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Toém tat - Trong nghién clru nay vat liéu poly(vinyl alcohol) (PVA)
hydrogel da dwogc tbng hop theo phwong phap lanh déng - ra déng
nhiéu Ian. Do dé thdy phan thdp ciia PVA thwong mai né gay kho
khan cho viéc hinh thanh gel béng phwong phap lanh déng — ré
déng. Dé ting do thiy phan cla PVA, dung dich PVA dugc thay
phén trong moi treong NaOH. Cac yéu t6 nhw: Nhiét do, thoi gian,
ndng dd PVA va loai acid trung hda dwoc nghién ctru dé& quan sat
sw anh hudng cla chung dén mdrc do thay phan, kich thwéc va su
phan bb 16 X0p. Két qua la vat liéu PVA hydrogel cé sy phan bd 16
xbp ddng déu véi kich thude 16 xbp dao dong trong khoéng 4-20 pm
dwoc tao ra trong diéu kién thiy phan & 60°C, thdi gian 6 gior voi
ndng do PVA 6% khdi lwong. Vat liéu thu dwoc trong nghién cteu nay
thich hop d& 1am gia thé sinh hoc cho hé théng x& Iy nuéc thai.

Twr khéa - Poly(vinyl alcohol) (PVA); hydrogel; PVA hydrogel;
phuwong phap lanh déng — ra déong

1. Gi6i thi¢u

Poly(vinyl alcohol) (PVA) la mét polymer téng hop co
kha ning phan hiy sinh hoc dugc san xuat & quy md cong
nghiép. Hydrogel 1a thuat ngir dung dé mé ta cau tric mang
ludi ba chidu ctia vat liéu polymer c6 kha nang hap thu mot
lugng 16n [1]. PVA hydrogel, 1a mt hydrogel tao thanh tur
PVA, da dugc nghién ctu rong rdi va la vat li€u tiém nang
trong cac ung dung y hoc [2] va moi truong [3], boi chiing
s0 hitu cac déc tinh vu viét nhu: kha nang twong thich sinh
hoc cao, tinh chét co hoc tdt va than thién v6i méi truong.
Trong linh vuc moi truong, vét liéu PVA hydrogel thuong
duogc sir dung 1am gia thé phat trién vi sinh vat nham cai
thién hiéu qua hoat dong cua hé thdng xtr Iy nude thai bing
phuong phap sinh hoc hiéu khi bun hoat tinh (bé aerotank).
Céu trac x0p va dudng kinh 15 thich hop (théng thuong
4 — 20 um) dugc xem la dac tinh quan trong cua vat li¢u
trong truong hop ndy. Boi ching chi cho phép vi khuan co
kich thu6c 0,3 — 5 um sinh séng va phat trién bén trong chu
trac ma khong cho phép cac dong vat nguyén sinh cd kich
thude 16n hon chui vao. Két qua 1a lam ting mat d¢ vi
khuén trong bé aerotank dan dén tang hiéu qua xu ly [4].

Vat liéu PVA hydrogel c6 thé duoc téng hop theo
3 phuong phap khac nhau: Sir dung cac tc nhén tao lién
két ngang (formaldehyde, glutaraldehyde...) [5]; Str dung
cac anion (SOs%, BO4Z...) dé tao phirc v&i cadc nhém
OH- ctia PVA [6] va lanh déng - rd dong nhiéu lan dung
dich PVA [7]. Mdi phuong phap déu cé nhitng wu nhuoc
diém khéac nhau. Trong cac ung dung lién quan dén sy phat
trién cua vi sinh vat, PVA gel tao thanh tir phuong phap
lanh dong — rd dong dugc s dung nhidu do san pham
khong chira cac hoa chét doc hai. Tuy nhién, PVA su dung
trong phwong phép lanh dong — ra dong can phai co mirc
d6 thay phan 16n dé loai bo anh huong khong gian cua
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nhém acetyl trong qua trinh hinh thanh gel.

Trong nghién ciru nay, PVA 217 thuong mai, c6 d¢ thiy
phan 87-89% khong co6 kha ning hinh thanh gel bang
phuong phap lanh dong — ra dong, dugc phan ing trong moi
truong NaOH dé tang do thuy phan. Cac yéu to nhu: Thoi
gian, nhiét d9, ndng d6 va anh hudng cua acid trung hoa
dugc khao sat dé dua ra diéu kién thich hop. Mirc d6 hinh
thanh gel, kich thudc va sy phan bd 16 xdp duoc danh gia
thong qua ham lugng nude thoi ra sau mdi chu ky lanh dong
—1a dong va quan sat dudi kinh hién vi dién tir quét (SEM).

2. Thwe nghiém
2.1. Héa chit

PVA 217 dugc mua tir hang Kuraray (Nhat Ban) co cac
thong s6 nhu sau: Do tring hop trung binh (DP) 1725, d¢
thiy phan 87-89%, ham lugng tro khoang 0,4%, ham lugng
sodium acetate khoang 1,04%. Muc d6 thuy phén 87%
duogc chon cho qua trinh tinh toan vé sau. NaOH khan,
HNO3, H2SO4, H3PO4 va dung dich chuin HCI 0,1N duoc
mua tir hiang Xilong (Trung Qudc).

2.2. Khdo sat anh hwong thoi gian thity phin

Nong d6 PVA duoc ¢b dinh 1a 10% khdi lugng, nhiét
d6 thity phan dugc cb dinh 1a 100°C, thay ddi thoi gian thuy
phan & cac bude nhay 2, 4, 8, 12 va 24 gio. Dé c6 dung
dich PVA 10% qua trinh dugc thuc hién nhu sau: Léy
90 ml nudc ct chia 1am 2 phan; Phan 1 gdm 70 ml nudc
cét cho vao binh ciu c6 chira 10g PVA, lap éng sinh han
va tién hanh gia nhiét & 100°C dong thoi khudy lién tuc cho
dén khi PVA tan hoan toan; Phén 2 gém 20 ml nudc cit
dung dé hoan tan 1,29 NaOH khan va rira sach cdc khi cho
vao binh ciu. Thoi gian phan tmg duoc tinh tir lic cho hét
NaOH vio binh cau. Sau thoi gian phan (g, hén hop duge
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lam ngudi dén nhiét do phong va tién hanh xac dinh murc
do thuy phan thong qua luong NaOH du bang phuong phap
chuan d6. Dung dich PVA thuy phén duoc tién hanh tao
gel bang phuong phéap lanh dong - rd dong. Qua trinh lanh
dong duogc thyc hién ¢ nhiét 6 -18 + -20°C trong 12 gid
sau d6 rd dong 6 nhiét do phong trong 12 gio. Qua trinh
lanh déng — rd dong duoc thyuc hién véi 3 chu ky lién tiép
dé dam bao do bén gel tao thanh [8], [9].
2.3. Khdo sat anh hwong ciia nhiét dp thiy phdn

_ Sau khi da xac dinh duoc thoi gian thuy phan thich hop,
nong d6 PVA 10% van dugc gilt cd dinh dé khao sat anh
hudng cua nhiét dg. Cac mirc nhjét d0 khao sat 1a: 40, 60,
80 va 100°C. Qua trinh dugc tién hanh twong tu nhu khi
khao sat anh huong cta thoi gian thuy phan.
2.4. Khdo sdt anh hwéng ciia nong dp

Qué trinh dugc tién hanh twong tw nhu khi khao sat anh

huong cua cdc yeu to thoi gian va nhiét do. Cac mirc nong
d6 PVA thay do6i 1a: 2, 4, 6, 8 va 10%.
2.5. Khdo sadt anh hwong ciia anion

Dung dich PVA sau thuy phan van con mot luong
NaOH du nén can phai trung hoa. Va vi cic anion trong
chudi Hofmeister c6 anh hudng 16n dén qua trinh tao gel
nén trong nghién ctru nay cac acid vo co phd bién nhu: HCI,
HNOs3, H2SO4 va H3PO4 duoc sir dung.

Bing 1. Tong hop cac ky hiéu mau

Ténméiu | Thoi gian (h) | Nhiét do (°C) | Nong do (%)
Gel 1 2 100 10
Gel 2 4 100 10
Gel 3 6 100 10
Gel 4 12 100 10
Gel 5 24 100 10
Gel 6 6 40 10
Gel 7 6 60 10
Gel 8 6 80 10
Gel 9 6 60 8
Gel 10 6 60 6
Gel 11 6 60 4
Gel 12 6 60 2

2.6. Cac phwong phdp danh gia dic trung vit li¢u
2.6.1. Xdc dinh mirc do thuy phan
D¢ thuy phén (H%) dugc xéc dinh thong qua lugng
NaOH du trong hon hop sau phan tng. Luong NaOH du
duoc xdc dinh bang phuong phap chuan do, s dung dung
dich chuan HCI 0,IN va phenolphtalein lam chat chi thi
mau. Mau trang chi gom dung dich PVA 10% ciing da duoc
xac dinh.
NNaOH p/tng
mpvaA
0,13 x=—"=+=
Mpya
V6i Mpy, = 49,46 g/mol duge tinh tir 87% méc xich
chira nhém —OH va 13% mac xich chira nhém CH3COO-.

2.6.2. Xdc dinh ham luong nudce thoi ra

HY% = 1)

Ham lugng nudc thoi ra trong cac chu ky lanh dong - rd
dong dugc thyc hién nhu sau: Can 10g dung dich PVA sau

phan tng cho vao cdc kim loai va dem di lanh dong - ra
dong. Sau méi chu ky, lugng nude thdi ra khoi mau duge
chiét sang coc thuy tinh roi xac dinh khoi lugng dé tinh toan.
2.6.3. Xdc dinh kich thiedc va s phan bo 16 xop

Kich thudc va sy phan b 16 xOp cuia vét liéu hydrogel
tao thanh dugc xac dinh bang kinh hién vi dién tir quet
(SEM) trén thiet bi JEOL JSM-6010 Plus/LV v6i mau da
say kho bang phuong phap say thang hoa.
2.6.4. Xdc dinh dé bén gel

Cac mau PVA gel duogc céit nho thanh cac hat c6 kich
thuée 2x2x2 mm dé dem di xac dinh do bén cua gel.
Vi khong c6 quy chuan trong phwong phap xac dinh d bén
gel nén trong nghién ciru nay 200g mau dugc cho vao binh
chura nudce va suc khi lién tuc (qua trinh dugc mo phong
tuong tw nhu trong bé aerotank). Mau duoc cin va x4c dinh
lai khéi lugng sau mdi thoi gian suc khi.

3. Két qua va thao luin
3.1. Anh hwong ciia thoi gian thity phin
3.1.1. D¢ thuy phan

B¢ thuy phén cua mau & cac thoi gian thiy phan khéc
nhau duoc thé hién ¢ Hinh 1.

100 f
—— —

. 98
g
= 96
<«
s 9
&
s 92
<«
/! 90

88

86 - T T T T T T ]

0 4 8 12 16 20 24 28
Thoi gian phan dang (h)

Hinh 1. Pé thi anh hirdng ciia thoi gian phan img dén
do thity phan PVA

C6 thé thdy, sau 2 gid phan tmg do thuy phan cua PVA da
tang 1én va dat gia tri 98%. Néu tiép tuc ting thoi gian phan
(g murc d6 thuy phan ting khong dang ké (khoang 1%).
3.1.2. Luong nudc théi ra

Luong nudc thoi ra phan anh mirc do két tinh trong mau
PVA gel, qua d6 phan dnh dugc mirc d¢ hinh thanh gel. O
dang hoa tan, cac nhém —OH trong mach PVA he”ip thu cac
phan tir nuéc va mach polymer duge dudi thang trong moi
truong dung dich tao nén mot hdn hop dong nhat. Khi duoc
lam lanh déng & chu ky déu tién, cac tinh thé nu6e da hinh
thanh ddng thoi kha nang hoa tan cia PVA trong nudc ciing
tré nén kém di. Hién tuong nay dan dén trong miu PVA
dugc 1am lanh déng ton tai 2 pha: Pha tinh thé nuéc da
nghéo PVA va pha PVA nghéo nude [10]. Trong pha PVA
cac mach polymer bat dau tap hop lai dudi tac dung cua luc
lién két hydro tao nén cac tinh thé PVA. Céc tinh thé PVA
nay khong bi hoa tan trong nudc & nhiét d6 phong khi mau
PVA dugc rd dong. Cac phan tir nuée duoce hap thu boi cac
doan mach két tinh bj thoi ra khoi mau PVA gel trong giai
doan rd dong. Luong nudc thoi ra sau mdi chu ki lanh dong
- rd dong duoc thé hién trén Hinh 2.
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Hinh 2. Biéu d6 hrong nuwde théi ra sau ~méNi chu ki
lanh déng - rd dong ciua cac mdau

Sau 1an rd dong déu tién, lugng nudce théi ra twong ddi
it do muc do két tinh con thap, nhung ¢ chu ky lanh déng -
rd dong thir 2 va 3 mirc d két tinh tang dan nén luong nudc
thoi ra cling ting 1én.
3.1.3. Kich thuéc va si phdn bé 16 xop

Véi kich thude 16 x5p mong mudn dat dwgc nam trong
khoang tir 4 dén 20 pm thi ¢ do phong dai 30-50 lan la c6
theé quan sat thay. Hinh 3 thé hién anh SEM cua cac mau
tao ra tir cac dung dich thiy phan ¢ thoi gian khac nhau.

@ O]

Hinh 3. Anh SEM ¢ dg phéng dai 30-50 lan:
Gel 1 (a), Gel 2 (b), Gel 3 (c), Gel 4 (d), Gel 5 (e)

C6 thé thay, cac mau khao st trong truong hop nay déu
khong hinh thanh 16 xbp trong qué trinh tao gel. Nhu vay,
murc d6 thiy phan cia PVA chi méi 1a diéu kién can dé
gitip cho PVA c¢6 thé tao thanh dang gel sau cac chu ky lanh
dong - ra dong ma chua phai 1a diéu kién du dé mau gel
hinh thanh nén 15 xp nhu mong doi.

Nhu véy, viéc thay d6i thoi gian phan tmg chi lam thay
d6i murc d6 thity phan ciia PVA 217 gitp cho dung dich
PVA c6 thé hinh thanh gel trong qua trinh lanh déng — ra
dong ma chua tao ra dugc mau gel c6 16 xép nhu mong
mubn. Mic du, sau 2 hay 4 gio phan ing dung dich PVA

déu c6 kha nang hinh thanh gel nhung san pham tao thanh
co do ‘pén co khong cao, dé bi rach, dl;l’t khi kéo nhe bér}g
tay. bé dam bao dung dich PVA c6 thé hinh thanh gel bén
trong cac chu ky lanh dong - rd dong, thoi gian thiy phan
dugc lya chon 1a 6 gi¢ (Gel 3). Thoi gian nay dugce ¢ dinh
cho céc khao sat tiép trong nghién ciru nay.
3.2. Anh hwéng ciia nhigt dp thiiy phén
3.2.1. B¢ thiy phdan PVA

D9 thuy phan cua PVA sau khi tién hanh & cac nhiét do
khac nhau duogc thé hién trén Hinh 4.
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Hinh 4. D6 thi danh hudéng ciia nhiét do dén
do thuy phan PVA

O nhiét d6 40°C 1a khong di ning lugng dé phan tmg
thity phan xay ra va PVA thu duoc c6 do thuy phan bing
v6i PVA 217 ban dau (87%), dung dich khong hinh thanh
gel trong cac chu ky lanh dong — rd dong. Khi nhiét d6 tang
I1én 60, 80 va 100°C, PVA thu dugc lubn c6 do6 thuy phan
dat trén 99%.

3.2.2. Luong nudc thoi ra

Luong nude thdi ra sau 3 chu ki lanh dong - rd dong
duoc thé hién ¢ Hinh 5.
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Hinh 5.~Bié’u a6 liegng mieGe théi ra sau
moi chu ki lanh dong-ra dong

Anh huéng ctia nhiét do thity phan dén ham lugng nude
théi ra sau 3 chu ki lanh dong - rd dong 1a khong thuc su ro
rang. Xu hudng chung van 1a c6 sy tach nudce ra khoi mau
sau moi chu ky lanh dong - ra dong. Riéng mau thuy phan
0 40°C (Gel 6) khong tao dugc gel sau 3 chu ky lanh dong
- ra déng.

3.2.3. Kich thuéc va sw phin bé 16 xp

Hinh 6 thé hién anh SEM ciia cac mau tdng hop & nhiét

do khac nhau.
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Hinh 6. Anh SEM véi dé phong dai 30 ldn ciia:
Gel 7 (a), Gel 8 (b), Gel 3 (c)

Cac mau khao sat trong truong hop nay deu khong hinh
thanh 16 xp. Diéu nay cho thiy, cac yéu té vé thoi gian va
nhiét d6 thuy phéan chua thuc sy anh huong dén qua trinh
hinh thanh 16 x6p ma chi 1am ting d6 thiy phan cua PVA
217 gilp cho qua trinh hinh thanh gel dé& dang khi lanh
dong - ra dong.

Nhu vay, nhié¢t d¢ 60°C 1a du nang luong cho phan ting
thity phan dién ra va dung dich PVA thu duoc c6 kha niang
hinh thanh gel.

3.3. Anh hwong ciia néng dp PVA
3.3.1. B¢ thuy phan

D¢ thuy phén cua dung dich PVA thu dugc ¢ cac ndng
d6 phéan trng khac nhau dugc thé hién ¢ Hinh 7.
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Hinh 7. 6 thi anh hiréng ciia nong dg dén do thiy phan PVA
Qua dd thi ta thiy, cac mau déu dat murc do thay phén
cao (trén 99%) va cac gia tri chénh léch khong déng ké.
V& 1y thuyét thi khi tién hanh phan Gng 0 nong do
10 % murc d6 thuy phan dat trén 99% thi & cic ndng do thp
hon d6 thity phan ciing phai dat gia tri nay. Két qua nay
mot 1an nira cho phép thé hién do lap lai cta thi nghiém
khi tién hanh & cac diéu kién thich hop da xéc dinh (6 gio
va 60°C).
3.3.2. Luong nuoc théi ra

Luong nudc thoi ra theo ndng d6 dung dich sau mdi chu
ki lanh d6ng — ra d6ng da dugc trinh bay trong Hinh 8.
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Hinh 8. Biéu d6 liwong nieGe théi ra sau méi chu ki
lanh dong - va dong
Véi cac mau PVA 10% (Gel 3), 8% (Gel 9), 6% (Gel
10) luong nude thoira la tuong tu sau mdi chu ki lanh dong
- rd dong. Tuy nhién, & mau PVA 4% (Gel 11) c6 luong
nude théi ra rat 16n va ¢6 sy chénh léch cao so v6i 3 mau
con lai. Diéu nay co thé duoc giai thich, do mat do mach
PVA thip nén khi két tinh phan vo dinh hinh con lai khong
du dé gitr cac phan tir nudc trong ciu tric gel bude ching
phai thoi ra khoi cdu tric. Mau c6 nong do 2% la qua thap
dé hinh thanh nén mot gel bén nén luong nudc thoi ra va
d6 co mau khong dugc khao sat.
3.3.3. Kich thuéc va sw phdn bé 16 xop
Kich thudc va sy phan bd 16 xdp duoc thé hién trén Hinh 9.

SEI 10KY -WD1OmITBS I

Hinh 9. Anh SEM ciia mau: Gel 9 (a), Gel 10 (b) va Gel 11 (c)

Tir anh SEM c6 thé thiy, su phan bé 15 x6p va ciu trac
16 xbp c6 su khac nhau khi c6 su thay ddi nong d6. Mau
PVA c6 nong d0 4% (Gel 11) da bét dau hinh cu tric 16
xbp, tuy nhién sy phan_ b6 xp chua dong déu. Cac 16 xop
chu yeu tap trung o phan ria cua mau, phan bén trong hau
nhu khong c6. Mot s6 156 x6p ¢6 kich thudce twong ddi 16n
(d>50pm). Khi nong do PVA tang 1én 6%, su phan b 15
xOp trén toan mau trdé nén dong déu, mat do 16 xdp cling
day dic va co6 kich thude dong déu hon. Nhung khi ndng
d6 dung dich PVA tang trén 8% thi 15 xép chi dugc quan
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sat thay ¢ lop bé mit ngoai ciia mau ma khong co bat ky
mot 10 x6p ndo dugce hinh thanh bén trong twong tu cac mau
¢6 ndng QQ 10%. Diéu nay co thé 1a do ndng do cao dd anh
huong dén kha nang tdp hop mach trong qua trinh lanh
dong - ra dong.

Tir céc két qua thu dugc cho phép lwa chon ndng do
dung dich 1a 6%.
3.4. Anh hwong ciia anion

Dung dich PVA sau khi thily phan, lugng NaOH du can
dugc trung hoa dé thu dwoc mot san pham trung tinh cho
céc g dung vé sau. Ban chat cia anion ¢ anh huong dén
qua trinh tao gel va hinh thanh 16 x6p cua vat lidu. Anh
huong cta cac anion SO4%, POs*, CI- va NO3 dén kich
thudc va sy phan bé 16 x6p duge thé hién trén Hinh 10.

SEI 13KV WE10mm 8

BEL 10KV WO10nmES30

SEI 10KV WD10mMSS30 SE1 10KV WD1OmmBS30

Hinh 10. Anh SEM ciia méu: Trung hda H2S04 (@), trung hoa
HsPO4 (b), trung hoa HCI (c) va trung hoa HNO3 (d)

V6i mau duge trung hoa boi H.SO4 dign tich ving
khong c6 16 xdp tang 1én dang ké va chu yéu tap trung &
phia trong ctia mau. Sy ting 1én cua viing khong c6 16 xop
trong truong hop nay duogc giai thich 1a do anh huong cua
ion SO4%. Trong dung dich PVA, cic ion SO4% c6 khé ning
hinh thanh lién két ngang nho hiéu tmg tao phirc véi cac
nhém OH- [11]. Qua trinh hinh thanh lién két ngang da
ngin can kha ning két tinh cta cac mach PVA.

Vi miu trung hoa bang HaPOg, ciing c6 sy hinh thanh

ctia ving khong tao 16 xp va su phéan bd kich thude 15 xop
khong dong déu trong toan mau. Ld xdp c6 duong kinh 16n
chu yéu tap trung & phia trong 1ong ciia mau.

Véi miu trung hoa bang HCI, phan dién tich khong
hinh thanh 16 x6p nh6 hon nhiéu so v&i mau trung hoa bang
H,SO,. Didu nay duogc giai thich 1a do kha ning tao phuc
ctia ion CI" yéu hon ion SO4? nén cac mach PVA vén c6
kha nang két tinh trong qua trinh lanh dong [12].

V6i méu tring hoa bang HNO; phan khong hinh thanh
16 x6p hau nhu khong xuét hién, cac 16 x6p co kich thudce
tir 4-20 um phan bd dong déu trong toan mau.

4, Két luan

Céc yéu t6 anh huong dén qua trinh thiy phan va hinh
thanh gel da dugc khao sat. Dung dich sau khi thuy phéan
€6 kha nang hinh thanh vt liéu gel. Vat liéu PVA hydrogel
dugc tao thanh trong diéu kién: Thoi gian thuy phan 6 gio,
nhiét o thuy phéan 60°C, néng d6 PVA 6% va duogc trung
hoa bang acid HNO3 cho sy phan b6 16 x6p dong déu, kich
thudc 16 x6p nam trong khoang 4-20 um thuan loi dé lam
gi4 thé sinh hoc xir Iy nudc thai.
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