séc miéng va vé sinh miéng
bao gdm céc hat chtra hgp chét canxi phosphat dugc chtrc ning hoa bé mit bang cac
hat TiOz ¢& nano nhu, vi du, kem dénh rang, bot danh ring, keo cao su, thudc mo dung
cho loi, nudc sic miéng va chét long dam dic lam sach miéng, thube stic miéng, chét

don dé cin va bao vé miéng va céc san pham lam trang chuyén nghi€p.

Theo céc khia canh khac, san phérn chdm s6c miéng va v¢ sinh miéng la hitu ich
dé ngdn ngira va loai bé cdc mang 6 vang bam trén rang (chimg loan sdc td & rang) va
mang bam trén rang. Sang ché con d& cép dén kit chtra cac phén bao gdm it nhit mot
trong sd cc san phdm néu trén va tiy y it nhit mot thiét bi phat quang c6 chiéu dai

bude séng nam trong khoang tir 280nm dén 450nm (UVB-UVA-Vis).
Tinh trang ky thuét ctia sang ché

Mang bam trén rang, chinh xac hon la mang bam vi khuén, 13 tap hop (mang vi
sinh) cac vi tring bam chat v6i nhau va bam vao bé mit rang, lam ting va kich thich

c4c bénh vé miéng nhu: siu rang va bénh nha chu.

Mang bam trén rdng chi co6 thé dugc loai bo bang cach 1am sach co hoc. Vi ly
do nay, cac vung bi mang bam mot cach dé dang hon 1a cdc ving ma c6 thé loai bod
bang cach tu 1am sach va bang cach vé sinh miéng. Dugc bam dinh trén bé mit rang,
cac mang bam trén ring tach men phan Gng voi cac san pham héa hoc: axit lactic va

pyrophosphataza ma cac san phdm nay tin cong hydroxyapatit (thanh phan chinh cta
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men), aminopeptidaza gdy ph4 hiy thanh phan protein trong ling tru ctia men. Do do,
sdu rang bit ddu, ma trude tién, siu ring xay ra theo tién trinh rt chim va mo rong
theo chiéu ngang cao hon chiéu doc, boi vi men rat cung. Khi men dugc khoan, vi
khuén di dén nga ring, men dugc khir khoang nhanh hon nita, cho dén khi vi khuan
dén tiy ring giy ra viém nhiém va dau nhrc nghiém trong. Ban dau, mang bam trén
rang hoi tring, dinh va c6 dang sgi. Sau mot thoi gian ngén, dé ling dong mudi canxi,
mang bam trén rang tré nén déo dinh, mau trdng nhu phén, cho dén khi thanh cao rang,
la dang c6 didc cirng mau hoi vang ma khong thé loai bo ngay ca khi stir dung ban chai

nhung c6 thé loai bo bang cach stir dung cac dung cu siéu 4m hodc phau thuat.

Trong s cac hop chét ctia canxi phosphat, hydroxyapatit (Caio(PO4)s(OH),) 12
hop chat ion (HA) c6 cic Gng dung cong nghé quan trong. Ngoai viéc tao thanh pha vo
co cuia xuong va rang, n6 cling c6 mit voi ban chét 1a khoang chét dia chit va sinh hoc
¢6 thé duoc tdng hop véi nhidu quy trinh héa hoc khc nhau. Hydroxyapatit tdng hop
14 vat lidu sinh hoc ¢6 nhiéu ung dung trong linh vyc y sinh nhu 1am vit liéu thay thé
xuong va phan phéi thudc, ngoai chirc ning da biét nhu 13 vat lidu duogc st dung nhidu

nhat dé tach protein bang phuong phép sic ky.

Cong bd don qubc té& sé6 WO 2007/137606 boc 10 cac hat nano hydroxyapatit

duoc thé cacbonat, dic biét 1a dé bu chét khoang cho rang mdt cach cuc b).

Titan dioxit (TiO2), khac biét & chd ba chét da hinh 13 anata, rutil va brookit ma
trong d6, chét thwr nhét c6 hoat tinh quang xtic tac, 1a vat liéu dugc nghién ctu va su
dung trong nhiéu thap ky véi nhiéu tng dung thuc tién khac nhau. Trong khi rutil duge
stt dung rong rai dé tao ra mau tring cho son, nhua, xi ming va m§ pham, thi anata
duoc biét dén 1a chit quang xtc tac hoic chit quang hoat hoa dé lam giam céc hop
chét hitu co dudi bire xa UV. Kha ning hoat hoa cac bién ddi hoa hoc khién chung tré
nén tha vi dé ung dung trong linh vuc 6 nhiém méi trudng dé cai thién chat luong
khong khi va nuéce va dé khir tring cac bé miat cing. Hon nita, né duge sit dung trong
xdy dung dé san xuét vita va vat liéu noi chung dé phu bén ngoai nham ngain ngilra cac
bé mit sach s& (xi ming, kinh va gém) bi 6 nhiém (bé mat “tu lam sach”), hodc duogc

st dung trong cdc cdy cau can va long duong dé lam giam muc nito oxit (NOx) va
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cacbon (hat) c6 trong khi thai ctia cac dong co ddt trong.

TiO; anata c6 thé hip thu ning lwgng mit troi va c6 thé phén tach cac chat gy
o nhim qua cac phan tng gdc cu thé. Pic tinh nay c¢6 duoc 1a do Ti 1a chat ban dan,
nghia 13, 12 vat liéu ¢6 dic tinh din dién trung gian gitta déc tinh dan dién tiéu biu cua
kim loai (chit dan dién) va chit cach dién (chét khong dan dién). Cac nguyén tir tao
thanh chét rin duoc lién két v6i nhau béi cac lién két héa hoc bao gdm cac electron
lién két. Céc electron cia toan bd vét lidu chiém toan bd mirc nang luong, trudce tién
lam ddy céc electron tw do véi nang luong thip nhét. Khi sd lugng cac nguyén tir tao
thanh vat li€u tang Ién, thi ) luong céc electron tao thanh cac lién két va sb lugng muc
nang luong cling tang 1é€n. Khi c6 s6 luong 16n cac muc ning lwong va chiing co ning
lugng tuong tu nhau, thi ching tao thanh dai lién tuc. Déi nay 1a phd bién ddi véi tat ca
céc vat lieu va céc electron c6 thé di chuyén tu do trong céc dai nay trong toan bd chat

rén (c4c electron bi phan bd).

Néu dai electron (dugc biét dén nhu dai hoa tri) khong hoan toan day electron,
thi su di chuyén cua cac electron va do do su truyén dan 1a c6 thé xay ra. Do do, vat

liéu néu trén la chat dan electron.

Mat khéc, néu dai hoa tri hoan toan déy cac electron, thi khong thé lép d?ly no
vé6i cac electron khac. Tuy nhién, cé dai nang lwong cao hon khac, khong lién quan dén
dai héa tri, dugc biét dén nhu 14 dai truyén din. Céac dai ndy dugc tach ra béi ning
luong da xac dinh (khe nang lugng) va cédc electron ¢o thé dugc ddy tir dai hoa tri dén

dai truyén dan néu nang lugng 16n hon khe dugc cip vao hé théng.

Néu khe ning luong qué 16n so véi ning luong duge cap, thi khong co electron
nao c6 thé di xa va vat liéu doéng vai trd nhu 1a chit cach dién. Néu khe khong qua cao,
thi mot phan trong s cac electron co thé di qua dai hoa tri dén dai truyén din, tao ra 15
trong dai hoa tri va chiém muc ning luong trong dai truyén din. Vat liéu cé céc dic
tinh nay 1a chit ban din. Qua trinh kich thich electron 1a c6 thé néu céc electron hip
thu nang luong, vi du & dang nang lugng nhiét hodc, dang twong tu trong trudong hop

nay, la photon.
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Anata c6 khe ning lugng khoang 3eV, nang lugng tuong ting voi buc xa tia cuc

tim (chiéu dai budc séng nhd hon 400nm).

Birc xa UV ddy electron trong dai truyén dan va tao ra 13 trong dai héa tri. Ca 15
va electron c6 thé phan Gng trong dung dich trong nudc hoic trong khong khi véi chét

khtr hodc oxy hoa c¢6 trong moi trudong va tao ra cac loai goc oxy hda manh.

MOt céach 1an luot, dai truyén dan, qua cac phan Ung phirc chét, ¢ thé oxy héa
hau hét cac chét hitu co, chuyén chiing thanh CO; va nitrat, tic 12 cho dén khi ching

dugc loai bo hoan toan.

Hoat tinh quang xtc tac dugc khich thich béi anata titan dioxit co thé duoc st
dung dé khir cac chit hitu co néi chung va vi khuén thong qua qua trinh suy thodi cia

mang té bao ctia ching.
Ban chit ky thuit ciia sing ché

Céc tac gia sang ché quan sét thdy ring titan dioxit thuong duge st dung c6 han
ché 12 bi hoat héa bsi dnh séng UV (chiéu dai budce song thip hon 400nm) va do d6
khong thich hop dé str dung trong cac diéu kién anh sang xung quanh (4nh séng nhin

thay).

Do d6, céc tac gia sang ché dé xuit san pham chdm soc miéng va vé sinh miéng
¢6 hoat tinh quang xtc tdc ma cho phép ngan nglra va lam giam cic mang 6 vang bam

trén ring va mang bam trén ring, ngay ca bang anh sang nhin thay dugc.

Céc tac gia sang ché qua thir nghiém da bét ngd phat hién ra ring ¢ thé thu
duoc kha ning chdng mang bam trén rdng va ngin mang 6 vang bam trén ring, kéo
dai, ngay ca trong thoi gian han ché trong sudt chu ky vé sinh ring miéng thong

thuong.

Cu thé hon, theo khia canh thir nhét, sang ché dé cap dén san phém cham soc
miéng va vé sinh miéng c6 hoat tinh quang xuc tac chira cac hat chira hop chat

canxi phosphat, dugc chtrc ndng hoa bé mat bang cac hat TiO, ¢& nano ¢ dang tinh thé,
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cac hat TiO; cd nano nay co:
a) hinh thai hoc v& co ban & dang phién;
b) ty 18 kich thudc (AR) ndm trong khoang tlr 5 dén 30;
c) cAu trac bé mit c6 mit (001) 12 mit ngoai cuing cia mang ludi tinh thé; va
d) trong d6 TiO2 c6 dang anata, tuy y dugc két hop vdi rutil va/hodc brookit.

Qua thlr nghiém, céc tac gid sang ché da phat hién ra rang nhd c6 cac dic tinh
néu trén cua titan dioxit, ma s€ dugc mo ta chi tiét sau day, nén cd thé tao ra san phém
chim soc miéng va vé sinh miéng c6 hoat tinh quang xtc tac thu dugc nhidu hiéu qua
k§ thudt co loi, bao gdm hiéu qua lam giam vi khuan trong khoang miéng, nhd qua
trinh suy thodi mang té bao, trong s6 cac mang bam chinh trén ring va mang 6 vang

bam trén rang.

Theo khia canh th( hai, sang ché d& cép dén ché pham c6 hoat tinh quang xtc
tac bao gdm céc hat chira hop chét canxi phosphat néu trén dugc chttc ning hoa bé mit

bang cac hat TiO; ¢& nano.

Theo khia canh tht ba, sang ché dé cap dén cac hat chua hop chit canxi

phosphat néu trén dugc chitc nang héa bé mit bang céac hat TiO2 ¢& nano.

Theo khia canh tht tu, sang ché dé cap dén quy trinh thi nhét dé san xuét san
phadm chim séc miéng va vé sinh miéng c6 hoat tinh quang xtc tdc dugc chon tir nhém
bao gébm: kem dénh ring, bot danh rang, keo cao su, thuéc m& dung cho loi, nude stic
miéng va chét long ddm dic lam sach miéng, thube suc miéng, chit don dé cén va bao
vé miéng va cac san phim lam tring chuyén nghiép, quy trinh nay bao gbm céc bude

sau:
a) tao ra huyén phu trong nu6e chtra cdc hat néu trén; va

b) tron huyén phil trong nudce véi cac thanh phan khéac clia san pham cham séc

miéng va v¢ sinh miéng.
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Mot cach ¢6 loi, quy trinh thir nhit nay cho phép két hop cic hat trong san phdm
cham séc miéng va vé sinh miéng mdt cach rat don gian va thuan tién dé khai thac céc
dac tinh hitu ich, cu thé 1a tinh 6n dinh va dic tinh pH, cua huyén phu chtra céc hat néu

trén.

Theo khia canh tht nam, sang ché dé cip dén quy trinh thir hai dé san xuét san
pham cham séc miéng va vé sinh miéng c6 hoat tinh quang xtic téc duge chon tir nhém
bao gém: kem dénh ring, bot danh rang, keo cao su, thubc md dung cho lgi, nudce stc
miéng va chét long dam ddc lam sach miéng, thudc suc miéng, chét don dé cén va bao
vé miéng va cc san phim lam tring chuyén nghiép, quy trinh nay bao gdm céc budc

sau day:
R , 4 ~ AL s
a’) tao ra cac hat ran nhu néu trén; va

b’) tron céac hat ran véi cac thanh phan khéc cua san pham cham s6¢ miéng va

v¢€ sinh miéng.

Theo khia canh thtr sdu, phan md ta boc 10 viéc st dung sadn phadm chdm séc
miéng va vé sinh miéng cd hoat tinh quang xuc tdc néu da néu, d€ ngdn nglra va lam

giam mang 0 vang bam trén rdng va mang bam trén rang.

Theo khia canh thir bay, sang ché dé cap dén kit chira cac phin bao gbm it nhét
san phdm cham séc miéng va vé sinh miéng c6 hoat tinh quang xuc tac theo sang ché
va tiy y it nhat mét thiét bi phat quang c6 chidu dai budc séng nam trong khoang tir

280nm dén 450nm UVB-UVA-Vis.

Mot céch c6 loi, viée st dung tuy ¥ thiét bi phat quang néu trén cho phép qua

trinh quang hoat gia tang trong thoi gian ngan hon.

Mot cach c6 loi, ché pham va san pham c6 hoat tinh quang xtc tac theo sang
ché cho phép thu duoc hiéu qua khang khudn va chéng mang bam trén ring, véi tac
dong kéo dai hon, thong qua qua trinh hoat héa thich hgp bang 4nh sang UVA (khoang
380nm) va anh sdng nhin thiy duoc 1én dén 450nm (mau xanh da trdi). Do dé, co loi

13, chi can su phoi nhiém nho véi anh sang cling du dé thu dugc cac ddc tinh néu trén
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va hoat héa ché pham va sdn pham theo sédng che.

Tién hanh do dai-khe ning lwong thong qua viéc do phd phan xa khuéch tan.
Phép do nay dugc thuc hién truc tiép trén vat li¢u dang bot thu duoc duge do béng
Quang phd ké UV-VIS dugc trang bi phin phu phan xa khuéch tan Praying Mantis va
kit lam mau (Harrick Scientific Products). Vat liéu “hoan toan mau tring” dugc su
dung dé tham khao. Tri s& dai-khe ctia mAu thtr nghiém dugce xac dinh boi phuong
trinh Kubelka-Munk dé do phd phan xa khuéch tan theo phuong an dugc mod ta trong
tai liéu: S. Ardizzone; C.L. Bianchi; G. Cappelletti; A. Naldoni; C. Pirola. Environ.
Sci. Technol. 2008, 42, 6671-6676.

Qua thtr nghiém, ngac nhién la céc tac gia sang ché da nhén thiy ring c6 thé
kich hoat cac hat cé hoat tinh quang xtc tac theo sang ché théng qua birc xa ¢6 chiéu
dai budc song 1én dén 450nm (co thé nhin thdy duoc), trong d6 4nh sang mit troi c6

cuong do toi da.

Mot cach c6 loi, san phdm c6 hoat tinh quang xtic tic theo sang ché cho phép
thuc hién, khi dugc hoat héa bdi bude song thich hop (UVA-UVB- VIS), hoat dong

khang khuén trong khoang miéng va hoat dong lam tring trén bé mit rang.
MO ta vin tit cac hinh vé

Céc dau hiéu bo sung va vu diém cia sang che s€ tré nén rd rang hon dua vao
phan mo ta chi tiét cdc phuong an duge uu tién sau ddy, dugc néu ra dudi day bang cac
minh hoa va khong bi giGi han, tham chi€u dén céac hinh v& kém theo. Trong céc hinh

ve:

Fig.1 1a hinh minh hoa phé nhiéu xa tia X theo vi du vé cac hat micromet chtra
hydroxyapatit dugc chirc ndng hoa bé mit bang TiO, (vi du 1) dwge st dung dé san
Xudt san phém chim s6c miéng va vé sinh miéng c6 hoat tinh quang xtc tdc theo mot

khia canh cia sang ché;

Fig.2 la hinh thé hién phd hdp thu hdng ngoai FT-IR theo vi du vé cac hat

micromet chtra hydroxyapatit dugc chirc ndng hoa bé& mat bang TiO> (Vi du 1) dugc st
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dung d€ san xuat san pham cham séc miéng va vé sinh miéng c6 hoat tinh quang xuc

tac theo mot khia canh cua sédng ché;

Fig.3 12 hinh thé hién anh thu dugc tir kinh hién vi dién tir quét (SEM-Scanning
Electron Microscope) theo vi du vé cac hat micromet chira hydroxyapatit dwgc chirc
ning hoa bé mit bang TiO, (Vi du 1) duoc sir dung dé san xudt san phdm chim soc

miéng va vé sinh miéng cé hoat tinh quang xuc tac theo mot khia canh cua sang che;

Fig.4 1a hinh thé hién phd tin sic ning lugng (EDS - Energy Dispersion
Spectrum) theo vi du vé cac hat micromet chita hydroxyapatit dugc chirc ning hoa bé
mit bang TiO, (Vi du 1) duge st dung dé san xuét san phém cham s6c miéng va vé

sinh miéng c6 hoat tinh quang xuc tac theo mdt khia canh ctia sdng che;

Fig.5 1a anh thu duogc tr kinh hién vi dién tir truyén qua (Transmission Electron
Microscope - TEM) theo vi du vé céc hat micromet chtta hydroxyapatit dugc chirc
ning hoa bé mat bang TiO, (Vi du 1) dugc st dung dé san xuét san phdm cham soc

miéng va vé sinh miéng co6 hoat tinh quang xuc tac theo mot khia canh cua sang che;

Fig.6a thé hién anh thu duoc tir kinh hién vi dién tir quét (SEM) va Fig.6b thé
hién pho tia X tan sdc nang lugng (Energy Dispersive X-ray — EDX) ctia men dugc

quét voi kem danh rang theo sang ché (thtr nghiém in vitro).

Fig.7a thé hién anh SEM va Fig.7b thé hién phd EDX clia men dugc quét vé6i
kem danh rang thong thuong.
M3 ta chi tiét sang ché

Trong ban mo ta nay va trong phén yéu ciu bao ho kém theo, ngoai trir cac
truong hop khéc, tAt ca cac sd biéu thi cac luong, sb luong, phﬁn tram, va van van, déu
duoc hiéu trong tit ca cac vi du 1a dugc din trudce bsi thudt ngit "khoang". Tuong tu,
tAt ca cac khoang tri s& déu bao gbém tit ca cac két hop c6 thé ciia céc tri s6 tdi thidu va

tdi da va tat ca cac khoang trung gian c6 thé, ngoai céc tri sd dugc néu cu thé sau day.

Trong ban mo ta nay va trong phéan yéu ciu bao ho kém theo, thuit ngt “céc
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hat” dugc sir dung dé€ chi cac hat nano hodc cac hat vi mo.

Trong ban mo ta nay va trong phén yéu ciu bao hd kém theo, thuét ngt “hat vi

md” duge st dung dé chi tdp hop hodc “nhém” céc hat nano vo co néu trén.

Theo phuong an dugc uu tién ciua sang ché, cac hat chira hop chét canxi
phosphat c6 kich thuéc micromet, voi chiu dai t6t hon 12 ndm trong khoang tir 0,2um

dén 10um, t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 0,5um dén Sum.

Theo phuong an dugc wu tién cia sang ché, cac hat TiO2 ¢& nano c6 chi€u dai

nhé hon 0,1um, t5t hon 12 nAm trong khoang ttr 0,01 pum dén 0,1 pm.

Theo phuong 4n dugc uu tién cua sang ché, cac hat TiO2 ¢d nano c6 dd day

nim trong khoéang tir 2 dén Snm.

Theo phuong an dugc wu tién cta sang che, cac hat TiO2 ¢& nano ¢6 chiu rong

nam trong khoang tir 1 dén 20nm.

Theo phuong an dugc uvu ti€n cua sang ché, hop chét canxi phosphat néu trén
dugc chon to nhom bao gdm: octacanxi phosphat, tricanxi phosphat, apatit,

hydroxyapatit, cacbonat hydroxyapatit hoac dang tuong tu.
Tét hon 13, hop chét canxi phosphat 14 apatit hodc hydroxyapatit.

Theo phuwong 4n dugc uvu tién khac, hydroxyapatit 1a cacbonathydroxyapatit c6

cong thtc sau day:
Calo-x an (PO4)6-y(CO3)y+z(OH)2-Z

trong do, x 1a tri s6 nam trong khoang tr 0,0055 dén 0,6, y 1a tri s6 nam trong khoang

tir 0,065 dén 0,9 va z 1a tri s6 nim trong khoang tir 0 dén 0,32.

Trong ban md ta nay va trong phin yéu cau bao ho kém theo, thuat ngit “duoc
chtc nang hoa bé mat” duoc dung dé chi cac hat nano titan dioxit dugc lién két trén bé

mit ctia cac hat chta hop chét canxi phosphat béng cach tao ra cac tuong tdc manh
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nhu, lién két tinh dién, chéng han.

Céc hat nano riéng 16 cta hop chét canxi phosphat c6 thé ¢6 cac hinh dang khac

nhau, nhung tét hon 13, hiu nhu c6 dang phién hozc dang kim.

Mot cach ¢6 loi, hinh thai hoc vé co ban & dang phién cho phép gia ting dién

tich bé mit ctia cac hat nano va do d6 lam tang kha nang phan g ctia ing.

Trong ban mo ta nay va trong phin yéu cau bao hd kém theo, thuat ngit “hinh

thai hoc vé co ban & dang phién”, dugc dung dé chi hinh thai hoc phing va dugc kéo

dai, vi du nhu hinh dang phién.

Trong ban mo ta nay va trong phin yéu cdu bao hd kém theo, thuat ngft “ty 1¢

kich thuée (AR)” dugc dung dé chi ty 16 chidu dai/chiéu rong cia hat.

Trong ban md ta nay va trong phin yéu cdu bao ho kém theo, thuat ngit “mat
ngoai cung cua mang ludi tinh thé” duge dung dé chi phan phing rong nhét trong ing

v6i mat (001) cua anata.

Theo phuong an dugc uu ti€n cua sang ché, hop chit canxi phosphat con bao

gom cac ion kém.

Tét hon 13, mirc thé ion km vao cau tric cia hgp chat canxi phosphat ndm

trong khoang tr 0,1% dén 20% theo khdi luong twong Gmg véi tong ham lugng canxi.

Theo phuong an dugc uu tién khac cua sang ché, hop chét canxi phosphat con

bao gdm céc ion cacbonat.

T6t hon 14, muc thé cacbonat vao cau tric cia hop chat canxi phosphat ndm

trong khoang tur 0,5 dén 10% theo khdi lugng twong Gng véi tong ham luong phosphat.

T4t hon 13, cac hat chira hop chét canxi phosphat néu trén co6 bé mit c6 cac dién
tich am va/hodc duong sao cho thiéu su trung hoa gifta dién tich duong (cation) va
dién tich 4m (anion) do d6 ¢6 lgi 1a cho phép cac twong tac manh (vi du nhu lién két

tinh dién) dugc tao ra v4i cc hat nano titan dioxit.
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Theo phwong 4n duoc uwu tién ciia sang ché, cac hat chira hop chét canxi
phosphat dugc chirc nang hoa bé mit bang cac hat TiO, c& nano c6 do két tinh (CD)

nim trong khoang tir 50% dén 80%, t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 58% dén 75%.

Dé dat dugc cac muc dich néu trén cia sang ché, do két tinh (CD) co thé duoc
do bang cach st dung phuong phép da biét ddi voi chuyén gia trong linh vuc k¥ thuat

tuwong Gng, nhu bang phuong phap phan tich nhiéu xa tia x.

Trong ban md ta nay, do két tinh (CD) dugc do theo phuong phap duge md ta
trong n phém: Landi, E., Tampieri, A., Celotti, G., Sprio, S., “Densification
behaviour and mechanisms of synthetic hydroxyapatits”, J. Eur. Ceram. Soc., 2000,
20,2377-2387:

CD = (1-X/Y) @ 100
trong do:

Y= chiéu cao cua nhicu xa cuc dai tai 20 = 33°, X = chiéu cao cua nhicu xa nén tai 26

= 33° cua anh nhiéu xa tia X hat nano.

Theo phuong an dugc uu tién, sang ché dé cdp dén san pham chdm séc miéng

va vé sinh miéng c6 hoat tinh quang xuc tdc ¢ dang huyén phu, diu, gel hodc dang ran.

Theo phuong an dugc uu ti€n cua sang ché, san phdm chim soc miéng va vé
sinh miéng c6 hoat tinh quang xuc tic c¢6 dang huyén phil bao gdm cac hat chira hop
chét canxi phosphat nim trong khoang tir 1% dén 40% theo khéi luong duoc chirc

ning hoa bé mat bang cac hat TiO2 ¢ nano.

Theo phuong an dugc uu ti€n cua sang ché, huyén phu c6 d6 pH nim trong

khoang tir 6 dén 13.

Theo cach nay, huyén phu cé thé cé lgi duge sit dung mot céach truc ti€p hodc
duoc két hop véi céc thanh phan khac d€ diéu ché san pham chdm s6c miéng va vé

sinh miéng mot cach hitu hiéu.
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Mot cach ¢ loi nhit, huyén phu nay c6 thé dugc tao ra bang phuong phép rat
don gian va kinh té, nhu dugc mo ta chi tiét dudi day, va co thé duoc st dung mot cach
truc tiép, vi du, nhu thube stc miéng hodc nudc suc miéng, dé diéu tri cac bénh vé
rang va loi hodc ¢6 thé duge két hop véi cac thanh phin khac khi diéu ché san pham

ran hodc 1ong nhu kem danh rang hodc nuéc siic miéng.

Trong truong hop khac va theo phuong an dugc wu tién, c6 loi khi b6 sung chit
bao quan thich hgp, nhu paraben hodc cac chit bao quan duoc st dung qua dudng
miéng khéc da dugc biét dén trong phan tinh trang k¥ thut, dé kéo dai thoi han su

dung cua huyén phu va tranh kha nang moc hodc nhiém khuén.

Bt ngo 13, cic tic gia sang ché d3 quan sat thdy rang huyén phu theo sang ché
¢6 kha nang 6n dinh trong thoi gian kéo dai ngay ca néu khong c6 chét 6n dinh duoc

bo sung vao.

Cu thé, cac tac gia sang ché quan st thdy rang huyén phi c6 tinh 4n dinh trong
thoi gian it nhit 30 ngay va, ndi chung, trong thoi gian khoang hai dén ba thang, ma

khong sir dung chit 6n dinh bat ky.

Theo phuong 4n dugc wu tién cia sang che, san pham chim soc miéng va vé
sinh miéng duge chon tir nhém bao gdm: kem danh rang, bot danh ring, keo cao su dé
vé sinh ring va miéng, thuéc m& dung cho 1¢i, nudc siic miéng va chat long dam déc

lam sach miéng va thudc sic miéng.

Theo phuong én dugc uu tién khac, san pham chim so6c miéng va vé sinh miéng
theo sang ché & dang bot nhio hodc gel ¢d dic ¢o thé dugc str dung 1am chit don dé
can va bao vé miéng hoic co thé dugc ding truc tiép trén rang cua d6i tuong st dung
chét don dé cin va bao vé miéng trong nhiéu gid subt ca ngay hoic ca dém. Theo céch
nay, ddi twong str dung c6 thé thu dugc tac dong lam tring mot cach c6 lgi ngay tai nha

ma khong can sy can thiép chuyén nghiép cuia nha si.

Theo phuong 4n dugc vu tién, san pham chdm séc migng va v¢ sinh miéng theo

sang ché co thé 1a cac san pham lam trdng chuyén nghi¢p c6 tac dong lam trang voi sy
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can thi¢p chuyén nghiép cuia nha si.

Df nhién, t8t hon 14 san phdm chim séc miéng va vé sinh miéng theo sang ché
cling chita cac thanh phan khac ma thuong duge st dung va da biét trong tinh trang k¥
thuat dé didu ché cac san phdm nay, phu thudc vao hinh ding ctia san pham dung cho

miéng.

Vi du, trong trudng hop san phdm ding cho miéng c6 dang kem hodc bot danh
rang, thi san phdm tSt hon 14 chta chit mai mon dang hat, pha 16ng chtra chét 1am 4m
va chét lien két hogc chit cd dic c6 chuc nang duy tri chat mai mon trong huyén phu
n dinh trong pha 1ong. Chat hoat dong bé mit va chit tao hwong vi cling 13 c4c thanh

ph?ln duoc wu tién cia bot danh rang cé ban trén thi trudng.

Dé dat duoc cac muc dich theo sang ché, chit mai mon dang hat thich hop tt
hon 1a dugc chon tir nhém bao g&n: silic dioxit, nhom oxit, nhom hydrat héa, canxi
cacbonat, dicanxi phosphat khan, dicanxi phosphat dihydrat va natri metaphosphat
khéng tan trong nudce. Luong chit mai mon dang hat thuong nim trong khoang tir

0,5% dén 40% theo trong luong kem dénh rang.

Chét 1am 4m duogc uu tién 1a glyxerol va Siro socbitol (thudng bao gdm dung
dich gan 70%). Tuy nhién, c4c chat 1am 4m khéc da biét ddi v6i chuyén gia trong linh
vuc k¥ thuat tuong Ung bao gdm propylen glycol, lactitol, va Siro ngd hydro hoa.
Luong chit lam 4m thuong nim trong khoang tir 10% dén 85% theo trong lwong kem

danh rang. Pha long c6 thé chira nudc hodc khong chira nudce.

Tuong tu, nhiéu chat don hoic chét lién két dugc st dung trong bdt danh ring,
cac chit duoc uu tién nay 13 natri cacboxymetylxenluloza va gébm xanthan. Céc chét
khac bao gdm chat lién két gom tu nhién nhu gdm tragacan, gdm karaya va gom
arabic, anginit va caragin. Chét ¢b dic silic dioxit bao gdbm aerogel silic dioxit va nhiéu
silic dioxit két tua. Hon hop céac chét lién két c6 thé duoc st dung. Luong chét lién két

¢6 trong bot danh rang thuong nam trong khoang tir 0,1% dén 5% theo trong luong.

Thuong t5t hon 13, chit hoat dong bé mit c6 trong bot danh ring va mot 14n nita
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cac tai lidu séng ché boc 10 nhidu vét lidu thich hop. Chat hoat dong bé mat dugc su
dung rdng rai trén thuc té 1a natri lauryl sulfat va natri lauroylsarcosinat. Cac chit hoat
dong bé mat anion khéc, cling nhu céc loai khac nhu ionic chit hoat dong bé mat
cation, ludng tinh va khong ion c¢6 thé duge str dung. Chét hoat dong bé mat thuong co

mat véi luong ndm trong khoang tir 0,5% dén 5% theo trong luong clia bot danh ring.

Huong vi ¢6 thé dugc st dung 1 cdc huong vi thuong ding trong bot danh
rang, vi du cac huong vi trén co s6 dau cua cdy bac ha luc va bac ha cay. Céc vi du vé
cac vat lidu tao huong vi khac ma c6 thé duoc sir dung 1a tinh dau bac ha, diu dinh
huong, diu cay 16¢ dé, cay khuynh diép va hat hdi. Luong nam trong khoang tlr 0,1%

dén 5% theo trong lugng 1a luong huong vi thich hop dé két hop trong bot dédnh rang.

San pham cham soc miéng va vé sinh miéng theo sang che c6 thé bao gébm

nhiéu thanh phan tiy ¥ khéc.

Trong trudong hgp san pham ding cho miéng c6 dang kem déanh rang, cac thanh
phan tiy ¥ ¢6 thé bao gdm chit chéng mang bam trén rang nhu dich chiét tir cdy thach
ting, thanh phin chdng cao ring, nhu phosphat c6 dac, vi du pyrophosphat kim loai
kiém, hexametaphosphat ho#c polyphosphat; chét tao ngot, nhu saccarin va mudi cua
né; chit can quang, nhu titan dioxit; chit bao quan, nhu fomalin; chét tao mau; chét
diéu chinh do pH, nhu axit, bazo hodc chét dém, nhu axit xitric. Luong thich hop cia
céc thanh phan tiy ¥ nay c6 thé d& dang dugc chon béi cac chuyén gia trong linh vuc
ky thuat tuong tng dé dong vai trd nhu 1a cac lugng ddc trung cu thé duoc ding cho

kem danh rang.

Trong truong hop san phim dung cho miéng & dang keo cao su, ngoai cac thanh
phan duoc néu trén, ché phdm nay con bao gbm chat nén gdm thich hop c6 thé dé dang

duoc chon bdi chuyén gia trong linh vuc k¥ thuét twong ung.

Trong trudong hop san pham ding cho miéng & dang nudc stic miéng hodc thude
stic miéng, thi ché phim bao gbm cac thanh phan thich hop & dang 16ng hodc dang hoa
tan d& dang dugc chon bodi cac chuyén gia trong linh vuc k¥ thudt twong tng, nhu

sorbitol, glyxerol, dau va vat liéu tao huong vi, chit hoa tan nhu dau rixin dugc hydro
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héa va etoxyl hoa, chit hoat dong bé mat, nhu natri lauryl sulfat va natri
lauroylsarcosinat, chat bdo quan, chét didu chinh d6 nhét va céc thanh phéan thich hop
khac ma c6 thé d& dang duge chon béi cac chuyén gia trong linh vuc k§y thuat tuong

ung.

Pé thao luan chi tiét hon vé& quy trinh diéu ché ché phdm ding cho miéng, vui
1ong tham khao 4n pham: Harry's Cosmeticology, tai ban 1an thtr bay, 1982, duoc bién
tap boi J.B. Wilkinson va R.J. Moore.

Theo phuong an dugc uu tién cia quy trinh thir nhét theo sang ché, budc a) bao

gom cac budc sau day:

a1) diéu ché dung dich trong nudc bao gom céac ion canxi v6i ndong do nam trong

khoang tir 10*M dén 102M, t6t hon 14 10°M;

b1) dun nong dung dich trong nudc dén nhiét d6 ndm trong khoang tir 30 dén 120°C,
t6t hon 1a 80°C, trong thoi gian ndm trong khoang tir 0,5 dén 4 gio cho dén khi dat

dugc nhiét do néu trén;

c1) bd sung nhd giot dung dich trong nude chira cac ion phosphat véi ndng d6 nam
trong khoang tir 0,5 10 M dén 0,5 10 M, t6t hon 1a 0,6 10-M, trong thoi gian nam
trong khoéang tir 2 gity dén 8 gio, t6t hon 1a 4 gio;

di) bd sung nhé giot, mot cach ddng thoi véi viec bd sung dung dich chira cac ion
phosphat, dung dich rugu chira hop chét titan v6i ndng dd nim trong khoang tir 0,05
10-4M dén 0,05 102 M, t6t hon 12 0,05 10° M;

e1) hdi luu hdn hop thu duge trong thoi gian nam trong khoang tir 4 gid dén 12 giv, tdt

hon 1a 8 gio.

Tét hon 13, trong buédc di), rugu duge s dung dé tao ra dung dich rugu dugc
chon tir nhom bao gdm: metanol, etanol, isopropanol, propanol, butanol, octanol va

hon hop cua chung.
Tt hon 13, & bude di), hop chét titan dugce st dung duoc chon tir nhom bao
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gdm: titan alkoxit, t6t hon 1a titan isopropoxit hodc titan butoxit, va tién chét vo co

chtra titan dioxit.

Tt hon 13, tién chit vo co chua titan dioxit néu trén dugc chon tir titan oxyclorit
(TiOCl), titan tetraclorit (TiCls) va hdn hop cia chung trong dung moi aprotic thich
hop.

Tét hon 13, cac ion canxi néu trén bit ngudn tir qua trinh thiyy phan mudi cta
Ca(OH),, CaCO;, Ca(NOs3)04H,0, Ca(NO3)202H,0, Ca(CH3COO), hodc hdn hop

chtra ching.

To6t hon 13, dung dich trong nudc theo bude ai) con bao gdm céc ion kém &

dang oxit hodc muoi chtra kém.

Tt hon 13, cac ion phosphat c6 trong dung dich trong nuge theo bude ci) bét
ngudn tir qua trinh thiy phan mudi cia NH4H,POs, KoHPO4, KH2PO4, H3PO4 hodc
hdn hop chira chung.

Theo phuong an dugc vu tién, dung dich trong nudc theo bude ci) con bao gbm

cac ion cacbonat.

Tét hon 13, cac hat chira hop chit canxi phosphat dugc chirc ning hoa bé mat
bing TiO, theo sang ché c6 do két tinh ndm trong khoang tir 50% dén 80%, tét hon

nita 12 nam trong khoang tir 58% dén 75%.

Theo phuong an dugc uu tién ctia quy trinh, bude ci) dugce thue hién bang cach
déng thoi khuéy tron dung dich, tdt hon 1a béng may trdn co hoc, dé thu duoc CO, c6
trong khong khi va thu dugc phép thé cacbonat trong ciu tric ctia canxi phosphat da

thu dugec.

Theo céach nay, mot cach co loi, phép thé cacbonat c6 thé duogc thuc hién br?mg

cach khudy tron dung dich hogc huyén phii bing may tron co hoc.

Tét hon 14, dung dich trong nudce chia cac ion phosphat theo bude ci) con bao
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g0om cac ion cacbonat.

Theo phuong an dugc uvu tién cua quy trinh, bude ¢1) dugc thyce hién bang cach
bd sung dung dich thir nhit chita ion cacbonat va dung dich thtt hai chta ion phosphat

mot cach dong thoi.

Mot cach ¢6 1oi, quy trinh didu ché néu trén cho phép thu duge cac hat chira hop

chat canxi phosphat dugc chttc ndng hoa véi titan dioxit ¢6 cac dac trung néu trén.

BAit ngo 13, cac tac gia sang ché da phat hién ra rang bing cach t6i vu hoa cac
tham s6 cu thé cua quy trinh tdng hop (vi du nhu nhiét d9, tbe do khudy co hoc, toc do
tron cua cac chit phan ing v.v) c6 thé thu dugc kha ning tu rdp clia cac tinh thé nano
canxi phosphat trong tap hgp micromet ddng thoi tién dén tu trung hoa tai bé mat bang
cach tu bao phi véi cac tinh thé nano nanomet chita anata c6 cac kich thuge nho hon
nhiéu so véi kich thuge cta cac tinh thé nano canxi phosphat. Kha ning tu rdp cia cac
tinh thé nano canxi phosphat duoc tao ra mot cach ddng thoi thong qua tic dong cla
16p vo dinh hinh trén bé mit clia cAc tinh thé trong do ty 1& cdc thanh phan Ca/P khong
dugc chi y va ca dién tich am va dién tich duong tu do trung hoa véi nhau. Vi Iy do
nay ma khéa nadng tu rap gitta cac hat nano canxi phosphat nhanh hon va xay ra trugc su
tuong tac sau do véi cac tinh thé nano anata, tuy nhién, sy twong tac nay van xuit hién
cac dién tich tu do dé trung hoa trén bé mit ctia nhém chita canxi phosphat va dé 16
phén phing rong nhét twong Gng véi mit (001) chira anata, 1a mat phan tng nhit, do
mdt ndy it 6n dinh nhit (Hua Gui Yang et al., Solvothermal Synthesis and
Photoreactivity of Anata TiO; Nanosheets with Dominant {001} Facets J. AM. CHEM.
SOC. Tap 131, s6 11, 2009).

Theo phuong an dugc uu tién cla quy trinh thir hai theo sang ché, budc a’) bao

gdm céc budc sau day:
a3) diéu ché huyén phti trong nudc chira cac hat theo budc a);
bs) tach cac hat rén ra khoi huyén phu thu dugc tir budc as);

¢3) lam kho cac hat ran w6t da thu dugc.
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Theo phuong an dugc uu tién, bude tach bs) thuong thuc hién bang cach ling
gan, ly tdm hodc loc st dung cac thiét bi va k¥ thuat da biét boi cac chuyén gia trong

linh vuc k¥ thudt tuong Ung.

Theo phuong an dugce uu tién, budce lam khd c3) dugce thuc hién béng cach lam
dong lanh céc hat rin u6t & nhiét do thap hon 0°C cho dén khi dat dén trong lugng
khong doi.

Trong pham vi phuong an dugc uu tién nay, budc lam kho c3) t6t hon 1a dugc
thuc hién béng cach lam ddng kho nhanh céc hat ran w6t & nhiét do nim trong khoang

tir -20° dén -50°C, tot nhét 1a -40°C.

Theo phuong an dugc uu tién, quy trinh nay con bao gbm bude bd sung ds) 1a
budce rira cac hat rdn da duogc tach bﬁng nude hodc dung dich bazo trude khi tién hanh

budc lam kho c3).

Mot cach c6 loi, budce rira bd sung ds) c¢6 chitrc nang hiru ich trong viéc loai bo

céc gbe axit bt ky c6 thé dugc hip thu hodc by béi cac hat.

Theo phuong an dugc vu tién cia cac quy trinh theo sang ché, budc tron b) va
b’) dugc thuc hién trong thiét bi tron duge duy tri duéi mic chan khong da xac dinh
trude, d& dang ¢ thé duge chon béi cac chuyén gia trong linh vuc k§ thuat tuong tng
dé thu duoc hon hgp céc thanh phin ddng déu, dat duoc bang cach st dung bom chan

khong thong thuong.

Theo phuong 4n dugc uu tién khac clia quy trinh tha nhit theo sang ché, budc

tron b) duoc thyuc hién bang cach

b") trén huyén phil trong nuéc & bude a) voi cac thanh phén khac cta san phim

chim s6c miéng va vé€ sinh miéng ngoai trir chét hoat dong bé mat bét ky;
b?) két hop it nhat mot chét hoat dong bé mit vao hdn hop thu dugec.

Theo cach nay, co thé han ché dén mirc tdi thiéu sy tao thanh bot trong khi tron.
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Trong pham vi ciia phuong 4n nay, budc két hop b?) tdt hon 1a duge thuc hién
duéi didu kién chan khong bing cach st dung thiét bi thong thudong dé& han ché dén

muec tdi thiéu sy tao thanh bot mot cach khong mong mudn.

Tham chiéu dén Fig.1, phd nhidu xa tia X thé hién vat liu két tinh c6 dic tinh

nhiéu xa tdi da ctia hydroxyapatit va anata.

Nhiéu xa t6i da cua hydroxyapatit (002) tai 25,7 1a 26 mdt phin tring véi
nhiieeux xa tdi da (100) cta anata tai 25,3 12 20. Ba nhidu xa cuc dai ndm trong khoang
tir 30 dén 35 1a dic sb 20 clia hydroxyapatit thé hién cach ma pha apatit c6 do két tinh
thap.

Tham chiéu dén Fig.2, phd FT-IR ciia c4c hat micrometric theo vi du 1 cho thdy

cac dai hip thu dic trung cta hydroxyapatit va anata.

Thuec té, ¢6 thé nhin thiy dai & dic s6 435cm™ khi kéo cang vTi-O-Ti, dai ¢ dic
s6 1639cm™! cua cacbonathydroxyapatit, cac dai & 1093 va 1025cm™ tuong tng voi sy
kéo cing apatit phosphat va cac dai & 602 va 565cm™ twong ung véi su ubn cong cua
céc lién két O-H va O-P-O. Ciing c6 thé nhin thay 2 dai & 2906 va 2855cm’! twong ing
véi thao tac kéo cang vCH2,CH3 cta nhom isopropyl do gbc clia rugu isopropyl dugce

sir dung trong qua trinh tdng hop.

Cu thé hon va duoc thé hién trén Fig.3, phan tich hinh thai qua kinh hién vi dién
tir quét (SEM) cho thdy rang cac hat theo mot khia canh cua sang ché ¢ dang tinh thé
v6i cac kich thudc c6 thé thay d6i ndm trong khoang tr 0,01 pum dén 0,1pm, thanh phan

ctia chung dugc xac dinh bang phép vi phan tich co ban.

Tham chiéu dén Fig.4, pho thu dugc bang phép vi phan tich EDS cho thdy ring
thanh phin co ban cta tap hop céc hat theo vi du 1 bao gbm canxi va photpho véi ty 1€
thay ddi nam trong khoang tir 1,5 dén 1,7, trung binh 1a 1,6, twong Ung véi ty 1€ cla
hydroxyapatit khong hop thirc. Tin hiéu cua titan va cua oxy la ro rang. Ty 1€ titan-oxy
ndm trong khoang tir 1 dén 2 thu duoc sau khi trir di lugng oxy tuong d6i c6 trong vi

du tham chiéu vé& hydroxyapatit. Kiém tra EDS chi ra ring tip hop titan dioxit -
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hydroxyapatit (TiO2 — HA) dugc tao thanh do tAt ca cac tap hop, duoc phan tich tai cac
diém khéc nhau, cho thy thanh phan twong ty va hau nhu ty 1¢ thanh phan ctia canxi,

photpho, titan va oxygen cling tuong tu.

Cu thé hon va dugc thé hién trén Fig.5, phan tich kinh hién vi dién tir truyén qua
(TEM) chi ra rang céac hat theo mdt khia canh clia sédng ché & dang tap hop két tinh c6

c4c kich thudc ndm trong khoang tir 200 dén 400nm.
Vi du thue hién sang ché

Theo cac vi du dudi day, duoc dua ra chi nham muc dich chi dan va khong chi
giéi han ¢ cac vi du nay, cac két qua ciia mot loat cdc thir nghiém dugc céc tac gia sang
ché thuc hién trén san pham cham s6c miéng va v¢ sinh miéng theo sang ché s& duoc

néu dudi day.
Vidul

Trong qua cu phan tmg & méi truong duge didu chinh nhiét, & nhiét d khong
ddi 14 70°C, 100mL dung dich chira cac ion canxi c6 ndng d¢ bang 3,60 (tién chét) g/l
duoc cho vao.

20mL dung dich chtta ion phosphat ¢6 ndng dd bang 17,85g/l va 40mL dung
dich chtra tién chit cua titan va ruou c6 nong do bang 20mmol dugc didu ché tach
riéng.

Hai dung dich chta tién chit cta titan va ion phosphat da thu duoc ddng thoi
duoc dua vao trong hai thiét bi tao giot nhd va sau d6 dugce bd sung vao qua cdu phan
trng, da chira ion canxi, khudy manh véi toc do bang 0,7 ml/pht.

Sau khi két thiic bude ndy, san pham tong hop duoc dé 1au trong mdi trudng
phéan ung, tiép tuc khudy, trong mdi truong dugc diéu chinh nhiét, trong téng thoi gian
bang 6,5 gio.

Huyén phul thu dugc chira céc hat cacbonat hydroxyapatit, dugc chirc nang hoa
bé& mat bang cac hat TiO ¢& nano, do d6 dugc sur dung dé san xuit san phdm chiam séc

miéng va vé sinh miéng c6 hoat tinh quang xtc téc theo sang che.
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Vidu2

Trong qua ciu phan Ung & mdi truong dugc diéu chinh nhiét, v4i nhiét do
khong ddi 1a 80°C, 200mL dung dich chtra ion canxi c6 ndng d6 bang 3,50 (tién chét)
g/l dugc cho vao.

20mL dung dich chtra ion phosphat c6 ndng do bang 16,58g/1 va 38mL dung
dich chtra tién chét cua titan va rugu co néng do béng 21mmol duoc didu ché tach
riéng.

Hai dung dich chua tién chit cua titan va ion phosphat da thu dugc dong thoi
duoc dua vao trong hai thiét bi tao giot nhd va sau d6 dugc bd sung vao quéa cu phan
ing, da chtra ion canxi, khudy manh véi tdc d6 bang 0,5ml/phut.

Sau khi két thuc bude ndy, san phim téng hop duge dé lau trong méi truong
phan tng, tiép tuc khudy, trong moi trudong duge diéu chinh nhiét, véi téng thoi gian
bang 9 gio.

Huyén phu thu duoc chita cc hat cacbonat hydroxyapatit, dugc chitc nang hoa
bé mat béng cac hat TiO2 ¢& nano, do d6 dugc st dung dé san xuét san phém cham séc

miéng va vé sinh miéng c6 hoat tinh quang xuc téc theo sang che.
Vidu3

Trong qua cau phin Gmg & moi truong dugc diéu chinh nhiét, & nhiét do khong
dbi 1a 60°C, 100mL dung dich chira ion canxi ¢ ndng dd bang 3 (tién chat) g/l duoc
cho vao.

20mL dung dich ch®ra ion phosphat c6 ndng do bang 14,83g/l va 40mL dung
dich chua tién chét titan va ruou cd néng do b?mg 16,67mmol duoc diéu ché tach
riéng.

Hai dung dich chua tién chit cta titan va ion phosphat da thu dugc dong thoi
duoc cho vao bén trong hai thiét bi tao giot nhd va sau d6 duge bd sung vao qui ciu
phan ng, da chra ion canxi, khuéy manh véi toe do bé'mg 0,4 ml/phut.

Sau khi két thuc budc nay, san pham tong hop duge dé 1au trong mdi trudng
phan tUng, tiép tuc khudy, trong mdi truong dugc didu chinh nhiét, véi tong thoi gian

bang 5,5 gio.
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Huyén phi thu duoc chita céc hat cacbonat hydroxyapatit, duge chic nang hoa
bé& mat bang cac hat TiO» ¢& nano, do d6 dugc st dung dé san xuét san pham chim s6c

miéng va vé sinh miéng c6 hoat tinh quang xuc tac theo sang ché.
Vidu4
(Panh gié tinh khang khuan ctia mau thir nghiém theo vi du 1)

Céc thtt nghiém duge thuc hién dé danh gia tinh khang khuan dugc thyc hién
trong huyén phu str dung ching vi khuan Escherichia Coli ATCC 8739.

Céc ching vi khudn duoc nudi cdy qua dém trong mdi truong TSA (Tryptic
Soybean Agar — TSA — Chat 1am dong aga ddu nanh trypxin). Cac phén udc cia cac
mé cdy duge ghép trong moi trudng nudi cdy (Tryptic Soy Broth) va dugc G trong diédu
kién wa khi & nhiét dd 37°C cho dén khi dat dugc pha nudi cdy ham mil. T d6 cac

huyén phi tiéu chuén thu duge thong qua céc thao tac pha loang tudn ty.

Pé do hoat tinh chéng vi khuan, chung toi tién hanh thuc hién tron 2ml hoic
4m] mau thir nghiém theo vi du 1 (TiO2-HA) & dang huyén phil v6i moi trudng nudi
cAy. Mbi dia chita mau thtr nghiém sau d6 dugc ghép cdy v6i 2ml huyén phu vi khuin
& murc da biét va duoc dit dudi dén UVA trong thoi gian 2 gio véi khoang cach tir 8

dén 9cm so voi den.

Sau khi birc xa, phan u6c dugce pha lodng thich hop (Iml) 14y tr mdi mau thtr
nghiém va sau dé dugc gieo hat trong cac dia v6i moi trudng giau aga dé xac dinh sb
lugng vi khuén hoat dong xuét hién (duge tinh theo cic don vi cum, cfu/ml). Céc dia
duoc ghép cdy sau d6 dugc dit trong thoi ky G ¢ nhiét do 37° C trong 24 gio va sau do

dém cac cum khuan.

Céc két qua duoc thé hién & dang phan tram con lai: S/So (phin tram tc ché: 1-

S/So).

Trong bang 1 dudi day, cdc uu diém cia viéc st dung cdc hat micromet chira

hydroxyapatit dugc chtrc ndng héa véi TiOs theo sang ché duoc thé hién r6 rang; thuc
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té, hoat tinh chdng vi khudn giam 14 78% sau 2 gid phoi nhiém dudi dén UVA, dat dén

99,7% bang cach ting gip d6i ndng do mau thir nghiém theo sang ché.
Bang 1

(Danh gia tinh khang khuin trén chiing Escherichia Coli)

San pham duéi Chung vi khuén: Escherichia coli
didu kién kiém | Nong d6 vi khuin Nong do vi khuén cubi
tra To ban déu cung Gidm
(UFC/ml) (UFC/ml) %
Nudc vo trung UVA
1x108 1x108 -
dugc khu ion 2 gid
TiO2-HA T6i
1x108 9x107 8%
(2 ml)
TiO2-HA UVA
1x10% 2,1x107 78%
(2 ml) 2 gio
TiO2-HA UVA
1,2x108 2,4x10° 99,7%
(4 ml) 2 gio
Vidu5
(Kem danh rang)

Kem déanh rang theo sang ché duoc didu ché theo phuong phap sau ddy va diéu

ché tir c4c thanh phan sau day.

Trong budc tht nhit, huyén phu trong nuéc chira cic hat cacbonat
hydroxyapatit dugc chirc ndng hoa bé mat bang cac hat TiO; c¢& nano (TiO>-HA) (téng

ham luong chét ran: 30% theo trong lugng) dugc diéu ché theo vi du 1.

Huyén phu trong nudc thu duge, sau d6 dugce trdn véi céc thanh phan khéc cia

kem danh riang nhu dugc thé hién trong bang bén dudi, ngoai trix chét hoat dong bé
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mat.

Thao téc tron dugc thuc hién trong thiét bi tron thong thudng duge duy tri mic
chéin khong thich hop dugc trong trong s6 cac tri sb thong thuong da biét ddi voi cac

chuyén gia k¥ thudt trong linh vuc k¥ thuét trong ing.

Khi hdn hop déng nhét thu duge, chit hoat dong bé mat dugc két hgp trong

thiét bi tron khi duy tri mirc chan khong da x4c dinh.

Theo cach nay, kem danh rang thu dugc c¢6 thanh phén nhu duge thé hién &

bang 2.

Béang 2
Thanh phéan Luong [%]
Natri cacboxymetylxenluloza 1,0
Céc hat TiO>-HA 15,0
Siro socbitol 15,0
Glyxerin 15,0
Natri sacarin 0,25
Dich chiét tir cdy thach ting hydroglycolic dugc 0,5
chuan do trong axit usnic 2%
Silic dioxit co dic 1,0
Silic dioxit mai mon 18,0
Tetrakali pyrophosphat 3,0
Titan dioxit 0,9
Natri lauryl sulfat 0,5
Huong vi bac ha 1,3
Axit xitric 0,25
Nude Can bang

Vidub6

(Danh gia su tao thanh 16p phu trén bé mit ctia men in vitro)
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Céac mang men (3x3mm) thu dugc tir cac bé mit & gitta ké nhau cta rang nanh
duoc tach ra dé phau thuat chinh rang. Sau khi tach, cac ring dugc cit bang dia kim
cuong va cac mang thu dugc dugc nghién bang séng am trong 10 phut véi etanol 50%
theo trong luong dé loai bé manh vun. Cac mang nay duoc mai mon véi 37% theo
trong lugng cua axit orthophotphoric trong 1 phut, sau d6 dugc rua di rua lai bing
nude chung cét st dung ban chai dién va lam kho bang khong khi. Sau dé, thir nghiém
nay dugc thuc hién bang cach xr Iy cac mang men v6i kem danh ring thong thuong va

kem danh rang chira 10% trong lugng cia céc hat TiO>-HA theo sang ché.

C6 5 thir nghiém dugce tién hanh song song dé lap lai tht nghiém 16n hon va thu

dugc cac dit lidu tét hon.
Quy trinh cu thé nhu sau:

M&di mang men dugc chai ba 1an mot ngay trong khoang thoi gian bing 21 ngay.
Cac quang cach gilta cac 1an chai 1a hon 5 gid. Quy trinh rira bit ky dwgc thuc hién
trong 30 gidy st dung ban chai dién duoc dua ra voi ap suit khong d6i va st dung
phén ude co kich ¢d hat ddu cia kem danh rang dugc lam uét béng nudc may, g?m
gidng véi quy trinh chai rang thong thuong in vivo. Sau mdi 1an xtr 1y, mot mang men
duoc rira bang nudc mdy st dung ban chai danh rang dugc lam sach dé loai bo kem
danh rang con du. Ban chai danh rang duoc rura di ria lai bing nudc may sau mdi lan

st dung.

Sau thdi gian 21 ngay xtr Iy chii, mdi mang men dugc dic trung boi ky thuét
nhidu xa tia X (DRX), kinh hién vi dién ttt quét (SEM) v6i dung cu do EDX va quang
phd hoc bién ddi furie bang tia hong ngoai (FTIR - Infrared Fourier Transformed

Spectroscopy).

Phan tich duoc thuc hién boi dung cu do SEM-EDX dugc thé hién trén Fig.7a
va 7b chi ra rang bé mit men dugc xt ly v6i kem danh ring thong thuong c6 ty 1& mol

cua Ca/P 1a 1,9, day 1a tri sb dic trung cia men tu nhién.

Véi dung cu do EDX (Fig.6b), Cac tac gia sang ché chi ra rang ty 1& Ca/P ¢6
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trong 16p phu 14 tri sé dic trung ctia cdc hat canxi phosphat dugc chitc ning héa bé mit

bang cac hat TiO; ¢d nano va khong phai la tri sO clia men ty nhién.

Hon nita, dinh tin hiéu cla titan, dac s cia dioxit dugc nhén thady mot cach rd

rang.

Do d6, trén bé mit ngoai ciia men duogc xit Iy v6i kem dénh ring theo sang ché,
16p phu duge tao ra mot cach c6 1gi, ngay ca trong thoi gian gidi han trong sudt chu Iy

v¢€ sinh rang.
Vidu7
(Nudc siuc miéng)

Nudce stc miéng chira cac hat TiO2-HA theo sang ché duogc diéu ché béng cach
tron huyén phit duge tao ra theo vi du 1 theo cach thong thuong véi cac thanh phéan

thong thuong.

Nudce stic miéng thu duge cd cac thanh phin nhu duogc thé hién ¢ bang 3 sau

day.
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Bang 3
Thanh phan Luong [%]
Cac hat TiO-HA 5
Siro socbitol 3
Glyxerin 3
Natri sacarin 0,25
Dich chiét tr cdy thach ting hydroglycolic dugc 0,5
chuan do trong axit usnic 2%
Tetrakali pyrophosphat 1
Natri lauryl sulfat 0,2
Huong vi bac ha 0,5
Axit xitric 0,1
Nuée Can bang

Vidu8

(Keo cao su)

Keo cao su chira cac hat TiO>-HA theo sang ché duoc diéu ché béng cach tron
huyén phti duge tao ra theo vi du 1 theo cach thong thuong véi cac thanh phén théng

thuodng.

Keo cao su da thu dugc c6 thanh phan nhu néu trong bang 4 dudi day.
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Bang 4
Thanh phéan Luong [%]
Chét nén keo cao su 91,65
Céc hat TiO-HA 4
Glyxerin 3
Natri sacarin 0,025
Dich chiét tir cdy thach ting hydroglycolic dugc 0,1
chuén dd trong axit usnic 2%
Huong vi bac ha 1

RO rang la cac chuyén gia trong linh vuc k¥ thuat twong Umg c6 the tao ra cac
thay doi va sua doi doi voi sang ché néu trén, dé dap tng cac yéu cau cu the va ngau
nhién, cac thay doi va stra d6i nay déu nam trong pham vi bdo ho ma dugc xac dinh boi

cac diém yéu cau bao ho sau day.
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YEU CAU BAO HQ

1. San phdm chiam séc miéng va vé sinh miéng c6 hoat tinh quang xuc tac chira cac
hat chira hop chét canxi phosphat, duge chic nang hoa bé mit bang cac hat TiO; c&

nano & dang tinh thé, céc hat TiO» c¢& nano nay co:
a) hinh thai hoc vé co ban ¢ dang phién;
b) ty 1¢ kich thuéc (AR) nim trong khoang tlr 5 dén 30;
¢) chu triic b mat c6 mit (001) 1a mit ngoai cung clia mang ludi tinh thé; va
d) trong d6 TiOz c6 dang anata, tlly ¥ duoc tron véi rutil va/hode brookit.

2. San pham theo diém 1, trong d6 cac hat chira hop chét canxi phosphat c6 kich thuéc

theo micromet, ¢6 chidu dai tbt hon 1a nam trong khoang tr 0,2 pm dén 10 pm.

3. San phém theo diém 1 hodc 2, trong d6 céac hat TiO2 ¢ nano ¢o6 chiéu dai nhé hon

0,1 pm, tdt hon 1a chiéu dai nim trong khoang tir 0,01 um dén 0,1 pm.

4. San phdm theo diém bét ky trong s céac diém tir 1 dén 3, trong d6 céc hat TiO; ¢c&

nano ¢6 do day nam trong khoang tir 2 nm dén 5 nm.

5. San pham theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 4, trong d6 hop chit canxi
phosphat dugc chon tir nhém bao gdm: octacanxi phosphat, tricanxi phosphat, apatit,

hydroxyapatit va cacbonat hydroxyapatit.

6. San pham theo diém bét ky trong sb cac diém tor 1 dén 5, trong d6 hop chit canxi

phosphat con bao gdm céc ion k&m va/hodc cac ion cacbonat.

7. San phdm theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 6, trong d6 cac hat chira hop

chét canxi phosphat c6 bé mit c6 dién tich am va/hodc duong tu do.

8. San pham theo diém bAt ky trong sb cac diém tir 1 dén 7, trong @6 cac hat chira hop
chit canxi phosphat dugc chirc nang héa bé& mit bang hat TiO2 ¢& nano c6 dd két tinh

(CD - crystallinity degree) ndm trong khoang tir 50% dén 80%, t6t hon 1a nim trong
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khoang tir 58% dén 75%.

9. San phim theo diém bt ky trong sb céc diém tir 1 dén 8, & dang huyén phu, dau, gel
hodc dang ran dugc chon tir nhém bao gém: kem danh rang, bdt danh rang, keo cao su
dé vé sinh rang va miéng, thubc m& dung cho loi, nude sic miéng va chét 16ng dam
dac lam sach miéng, thudc stic miéng, chit don dé cin va bao vé miéng va san phém

lam trang chuyén nghiép.

10. Hat chtra hop chét canxi phosphat dugc chitc ning héa bé mit bang cac hat TiO»

¢& nano nhu duge xac dinh trong diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 8.

11. Quy trinh san xuét san pham chim s6c miéng va vé sinh miéng c6 hoat tinh quang
xtc tac duge chon tir nhom bao gdm: kem danh ring, bot danh ring, keo cao su, thube
md& dung cho 1oi, nude sic mi€ng va chét long ddm dic 1am sach miéng, thudc stic
miéng, chat don dé can va bao vé miéng va céc san phim 1am tring chuyén nghiép, quy

trinh nay bao gom cac budc:

a) tao ra huyén phu trong nuéc chira céc hat nhu duge xac dinh trong diém bt

ky trong s0 cac diém tur 1 dén §; va

b) tron huyén phu trong nudc véi cac thanh phan khic ciia san phdm chdm soc

miéng va v¢ sinh miéng.

12. Quy trinh san xuét san phdm chim s6c miéng va vé sinh miéng c6 hoat tinh quang
xuc tadc duoc chon tir nhém bao gém: kem danh rang, bot danh rang, keo cao su, thube
md& dung cho 191, nude sic mi€ng va chét long dam ddc lam sach miéng, thube stc
miéng, chit don dé cdn va bio vé miéng va céc san pham lam tring chuyén nghiép, quy

trinh nay bao gém cac budc:

a’) tao ra cac hat ran nhu dugc xac dinh trong dicém bat ky trong so céc di€m tur

1 dén §; va

b’) tron céac hat ran v6i cac thanh phan khac cua san phdm chdm s6c miéng va

vé sinh miéng.
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13. Quy trinh theo diém 11, trong d6 bude a) bao gdm cac budc:

a1) diéu ché dung dich trong nudc bao gom cic ion canxi v4i nong d6 nam trong

khoéng tir 10*M dén 102M, t6t hon 14 10°M;

b1) dun néng dung dich trong nudc dén nhiét do nim trong khoang tir 30 dén
120°C, t5t hon 1a 80°C, trong thoi gian ndm trong khoang tir 0,5 gio dén 4 gio cho dén
khi dat dugc nhi¢t do nay;

c1) bd sung nhé giot dung dich trong nudc chira cic ion phosphat véi ndng dod
nim trong khoang tir 0,5 10 M dén 0,5 102 M, t6t hon 1 0,6 10M, trong thoi gian

nam trong khoang tir 2 gio dén 8 gio, tot hon 1a 4 gio;

di) bd sung nhd giot, ddng thoi v6i viée bd sung dung dich chtra céc ion
phosphat, dung dich rugu chira hop chét titan v6i ndng d6 nim trong khoang tir 0,05

10-*M dén 0,05 102M, t6t hon 12 0,05 10°M;

e1) tao hdi luu hdn hop thu dugc trong thoi gian ndm trong khoang tir 4 gio dén

12 gio, tot hon 1a 8 gio.

14. Quy trinh theo diém 13, trong d6 & budc di), ruou duge st dung dé lam dung dich
ruou duoc chon tir nhém bao gdm: metanol, etanol, isopropanol, propanol, butanol,
octanol va cac hdn hop chtra chiing va hop chét titan duoc st dung dugc chon tir nhém
bao goém: titan alkoxit, tot hon 1a titan isopropoxit hodc titan butoxit, va tién chét vo co

cua titan dioxit.

15. Quy trinh theo diém 13 hodc 14, trong d6 budc c1) dugce thuc hién béng cach khuéy
tron dung dich mot cach déng thoi, tét hon 1a béng may tron co hoc, dé nap COz co
trong khong khi, hoac bang cach bd sung cac ion cacbonat vao dung dich trong nudc
chtra cac ion phosphat, hodc bing céach b6 sung dung dich thi nhit chra cac ion

cacbonat va dung dich thir hai chira cac ion phosphat mot cach ddng thoi.
16. Quy trinh theo diém 12, trong d6 budc a’) bao gdm céc budec:
a3) diéu ché huyén phu trong nuéc chira cac hat theo budc a);

-32-



22317

bs) tach cac hat ran ra khoi huyén phii thu duogc tir bude as);
c3) lam kho céc hat rén uGt da thu dugc.
17. Quy trinh theo diém 16, con bao gdm budc:

d3) rira cac hat rin dugc tach bang nudc hoic dung dich bazo trudc khi tién

hanh buéc lam kho c3).

18. Kit chira cdc phan bao gdm it nhat mot san pham chim séc miéng va vé sinh miéng
¢6 hoat tinh quang xuc tac theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 9 va tuy y it
nhat mot thiét bj phat quang c6 chiéu dai budc séng ndm trong khoang tir 280 nm dén

450 nm.
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