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(57) Giai phép hitu ich dé cap dén cac loai xi ming xuong acrylic ting cudng
hoat tinh sinh hoc dugc déng g6i thanh 2 phan, phan bt (chit rin) va phan cht
16ng. Phan bdt xi mang acrylic méi nay 13 hdn hop cuia poly(metyl metacrylat)
hinh sao bén canh, chit ting cudng hoat tinh sinh hoc 13 keo nano silic oxit bién
tinh/lai ghép hitu co, BaSO, va benzoyl peroxit. Phin bt xi ming xuong nay co
dac trung 14 poly(metyl metacrylat) hinh sao bdn canh dugc tdng hop theo phuong
phap tring hop gde chuyén dich nguyén tir két hop véi cac chét ting cuong tuong
thich sinh hoc. Thanh phan chit long gdm metyl metacrylat, chat ddng khoi mao
va chét Grc ché. Xi mang xuong acrylic ting cudng hoat tinh sinh hoc dugce déng
rin bang cach tron bdt xi mang xwong acrylic va phan chat léng véi nhau. Xi
méng xuong acrylic ting cudng hoat tinh sinh hoc c6 thé tmg dung trong thay thé
xwong nhan tao hodc gén két xuong trong phiu thuat. Giai phap hitu ich ciing dé
cép dén phuong phap ché tao timg thanh phan cu thé ciia cac loai xi mang xuong

acrylic tdng cuong hoat tinh sinh hoc nay.
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Linh vue k§ thuit dwgc dé cap

Giai phap hitu ich dé cap dén loai xi ming xuong acrylic ting cuong hoat tinh
sinh hoc dugc déng gbi thanh 2 phin, phin bt xi mang xuong va phan chét 1éng.
B6t xi mang xuong ting cudng hoat tinh sinh hoc méi nay 1a hdn hop cua: (i) bot
poly(metyl metacrylat) c6 cdu tric hinh sao bdn canh (4sSPMMA) dugc téng hop
theo phuong phap tring hop géc chuyén dich nguyén tu, (i) chét ting cudng
tuong thich sinh hoc 1a mot trong cac loai silica lai ghép hitu co: keo nano silic
oxit va silicagel vi x6p dugc bién tinh bdi 3-(metacryloyloxy) propyl
trimethoxysilan (MPTS) va/hoac dugc lai ghép vai PMMA, (iii) chét can quang
BaSOs, va (iv) chit khoi mao benzoy! peroxit. Giai phap hitu ich ciing d& cap dén
phan chét l1éng di kém bt budc ciia xi ming sinh hoc 1a hdn hop cia metyl
metacrylat (chiém 99%), va mot lugng nho chét déng khoi mao va chét we ché.
Vat liéu xi ming xuong acrylic duoc dong rén (hoéa ran) khi tron 2 hop phan bot
Xi ming va phéan chét 16ng, c6 thé ing dung trong phiu thuit y hoc nhu cay ghép

xuong, thay kh6p nhén tao, gin két xuong.

Tinh trang ky thuit cta giai phap hiru ich

Xi mang xuong acrylic (xi méng sinh hoc) trén co s¢ PMMA dé duogc st dung
trong phau thuét nhu thay khép nhan tao, diéu tri lodng hodc mat xuong, tao hinh
dbt sdng bang bom xi mang vai ty 1 thanh cdng rat cao. Xi mang xuong acrylic
6 kha ning tuong thich véi co thé va day nhanh qua trinh phuc hdi chin thuong.
Xi mang xuong acrylic dugc coi 1a vat li¢u chy ghép, gén két dang tin cdy, c6 kha
ndng sut dung 1am sang va ddc biét, co ty 1€ thanh cong cao khi cdy ghép cac bo
phén gia xwong/thay thé xwong ding xi mang acrylic dé gan két. Mic du vay, xi
mang xuong acrylic cling c¢6 nhidu han ché, chu yéu lién quan dén dic tinh tro vé

mat sinh hoc hodc hoat tinh sinh hoc thép ctia né. Gan day, st dung céc hoat chét
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sinh hoc dé dwa vao cong thirc xi mang xuong dang bit ddu duoc quan tAm nghién
ctru. Khi bd sung ham luong dang ké céc hoat chét nay (vi du 5%), c6 thé ting
hoat tinh sinh hoc ctia xi mang xuong, tuy nhién, tinh chét co hoc, kha ning
bom/dun cua xi mang cling bi giam.

Xi mang xwong acrylic dwoc déng géi thanh hai phan: phan chét rin (& dang
bot va trong giai phap hitu ich ndy dugc goi 1a bot xi mang xuong) va phan léng,
trong d6 phan chét rin dugc ciu thanh tit PMMA hodc polyme ddng trung hop
cua no (copolyme PMMA) ¢ dang bot, chét khoi mao, c6 hoac khong co chét can
quang. Khir tring phan chét rin co thé duge tién hanh trude dé thuan tién cho viée
sir dung n6. Phan 1ong gdm monome metyl metacrylat (viét tit 4 MMA), mot s6
dong monome, chit ddng khoi mao va chét tc ché [G. Lewis, J. Biomed Mater.
Res. (Appl. Biomater.) 38 (1997) 155-182)]. Khi str dung, hai phan l6ng va bot
rdn nay duoc tron vao nhau, tir luc ndy, cdc monome tham gia tring hop gdc tur
do dugc gia tdc boi hé chit khoi me‘to/déng khoi mao. PJ nhét clia xi mang xuong
thay déi theo thoi gian tir dang nhdo thanh trang thai déo, & trang thai déo nay,
céc thao tac v6i xi ming (nin, duc, bom, din) c6 thé duoc 4p dung mot cach an
todn va cubi cing vét liéu xi mang & trang thai cing ran. Thoi gian déo c6 thé
duoc diéu chinh dé bac sT phau thuat c6 du thoi gian thao tac véi xi mang xﬁong
trong viéc gin cac vat lidu cdy ghép vao xuong hodc sir dung doc lap trong bom
ddt sdng dé didu tri lodng xuong. Xi mang xwong acrylic trén co s6 PMMA dugc
sir dung 14m sang 1an dAu tién vao nhitng ndm 1940 trong phiu thuat thdm m§ dé
thu hep khoang céch trong hop so. Céc xét nghiém lam sang toan dién vé sy tuong
thich ctia xi mang xuong véi co thé da duoc tién hanh trudc khi st dung chiing
trong phau thuat. Kha ning twong thich mé tuyét voi cia PMMA cho phép xi
ming xuong duoc sit dung dé ndi chan gia trong nhimg nim 1950.

Ngay nay, hon mét nira triéu phau thuat ndi khép nhan tao sir xi mang xwong
duoc sir dung trén toan thé gi6i. Cac thanh ghi hong va déu gdi dé thay thé khop

nhén tao duoc sit dung & Thuy Pién va Na Uy cho thdy r& nhitng loi thé cua xi
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ming. Bénh vién Cho Ry ciing dang st dung xi mang sinh hoc cho céac truong
hop v, sut 1om kin xoang trdn, 16m so, chén thuong so néo, gay cd ﬁucmg dui...

Cong bd don dang ky sang ché US 2009/0105369 A da dé cap dén bot xi
ming xwong acrylic gdm hai thanh phan chinh, (i) chta it nht mot homopolyme
hoic mdt copolyme c6 nhiét o chuyén thuy tinh hoa trén 45°C; va (ii) ¢6 chua it
nhét mot elastome twong hgp sinh hoc cé nhiét do chuyén thuy tinh héa dudi
37°C, va hoa tan hodc c6 khd ning truong trong alkylmetacrylat va/hodc
alkyldimetacrylat va/hodc alkyltrimetacrylat va/hodc alkyltetramethcrylat va cé
ham luong monome con du dudi 5 % dé dam bao xi ming xuong acrylic khong
c6 doc td. Cac homopolyme PMMA va poly-metylmetacrylat-co-metyl-acrylat va
poly metylmetacrylat-co-styren 1a thich hgp hon cho xi mang xuong acrylic so
v6i cac copolyme cuia alkylmetacrylat hodc metylmetacrylat. Elastome (chét dan
héi) 14 mot phu gia cho bt xi ming & dang hat véi kich thuéc hat tir 5-500 pm.
Ham luong elastome trong xi méng xuong tir 0,1-20 phan khéi lugng. Elastome
dugc chon tir cdc nhém cao su acrylat, cao su etylen-acrylat, etylen propylen-
terpolyme, etylen-vinylaxetat-copolyme, polybutadien, polyisopren, cao su
butylrat, cao su thién nhién, cao su styren-butadien va polynorbornen. Elastome
thich hgp hon 1a cac elastome c¢6 nhiét do thuy tinh hdéa nhé hon 0°C. Bt xi méng
xuong trong sang ché vira néu ngoai hai thanh phan chinh & (i) va (ii) con chira
thém ZrO, (phu gia can quang khong thim nudc) va chat khoi mao dibenzoyl
peroxit. Sang ché noi trén khong dé cap dén PMMA hinh sao bdn canh, keo nano
silic oxit, silicagel vi x6p bién tinh/lai ghép va phu gia BaSOs..

Sang ché DE102004049121 va CN101229391B dé cap dén xi ming xuong
acrylic khang khuan. Trong sang ché DE102004049121, cac hat xi ming xuong
khang khudn c6 kich thuéc hat tr 63 dén 900 pm. Trong séng ché
CN101229391B, céc hat xi ming xwong khang khuén c6 kich thuée tir 100 dén
250 pm. VAt liéu xi mang xuong khang khudn duoc lam tir metyl metacrylat va
acrylic axit metyl este, phu gia can quang khong thdm nuéc (nhu ZrO, va/hogc

BaS0,) va cht khoi mao (nhu dibenzoyl peroxit). Cac séng ché nay chua dé cap

3



3936 4125

dén viéc st dung PMMA hinh sao, keo nano silic oxit ciing nhu silicagel vi x6p
bién tinh/lai ghép.

Sang ché U.S. 9155814B2 d& cap dén sir dung silica mao quén trung binh v6i
ham luong tir 2,04— 10,19% c6 chira khang sinh dé bién ddi mot sé cong thire xi
mang thwong mai (nhu SimplexP, Smartset HV, Smartset GHV) v&i muc dich
gidi phong cham khang sinh. Thir nghiém trong co thé (in vivo) di dugc tién hanh
trén chudt. Cac loai xi ming xwong acrylic bién d6i nay da cho thiy kha ning
khéng khuan t6t va c6 doc tinh thip vai cac té bao nguyén bao soi ciia chudt. Tuy
vay, sang ché ciing khong dé cap dén st dung colloid silica va silica gel cling nhur
bién tinh chiing dé dua vao cong thirc xi ming xuong acrylic.

Céc hat polyme acrylic trong céc phan chét rdn cta xi mang acrylic thuong
mai thudng c6 kich thuéc thay dbi tir 10 dén 150 pum, duoc diéu ché bing phuong
phap tring hop huyén phi/nhii twong thong qua co ché tring hop gdc tu do (FRP)
v6i trong lugng phén tir trong khoang tir 44000 dén 1980000 Da. Han ché chinh
ctia FRP 1a kho kiém soat khoi lugng phén tir, dd da phan tan, thanh phén, cAu
tric chudi va chiic ning cu thé cua polyme thu dugc.

Trong hai thap ky gan déy, nguoi ta da chu y nhiéu dén cac cong nghé tring
hop gbc sbéng (living radical) dé kiém soat khdi lugng phan tir va do da phan tan
vé& khéi luong phan tir, mot trong s6 d6 1 phuong phap tring hop gbe chuyén dich
nguyén tir (ATRP). PMMA hinh sao c¢6 thé duoc tdng hop bang phuong phap
ATRP véi khdi luong phan tir trong pham vi tir 1000 dén 200000 Da. Tuy nhién,
mdt trong nhiing nhugc diém ctia ATRP la loai bo cac chét xuc tac phtrc kim loai
chuyén tiép, thudong duoc xir Iy bang cach cho dung dich polyme qua cot silicagel
trung tinh hodic nhém oxit trung tinh. Céc polyme sau d6 thu duoc bang cach két
tlia tir metanol/nudc hodc bay hoi dung méi. Khi 4p dung qua trinh két tua tir dung
dich polyme, bdt polyme rit xép va min, c6 thé khong st dung don doc dé lam
bot xi mang xwong vi luong monome cin thiét dé 1am uét 1a rat cao (din dén nhiét

d6 trang hop ting cao). Do d6, ciing chua c6 cong trinh khoa hoc hogic sang ché
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nao dé cap dén viéc st dung PMMA dugc tdng hop bang phuong phap ATRP dé
lam thanh phan chét rén cta xi mang xwong acrylic. |

Bién ddi thanh phén bt cua xi mang xuwong acrylic da duoc nghién ciru rét
nhiéu, tuy nhién chua c6 bai béo/sang ché nao cong bd vé bot xi mang xuong
acrylic c6 chira PMMA hinh sao bdn canh dugc tdng hop bang phuong phap
tring hop gbc chuyén dich nguyén tir va st dung keo nano silic oxit/silicagel vi
x6p dugc bién tinh véi MPTS hogc lai ghép véi PMMA. Cac ché pham bét xi
ming xuong thuong mai cht yéu duge san xudt & nudc ngoai véi gia thanh cao
va tAt nhién ludn di kém v6i phin 1éng ctia no.

Do d6, ¢6 nhu cau dbi véi bot xi maéng xuong acrylic trén co s6 PMMA dugc
san xut & trong nuée ¢6 chira PMMA hinh sao bdn canh duoc tdng hop bing
phuong phép tring hop gdc chuyén dich nguyén tir, keo nano silic oxit/silicagel
vi xdp duoc bién tinh véi MPTS hoic lai ghép véi PMMA, BaSO, va benzoyl
peroxit dé c6 thé giai quyét dugc van dé ca vé tinh thuc tién va hoc thuat. Cu thé
14, bot xi mang xwong acrylic nay phu hop véi didu kién ché tao va tng dung tai
Viét Nam va con dugc st dung lam co s& tham khao cho cac nghién ctu tiép theo
lién quan trong linh vuc k¥ thuéat nay. St dung keo nano silic oxit va silicagel vi
x6p nhim ting kha ning twong thich sinh hoc va hoat tinh sinh hoc ctia xi mang
xuong. Dé tang tinh twong hop v&i nén polyme va ting ham luong clia ching, keo
nano silic oxit va silicagel vi x&p duoc bién tinh bé mat bai cac hop chét silan va
sau do dugc lai ghép lién két cdng hoa tri vdi PMMA. Céc tinh chét co hoc, dic
trung déng ran cla xi mang xuwong tir PMMA hinh sao c6 chita thém cic loai hat
silica néu trén duge khéo sét theo tiéu chudn ISO 5833:2002 va cac tiéu chuan cé
lién quan.

Ban chit k§ thuat cia giai phap hiru ich
Vian & ky thuat can duoc giai quyét

Muc dich ciia giai phép hitu ich 14 d& xuét céc loai bot xi ming xuong acrylic

c¢6 hoat tinh sinh hoc chira PMMA hinh sao bbn céanh (4sPMMA), bd sung céc

phu gia twong thich sinh hoc 1a keo nano silic oxit dugc bién tinh véi 3-
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(metacryloyloxy) propyl trimethoxysilan (MPTS); silicagel vi x6p bién tinh
MPTS; keo nano silic oxit hosc silicagel vi x6p dugc lai ghép véi PMMA, BaSO,
va benzoy! peroxit. Thanh phan chat 16ng cua céc loai xi mang xuong nay déu
giéng nhau. Bot xi ming xuong trong giai phap hitu ich c6 mot thanh phan dic
trung 12 PMMA hinh sao bén canh duoc téng hop theo phuong phép tring hop
gdc chuyén dich nguyén tir ¢6 trong luong phén tir thap dudi 150 kDa. Ban déu,
PMMA thu dugc 1a & dang bot min va xép thanh, sau do, duogc chuyén thanh dang
hat cimg bang cach ép néng chay dé tao tAm, nghién thanh bot, siy loai 4m va ray
chon loc. PMMA dugc téng hop bang phuong phap ATRP di duge st dung trong
mot s6 tmg dung, do d6, mang lai gia tri méi, 16n hon cua céc polyme nhu vay 1a
rét c6 y nghia thuc tin, dic biét 1a voi cac vat liéu y sinh. Quy trinh nghién PMMA
thanh dang hat c6 kich thuéc trong khoang 10 — 250 micromet ciing c6 thé dugc
ap dung vdi cac polyme hoic copolyme ctia MMA thuong mai. Viée bién tinh céc
loai silica bang cac hop chat silan va sau do lai ghép véi polyme PMMA, chiét
tach thu 14y phén lai ghép ciing dwoc thuc hién nhim ting kha niang tuong hop va

tuong tadc voi nén polyme hitu co.

Céch thirc giai quyét van dé
Pé dat dugc muc dich trén day, theo mot khia canh, gidi phap hitu ich dé
cép dén cac loai bot xi mang xuwong acrylic chira:
a) Poly(metylmetacrylat) hinh sao bén canh duoc téng hop bang phuong
phap trung hop gbe chuyén dich nguyén tir (ATRP);
b) Mot trong céc loai silica hitu co hda, nhu sau:
» Keo nano silic oxit bién tinh boi MPTS (ky hiéu loai silia nay la
MCSPs);
» Keo nano silic oxit lai ghép vdi poly(metylmetacrylat)
> hoic silicagel vi xdp bién tinh bdi MPTS (ky hiéu loai silia nay
la MSGPs);
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» hodc MSCPs lai ghép véi PMMA (ky hi€u loai silia nay la
GCSPs);

» hodc MSGPs lai ghép véi PMMA (ky hi¢u loai silia nay la
GSGPs);

c) BaSOy;

d) Benzoyl peroxit.

Ngoai ra, giai phép hitu ich con dé cap dén phan chat 1ong 14 mét thanh
phan déng gbi di kém bt budc ciia cong thirc xi ming xuong thanh phdm cha yéu
gdm MMA, bao gdm:

a) Metyl metacrylat (MMA);

b) N,N’-dimetyl p-toluidin; va

¢) 4-Metoxyphenol véi cac ham lugng ¢ ppm c6 thé diéu chinh dugc.
Hiéu qua c6 lgi cda giai phap hiru ich

Bot xi ming xuong acrylic chtra cac thanh phén cu thé theo giai phép hitu
ich 14 hoan toan m&i va duge ding y hoc dé gén két xuong/khdp, gén két vat ligu
cdy ghép véi xuong, 1am vat liéu cdy ghép tam thoi, vat liéu xi méang trong thay
khép hang, tao hinh dét séng bang bom xi mang sinh hoc va c¢6 thé diéu chinh
duge mot sb tinh chét dap ung yéu cdu thuc té. Cu thé, c6 thé diéu chinh ham
luong cac loai silica bién tinh nhim tang tinh twong thich sinh hoc véi mé ngudi,
c6 thé diéu chinh thoi gian dong ran. Hién nay, tai Viét Nam chua c6 bat ky cong
trinh khoa hoc/nghién ctru va gidi phap hitu ich nao bdc 10 bt xi mang xuong
chira cc thanh phan cu thé theo gii phép hitu ich.

Giéi phép theo giai phép hitu ich da giai quyét duoc ban chat ctia van dé,
c& vé tinh thyc tién va hoc thuat. Cu thé hon, bot xi maéng xuong nay dugc dung
dé tao ra loai xi mang sinh hoc méi cé 4o bén udn, dd bén nén va nhiét do dong
ran cuc dai thép, déap tng tiéu chuin ISO 5833 (trong tiéu chuin nay, do bén udn
4 diém t6i thiéu 12 50 MPa, md dun uén 1800 MPa, do bén nén t6i thiéu 70 MPa
va nhiét d¢ dong ran cuc dai nhd hon 90 °C). B0t xi méng xuong nady cd cac uu

diém, nhu c6 chtra cac thanh phén hoat tinh (twong thich) sinh hoc 1a 2 loai hat
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silica (keo nano silic oxit va silicagel vi x5p ¢6 chita vi mao quan) da dugc hitu
co hdéa ma khong lam giam nhiéu tinh chét co hoc, boi 2 loai silica nay da dugc
bién tinh va/hodc lai ghép véi PMMA. PMMA hinh sao dugc téng hop bing
phuong phap ATRP 1a mot polyme hoat dong, c6 khdi lugng phén tir thip, d6 da
phén tan trong lugng phan tir thip (DPI < 1,4), phit hop cho céac tmg dung cén loai
Xi mang c6 do nhét thap dén trung binh, can lién két tét gitta cac pha xi mang va
xuong that. Xi ming nay con phil hop vai diéu kién ché tao va tng dung tai Viét
Nam va c6 thé dugc sir dung 1am co s& tham khao cho cac nghién ciru tiép theo
lién quan trong linh vyuc k¥ thuat nay.
Mo ta chi tiét giai phap hitu ich

Sau day, gidi phap hitu ich s&€ dugc md td mot cach chi tiét hon thong qua
c4c phuong 4n cu thé dugc uu tién theo giai phap hitu ich. Cac phuwong 4n nay
dugc mo ta chi véi muc dich minh hoa cho gidi phép hitu ich va giai phép hiru ich
khong chi gidi han & cac phuong an cu thé nay. RS rang 13, ngudi c6 hiéu biét
trung binh trong linh vuc nady, trén co s& cdc ndi dung néu trong ban md ta nay,
c6 thé thuc hién cac phuong 4n tuong duong ma khéng ndm ngoai pham vi cia
gidi phap hitu ich nhu dugc néu trong yéu cau bao hd kém theo.

Trong ban mb ta nay, thuat ngit “khoang” trude cac gia tri s6 duge ding dé

chi chinh gi4 tri s6 dé cling nhu céc gia tri s6 nim trong khoang + 5%, t6t hon 14
+ 2%, t6t hon nita 12 £ 0,5%, va tdt nhét 14 0% cua gia tri s6 do.
Bot xi mang xwong acrylic tdng cuong hoat tinh sinh hoc

Theo mot khia canh nao dé,A giai phép hitu ich dé cap dén cac loai bot xi

mang xuong acrylic, dc trung & chd, bdt xi ming xuong nay chira:

a) Poly(metylmetacrylat) hinh sao bén canh dugc téng hop bing phuong
phap tring hop gdc chuyén dich nguyén tir (ATRP); duge chuyén thanh
dang hat nho qu4 trinh tao tdm (bang nhiét hodc dung moi) va nghién,
rdy qua sang 250 um hozc nho hon dé chon Iy kich thudc hat trong

khoang 10 - 150 pm.
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b) Céc chét c6 ting cudng twong thich sinh hoc: Keo nano silic oxit bién
tinh béi MPTS (ky hiéu loai silia nay 14 MCSPs); hoic silicagel vi xbp -
bién tinh bsi MPTS (ky hiéu loai silia nay 18 MSGPs); hoac MSCPs lai
ghép v6i PMMA (ky hiéu loai silia nay 1a GCSPs); hoac MSGPs lai
ghép v6i PMMA (ky hiéu loai silia nay 1a GSGPs); chung déu duoc séy
kho, nghién nho.

c) BaSOy; va

d) Benzoyl peroxit.

Ngoai ra, thanh phan chit 1ong, 13 mot thanh phan di kém bét bude ctia xi ming
xuong thanh pham dugc déng géi trong mét lo thuy tinh kin, bao gom:

a) Metyl metacrylat;

b) N,N’-dimetyl p-toluidin (1% so véi khdi lwong metyl metacrylat); va

¢) 4-Metoxyphenol véi cc ham lugng ¢ ppm c6 thé diéu chinh dugc.

Sau day, cac thanh phan cia bot xi ming xuong acrylic s& duge mo ta mot
cach chi tiét. Cam quan chung: bot xi mang xuong acrylic dugc déng géi theo tiéu
chudn ISO 5833, bdt c6 dang mau tréing, khdi lwong 40 g, kich thude hat polyme
tir 10 — 150 pm. Bot c6 thé dugc khir tring trude bing khi etylen oxit hodc khir

tring bing tia gama trude khi st dung,

Thanh phan a) Poly(metylmetacrylat) hinh sao bén canh dugc tdng hop bing
phuong phap trung hop gdc chuyén dich nguyén tir (ATRP).

Khong c6 bét ky gidi han nao déi voi poly(metylmetacrylat) hinh sao bén
canh dugc téng hop bing phuong phép tring hop gbe chuyén dich nguyén tir
(ATRP) ma dugc st dung theo giai phap hitu ich. Do do, poly(metylmetacrylat)
hinh sao bdn canh dugc téng hop theo phuwong phip bét ky hosic
poly(metylmetacrylat) hinh sao bén canh c6 ban sin trén thi trudng déu c6 thé

dugc st dung theo gidi phap httu ich. Tuy nhién, theo mdt phuong 4n dugc uu
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tién, poly(metylmetacrylat) hinh sao bén canh dugc téng hop bing phwong phap
ATRP, c6 thé duge sir dung mét cach thich hop theo giai phap hiru ich.

Theo mot phuong an duge vu tién khéc, poly(metylmetacrylat) hinh sao
bén canh c6 kich thuée hat nhé hon 150 um va trong luong phan tir trung binh s6
la 100 kDa =+ 25 kDa.

Theo mot phuong 4n duge uu tién khéc, poly(metylmetacrylat) hinh sao
bdn canh tét hon 14 c6 mit trong ché phdm bot xi ming xuon/g theo giai phap hitu
ich v6i ham lugng ndm trong khoang tir 87,8% dén 90,2% (theo khdi lugng). Néu
sir dung ham lugng nho hon 87,8% hodc 16n hon 90,2%, ché phém thu duoc ¢cé

d0 bén udn thap, khong dap ung tiéu chuin ISO 5833.

Théanh phén b) 1a mét trong s céc loai silica hitu co nhu sau:

b1) Keo nano silic oxit bién tinh béi MPTS (ky hiéu loai silia nay la
MCSPs);

b2) hoic silicagel vi xdp bién tinh béi MPTS (ky hiéu loai silia nay 1a
MSGPs);

b3) hodc MSCPs lai ghép voi PMMA (ky hiéu loai silia nay 1a GCSPs);

b4) hodc MSGPs lai ghép véi PMMA (ky hiéu loai silia nay 1la GSGPs);

Thanh phan bl) va b2) Keo nano silic oxit dugc bién tinh véi 3-
(metacryloyloxy) propyl trimethoxysilan va lai ghép véi PMMA.

Khong c6 bt ky gidi han nao ddi vai cac loai keo nano silic oxit duge st
dung theo giai phap hitu ich. Do d6, nanosilica ¢ ngudn gdc bat ky hoic
nanosilica c6 ban sin trén thi trudng déu c6 thé duogc st dung theo giai phap hiru
ich. Keo nano silic oxit duge thém vao bt xi mang xwong nham ting kha ning
tuwong thich sinh hoc va hoat tinh sinh hoc cta xi méng xuong. Tuy nhién, theo
mdt phuong an dugce uu tién, cac loai keo nano silic oxit dugc bién tinh véi 3-
(metacryloyloxy) propyl trimethoxysilan va/hoédc keo nano silic oxit sau bién tinh

duoc lai ghép véi PMMA dé tiang tinh twong hop vai nén polyme. Ham luong keo
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nano silic oxit hitu co héa (bién tinh hosc lai ghép) theo giai phap hitu ich ndm
trong khoang tir 2% dén 10% keo nano silic oxit. Néu ham luong keo nano silic
oxit bién tinh nho hon 2% thi khong cai thién dugc hoat tinh sinh hoc ctia bdt xi
ming xuong. Néu ham luong keo nano silic oxit bién tinh 16n hon 10 % s& lam

gidm dd bén co hoc sdn pham xi méng xuong cudi cung.

Thanh phdn b3) va b4) Silicagel vi x6p duoc bién tinh voi 3-
(metacryloyloxy) propyl trimethoxysilan va lai ghép véi PMMA.

Theo mot phuong 4n dugc vu tién khéc, silicagel vi xép duoc bién tinh véi
3-(metacryloyloxy) propyl trimethoxysilan hodc lai ghép v6i PMMA dugc st
dung trong bot xi mang xuong theo giai phap hitu ich nim trong khoang ham
Iwong tir 2% dén 10%. Néu ham lugng silicagel vi xdp bién tinh/lai ghép nhé hon
2% thi khong cai thién dugc hoat tinh sinh hoc ctia bot xi méng xuong. Néu ham
lwong silicagel vi x5p bién tinh/lai ghép 16n hon 10 % thi lam giam d6 bén co hoc

cua xi mang xuong thu dugc tir bt xi méng xuong nay.

Thanh phén ¢) BaSO,

Twong ty, khong c6 bat ky giéi han nao déi véi BaSO, ma dugce st dung
theo giai phap hiru ich. Do d6, BaSO4 c6 ngudn gbc bat ky hoac BaSO, c6 ban sin
trén thi trudng déu c6 thé dugc sir dung theo giai phép hitu ich. Tuy nhién, theo
mot phuong an dugc uu ti€n, ham lugng BaSO4 dugc st dung trong bt xi méng
xuong theo giai phép hitu ich ndm trong khoang tir 4,88% dén 9,76%, tot nhét 14
7,3%. Néu ham luong BaSOy 16n hon 9,76% thi 1am giam tinh chét co hoc cla
bt xi mang xuong thu dugc. Néu, ham lwong BaSO4nhé hon 4,88% thi hidu qua
can quang s€ kém trong qué trinh chup X-quang xi mang xuong va c6 khéc biét

16n v€ md dun udn so véi xuong that.

Thanh phan d) Benzoyl peroxit

11
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Bot xi ming xuong theo giai phéap hiru ich con chira thanh phéan chét khoi
mao benzoyl peroxit dang tinh thé mau tring tinh khiét cao (>95%), c¢6 thé co
ngudn gdc bét ky hodic c6 ban sin trén thi trudng va dugc tinh ché. Theo mot
phuong 4n duoc uu tién, ham lugng benzoyl peroxit dugc sir dung trong bot xi
ming theo gidi phap hitu ich ndm trong khoang tir 0,2-0,9% (tinh theo tdng khdi
lwong clia bot xi mang xuong). Néu ham lugng benzoyl peroxit nho hon 0,2% s&
khong du dé khoi méo phéan tmg tring hop ctia monome trong pha long, dan dén
lugng monome du 16n, 1am ché phém c6 doc tinh cao. Néu ham luong benzoyl
peroxit 16n hon 0,9%, tdc d6 phan ung dong ran qué nhanh (thoi gian dé thao tac
v6i xi ming ngin) va khdi lugng benzoyl peroxit s& du thira sau phan Ung tring

hop, gdy anh hudng dén chét lugng ché pham xi mang xuong.

Theo mot phuong 4n dic biét dugc vu tién, xi méng xuong acrylic hoat tinh
sinh hoc ¢6 keo nano silic oxit, theo giai phép hitu ich, phan chat rin cta xi mang
nay chura:
a) Poly(metylmetacrylat) hinh sao bdn canh duoc tong hop bang phuong
phap tring hop gdc chuyén dich nguyén tir (ATRP) v6i ham lugng nim
trong khoang tir 87,8 dén 90,2%;

b) Keo nano silic oxit dugc lai ghép véi PMMA véi ham lugng nim trong
khoéng tir 2 dén 10%;

¢) BaSO, véi ham lugng ndm trong khoang tir 4,88% dén 9,76%; va

d) Benzoyl peroxit v6i lugng ndm trong khoang tir 0,2 dén 0,9%.

Theo m¢t phuong én vu tién khac, gidi phap hitu ich dé cap dén xi mang xuong
acrylic hoat tinh sinh hoc ¢¢ silicagel vi xép, dic trung & chd, phf?m chét rin cua
Xi méng xuwong nay chua:
a) Poly(metylmetacrylat) hinh sao bén canh dugc tong hop bang phuong
phap tring hop gbc chuyén dich nguyén tir (ATRP);

12
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b) Silica gel vi x6p duoc lai ghép véi PMMA véi lwong ndm trong khoéng
tir 2 dén 10% khéi lugng;
e) BaSO, véi ham lugng ndm trong khoang tir 2 dén 10%; va

¢) Benzoyl peroxit véi luong ndm trong khoang tir 0,2 dén 0,9%.

Tuong tu, khong c6 bat ky giéi han nao déi vai silica ma duge sir dung theo
gidi phdp hitu ich. Do do, silicagel vi x8p dugc bién tinh hozc ghép véi
poly(metylmetacrylat) c6 ngudn gdc bét ky hodc c6 ban sin trén thi truong déu co
thé dugc st dung theo giai phap hitu ich. Tuy nhién, theo mot phuong 4n dugc uu
tién, silicagel vi x8p duoc lai ghép véi poly(metylmetacrylat) 13 thich hop hon.
Theo mot phuong an dugc uwu tién, lugng keo nano silic oxit dugc ghép vai
poly(metylmetacrylat) dugc sir dung trong bdt xi méng xwong theo gidi phap hitu

ich c6 ham lugng nim trong khoang tir 2% dén 10%.

Theo cac phuong an khac nfra, bdt xi mang xuong acrylic theo giai phéap htru ich
chua:

a) Poly(metylmetacrylat) hinh sao bén canh dugc tdng hop bing phuong
phép tring hop gbc chuyén dich nguyén tir (ATRP) v6i ham luong nim
trong khoang tir 80 dén 90%;

b) Keo nano silic oxit hogc silica gel vi x5p v6i lwong nim trong khoang
ham luong tir 2 dén 10%, ca hai dugc str dung & dang da duogc bién tinh
bdi 3-(metacryloyloxy) propyl trimethoxysilan;

¢) BaSOy v&i ham luong nim trong khoang tir 5% dén 10%; va

d) Benzoyl peroxit v6i ham lugng lugng nim trong khoang tir 0,2 dén
0,9%.

Ngoai ra, giai phap hiru ich con dé cap dén thanh phan chit long cla xi
ming xuong acrylic, bao gdm:

a) Metyl metacrylat;

13
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b) N,N’-dimetyl p-toluidin; va

¢) 4-Metoxyphenol.

Khong c6 bat ky giéi han ndo cho cac thanh phan chat 1ong chu yéu gém
MMA. Céc thanh phan nay c6 thé c6 ngudn gbe bat ky hodc ¢ ban sin trén thi
trudng. Theo mdt phuwong 4n dwoc wu tién, phan chét léng dugc sir dung trong
giai phap hitu ich c6 chira:

a) Metyl metacrylat c6 ham lugng ndm trong khoang 99 - 98,5 %;

b) N,N’-dimetyl p-toluidin c¢6 ham lugng nam trong khoang 0,5-1,5%; va

¢) 4-metoxyphenol v&i ndng do 90 ppm trong chét 1ong, khong anh hudéng

dang ké dén khdi luong téng ctia chat 1ong.

Vi du thyce hié€n gidi phap hiru ich

Sau day, giai phap hiru ich s& dugc mé ta mot cach chi tiét hon nita thong qua
céc vi du cu thé minh hoa cho giai phap hiru ich. Do d6 giai phap hitu ich khong
bi gidi han & cac vi du nay.

Vi du 1: Tong hop céc thanh phén cua bdt xi ming xwong acrylic hoat tinh
sinh hoc chtra keo nano silic oxit bién tinh, keo nano silic oxit lai ghép PMMA va

phuong phap tron xi mang. So lugc vé quy trinh: Bao gdm cac bude 1.1 - 1.6

1.1.  Ché tao phirc chit CuBry/pentametyl dietylen triamin (PMDETA) va dung
dich Sn(EH), (Sn(II) 2-etyl hexanoat) sit dung dé tong hgp PMMA hinh
sao bon canh

CuBr; (99%) duoc sdy kho trong chan khong & 105°C trong 1 gi¢ trude khi
stt dung. Déu tién, 20 mg CuBr, dugc pha vao trong 300 mg metanol khan

(MeOH) trong mét lo thity tinh 10 mL, khudy d&u hdn hop cho dén khi tan hoan

toan bd sung thém vao dung dich 4000 mg dioxan cting véi PMDETA trong khi

van tiép tuc khudy. Dung dich sau cung ¢6 dang mau xanh duong dic trung cia

phirc chat ddng CuBry/PMDETA.

14
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Tuong tu, dung dich gbc mudi co thiéc (II) dwoc pha ché nhu sau: 373 mg
Sn(EH), dwoc hoa tan trong 613 mg MeOH khan, sau d6 bd sung thém 4000 mg
dioxan va khudy déu. Cac dung dich trén dwoc dé 6n dinh trong 24 gid trudc khi

st dung.

1.2: Téng hgp PMMA hinh sao bén cénh bing phuong phap tring hop gdc chuyén
dich nguyén tir (ATRP)

Dioxan (44,2 g), metyl metacrylat (60g), dung dich gbc CuBr,/Pentametyl
dietylen triamin (1,446 g), dung dich gbc Sn(EH), (1,446 g) va 0,50 g chét khoi
dau pentaerythritol tetrakis (2-bromoisobutylrat) duoc dwa vao mot binh cau 2 ¢
cung véi mot thanh khudy tir. Dung dich duoc loai bé oxy bang cach suc khi N,
va khudy lién tuc trong 30 phiit sau d6 déng kin binh phan tng. Binh dugc dit
trong chdu thay tinh chtra dau silicon da dwoc gia nhiét & 80°C bing mot bép
khudy tir. Phan (g dugc kéo dai trong 24 gid va két thiic ngit mach bang cach
thém vao 1mL dung dich 1% chét trc ché MeQH (Monometyl ete hydroquinon)
trong dioxan va phoi trong khong khi dé phan hiy xtc tac. D6 chuyén héa
monome thanh polyme dugc xé4c dinh bang phuong phap khéi lugng, trong d6 2
g dung dich dugc trich ra va sdy kho. Hon hop duoc pha lodng bang dioxan va
cho chay qua cot nhdi silicagel vi xdp sic ky dé loai b xuc tac. Polyme dugc thu
héi bang cach két tiia dung dich sau phén tach trong metanol véi thé tich gap hon
20 lan thé tich ctia dung dich, rira sach 3 14n bing metanol. San phim polyme
duoc sdy kho trong tu sdy chan khong dén khéi luong khong ddi va dugc bao quan
trong ti nhya PE dt trong binh hut 4m. Cach lam nay cling tién hanh tuong tu
véi toan bd phén con lai ciia dung dich polyme sau phan tng dé thu dugc bot
PMMA hinh sao bén cénh tinh khiét.

Bot PMMA hinh sao bén canh sau khi két tia & qué trinh trén dugc ép néng
chay thanh tdm c6 kich thuéc 1-3 mm, sau d6 dugc nghién nhé va riy qua sang

kich thudc mét ludi 250 pm, kich thudc hat thu duoc nam trong khoang 10 - 150
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um. Bot PMMA hinh sao bén canh dugc sy khé ¢ 100°C dé loai nuée hoan toan,
thu dugc 38-45 g bot PMMA hinh sao bén cénh.

1.3: Téng hop hat keo nano silic oxit (CSP)

Hat keo nano silic oxit dwoc tdng hop trong didu kién pH 9 diéu chinh béi
- dung dich ammonia. Hoa tan 16g tetraetoxysilan trong 30g metanol trong binh ba
¢d ¢6 thanh khuéy tir. Binh dugc dat trong bé dau trén may khqu tr ¢6 nhiét do
duoc kiém soat 12 50 + 2 °C, hdn hop hai chét duoc khuéy déu trong khoang 15
phiit. Sau d6 thém 0,428g dung dich ammonia va 5g nuéc vao hdn hop hai chat
trén. Phan ung dugc thuc hién trong 24 gid thu duge dung dich keo keo nano silic

oxit. Dung dich nay dugc bao quan trong mdt chai thuy tinh kin.

1.4: Bién tinh hat keo nano silic oxit (CSP) véi 3-(metacryloyloxy) propyl
trimethoxysilan

St dung 40g dung dich colloid silica phan tén trong 10 mL dioxan (1,4-
dioxan) trong binh hai ¢4, dung dich trong binh dwoc khudy déu sau d6 cho tiém
hdn hop gdm 5,00 g 3-(metacryloyloxy) propyl trimethoxysilan, 1,82g nuéc va 5
mL dioxan vao binh bing mét xy lanh y té. Tiép tuc khudy tir 24 gio, san pham
duoc 14y ra dé bay hoi tw nhién trong 24 gid rdi siy chan khong & 40°C trong 24
gio. Chéit rén duoc loc rira nhiéu lan br?mg metanol/axeton dé loai b 3-
(metacryloyloxy) propyl trimethoxysilan du. Sau d6 né tiép tuc dugc sy chan
khong & 40°C trong 24 gid va nghién thanh bot trudce khi sir dung. San pham thu
duoc 1a keo nano silic oxit duwoc bién tinh véi 3-(metacryloyloxy) propyl

trimethoxysilan.

1.5: Tong hop va chiét xuét vat liéu lai ghép CSP-g-PMMA
Vit lidu keo nano silic oxit lai ghép PMMA (CSP-g-PMMA) dugc tong
hop theo quy trinh sau: H3n hop gdm 20 mL dioxan, 5 g metyl metacrylat, 0,45g
benzoyl peroxit dugc dua vao binh day tron 100 mL véi thanh khudy tir, binh
16
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dwoc ngam trong bé dau & 80°C, khudy va suc khi N, trong thoi gian 15 phut. Céc
héa chét dang ran dugc nghién nho lai mot 1an nita trude khi thuc hién phan tng
nham tang kha nang tiép xuc tir d6 cai thién toc do va hiéu suét cua phan tmg. Sau
d6 Sg keo nano silic oxit dd dugc bién tinh boi 3-(metacryloyloxy) propyl
trimethoxysilan dugc thém tir tir vao binh phan tng, khi N, dugc tiép tuc suc sui
bot thém 15 phut sau d6 binh phan mg duoc khéa kin. Phan tng tién hanh trong
6 gio. Dung dich sau phan ng dugc cho bay hoi tu nhién trong 24 gio va sdy
chan khong & 40°C. Chét rin sau phan tng dugc hoa tan trong dung moi
tetrahydrofuran & 40°C trong 3h, sau d6 duoc loc qua gidy loc va tudi axeton dé
loai hét homopolyme PMMA (PMMA don thuan khong lién két véi silica). Bot
chét rén tiép tuc duge sdy & 100 °C trong 3h, nghién nhé va loc qua sang 125 um,
thu dugc san pham keo nano silic oxit dugc ghép véi poly(metylmetacrylat) c6

mau trang.

1.6: Pha ché cac ché phdm bot xi mang xuong acrylic chita keo nano silic oxit
bién tinh va lai ghép PMMA.

Céc ché phim bot xi ming xwong acrylic duge ky higu BXM1, BXM2,
BXM3, BXM4, BXMS5, BXM6 véi thanh phén va lugng theo ty 1€ cu thé nhu
duoc mo ta trong Bang 1 va Bang 2 (tdng khéi lwong mdi mau 14 40g). Cac nguyén
lidu co6 khéi luong tinh béng gam (g) dudi day duoc tao ra, duge tron déu béng
may tron bdt mini véi tbe dd 600 v/phut trong 30-60 gidy dé tao ra ché phém bot
xi mang, thuc té m&i mé tron nén duge thue hién véi khdi lugng 16m hon (vi du
1,2 14n theo ty 1& da néu & Bang 1 va 2), sau d6 iy ra 40g.

Béng 1: Céc thanh phan cta ché phdm bot xi mang xuong acrylic chira PMMA

hinh sao va keo nano silic oxit bién tinh
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Ché phdm | Ché pham | Ché pham

BXM1 BXM2 BXM3
Poly(metylmetacrylat) hinh sao bén
canh dugc tong hop bang phuong pha
trung hop gécgchu};én dgicrl)l nguie; tz 3010 304 04
(ATRP)
Keo nano silic oxit dugc bién tinh voi
3-(metacryloyloxy) propyl 0,80 2,00 3,00
trimethoxysilan
BaSOq 2,92 2,84 2,76
Benzoyl peroxit 0,20 0,20 0,20

Bang 2: Céc thanh phan cta ché phdm bot xi mang xuong acrylic chtra PMMA

hinh sao va keo nano silic oxit lai ghép PMMA

Ché phdm | Ché phdm | Ché pham
BXM4 BXMS5 BXM6
Poly(metylmetacrylat) hinh sao bdn
canh duoc tdng hop bang phuong pha
SR I AT 35,04 34,04
trung hgp goc chuyén dich nguyén to
(ATRP)
Keo nano silic oxit dugc lai ghép véi
0,80 2,00 3,00
poly(metylmetacrylat)
BaSO, 2,92 2,84 2,76
Benzoyl peroxit 0,20 0,20 0,20

Can luu y 1a cac ché pham bt xi méng khac cling c¢6 thé dugc tao ra mot cach dé

dang bang c4ch didu chinh ty 18 cac thanh phin theo khoang ty 18 vé thanh phan

nhu dugc mo ta trén day theo gidi phap hitu ich.
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Vi dy 2: Pha ché dung dich 16ng MMA chira 90 ppm 4-Metoxyphenol va 1%
N,N’-dimetyl p-toluidin.

Dung dich gdc MMA chira 4-Metoxyphenol véi ham lwong 5000 ppm (ky
hiéu MMAS5000): Pha 0,2 g 0,102 g 4-Metoxyphenol vao 20 g MMA khudy déu
trong it nhat 30 phut, sau d6 hdn hop duoc bao quén trong ti lanh 4 — 8 °C.

Dung dich 16ng MMA dugc pha véi thanh phan va luong nhu sau: 20 g
metyl metacrylat, 200 mg N,N’-dimety] p-toluidin va 0,241 g dung dich gdc
MMA5000. Chét 16ng thu dugc c6 chira 90 ppm 4-Metoxyphenol va 1% DMPT
(N,N’-dimethyl p-toluidin). H3n hop duoc khudy déu trong it nhat 30 phut sau do

dugc bao quan trong tui lanh 4 — 8§ °C.

Vi du 3: Tong hop silicagel vi x6p bién tinh véi 3-(metacryloyloxy) propyl
trimethoxysilan

Phén tan Sg silicagel vi xdp (da sdy kho) vao hdn hop dung mdi gdm 40g
metanol 10 g dioxan (1,4-dioxane) trong 1 binh hai ¢d, dung dich trong binh dugc
khudy déu. Sau d6 cho tiém hdn hop gdm 5,00 g 3-(metacryloyloxy) propyl
trimethoxysilan, 1,82g nudc va 5 mL dioxan vao binh biang mét xy lanh y té. Tiép
tuc khudy tir 24 gid, san pham duoc 1dy ra dé bay hoi tu nhién trong 24 gid rdi
duoc dem di sdy chan khong & 40°C trong 24 gid. Chét rin duoc loc rira nhiéu
lan bing metanol/axeton dé loai bé 3-(metacryloyloxy) propyl trimethoxysilan
du. Sau d6 tiép tuc duge sdy chan khong & 40°C trong 24 gid va nghién thanh bot
trude khi st dung. San pham thu duogc 13 silicagel vi xdp dugc bién tinh véi 3-

(metacryloyloxy) propyl trimethoxysilan.

Vi du 4: Tong hop va chiét xuét vat liéu lai ghép silicagel-g-PMMA

Phan tan 5g silicagel vi x6p d4 bién tinh vao trong hdn hop dung mdi gdm
20g Dioxan, 5g MMA, 25g MeOH, 0,1 g AIBN duoc cho vao binh cu ddy tron
100 mL v&i thanh khudy tir, binh dugc ngdm trong bé dau & 60°C khudy trong
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thoi gian 15 phut. Phan tng dién ra trong mdi trudng tro bang cach suc khi N2
trong vong 15 phut sau d6 binh phan Uing dugc dong kin. Phan tng dugc thyc hién
& 60°C trong 8 gid, san phdm sau khi phan Gmg hoan toan db ra dia petri rong (15
cm) dé cho bay hoi tu nhién trong 24 gid sau d6 dem di siy & 40°C. Chét rén sau
phan Umg duoc hoa tan trong dung mdi tetrahydrofuran & 40°C trong 3h, sau dé
duoc loc qua gidy loc va tudi axeton dé loai hét homopolyme PMMA (PMMA
ddng loai khong lién két vdi silica). Chét rin thu duogc 1a vat lidu lai ghép silicagel-
g-PMMA, duogc siy kho ¢ 100°C trong 3 gid, nghién nhé va ray qua sang 0,125
mm thu dugc san phdm c6 mau tring va dugc ky hiéu 1a MSGPg.

Vi du 5: Pha ché c4c ché phadm b6t xi ming xuong acrylic chura silicagel bién tinh
va silicagel lai ghép PMMA.

06 ché pham bot xi mang xwong acrylic v6i thanh phan va lugng theo ty 1&
cu thé nhur dugc mo ta trong Bang 3 va Bang 4. Cac nguyén lidu c¢6 khdi lugng
tinh bang gam (g) dudi day duge tao ra bang may tron bdt mini vai tde do 600
v/phut trong 30-60 gidy dé tao ra ché phim.

Bang 3: Céc thanh phin cta ché phdm bot xi mang xuong acrylic chira PMMA

hinh sao va silicagel vi x0p bién tinh

20/25

Ché pham | Ché phdm | Ché phim

BXM7 BXM8 BXM9
Poly(metylmetacrylat) hinh sao bdn
canh dugc téng hop bing phuong pha
trung hop gécgchul:/én dgici nguf/équ tz 30,10 304 .04
(ATRP)
Silicagel vi x6p dugc bién tinh véi 3-
(metacryloyloxy) propyl 0,80 2,00 3,00
trimethoxysilan
BaSO4 2,92 2,84 2,76
Benzoyl peroxit 0,20 0,20 0,20
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Bang 2: Céc thanh phan ciia ché phdm bot xi mang xwong acrylic chira PMMA

hinh sao va silicagel vi x8p lai ghép PMMA

Ché pham | Ché phim | Ché pham
BXM10 BXM11 BXM12
Poly(metylmetacrylat) hinh sao bén
canh dugc tong hgp bang phuong phap
tring hop gdc chuyén dich nguyén ti 30,10 304 04
(ATRP)
Silicagel dugc lai hé voi
poly(rietylmetacrylat) o 080 200 00
BaSO, 2,92 2,84 2,76
Benzoyl peroxit 0,20 0,20 0,20

Vi du 6: Ché tao mau xi mang xwong acrylic tir cic ché phdm bot xi mang BXMI1 -
BXMI12 bang cach dong rin véi chat 1ong MMA

Céc ché phim BXM1- BXM6 déu duoc sdy khé trudce khi sir dung. Tron
céc ché phdm bot xi mang xuong (phan chit rén) véi dung dich 16ng MMA trong
mdt chén/bt tron bang str. Hn hop trén dugc khudy déu dén khi thu dugc dang
keo sét, nhdi vao céc dang khuon nhua PE c6 kich thudc khac nhau. Khuon 1 1a
6ng xy lanh c6é duong kinh 1,5 cm, mdt dau do nhiét 46 duoc dua vao trong khuon
chim trong khéi xi mang xwong tir 3-4 mm. Khuén 2 12 mot khuén hinh chit nht.
Thoi gian dugc tinh tir lac tron 2 phén long va ran, nhiét do cua khdi xi ming
duoc ghi lai lién tuc theo thoi gian tir lic dua xi méng dang nhdo vao khudn 1.
Sau 2 gid, khi xi ming xuong da dong cung, va dinh hinh tét 1 thu dugc cac thanh
phdm, chiing dugc bao quan & nhiét do phong it nhit 7 ngay trudce khi xéc dinh

cac ddc trung, tinh chét.

Vi du 7: Nghién ctru dic trung, tinh chit ciia xi mang xuong tir ché phdm bot xi
mang tir BXM1 dén BXM12 theo giai phap hitu ich
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Xi mang xuong tir cdc ché phdm bot xi mang theo giai phap hitu ich trén
day duoc tham gia thir nghiém dé x4c dinh dic trung, tinh chat so véi miu dbi

ching. Két qua dugc thé hién trong Bang 3 dudi day.

Bang 3: Dic trung, tinh chit cta xi mang xwong acrylic tir cac ché pham bot xi

mang theo giai phap hitu ich

Ximang Ximang
xuong tur xuong tu
ché phim ché phédm
bdt xi mang | bdt xi mang . .
Mau doi Mau doi
STT béc trung BXM1,2, | BXM4, 5,
chung* ching**
3,7,89 |6,10,11,12
theo gidi theo gii
phap hitu phap hitu
ich ich
Nhiét do dat
1 | duoc 16n nhit 61-62 47-58 67 -
O
Nhiét do dong
2 , 44-45 37-43 47 -
rén (°C) )
Thoi gian déo
3 5-7 5-10 5 -
(phut)
CH, C-O-
Nhom chie | CH, C-O-C, | CH, C-O-C, | C, C-C,
4 | (Xacdinh bang | C-C, Si-O, | C-C, Si-O, Si-0, -
phd hdng ngoai) | C=0, SO,* | C=0, SO* | C=0,
SO42'
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Mb dun dan hoi
5 2324-2465 | 2352-2473 2218 -
(MPa)
D¢ gidn dai khi
6 2,16-2,78 2,86-2,99 3,05 -
dut (%)
Do bén kéo dirt
7 47,97-51,37 | 51,02-52,86 54,87 -
(MPa)
Do bén udn 4
8 , 53,7-60,1 59,5-72,0 63,4 54,6-59,4
diém (MPa)
M6 dun udn 4
9 , 1900-2770 | 2100-2810 3660 1963-2394
diém (MPa)
10 | DPo dan udn (%) | 2,00-2,44 2,35-2,70 2,75 -
Khang va da
11 s P - - - 5,5-8,2
(J/m?)
P bén nén
12 78,21-80,57 | 82,79-83,24 | 71,55 81,0-103,8
\ (MPa)
Mo dun dan héi
13 nén (MPa) 5686-5726 | 5950-6083 5320 -
Nhiét do thay |
14 tinh héa (°C) 95-105 95-105 102 -
Do hap thu
150 huse (%) <2 <2 <2 -
Ham lugng
16 | monomer du <1 <1 <1 <5
(%)

(*) Ché pham xi mdng xwong cimg ty ¢ sie dung PMMA thuong mai cé khoi

lwong phdn tur 120000.
(**) Ché phdm xi mdng xwong acrylic trong sdng ché US 2009/0105369 Al.
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C6 thé thay ring, xi ming xuong tao thanh sau khi dong rin theo giai phap
hitu ich c6 nhiét o déng rén t6i da thap hon so vdi cac mau xi mang xuong doi
chimg trén co s& PMMA thuong mai. Vi nhiét d6 dong ran t6i da thap hon s&
lam giam nguy co hoai tir té bao & ving tiép gidp voi xi mang xuong trong qué
trinh cdy ghép, thoi gian déo dai hon s& gitip cho cac béac si du dé 1am cac thao tac
ty mi hon. Ngoai ra, thoi gian déo c6 thé duoc diéu chinh bai ham lugng cua cac

-chét khoi mao/ddng khoi mao ciing nhu chét e ché. Pidu nay gitp cai thién kha
ndng st dung cda xi mang xuong.

Céc dic trung, tinh chét cia thanh phdm xi mang xwong acrylic déu dap
tng tiéu chudn ISO5883 yéu ciu dbi véi vat liéu xi mang xuong. Pay 13 yéu td

mong doi va can thiét d6i v6i ché phim dé c6 thé iing dung trong thuc tién.

Kha nadng tmg dung trong linh vuc vt liu sinh hoc

Ché phdm bot xi mang xuwong acrylic chira cac thanh phan cu thé theo giai
phap httu ich 1a hoan toan méi va xi mang xuong acrylic tao thanh tir ching dap
ting tiéu chudn 1SO5883. Hién nay, tai Viét Nam chua c6 bat ky cong trinh khoa
hoc/nghién ciru va giai phéap hitu ich ndo boc 16 ché phim chira céc thanh phan cy
thé theo giai phéap hiru ich.

Giai phap theo giai phép hitu ich da giai quyét dugc ban chit cua van dé,
c4 vé tinh thyc tién va hoc thust. Xi ming xuong tlr cdc ché phdm bot xi mang
xuong acrylic theo giai phép hitu ich ¢6 nhiét d6 dong ran t6i da thap hon 65°C
nén s& 1am giam nguy co hoai tir t€ bao & ving tiép gidp vdi xi ming xwong trong
qué trinh cy ghép, thoi gian déo dai hon s& gitp cho céc béc si ¢6 du thoi gian dé
lam céc thao tac ty mi hon. Cac ché phim bdt xi mang xwong ndy con phi hop
véi diu kién ché tao, c6 thé ap dung & quy mo cong nghiép va img dung tai Viét
Nam va dugc sir dung lam co s tham khéo cho cac nghién ciru tiép theo lién quan

trong linh vuc k¥ thudt nay.
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Yéu ciu bao hd
1. Bot xi mang xuong acrylic chira:

a) bot poly(metylmetacrylat) hinh sao bdn canh thu dugc bing phuong
phap tring hop gbc chuyén dich nguyén tir (ATRP), sau d6 dugc ép
néng thanh tAm, nghién nhé dén kich thude tir 10-150 um va sdy kho;

b) keo nano silic oxit dugc bién tinh véi 3-(metacryloyloxy) propyl
trimethoxysilan (MPTS);

¢) BaSOq4; va

d) benzoyl peroxit.

2. Bot xi mang xwong acrylic theo diém 1, trong d6 keo nano silic oxit dugc bién
tinh v6i 3-(metacryloyloxy) propy! trimethoxysilan ¢6 Iugng nim trong khoang
tir 2 dén 7,5% tinh theo khoi luong cuia bdt nay.

3. B4t xi mang xuong acrylic chira:

a) bot poly(metylmetacrylat) hinh sao bdn canh thu dugc bang phuong
phap tring hop gbc chuyén dich nguyén tir (ATRP), sau d6 duge ép
néng thanh tim, nghién nho dén kich thudc tir 10-150 pm va sdy kho;

b) keo nano silic oxit duoc bién tinh véi poly(metylmetacrylat);

c) BaSOy; va

d) benzoyl peroxit.

4. Bot xi ming xuong acrylic theo diém 3, trong d6 poly(metylmetacrylat) hinh
sao bdn canh c6 trong lugng phan ti tir S0000-150000, & dang bot min, kich thudce
hat ndm trong khoang 10 - 200 ym, c¢6 ham luong nim trong khoang tir 84,7 dén
92,6% (tinh theo khéi lugng ctia bot nay).
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