Tap chi Hoa hoc,T. 48 (3), Tr. 364 - 369, 2010

NGHIEN CUU ANH HUGNG CUA AgNO, VA POLYAMIDOAMIN
(PAMAM) LEN KiCH THUGC HAT NANOCOMPOZIT Ag/PAMAM
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ABSTRACT

Nanocomposites based on silver nanoparticles and nanopolymer dendritic PAMAM were
synthesized. The structures were characterized by using UV-vis, NMR 'H, °C, and TEM. Studying
on the influence of silver and PAMAM on the size of nanocomposites indicated that the sizes of
nanocomposites were about 10 - 50 nm and depended on the amount of AgNO; and PAMAM
based on polyester or polyamine in nanocomposites.

- MG DAU

Dendrimer 1a nanopolyme dugc st dung nhu
chat mang thudc, enzym, AND, protein, kim
loai dung trong coéng nghé xic tic, y -
dugc...[1, 2]. Cac hat nano Ag duoc biét t6i véi
cac tinh chat dién, tit, quang, xtc tac, hoat tinh
khdng khuin manh...[3 - 6]. Vi vay, két hop
gifta cdc hat nano Ag véi dendrimer s€ tao ra
mot loai vat liéu nanocompozit véi cac tinh chat
méi nhu tinh co ly, dién, quang, tit hoac sinh-y
hoc...[1, 3 - 8]. Vi thé, nhiing vat liéu nay c6
kha nang ung dung to 16n trong cac nganh héa
hoc, thuc phidm, sinh hoc, y-duoc, dién ti,
quang dién tu, vat liéu ban dan...[7, 8].

Trong cong trinh nghién cttu nay, ching toi
tién hanh téng hop nanocompozit trén co s& bac
(Ag) kich thuéc nano va polyme dendritic
PAMAM c6 kich thuéc nano va khao sat anh
hudng ham lugng bac, ham lugng PAMAM lén
kich thuGc hat cha nanocompozit nhim tao ra
céc hat nanocompozit ¢6 kich thuéc dong déu va
nhu mong muén. Két qua thu duge 1a co sé khoa
hoc cho nghién ctiu cic tinh chat dién, quang,
hoat tinh sinh hoc clia nanocompozit tao thanh
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trong giai doan ti€p theo.

Ciac phuong phdp phan tich hién dai nhu phé
NMR (Nuclear Magnetic Resonance) 'H, °C,
Uv-vis (Ultra violet visible) va kinh hién vi dién
tlt truyén qua TEM duoc sir dung dé theo ddi va
xac dinh céc tinh chat, cdu tric, kich thude va su
phan b6 cta hat nano Ag duoc tao thanh trong
nén PAMAM.

II - THUC NGHIEM

Metyl metacrylat, etylendiamin, AgNO;,
NaBH, duoc mua ctia Merck va cdc héa chat
khdc dat tiéu chuin héa chét tinh khiét phan
tich. Cau tric cua dendrimer dugc xac dinh
bing IR do trén mdy Vector 22 Bruker, pho
NMR dugc do trén mdy Bruker AMS00 FT-
NMR spectrometer, phé UV-vis do trén may
UV-2450-Shimadzu. Kich thuéc hat do béng
XRD trén may Bruker D8 Advance va chup anh
TEM trén mdy JEM 1400.

1. Téng hop nanopolyme dendritic PAMAM
trén co s6 etylendiamin va metyl acrylat

Tong hogp nanopolyme PAMAM di duoc



céac tac gia thuc hién va cong bo theo tai liéu [2].
Sén phdm PAMAM thu c¢6 G = 1.5; G = 2.5 ¢6
cdc nhém este bén ngoai va PAMAM G = 1.0;
G =2.0; G = 3.0 ¢6 cdc nhém amin bén ngoai
ding 1am nguyén lieu dé tdng hop
nanocompozit.

2. Téng hop nanocompozit trén co sé
PAMAM va Ag kich thuée nano

Hoa mét lugng dendrimer PAMAM da dinh
trudc vao 20 ml nudc cat réi cho vao binh cdu 2
c6 250 ml, khudy déu dung dich trén & nhiét do
phong. Sau d6 cho tiép vao binh phan tng 0,2
ml dung dich AgNO; 0,02 M, khudy tiép tuc
trong 1 gio. K& ti€p cho vao binh phan tng 0,1
ml dung dich NaBH, 0,4 M, khudy déu trong 30
phdt. Phan ting duoc thuc hién trong moi truong
khi tro va khong c6 4nh sdng. San phim thu
duoc 1a dung dich cé mau dac trung.

3. Khao sat anh huéng cia ham luong AgNO,
trong nanocompozit lén Kich thuéc hat ciua
nanocompozit v6i dendrime PAMAM G =
2.5 c¢6 nhom este ¢ bén ngoai va dendrime
PAMAM G = 3.0 ¢6 nhém amin ¢ bén ngoai

Cho 20 ml dung dich dendrime PAMAM
G = 2,5 (Cy = 0,1625.10° mol/l) hoac 20 ml
dung dich dendrimer PAMAM G = 3.0 (Cy =
0,125.10° mol/l) vao binh cdu 2 c6 250 ml,
khudy déu dung dich trén & nhiét do phong. Sau
d6 cho tiép vao binh phan tng dung dich
AgNO; 0,02 M va dung dich NaBH, 0,2 M theo
thé tich trong bang 1 hodc 2, khudy 1 gio. Phan
tung dugc thuc hién trong moi truong khi tro va
khong c6 4nh sdng. San phdm thu duoc & dang
dung dich c6 mau dac trung.

Bdng 1: Ham lugng AgNO,/NaBH,

Bdng 2: Ham lugng AgNO,/NaBH,

STT Tén mau AgNO;, NaBH,,

ml ml

1 G3KD 0 0

2 G3D0 0,05 0,05

3 G3Dl1 0,1 0,1

4 G3D2 0,2 0,2

5 G3D3 0,3 0,3

6 G3D4 0,4 0,4

7 G3D5 0,5 0,5

8 G3D6 0,6 0,6

STT | Tenmau | “&NO» | NaBH,

ml ml

1 G2.5G 0 0

2 | G2.5G0K 0.1 0.1

3 G2.5G0 0.15 0.15

4 G2.5G1 0,2 0,2

5 G2.5G2 0,25 025

6 G2.5G3 03 03

7 G2.5G4 035 035

g G2.5G5 0,4 0.4

11 - KET QUA VA THAO LUAN

1. Tong hop nanopolyme dendritic PAMAM
trén co so etilendiamin va metil acrylat.

Thu dugc san pham PAMAM G = 1.5; G =
2.5 c6é cdc nhom este bén ngoai va PAMAM G
=1.0; G=2.0; G = 3.0 c6 cac nh6m amin bén
ngoai. Sin pham PAMAM c6 c4c phé NMR 'H,
C va MS tuong tu nhu két qua trong [2].

2. Tong hop nanocompozit trén co sé Ag kich
thuée nano va nanopolyme PAMAM

a) Két qud phd NMR ciia cdc nanocompozit

Thu dugc san phdm nanocompozit: Ag-
PAMAM G = 1.5; G = 2.5 ¢6 cac nhom este bén
ngoai va Ag-PAMAM G=1.0; G=2.0,G=3.0
c6 cdc nhém amin bén ngoai. San phim Ag-
PAMAM c6 céc phéd NMR 'H, °C va MS tuong
tu nhu két quéa trong [2]. Diéu d6 cho thdy
khong c6 thay déi cau tric héa hoc cua
PAMAM va ciing khong c6 lién két héa hoc
gitta Ag va PAMAM trong nanocompozit [2, 4].

b) Két qud phd UV-vis cia cdc nanocompozit

Két qua phé UV-vis trén hinh 1 cho thay,
phé clia nanocompozit c¢6 01 dinh cuc tiéu va 01
dinh cuc dai hdp thu & ving c¢6 budc séng 216 -
219 nm va & 278 - 296 nm cia PAMAM, ngoai
ra con thém 01 dinh cuc dai & ving c6 budGc
s6ng 400 - 422 nm tring khdp véi dinh hap thu
ctia Ag kim loai kich thuGc nano trong viung
buéc séng 390 - 450 nm [1, 3 - 8]. Diéu d6 cho
thay ion Ag* da dugc khir thanh Ag® va tham gia
vao nanocompozit. Ca nanocompozit clia Ag-
PAMAM cé cac nhém este bén ngoai va
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nanocompozit cia Ag-PAMAM c6 cdc nhém

amin bén ngoai déu cho két qua tuong tu.
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Hinh I: Phé Uv-vis clia (a) AgNO,, PAMAM G = 1.0, nanocompozit Ag-PAMAM; (b) clia AgNO;,
PAMAM G = 2.5, nanocompozit Ag-PAMAM G =2.5

3. Khao sat anh huéng cia ham lugng AgNO; trong nanocompozit lén kich thuéc hat cta

nanocompozit

Khao sat sy anh hudng ctia ham lugng AgNO; 1én kich thuGc hat ctia nanocompozit véi
dendrime PAMAM G = 3.0 D ¢6 cdc nhém amin & bén ngoai.

Bdng 5: Ham lugng AgNO; trong dung dich 1 mol PAMAM G = 3.0/ 20 ml H,0O

. Ty 1é& s6 mol
STT | Tenmdu |, ) . AgNO,

1 G3KD 1:0

2 G3DO0 1:0,04

3 G3D1 1:0,08 :
4 G3D2 1:0,16

5 G3D3 1:0,24

6 G3D4 1:0,32

7 G3D5 1:0,40

8 D3D6 1:0,48

Ag-PAMAM (7)
Ag-PAMAM (6)
g-PAMAM (5)
Ag-PAMAM (4)
Ag-PAMAM (3)
g-PAMAM (2)
Ag-PAMAM (8)
PAMAM

Hinh 2: Phé UV-vis clia cdc nanocompozit Ag-PAMAMG = 3.0D

Két qua Uv-vis trén hinh 2 cho thay:

DPuong 1: 1a phé ctia dendrimer, chi cho thay
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dinh dac trung cia PAMAM tai budc séng 220

nm va 280 nm, ma khong thay c6 dinh ctia Ag.



Puong 2-5: 1a phd cuia nanocompozit Ag-
PAMAM. Khi lugng AgNO, tang dan nén do
hap thu cta bac tai dinh & 417 - 429 nm ciing
cao din va v6i do phan tan hep cuia dudng phé
cho thdy Ag tao thanh c¢6 kich thudc tuong déi
dong déu.

Puong 6,7: 1a phé clia Ag-PAMAM. Khi
lugng AgNO; ti€p tuc tang thi do hap thu cla
Ag tai dinh & 417 - 429 nm ciing tang 1én, tuy
nhién dinh ctia 2 dudng phé nay rong va gém
nhiéu dinh nho, diéu nay cho thdy kich thudc
Ag tao thanh khong déng déu; bdi vi khi luong

AgNO; tang lén nhiéu thi Ag tao thanh tang lén
va ching dé dang két tu lai v6i nhau thanh
nhitng hat Ag to nhé khong dong déu.

Puong 8: I1a phé cia Ag-PAMAM. Khi
luong AgNO; ting lén, lic nay luong Ag qua
nhiéu nén cdc hat Ag dé dang két tu v6i nhau
tao thanh nhitng hat bac c6 kich thude 16n tich
ra khoi dung dich nanocompozit tao thanh 16p
Ag mau xam lang dong & ddy binh phéan tng. Vi
thé, nanocompozit con rét it Ag va dinh cta pho
Ag-PAMAM cho thdy do hap thu rat thap va do
phan tan rét rong.
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Hinh 3: Anh chup TEM ctia miu G3D1

Két qua anh TEM trén hinh 3 va 4 cho thay,
6 mau G3DI1 cac hat nanocompozit phan tan
tuong d6i déu con & miu G3D5 cdc hat
nanocompozit dang c¢6 xu huéng két tu lai véi
nhau.

Nhu vay, trong moi trudng phan tng gém 1
mol PAMAM (cé ciac nhém amin bén ngoai)
trong 20 ml nuGc tinh khiét, ham lugng AgNO,
tr 0,08 - 0,24 mol 1a t6i wu dé phan ting tao ra
nanocompozit Ag-PAMAM vdi cédc hat Ag dong
déu va kich thuéc hat clia nanocompozit cling
déu trong khoang 5 - 15 nm va khong két tu véi
nhau. Ham lugng AgNO; thdp hon 0,08 hoac
16n hon 0,24 mol déu cho nanocompozit ¢6 Ag
voi kich thuéc khong dbéng déu va hat
nanocompozit 16n hon tit 5 - 20 nm.
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Hinh 4: Anh chup TEM clia miu G3D5

Khao sit sy anh hudng cta ham lugng
AgNO; lén kich thudc hat ciia nanocompozit véi
dendrime PAMAM G = 2.5G c¢6 cidc nhom ester
& bén ngoai.

Uv-vis trén hinh 5 cho thdy, dudng 1: 1a phé
cia PAMAM nén chi ¢6 xuat hién dinh cla
PAMAM tai 238 nm, khong cé dinh cta bac.
Puong 2-6: 1a phé ctia Ag-PAMAM. Khi lugng
AgNO; ting dan thi do hap thu cia Ag ciing cao
din va véi do phan tdn hep clia duong phé cho
thay Ag tao thanh c6 kich thudc tuong doi dong
déu. Puong 7.8: 1a phé clia Ag-PAMAM. Khi
lugng AgNO; tiép tuc tang thi do hap thu cla
Ag tang 1én rat khd ro, tuy nhién dinh cta 2
duong phd nay rong va gdm nhiéu dinh nho,
diéu ndy cho thdy kich thuéc Ag tao thanh
khong dong déu; boi vi khi lugng AgNO; tang
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lén nhiéu thi Ag tao thanh trong nanocompozit
s€ nhiéu va dé dang két tu lai v6i nhau hinh
thanh nhitng hat Ag ¢6 kich thudc khong dong
déu.

Quan sit anh TEM trén hinh 6 va 7 c6 thé
thay mau G2.5G1 gébm cdc hat nanocompozit ¢6
kich thuéc tir 10 - 50 nm va phan tan tuong doi
déu; con miu G2.5G4 gém cdc hat
nanocompozit ¢6 kich thudc rat chénh léch va
¢6 xu huéng két tu lai v6i nhau. Diéu nay phu
hop véi két qua cia phd Uv-vis & trén.

Nhu vay, trong méi trudong phan tng gém 1
mol PAMAM (cé ciac nhém este bén ngoai)
trong 20 ml nudc, ham lugng AgNO; tir 0,96 -
1,92 mol 1a t6i wu dé phin Gng tao ra
nanocompozit Ag-PAMAM véi cdc hat Ag dong
déu va kich thudc hat cla nanocompozit cling
déu trong khoang 10 - 45 nm va khong két tu
v6i nhau. Ham lugng AgNO; thap hon 0,96 hoac
16n hon 1,92 mol déu cho nanocompozit c6 Ag
voi kich thuéc khong dbéng déu va hat
nanocompozit 16n hon tr 10 - 80 nm.

Bdng 6: Ham lugng AgNO; trong dung dich 1 mol PAMAM G = 2.5/20 ml H,O

5500

STT | Tén mau Ti 1& s6 mol
PAMAM:AgNO;

1 G2.5G 1:0

2 G2.5GOK 1:0,64

3 G2.5G0 1:0,96

4 G2.5G1 1:1,28
5 G2.5G2 1:1,60

6 G2.5G3 1:1,92

7 G2.5G4 1:2.24

8 G2.5G5 1:2,56

-oaa7
20000

400,00 200.00

Hinh 5: Ph6 UV-vis clia cdc nanocompozit Ag-PAMAM G = 2.5G

-
—
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Hinh 6: Anh TEM ctia mau G2.5G1

F2.5G1.009
Print Maa: 104000x @ 51 mm
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62.5G4.002 —
Print Maa: 250000x @ 51 mm 20 nm

Hinh 7: Anh TEM ctia mau G2.5G4



IV - KET LUAN

Pa téng hop dugc nanocompozit c6 kich
thuéc tr 10 dén 50 nm trén co s& Ag va
PAMAM cung c6 kich thuGc nano. Thanh phan
va clu trdc cta nanocompozit Ag-PAMAM
duoc xdc dinh bang phé NMR 'H, "C, Uv-vis.
Kich thuéc cia Ag-PAMAM dugc theo doi va
xdc dinh bang Uv-vis va kinh hién vi truyén qua
(TEM).

Két qua khao sit anh hudng ctia ham lugng
AgNO; va ham lugng PAMAM lén kich thudc
cta nanocompozit theo cac qui luat sau: Véi
moi truong phan tng gém 1 mol PAMAM
trong 20 ml nudc, d6i v6i PAMAM cé6 cic
nhém amin bén ngoai thi ham lugng AgNO; tdi
uu dé tao nanocompozit 1a 0,08 - 0,24 mol; doi
v6i PAMAM c6 cdc nhém este bén ngoai thi
ham lugng AgNO; t6i uu 12 0,96 - 1,92 mol.

Tdc gid xin cdm on Chuong trinh Vit liéu,
Vién Khoa hoc va Céng nghé Viét Nam hé tro
kinh phi cho cong trinh nay.
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