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(54) PHUONG PHAP SAN XUAT DUNG DICH NANO BAC

(57) Sang ché dé cap dén phuong phap san xuét dung dich nano bac bao gém cac bude:

(1) chuan bi binh dién phan c6 khudy, dugc trang b1 hai dién cuc bang bac duoc ndi véi
ngudn dién mot chidu dao chiéu duogc, nudce cit cé bd sung dung dich glucoza bio hoa véi
ty 1& thé tich nudc cat (L): thé tich dung dich glucoza bdo hoa (ml) ndm trong khoang tir
1:1 dén 1:50 duoc dung 1am méi trudng dién phan;

(ii) gia nhiét moi truong dién phan dén nhiét d6 60°C va bat dau thyc hién dién phan
vo1 dong dién mot chiéu, luan phién ddo cuc dong di¢n trong subt qué trinh di¢n phan;

(iii) két thac dién phan, gia nhiét moi truong dién phan dén nhiét d6 du dé nhiét phan
axit gluconic; va

(vi) loc dung dich thu dugc sau di¢n phan dé loai bo cac tap chét kich thugc 1én dé thu
dugc dung dich nano bac.
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Linh vwe ki thuiit dwgc dé cip

Sang ché dé cap dén phuong phép san xudt dung dich nano bac bing

phuong phép dién héa véi ngudn dién ap thip.
Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

Bac va cac kim loai quy hiém di duoc sir dung tir hang ngan nim
trude. N6 dd duoc Gmg dung trong dugc phdm, nha khoa va cdng nghiép
trang strc, phim anh. Cac binh dugc pha véi bac dd dugce sir dung tir thoi ky
xa xua dé chtra nudce va ruou. Nano bac da duoc st dung rat nhiéu trong linh
vuc y té, chang han nhu bing gac phu nano bac, nuéc sic miéng chira nano
bac, dé st dung lam lién cac vét thuong, sat khun. Nano bac ciing dugc st
dung trong khir tring nuée, tng dung trong phong va chéng bénh cho tom,
ca. Cé xu huéng doi héi dung dich nano bac phai c6 d6 tinh khiét cao, khong
chira céc ion la duoc tao ra ho#ic ¢ san trong qué trinh phan tng.

Hién nay, rat nhidu cic phuong phap san xuét dung dich nano bac d3
dugc ap dung bao gdm cac phuong phap duéi day.

Phuong phép khir hoa hoc di dwoc biét dén tir l4u, ching han nhu
phuong phap khir dung dich AgNOj; béi dung dich axit ascorbic tai nhiét do
110 dén 150°C duoc phan bé trong dung dich gelatin va tao ra nano bac ¢
kich thuée tir 5,10 dén 124 nm tuy theo néng do cua dung dich AgNOs;. Bén
canh d6, ciing d& biét phuwong phap tao ra nano bac bang cach khi AgNO;
béi dung dich khir NaBH; va 6n dinh keo bing polyvinylic (PVA),
polyvinylpyrolidon (PVP), bovin serum albumin (BSA) trong mdi truong
xitrat va xenluloza. Nhiét d6 ctia méi truong phan tGng tir 110 dén 130°C.
Kich thuéc nano bac dugc tao ra tir 5,0 dén 40 nm. Phuong phap nay tao ra
dung dich nano bac cé chita mot lugng nhoé anion nitrat, PVA hodc PVP va

doi hoi diéu kién phan ting twong di ngit ngheo.
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Phuong phép nd 13 phwong phap kich nd bing dién 4p cao. Chéng han
nhu phwong phap nd diy bac co kich thudc tir 0,1 dén 0,3 mm trong moi
trudong nude cit trong binh thé tich 5 lit véi ngudn dién ap tir 1000 dén 3000
VDC, duoc trang bi may hut chan khong dé tao chan khong cho qua trinh nd.
Kich thudc nano bac dat dugc < 50 nm. Phuong phéap nay tao ra dung dich
nano bac c¢6 nhiéu kich thuéc khac nhau va tao ra dugc dung dich nano bac
c6 dd tinh khiét cao khéng 14n cac ion tap trong dung dich. Tuy nhién,
phuong phap dodi hoi chi phi dau tu 16n va khong phi hop véi diéu kién tai
Viét Nam.

Mot phuong phap khéc nira 1a phuong phép dn mon vi séng, theo do6 vi
séng dugc ding dé khir AgNO; véi chét khir va chét 6n dinh 13 carboxymetyl
chitosan d& tao ra nano bac c6 kich thudc tir 2 dén 20 nm. Phwong phép nay
cling doi hoi chi phi dau tu 16n va dung dich nano bac c¢6 db tinh khiét khong
cao va rat khoé ap dung vao md hinh céng nghiép.

Céc phuong phap néu trén cé mot sé nhuoc diém nhu c6 chi phi dau tu
16n hodc d& san xuét nhung dung dich nano bac tao ra kho khéng ché ¢4 hat,
kho kiém soét lwong tap chét.

Do d6, c6 nhu ciu v& phwong phép san xuit dung dich nano bac véi
thiét bi don gian dé giam gia thanh, tao ra dugc dung dich nano bac giam t6i

da lugng tap chat hodc vé co ban khong chira tap chét.
Ban chat k§ thuit ciia sing ché

Céc tac gia sang ché d& nghién ciru tim ra phuong phap san xuét dung
dich nano bac phan tan trong nudc dé cé thé tng dung trong linh vuc y té. Cu
thé, muc dich sang ché 14 d& xuét phuong phép san xuit dung dich nano bac,
dic biét 13 dung dich c6 ndng d6 tir 500 dén 2000 ppm bing phuong phap
dién héa. Mot trong nhing khac biét 16n ctia phuong phap nay 13 khong cin

doi hoi céc thiét bi dat tién va viéc chuén bj héa chét qua phic tap. Cu thé,
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theo mét phuong 4n uu tién, sang ché d& xuit phuong phap san xuét dung
dich nano bac bao gém cac budc:

(i) chuén bj binh dién phan c6 khudy, duoc trang bi hai dién cuc bing
bac duoc ndi véi ngu(‘A)n dién mot chiéu d4o chiéu duogc, nuéc ct co bd sung
dung dich glucoza bdo hoa véi ty 18 thé tich nudc cat (L) : thé tich dung dich
glucoza bdo hoa (ml) ndm trong khoang tir 1:1 dén 1:50 dugc dung lam méi
truong dién phan;

(ii) gia nhiét méi truong dién phan dén nhiét d6 60°C va bit dau thuc
hién dién phén véi diéu kién:

- dién 4p cAp vao dién cuc tir 6 dén 48 VDC,

- khdng ché nhiét d6 mai truong dién phan khéng 16n hon 80°C, va

- ddo cuc dong dién mot chiéu sau mdi khoang thoi gian dinh trudc
trong sudt qua trinh dién phén;

(iii) két thiic dién phan, gia nhiét méi truong dién phan dén nhiét d6 du
dé nhiét phan axit gluconic; va

(vi) loc dung dich thu duoc sau dién phan dé loai bd céc tap chét kich
thudc 16n dé thu duoc dung dich nano bac. |

Theo mot phuong 4n wu tién khéc, thoi gian dién phan duogc thay dbi
a8 1am ting hay gidm ndng d6 nano bac trong dung dich, tdt hon néu thi
gian nay nam trong khoang tir 1 dén 12 gio, tét hon nita 13 5 dén 10 gio.

Thoi gian gifta mdi 14n dao cuc ciing duge thay dbi, mién sao cho né
ngan dugc hién tugng bac oxit bdm dinh trén bé mit dién cuc, tét hon néu
thoi gian gitta cac 14n dao cuc dong dién nim trong khoang tir 30 dén 300
gidy.

M5 ti vin tit cac hinh v&

Hinh 1 14 4nh TEM clia mAu nano bac ché tao bang phuong phép cua

sang ché.
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Hinh 2 13 gian dd nhidu xa tia X ctia dung dich nano bac ché tao bing
phuong phép ca sang ché.
MO ta chi tiét sang ché

Duéi day, sang ché s& duoc md ta mét cach chi tiét theo timg budc
thuc hién va tung phuong an uu tién.

Tru6c hét, tic gia sang ché s& giai thich co ché cia qué trinh dién hoa
tao ra dung dich nano bac tir bac kim loai, dua trén cac kién thirc cia c4 nhan.
Ciing can hiéu ring, cic co ché nay chi nhdm 13m rd cho ban chét cua sang
ché, n6 khong duge ding dé giéi han pham vi bao hd, cac giai thich nay
khong dugc ding nhim muc dich giai thich hoc thuét, va cfing khong phai 1a
giai thich ddy du cho toan bd cac qua trinh phan tng dién ra.

Duéi tac dung cia dong dién mot chiéu, dung dich dang keo cua céc
hat bac dugc tao ra. Cu thé, dién cuc bac anot bi hoa tan theo phan Ung:

Agl-e 2> Ag’

Giai thoét khi oxy do qué trinh dién phan nuéc va dong thoi véi viée

tao ra mang Ag,0 trén bé mit clia anot
2H,0 - 4e > O, +4H'

Ton Ag" di chuyén dén catot. Cac ion Ag" s& dugc khir d8 tr& v& dang

Ag® trén catot va giai thoat cac khi hydro
Ag'+ ¢ > Ag°
2H,0 + 2¢" & H,+20H

Dang clia cac hat nano bac qua qua trinh hat nhan héa va tich tu dan do
luc hép dén Van Der Waals giita cac nguyén tir bac.

Su phéan tach cia cac hat nano bac tir catot va viéc di chuyén thém
dugc gy ra boi qua trinh khudy trén manh trong dung dich. Nho st dung
dién 4p, cac phan mg trén xay ra va dong dién s& ting lién tuc cho dén khi né
dat mirc bdo hoa. Phan Umg cang nhanh va gia tri cia dong dién bdo hoa sé&

tang.
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Trong giai doan nay, d6 phan cuc cia dong truc tiép gifra cac dién cuc
duoc thay d6i dinh ky ma giam déng ké sy ldng cin ciia bac trén catot, bing
cach dao chidu dong dién cip vao. Ngay khi dong dién dao chiéu, Ag,0 trén
bé mit cua catot bit du giam nhd phan tng v6i khi hydro:

Ag,0+ H, 2 Ag’ + H,0O

Tai nhiét d6 mo6i truong phan tng trén 50°C, thoi gian ddo cuc trong
vong 30 dén 300 gidy, Tai gi tri nhiét d6 nhé hon, viéc ling cin cia cac hat
trong dung dich 1am ting chi phi do su léng cin mang bac tai catot va tao ra
néng do keo bac 16n.

Nhiét d6 méi trudng phan Gng tt nhét 13 dwoc duy tri tir 40 dén 80°C,
tot nhét 12 16n hon 50°C, t6t hon nita 1a tir 60 d&én 80°C.

Khi nhiét d6 phan tng thap, ching han dudi 40°C thi qu4 trinh x4y ra
phan tmg cham, khi d6 ion bac s& bam trén dién cuc 4m, dan t&i hiéu suét tao
nano bac thap. Thoi gian phan tng qué dai, tham chi qua 20 gid, nén khéng
dem lai hiéu qua san xuét, khong thich hop dé tmg dung trong thuc té. Khi
nhiét d§ phan tmg 16n hon 80°C qué trinh phan {mg xay ra nhanh, qua trinh
tao keo bac oxit nhanh hon tbc d6 khir v& nano bac nén gay thit thoat nguyén
liéu, gidm hiéu qua tao ra nano bac. Hién tugng bam dinh cén trén dién cuc
c6 xu hudng tang nhanh theo su ting cua nhiét do.

Dong dién 4p vao 2 dién cuc dugc khdng ché nim trong khoang tir 6
dén 48VDC. Néu dién ap dudi 6VDC thi tbc d6 dién phan quéa nhé, din dén
thoi gian phan tmg qua dai, khéng phit hop véi thuc té san xuét cong nghiép.
Néu dién ap 1én hon 48VDC thi s€ lam tang tde do tao ra keo bac oxit, ting
tdc d6 tao cdn trén dién cuc, toc dd tao keo bac 16n hon nhiéu tdc do khur
thanh nano bac nén s& gay thét thoat nguyén liéu bac. Hon nira, dién ap cao
cling 1am cho bé mit dién cuc bi &n mon 15 chd, gay khé khan cho cong tac
vé sinh sau phan tmg. Tt nhét, dién 4p 13 12VDC.

Thoi gian dién phan duge thay d6i dé 1am ting hay gidm ndng d6 nano

bac trong dung dich, t6t hon néu thoi gian nay nim trong khoang tir 1 dén 12
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gio, t6t hon nita 1a 5 dén 10 gio dé dat dugc dung dich co néng dd nano bac
trong khoang tir 500ppm dén 2000ppm. Viéc tinh toan ndng dé nano bac theo
thoi gian dién phan d& dang dugc thuc hién béi ngudi c6 hiéu biét trung binh
trong 1inh vuc k¥ thuat nay.

bPé ngan hién tugng bam dinh mang bac oxit trén dién cuc, déy 16p bac
oxit ndy phan tan vao dung dich, tic gia sang ché d& xuat viéc déo dién cuc
cua dong dién mot chiéu mdt cach luan phién nhau. Thoi gian dao phu thude
vao lugng mang bac oxit bam trén dién cuc. Theo khéo sat, t8t nhét thoi gian
nay khong 16m hon 300 gidy, do qué 300 gidy thi 16p mang bac oxit bam dinh
trén dién cyc qua nhiéu, hiéu qua dién phan giam manh. Thoi gian ngin nhét
gifta cac 14n déo dién cuc khong bi han ché nhung t6t nhét 13 nén 16n hon 30
gidy d& phit hop véi diéu kién vén hanh thuc té.

Dé ting do dan dién trong méi trudong dién phan, phan tan déu keo bac
va cac hat nano bac déu trong dung dich trong qua trinh phat trién hat, gitup
hoan thién sang ché ndy, tic gia sang ché d3 bd sung mdt lwong nhé dung
dich glucoza bdo hoa vao trong mdi trudong nudc. Do nhiét d6 mdi truong
dién phan s& ting dan theo thoi gian phan tng, va dugce khdng ché khéng qua
80°C nén céac glucoza van 6n dinh. Trong qué trinh dién phén, céc glucoza
con déng vai trd 14 chit khir bac oxit thanh nano bac theo phan tng:

Ag,0 + R-CHO - 2Ag° + RCOOH

Nho phan tmg nay, cac keo bac duge chuyén hoa triét dé thanh nano
bac, ddng thoi giam dan luong cua glucoza.

Sau phan ung dién phan, khi cac hat nano bac da dugc phat trién dén
c& hat 6n dinh mong mudn, moi trudng phan ung s& duoc gia nhiét dén nhiét
d6 dt dé nhiét phan axit gluconic. Tét nhit, nhiét do nay nim trong khoang
tir 100 dén 120°C, dé du phan hay céc axit gluconic sinh ra tir phan tng khir
néu trén thanh cin rén.

Viéc bd sung glucoza dugc thyc hién ngay tu khi chuén bi thiét bi dién

phan hoic bd sung dang nhé giot khi bat du qua trinh dién phan.
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Luong glucoza thich hop nim trong khoang tir 1:1 dén 1:50, tinh theo
thé tich nudc cét (L) : thé tich dung dich glucoza bio hoa (ml), tot nhat 1a
bing 1:10 d& can bing viéc tao ra tdi da nano bac, ciing nhu luong glucoza

con du trong dung dich.
Vi du thwe hién sdng ché

Hai dién cuc bac dugc dit ngap trong nudc cit trong binh dién phan
hinh tru tron thé tich 6 lit, chira 5L nudc. Binh dién phéan dugc trang bi may
khudy tir va bé khéng ché nhiét do. Ngudn dién mot chiéu 12V, dao chiéu tu
dong duogc ndi vao hai dién cuc bac véi kich thude 100x100 mm, dit dbi dién
nhau. B4 sung 50ml dung dich glucoza bdo hoa.

Trudc hét, gia nhiét moi truong dén 60°C, khudy déu véi tbe do 650
vong/phut, sau d6, bat ngudn dién va bt ddu qua trinh dién phan. Thoi gian
dién phan dugc thuc hién trong 5 gio. Sau khoang 5 phut, dién cuc duogc
chuyén d6i ngudén dé qua trinh khir Ag,0 & trén dién cuc dugc thay ddi.
Né)ng dd dung dich nano bac dugc tinh theo dinh luat Faraday.

Két thic 5 gio dién phan, ting nhiét d6 méi trueong dén 120°C, dén khi
dung dich chuyén mau sdm hoic den thi dimg phan tng. Loc dung dich thu
duoc bang ludi loc ¢& 16 khéng 16n hon Imicron.

Két qua thu duge 5L dung dich nano bac ¢6 ndng d6 1000 ppm, ¢ hat
trung binh nim khoang 40 dén 50nm.

Dung dich nano bac nay dugc dem di phan tich d& x4c dinh ¢& hat cua
cac hat nano.

Hinh 1 13 anh hinh théi vi cdu tric (TEM) cta dung dich nano bac dugc
chup trén may Jeol 2100. K&t qua Hinh 1 thiy ring cac hat nano bac duge
ché tao bodi phuong phép nay c6 kich thudc dong nhét, dang hinh ciu véi ciu
tric don tinh thé. Anh TEM cta miu nano bac ché tao bing phwong phap
dién hoa véi dién ap thip 6 Hinh 1 (a,b,c) thang do 50 nm véi do phong dai
120.000 14n cho théy nano bac thu duoc c6 kich thudc hat déng nhét < 50 nm
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v6i kich thude tya cAu. Hinh 1d 14 anh TEM ctia mAu nano bac véi do phong
dai 600.000 14n & thang do 10 nm cho thiy mAu véi cac hat riéng & ¢6 kich
thudce tuong tng 25 - 30 nm.

Qua két qua phan tich nhiéu xa tia X (Hinh 2) cho thdy nano bac ché tao
bang phuong phép dién héa véi dién 4p thip thu dwoc don pha tinh thé Ag
(khong bi 1an pha la nhu Ag,0 hay AgOH,...) véi cac 6 mang co s& dic
trung tuong Ung la (111), (200), (220), (311), (222 va (400).

Hi€u qua dat dwogc clia sang chée

Sang ché da d& xuét thanh céng phuong phap san xuit dung dich nano
bac tir bac kim loai c6 chi phi dau tu thép do str dung cac thiét bi don gian, ré
tién. Dung dich thu dugc c6 cd hat déng déu, c6 néng do cao, va dé dang
diéu chinh ndng d6 dung dich. Ngoai ra, lugng tap chit con du trong dung
dich ciing d& dang duogc khdng ché va xir Iy dén mirc hdu nhu khong con.

Dung dich nano bac theo sang ché c6 thé duoc dung trong linh vuc y té,
bao quan luong thuc, thuc phdm, chin nudi, xr Iy nuéc do nano bac ¢é tinh
sat khuén cao.

Chi phi san xuit dung dich nano bac theo sang ché dugc tinh toan so
bo va so sanh véi chi phi clia dung dich cling loai ctia Han Qudc. Két qua thé
hién trén Bang 1.

Bang 1: So sanh gi4 thanh ctia dung dich nano bac dugc san xuét theo

sang ché véi dung dich nano bac dugc nhap khAu tir Han Qudbc.

. Gié thanh cta
vatLign | Tonedo | lit dung dich Ghi chu
mg/l (ddng)

Nano bac nhap

I ; Cong ty TNHH Thiét bj Y
khau Han Quoc

>00 1,000,000 | % 3 Khoa hoc Thanh Binh
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Nano bac theo

ano o 500 150,000
séang ché
Nano bac nhép Cong ty TNHH Thiét bi Y
khau Han Quée | 1000 2,000,000 14 s Khoa hoc Thanh Binh
Nano bac theo |, 300,000

sang ché

-10-
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YEU CAU BAO HO
1. Phwong phép san xuat dung dich nano bac bao gém céc budc:

(i) chun bi binh dién phan c6 khudy, duoc trang bi hai dién cuc bing
bac dugc nbi véi ngu?)n dién mot chiéu dao chidu duge, nude cit cé bd sung
dung dich glucoza bio hoa véi ty 1& thé tich nudc cit (L) : thé tich dung dich
glucoza bdo hoa (ml) ndm trong khoang tir 1:1 dén 1:50 dwoc ding lam méi
truong dién phéan;

(i) gia nhiét mdi trudng dién phan dén nhiét d6 60°C va bit dau thuc
hién dién phan véi diéu kién:

- dién ap cAp vao dién cyc tir 6 dén 48 VDC,

- khéng ché nhiét d6 modi truong dién phan khong 16n hon 80°C, va

- d30 cyc dong dién mét chiéu sau mdi khoang thoi gian dinh trude
trong subt qué trinh dién phén;

(iii) két thiic dién phén, gia nhiét méi truong dién phan dén nhiét d6 du
dé nhiét phan axit gluconic; va

(vi) loc dung dich thu dugc sau dién phan dé loai bo cac tap cht kich

thuée 16n dé thu duoc dung dich nano bac.
2. Phuong phap theo diém 1, trong d6 thoi gian dién phan tir 1 dén 12 gio.

3. Phuong phép theo diém 1 hoc 2, trong d6 thoi gian dién phan tir 5 dén 10
gio.
4. Phuong phép theo diém bét ky trong sé cac diém tir 1 dén 3, trong d6 thoi

gian gifta cac lan dao cuc dong dién ndm trong khoang tir 30 dén 300 giay.

5. Phuong phap theo diém bét ky trong sé cac diém néu trén, trong do ty 1&

thé tich nuéc cat (L) : thé tich dung dich glucoza bo hoa (ml) 14 1:10.

6. Phuong phap theo diém bét ky trong s cac diém néu trén, trong d6 dién ép

cép vao dién cuc 14 12 VDC,

-11-
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v (220) v(311)
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