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(57) Giai phéap hitu ich d& cap dén vat liéu khang khuan nano compozitpAgZrP/PP
(silver zirconium phosphate-polypropylen) va quy trinh ché tao vat liéu khéng khudn véi
thanh phan 12 bot nano AgZrP chiém 5% vé khdi lugng dugc tong hop bang phuong phap
ddng két tia voi ham lugng bac chiém 5% khdi lugng véi nhua Polypropylen chiém 95%
vé khdi lwong cua vat liéu nano compozit. Vat lidu khang khudn nano compozit
AgZrP/PP ¢6 kha ning khang khudn t6t véi cac loai khuan E. coli, S .aureus véi thdi gian

ngan va tuoi tho khang khuan lau dai.
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Linh vwe ky thuat dwoc dé cap

Giai phép hitu ich nay dé cap dén linh vuc vat liéu méi, cu thé 1 vat liéu khang
khudn nano compozit trén co sé nén nhua polypropylen (PP) va bdt nano AgZrP duoc
téng hop bang phuong phap dong két tia. Cu thé hon, sang ché d& vat lidu khang khuén
nano compozit trén nén nhya PP va bot nano AgZrP (st dung 5% khdi luong) c6 kha diét
khudn E. coli (>99,9%) va diét khuan hoan toan khuin S. aureus sau 24 gio.

Tinh trang ky thuat ctia gidi phap hiru ich

P4 c6 nhiu cong trinh céng bd vé vat liéu bot nano AgZrP véi kha ning khang
khuan cao. Bot nano AgZrP c6 kich thudc khoang 200 - 800 nm, véi kha ning diét khuén
99,9% E. coli va diét khuln S. aureus sau 8 gio.

Vit liéu nano AgZrP dugc nghién ciu tir rat sém, ndm 2007 nhém nghién ctru
Shaozao TAN va cong su dd nghién ctiru va ché tao thanh coéng vat liéu silver zirconium
phosphate (AgZrP) bang phwong phép trao dbi ion Ag* va Na* ddi v6i chat mang Sodium
zirconium phosphate (NaZr2(PO4);H20). San phim bot AgZrP di duogc tong hop bing
phwong phap trén cho thay hoat tinh khang khuin phé rong va cé tac dung kéo dai. Dic
biét kha ning khang khuan E. coli > 99,9% va diét hoan toan khuin S. aureus sau 8 gio
tiép xtic. San pham bt duwoc dinh hudng tmg dung trong cac loai soi va gdm khang
khuén (theo cac cong trinh di cong bd: 1). Antibacterial activity of silver-carried sodium
zirconium phosphate prepared by ion-exchange reaction. Journal of the Ceramic Society
of Japan 116 [6] 767-770 2008; 2). Antibacterial activity of silver-carried sodium
zirconium phosphate prepared by ion-exchange reaction. Journal of the Ceramic Society
of Japan 116 [6] 767-770 2008; 3). Study on the heat-treating process of silver-Carried
antibacterial Agent. Journal of the ceramic society of Japan 115 [4] 269-271 (2007); 4).
Study on the stability of antibacterialsilver-carried zirconium phosphate. MSAILJ, 4(4),
2008 [313-316]).
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Nam 2010, nhom nghién ciru Toemsak Srikhirin va cac cong su da nghién cir ché
tao thanh cong soi khang khuin Nilon 6,10 c6 su dung bot AgZrP thuong mai dé st dung
lam vat liéu vé sinh nha khoa. Loai s¢i nay c6 kha nang khang khuén cao ddi véi cac loai
khudn S. mutans va L. Cesei (theo cong trinh da cong bd: Preparation and Antimicrobial
Effect of AgZrP/Nylon 6,10 Fibers Used as Dental Hygiene Materials. Journal of Applied
Polymer Science DOI 10.1002/app.34603).

Theo patent s6 CN102239887A nam 2010 d3 dua ra phuong phép tdng hop bot
nano zirconium phosphat mang cac hat bac c6 kha nang khang khuin. Cac hat bac duoc
hap phu 1én vt liéu mang nano zirconium phosphat c6 sir dung céc loai chat hoat dong
bé mit nhu PVA, CMC, Span-60, Tween-60. San phém bét c¢6 kha ning khang khudn E.
coliva S. aureus.

Niam 2017 trong patent W0O2017092234A1 tGng dung tinh khang khuin cta bot
nano AgZrP dé ché tao vat liéu soi polyester khang khudn. Vit liéu bot nano AgZrP co
ciu truc Xép dugc phan tan trén nén nhya polyester va dugce kéo thanh soi. Vit lidu so soi
thanh phdm c6 kha ning khang khuan E. coli > 99,9%; khuan S. aureus > 95% va vi
khuén Candida albicans > 70%; sb lan giit vai > 100 lan.

Déi vé6i loai vat lidu AgZrP chil yéu duoc tdng hop bang phuong phép trao d6i ion
va c6 st dung cac chat hoat dong bé mit nén viée tdi wu héa dé ché tao vat liéu mang
zirconium phosphat mang duge t&i da cac hat bac 13 van d& quan trong va kho diédu kién
ddng thoi viée sir dung cac loai chat hoat dong bé mit s& lam ting thém gia thanh chi phi
cho san phdm va cling gy kho khin cho qua trinh san xuét bot nano khang khuan AgZrP
O quy mo 1on. Vén dé nang cao hi¢u qud khang khuén cua vat lidu chinh khéi luwong cac
hat bac dugc mang trén nén vat liéu chat mang thong qua céac diéu kién téng hop, ty 1& vé
khdi luong cua cac chat nguyén liéu ban diu tham gia qué trinh phan Gng hoéa hoc. Vi vay
viée thay déi phuong phap téng hop va ty 18 cac mudi tién chit ban du chira Zirconium
va mudi phosphat ciing nhu ham lugng ion bac st dung 1a yéu t6 quan trong va quyét
dinh dén chat luong ctia san pham bét.

Giai phap hitu ich nay dwa ra vt liéu nano silver zirconium phosphat (AgZrP) véi

vat lidu chit mang duoc téng hop bang phuong phap dong két tia (xem hinh 1). Trude
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khi cho hip phu ion bac (sit dung 5% khéi lwong) can phai c6 qua trinh loc rira k¥, siy
kho dé dam bao lugng ion bac dugc hép phu hét 1én trén vat liéu mang. Kich thuéc trung
binh ctia bdt nano AgZrP khoang vai chuc nm va c¢6 kha ning khang khuin E.
coli >99,9% va diét khun hoan toan vi khudn S. aureus sau 8 gid tiép xic.
Ban chit ky thuit ciia giai phap hiru ich

Muc dich ctia giai phap hitu ich nay la dua ra vat liéu nano compozit AgZrP/PP,
trong d6 c¢6 cai thién kha nang khang khudn cta nhya PP. Khi két hop hai vat liéu véi
nhau, phan tan déu bot nano AgZrP trén nén nhya PP b%mg may tron nhya truc vit, kich
thudce hat nano AgZrP khoang 200 — 500 nm (xem hinh 2). Thanh phan cia cac nguyén
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t0 trong mau bdt gdom cac nguyén 0 Zr, Ag, P, O ngoai ra khdng con céc nguy

khac dugc thuc hién qua phép phan tich EDS mau bt AgZrP (xem hinh 3).

Giai phap hiru ich dé xuét vét liéu nano compozit AgZrP/PP véi cac thanh phan
nhu sau: bdt nano AgZrP cé kich thude trung binh khoang 200-300 nm va st dung 5%
khéi lwong so véi khdi lwong ctia nhua polypropylen (PP). Qud trinh trén hop duge thuc
hién trén may dun truc vit véi nhiét do gia cong tir 210 — 220°C dé tao hat nhua (nano
compozit). Vat lidu theo giai phap hiru ich nay khac biét & chd: cic hat nano AgZrP dugc
tbng hop bang phuong phap dong két tiia va vat liéu nano compozit AgZrP/PP tao thanh
vat liéu nhya c6 kha niang khang khudn tuyét v6i ddi v6i cac loai khuan théng thudng
nhu E. coli , S. aureus. Pac biét cac hat nhya dugce tao thanh tir vat liéu nano compozit
AngP/PP c¢6 kha nang gia cong thanh cac san pham nhwa din dung ma van giit nguyén
duoc kha ning khang khuén cua cac san phdm nhia thanh pham.

Céc dAu hiéu va cac wu diém néu trén va khac nita cta vat liéu nano compozit
AgZrP/PP theo giai phap hitu ich nay s& dugc mo ta chi tiét hon dudi day c6 dwa vao cac
hinh kém theo qua vi du thyc hién, phan mé ta dudi ddy chi nhim muc dich minh hoa ma
khong lam gidi han pham vi tng dung cia gidi phéap hiru ich
Mo ta van tit cac hinh vé
Hinh 1 13 quy trinh tong hop bdt nano AgZrP (Silver Zirconium phosphate) bing phwong
phap dong két tiia.

Hinh 2 1a anh SEM thé hién cAu trac cua vat liéu nano lai AgZrP.
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Hinh 3 13 phan tich EDS thanh phan nguyén t6 mau bot AgZrP.

MBS ta chi tiét giai phap hiru ich

Vit liéu nay duge ché tao theo phuong phép bao gdbm cac cong doan:

Buée 1: Mudi ZrOCL.8H,0 duoc hoa vao nude cht va khuéy dén khi thu dugc dung dich
trong sudt.

Budce 2: Mudi (NH4),HPO4 duge hoa vao nude cit va khudy dén khi thu duoc dung dich
trong sudt.

Buége 3: Khudy tron dung dich mudi (NHs).HPO4 vio dung dich ZrOCl,.8H,0 thu dugc
két tua tring.

Bude 4: Rira nude nhiéu 14n va loc hut chan khong thu dugc bot trang con wét.

Budc 5: Say kho & nhiét do 80°C — 100°C trong vong 24 gio.

Buége 6: Mudi AgNOs duge hoa vao nude cit va thém dung dich NH4OH thu dugc dung
dich trong subt.

Budc 7: Cho tir tir bot da sky khé & 100°C vao dung dich AgNO; & didu kién khudy nhiét
d6 thuong trong vong 6 gidr (céng doan hip thu ion Ag 1én bot).

Bude 8: Loc, rira nude sach nhidu lan dé thu bot & bude 7.

Bude 9: Dt ché dd nung bot 18n 900°C duy tri 2 gid v6i tde do tang nhiét 1a 2-3 do/phut.
Budce 10: Nghién bot sau nung va cho qua hé thng sang luéi 500 mesh dé thu duge san
phém bot min ¢6 kich thudc nano mét.

Budc 11: Tron bot nano AgZrP véi nhua Polypropylen (PP) trén méay dun truc vit dé tao
hat nhwa (san phidm nano compozit AgZrP/PP) & nhiét d6 210 — 220°C.

Vi du thwe hién gidi phap hiru ich

Dé tao ra 300g vat lidu khang khu4n nano compozit AgZrP/PP cin lam theo quy trinh sau:

- Cén chinh x4c 19,3 g ZrOCl,.8H,0 duoc hoa vao 250 ml nude cit va khuay dén khi thu
dugc dung dich trong subt.

- Cén chinh x4c 10,6 g (NH4),HPO4 duoc hoa vao 100 ml nuée cat va khudy dén khi thu
duge dung dich trong subt.

- Pb tir tir dung dich mudi (NH,);HPO;4 vao dung dich ZrOClL.8H,O trong thiét bj khudy
thu duoc dung dich A ¢6 két tua tring. Thoi gian két thic cong doan khudy nay 1 gid.
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- Rira nu6e nhidu 1an va loc hut chan khong thu duogc bot tring con uét.

- Sy khé & nhiét do 80°C — 100°C trong vong 24 gid (qua trinh nay rit quan trong nham
loai bo ion CI°).

- Can chinh x4c 0,5 g AgNO; duge hoa vao 50 ml nude cit va thém 1-2 ml NHsOH thu
duogc dung dich B trong sut.

- Cho tir tir bot da sdy kho & 100°C vao dung dich AgNO; & didu kién khudy nhiét do
thuong trong vong 6 - 12 gior (cong doan hap thu ion Ag 1én bot).

- Loc bot sau qua trinh khuéy.

-Pit ché do nung bot 1én 900°C duy tri 2 gid (qua trinh dit nung bot chia 1am hai giai

doan tir nhiét d6 moi truong dén 250°C giit trong 2 gid va gia doan 2 ndng nhiét fir 250°C
dén 900°C). DPiac biét chu y tdc do tang nhiét nén cai dat & tdc do nang nhiét 1a 2-3
do/phut.
- Nighién bot sau qué trinh nung trén may nghién bi sau d6 cho qua hé thong sang ludi
500 mesh dé thu thanh pham bot (khéi lwong bot thu duwoc dat khoang 15g).
- Tron hat nhua PP véi bot AgZrP trén may dun truc vit véi ty 1€ vé khoi lugng bdt nano
AgZrP chiém 5% so v6i khdi lwong ciia nhya PP. Qua trinh tron bot nano AgZrP véi
nhua PP dugc thuc hién trén may dun truc vit & nhiét d6 210 - 220°C dé cac hat bot nano
AgZtP phén tan déu trén nhya.
Hiéu qua giai phap hiru ich dat dwoe

Vit liéu nano compozit AgZrP/PP dugc tao hat nhya va hat nhua nay c6 kha néng
khang khuén t6t. Kha nang khang khuin véi loai khuin E. coli 13 99,9% va khuan S.
aureus 100% sau thoi gian tiép xtc 8 gid. Va kha nang khang khuan cia hat nhwa nay véi

tudi tho trong thoi gian dai.
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Yéu ciu bao hd
1. Quy trinh ché tao vat liéu khang khuén nano compozit AgZrP/PP (silver zirconium
phosphate/polyproprylen) bao gébm cac budc sau:
bude 1: mudi ZrOCL.8H,0 dugc hoa vio nude cit va khudy dén khi thu duge dung dich
trong suét;
bude 2: mubi (NH4),HPO, dugce hoa vao nude cat va khudy dén khi thu duge dung dich
trong suét;
bu6e 3: khudy tron dung dich mubi (NHy):HPO4 vao dung dich ZrOClL.8H,0 thu duoc
két tia tring;
bude 4: rira nue nhidu 14n két tha tring va loc hat chan khong thu duoc bdt tring con
uot;
bude 5: sdy kho bot tring con wét & nhist d6 80°C - 100°C trong vong 24 gid;
bude 6: mubi AgNO; duogc hoa vao nude cit va thém dung dich NH4OH thu duge dung
dich trong subt;
bude 7: cho tir tir bot tring con wét da sy kho & 80-100°C vao dung dich thu dugc &
bude 6 & didu kién khudy nhiét do thuong trong vong 6 gio (cong doan hap thu ion Ag
1€n bot);
bude 8:-loc va rira nude sach nhiéu lan dé thu bot & bude 7;
bude 9: dat ché do nung bot thu dugc & budce 8 1én 900°C duy tri 2 gid véi tée do ting
nhiét 1a 2-3 dd/phut;
bude 10: nghidn bot sau nung & bude 9 va cho qua hé théng sang ludi 500 mesh dé thu
dugc san phém bdt min ¢6 kich thudc nano mét (bdt nano AgZrP);
budce 11: trdn bot nano AgZrP thu duge ¢ bude 10 véi nhua polypropylen (PP) trén may
dun truc vit dé tao vat liéu khang khuén nano compozit AgZrP/PP & nhiét d6 210 - 220°C.
2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 bot nano AgZrP ¢6 ham lugng bac (Ag) chiém 5%
khéi lvong bot thanh pham.
3. Quy trinh theo diém 1, trong d6 vt liéu khang khuén nano compozi AgZrP/PP (silver
zirconium phosphate-polypropylen) thu dwgc chtra thanh phan vé khi lwong cia bot

nano AgZrP 14 5% so v6i khéi lwong nhya PP.
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__ Electron Image 2

Hinh 2
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