Generated by Foxit PDF Creator © Foxit Software
http://www.foxitsoftware.com For evaluation only.

TAP CHi PHAT TRIEN KH&CN, TAP 12, SO 03 - 2009
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(3)Trung tdm thi nghiém Qudc gia Risg, Ban Mach
(Bai nhan ngay 17 thang 12 ndm 2007, dwoc chap nhan ngay 11 thang 04 ndm 2008)

TOM TAT: Qua trinh tao mixel cta Pluronic L81 va L121 (copolyme tam khéi PEO-
PPO-PEO d6i x(ng) dugc khao sat bang phuong phéap phan tich nhiét vi sai (DSC). Ty 1é
thanh phan clia cac mét xich polypropylen oxit (PPO) va polyetylen oxit (PEO) trong
copolyme duoc xac dinh bang phuong phap phd cong hudng tir hat nhan (‘H-NMR). Tir két
qua céac thi nghiém DSC clia cac copolyme L81 va L121 cho thay xuat hién mi vai (shoulder)
& phia nhiét do thap trén dwong cong nhiét dung theo nhiét do. Ban chat cac mdii vai trong
dwong cong DSC la do cac thanh phan ky nuéc nhat trong copolyme, nén tao mixel & nhiét do
thap hon. CAu tir ky nudc nay co thé duoc tach bang cach chiét voi hexan. Cac copolyme co
PTL thdp duoc tach bang s&c ky 16ng hiéu ning cao (HPLC) va ching khong tham gia vao
qua trinh tao mixel clia copolyme.

1.MO PAU

Copolyme tam khdi doi xiing dugc cdu tao tir polyetylen oxit (PEO) va polypropylen oxit
(PPO), thuong dugc viét tit PEO-PPO-PEO hay (EO),(PO),(EO) la nhiing chét hoat dong bé
mét (HDBM) cao phan t&r khong ion thwong mai ¢ sén trén thi truong. Tén thuong mai clia
cac chat HDBM nay la Poloxamer (cong ty ICI) hay Pluronic (cong ty BASF) [1]. Bang viéc
thay doi thanh phan copolyme (ty Ié PO/EO) va phan ti lugng (chiéu dai khdi PEO va PPO)
trong qué trinh t8ng hop dan dén viéc tao ra cac phan tir co tinh chat phu hop véi cac yéu cau
khac nhau trong nhiéu ITnh virc dp dung trong cong nghiép nhu tay rira, tao bot bén, nhii hoa,
dau bdi tron, my pham, muc va mdt s6 (’ng dung dac biét nhu trong dwgc phdm, chira vét
thwong ...

Ban chét lwdng ai (amphiphilic) clia copolyme tam khoi trong dung dich nwéc la ching c6
kha nang tu két hop lai tao thanh mét trang thai vi cau tric giéng nhv mixel dugc tao thanh
b&i cac chat HBDBM phan t& lvgng thap, phu thudc vao nong dg, thanh phan copolyme va
nhiét do [2]. O nhiét do thap hoac (va) ndng do thap copolyme Pluronic khi duoc hoa tan trong
nuéc la nhitng mach polyme riéng 1é (unime). Khi nhiét do hodc (va) ndng d6 tang, do s khac
biét vé tuong tac clia khoi PPO va PEO vo6i nuoc, cac doan PPO ky nuéc ¢d xu huéng tién lai
gan nhau va tao thanh mixel bén nhiét dong [3]. Trong md hinh két hgp don gian, su tao mixel
clia copolyme Pluronic 12 mdt qua trinh can bang dong gitta cac unime va mixel:

nUnime <—= Mixel, (1)

trong dé n la s6 unime trén 1 mixel.

Chuyén pha unime-mixel khong xay ra ttrc thoi nhung trai rong trong viing nong do cach
nhau 1 gid tri thap phan hay 10K.

Nong ddé mixel t&i han (CMC) va nhiét dd mixel t&¢i han (CMT) la nhiing thong s6 co ban
nhét cla qua trinh tao mixel. CMC la ndng do tai dé mixel (tap hop cac mach bén nhiét dong
hoc) bat dau tao thanh. CMT la nhiét do tai d6 mixel tao thanh tai mét ndng do cho trudc. Gia
tri CMC va CMT gidm khi tang ty 1é PPO trong copolyme hodc khi tang phan ti lugng.
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DSC la mot ky thuat quan trong dé khao sat su tao mixel clia copolyme khdi, nghién ctru
nhiét dd chuyén pha clia copolyme tam khéi trong dung dich nuéc. Hvidt da khao sat qua trinh
tao mixel clia mot s& copolyme Pluronic trong dung dich nwéc bang DSC [4]. T dwdng cong
biéu dién nhiét dung theo nhiét d6 clia dung dich copolyme P84 va F88, thay xuét hién cac mi
chuyén pha thu nhiét. Sw chuyén pha duoc cho la s tao thanh cac mixel cau. Gia tri DH,,
(entalpy cla su tao mixel), T, (nhiét d6 chuyén pha) va T, (nhiét do bt dau sw mixel hod) co
thé duwoc tinh toan tlr cac dudng cong nhiét. Két qua cho thdy cé su phu hop rat tét gira nhiét
dd bat dau thu nhiét va CMT xac dinh tir cac phuwong phap do khéc [1].

Entalpy chuan cho s tao mixel cé gia tri dwong nén bat loi v& mat nhiét dong. Trong khi
su tao thanh mixel bén nhiét dong phai c6 nang lugng tv do DG am. Nhu vay chi con yéu t6
entropy phai dwong va day la dong lwc chinh cho su tao thanh mixel. Sy hién dién cla cac
phan tlr hydrocacbon trong nwéc lam giam dang ké entropy cutia nwdc. Khi phan hydrocacbon
tap hop lai trong pha nwdc dé tao thanh mixel, cau tric lién két hydro trong pha nwéc dugc tai
lap va entropy cla nuwéc tang vugt qua do giam entropy do cac mach hydrocachon dinh vi
trong mixel.

Mitchard va cong su cing nghién cttu sy chuyén pha clia mot sé pluronic bang phan tich
nhiét vi sai d0 nhay cao (HSDSC) [4]. Két qua cho thdy céc thong sO nhiét dong clia qua trinh
chuyén pha xac dinh tir DSC déu phu thudc vao ham lugng PPO clia polyme va khdng phu
thudc vao ham lugng PEO hay phan ti lugng clia copolyme.

2.PHAN THUC NGHIEM

2.1.Hoé4 chat

Pluronic L81 va L121 Ia nhi*ng copolyme thwong mai tir cong ty BASF c6 phan tt lugng
trung binh twong Gng 1a 2790 va 4678 g/mol. Trong moi tén thuong mai cla copolyme
pluronic, chi s6 cudi cling nhan véi 10 |a phan tram etylen oxit (PEO) trong copolyme. Chit s6
con lai dwgc mé hod cho phan tt lwvgng cla khéi PPO va ching cang 1én thi khoi lvgng PPO
trong copolyme cang cao. Cong thic va phan tl lugng clia cac copolyme nay theo nha san
xuat dwoc tom tat trong Bang 1.

Bang 1.Phan tir lvgng va thanh phan clia cac Pluronic dwoc khao sat

Polyme Phan t& lwvgng trung binh (g/mol) (EO)(PO),(EO)x
L81 2790 (EO)s(PO)39(EO)s
L121 4678 (EO)s(PO)s7(EO)q

2.1.Céac phuong phéap thuc nghiém

2.1.1.Phén tich nhiét vi sai

Phuong phap phén tich nhiét vi sai dugc thic hién béng may phan tich vi nhiét SCAL-1
V@i thé tich 6ng dwng mau la 0,34 mL. Mau do la dung dich copolyme duwoc pha trong nuéc &
nong d6 2 mg/mL. Thiét bi dwgc gia nhiét & toc do 0,25%pht tir 5° dén 80°C. Chi st dung
cach gia nhiét dé nghién cru qua trinh tao mixel. S6 liéu dwoc xt ly bang chwong trinh
ORIGIN ctia cong ty MicroCal (Northampton, MA). Gia tri nhiét d6 chuyén pha tao mixel c6
dd 13p lai trong khoang 0,1°C va sai s6 Ve gia tri entalpy vao khoang 2%.

2.1.2.Phuong phap cong huwéng tir hat nhan (NMR)

Thanh phan tvong d6i EO/PO cla tat ca cac mau copolyme duoc xac dinh bang phd NMR
V@i chat chuan TMS. Mau polyme dugc hoa tan trong CDCl; véi nong do 2% khoi lvgng. Pho
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proton duoc do trén may Bruker 250 MHz. Thanh phan twong d6i clla EO va PO trong
copolyme duoc xac dinh tir dién tich dwéi nhitng mdi cong hwéng *H (CHs & 1,1 ppm, CH, va
CH & 3,4-3,7 ppm) [5].

2.1.3.S4c ky 16ng hiéu nang cao

S4c ky twong tac duoc sit dung dé loai bd nhitng polyme phan ti lvgng thap cta L81 va
L121. Trong phwong phéap nay, st dung cdt séc ky Nucleosil 500 A CN (25 cm x 10 mm). Téc
d6 bom 4 mL/min & nhiét dd phong. Thé tich bom 1 mL.

Pha dong (% khdi lugng) Nong do
L81 45% MeOH + 55% H,0 50 mg/mL
L121 50% MeOH + 50% H,0 100 mg/mL

2.1.4.Kh6i ph6 MALDI-TOF

Phan t& lvong clia copolyme dugc phan tich bang khdi phd MALDI-TOF (BRUKER).
Chét nén la 2,5-dihydroxybenzoic acid (DHB). Hon hop gdm etanol, miu can do, DHB va
NaCl duoc nho Ién dia chira mau va dé kho tw nhién.

2.1.5.Phrong phéap chiét bang hexan

Qua trinh chiét bang hexan dugc thuc hién nhw sau: 25 g mdi loai copolyme Pluronic duoc
hoa tan trong 150 mL n-hexan, sau dé dung dich dwoc Ic manh trong 30 phut & 40°C va dé &
20°C qua dém cho dén khi dung dich duoc tach thanh 2 16p. Pha hexan dugc gan ra. Phan
polyme khong hoa tan trong hexan tiép tuc dugc chiét 2 1an nita véi mdi 1an 150 mL n-hexan.
Gom lai lvong dung dich hexan sau 3 1an chiét va loai hexan bang hé théng cd quay. Cudi
cung ca polyme trong pha hexan (HE) va polyme két tla (HP) dugc sdy kho trong chan khdng
va dem can. Céc thi nghiém chiét bing hexan & 4°C va —18°C duwoc thwc hién tuong tw, chi
khéc la dung dich duoc Iac manh & nhiét do phong truéc khi dé & nhiét do thép.

3.KET QUA VA BIEN LUAN

S tao mixel cta cac Pluronic L81 va L121 dugc khao sat trong khodng nhiét do tlr 0° dén
80°C bang phuong phap DSC. Cac duting cong trén Hinh 1 cho thdy nhiét dung dang ap (C,)
theo nhiét dd clia dung dich L81 va L121 trong nudc. D thi cho thdy tvong tng véi moi loai
polyme c6 mét mili chuyén pha thu nhiét. Entalpy clia su tao mixel (DH,,) duoc tinh bang cach
lay tich phan clia mii so v&i dwong nén. Cac gia tri cia DHy, Ton, T, Va Ty, (khodng bé rong
nhiét do & nlra do cao chuyén pha) dwoc trinh bay trong Bang 2.

Bang 2.Cac gia tri DHy, Ton, T, Ty clla L81 va L121

Polyme L81 L121
DH, (kJ/mal) 214 539
Ton (°C) 23,2 14,8
Tm (°C) 31,5 19,1
Tu2 (°C) 10,9 4,8
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Hinh 1. Buong cong DSC clia cac dung dich L81 va L121.
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Gia tri DHy, thu duoc co gia tri kha gan voi két qua theo Alexandridis cing cong su [6]
(253 kJ/mol cho khodng néng d6 0,25 mg/mL dén 49,6 mg/mL) va theo Bohorquez [7] (312
kJ/mol cho khoang ndng do dwdi 50 mg/mL, va 136 kJ/mol cho ndng do trén 50 mg/mL). Mau
L121 c6 phan t& lwvong gan nhu gép déi clia L81 nén DH,, thu dugc cling gan nhu géap doi.

Pluronic v6i cac thanh phan khac nhau (ty 1&é PO/EO) cho cac tinh chat nhiét khac nhau.
Do polyme L121 cé khoi PPO dai hon so véi polyme L81, cac gia tri Ton, T va Ty, clia L121
thdp hon L81 tuong (ng. Diéu nay kha phu hop vi s tao mixel clia copolyme tam khdi phu
thudc chu yéu vao khoi PPO, trong khi khoi PEO chi déng vai tro thi yéu [6]. Diéu tha vi trén
cac dudng cong nhiét 12 & chd trén mdi mi thu nhiét cla tirng loai copolyme c¢6 mot mi vai
tai mot khoang nhiét dé nhd hon nhiét do chuyén pha (Hinh 1). Nhu vay c6 thé dv doan miii
vai nay trong ng véi sv chuyén pha sém clia mot s6 cau tir polyme, tirc la co kha nang tao
mixel & nhiét dd thdp hon. D& nghién ctu tinh chét nay, phuong phap chiét bang hexan dwoc
thuc hién véi L81 va L121 & 20°C. Hexan 1a mot dung mdi khong phan cuc nén dé dang hoa
tan nhirng thanh phan khdng phan cuc (tinh ky nuéc nhiéu). Vi Pluronic tam khdi PEO-PPO-
PEO, polyme tré nén kém phan cwc néu chiéu dai kh6i PPO cang dai va/hodc chiéu dai khoi
PEO cang ngan (ty 1&8 PO/EO cang I6n). Do mach PPO trong copolyme L121 dai hon L81 nén
sé tan nhiéu hon trong hexan (70,8% khdi lugng L121 tan trong hexan so véi 27,1% polyme
L81).

Phrong phap phd NMR duogc st dung dé xac dinh ty 16 PO/EO twong doi ctia copolyme
(y/x). V&i x va y la cac gia tri trong cdng thirc tong quét (EO)«(PO),(EO)x. Céc két qua dwoc
trinh bay trong Bang 3 cho thdy véi polyme hoa tan trong hexan c6 ty 1€ y/x 16n va polyme két
t0a trong hexan c6 ty Ié y/x nho.

Bang 3. Ty 16 PO/EO tlr ph6 *H-NMR ctia cac mau L81 va L121

Mau S6 PO/EO (y/X)
L81 5,06
L8l L8LHP (72,9%) 4,36
L81HE (27,1%) 12,94
L121 7,21
L121 L121HP (29,2%) 5,29
L121HE (70,8%) 9,16

Ghi chd: HP:két tla trong hexan; HE: tan trong hexan
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3.1.Anh huéng clia ty 18 PO/EO 1én qué trinh tao mixel

Céc copolyme sau khi chiét bang hexan duoc tiép tuc nghién ctru bang DSC. Két qua duoc
trinh bay trong Hinh 3 va Hinh 4. Trong c4c dwong cong DSC twong (ng v&i cac polyme clia
L81 (Hinh 3), sv hién dién clia mii vai trong dwong cong C, theo nhiét dd cla copolyme ban
dau khdng con sau khi chiét bang hexan. Gia tri T, giam khi ty I1& PO/EO trong copolyme tang
(L81HP<L81<L81HE). B&i vi mii vai dugc nhan thay tai nhiét d6 thap hon nhiét d6 T,, cla
L81, c6 thé két luan rang mi vai 1a do céc thanh phan trong L81HE tao thanh, tic 1a thanh
phan tan trong hexan hay cac thanh phan ky nuwéc nhiéu trong copolyme. Két qua trong Hinh 3
cho thdy T, clia dung dich L81HE rat gan v&i nhiét do xuat hién mi vai.
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Hinh 3. Buong cong DSC ctia polyme L81 trugc  Hinh 4. Budng cong DSC clia polyme L121 trudc
va sau chiét bang hexan. va sau chiét bang hexan.

Tuong tw, trong cac gian dd nhiét cla cac copolyme L121 (Hinh 4) sau khi chiét bang
hexan, khong thdy xuét hién mi vai trén dwong cong nhiét ciia L121HP, trong khi d6 phan
L121HE lai xuét hién mot mdi vai Ién. Hon niva, gié tri C, ciia mi vai ctia L121HE c6 gid tri
cao hon so voi L121 bai vi trong L121HE nong do cac thanh phan ky nuéc tao thanh mdi vai
cao hon khi & cung nong dd khao sat so voi L121.

Céc két qua trén cho thay phuwong phap DSC rat nhay véi sv thay doi ty 18 PO/EO trong
copolyme. Do d6 dé hiéu rd hon ban chat clia mii vai, phuong phép chiét bang hexan dwoc
ti€p tuc thuc hién véi L121HE & nhitng nhiét do thap hon (4 va —18°C). Cac két qua duoc trinh
bay trong Hinh 5 va Hinh 6.
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Hinh 5. Buong cong DSC céc thanh phan clia Hinh 6. Buong cong DSC céc thanh phan cta
L121HE sau khi chiét bang hexan & 4°C. L121HE sau khi chiét bdng hexan & —18°C
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That vay, phuong phap chiét bang hexan rét hiéu qua dé loai bd mi vai trong céc gian do
nhiét clia dung dich polyme L81 va L121. V¢i phan polyme két tla clia L121HE trong hexan
tai 4°C, duong cong nhiét khong xudt hién mdi vai, trong khi polyme tan trong hexan tao ra
mii vai 16n hon cta polyme L121HE.

Khi polyme L121HE duoc chiét bang hexan & —18°C, dwong cong cia polyme két tda clia
L121HE duoc quan sat voi mét mii vai nhé (Hinh 6), diéu nay cho thdy rang mét luong it
thanh phan ky nwéc co ty 18 PO/EO Ién clia L121HE cd thé két tha trong hexan do nhiét do thi
nghiém qué thap.

V6i cac thanh phan clia polyme L121HE cé kha nang hoa tan trong hexan & —18°C, dudng
cong nhiét trong Hinh 6 cho thdy cac mdii thu nhiét chinh khong con xuat hién mii vai va cac
gid tri T,y va Ton cling thap hon hén so véi cac polyme con lai. Hon nita, gia tri T, xap Xi nhiét
do tai do6 xuat hién mdi vai, cho thdy thanh phan polyme tan trong hexan & —18°C la thanh
phan chd yéu tao nén mi vai ctia L121.

Polyme tam khoi duogc tong hop tir homopolyme PPO da phén tan cho phan rng véi EO
tao thanh khéi PEO ciing da phan tan. Do d6 hén hop copolyme thu dwoc co ty 1&é EO/PO rét
khéc nhau. Ty 1& s6 mét xich EO/PO (x/y) tir *H NMR duoc trinh bay trong Bang 4. Céc két
qua tinh toan cho thdy phan polyme tan trong hexan c6 s6 mat xich PEO thadp nhat (ty I8 x/y
thdp nhét) va cac polyme két tia trong hexan c6 s6 mét xich PEO cao nhét (ty 18 x/y cao nhét).
Nhu vay, thi nghiém chiét bang hexan tach cac thanh phan trong copolyme theo dd dai mach
PEO hon la theo mach PPO, titc la thanh phan nao c6 mach PEO dai hon thi dé két tda trong
hexan hon.

Bang 4. Ty I& x/y clia cac mau polyme

Mau xly Mau xly
L81HP 0,229 L121 0,139
L81 0,197 Két tla clia L121HE & -18°C 0,123
L81HE 0,077 L121HE 0,109
L121HP 0,189 Phan tan trong hexan clia L121HE & 4°C 0,079
Keét tda clia L121HE & 4°C 0,145 Phan tan trong hexan clia L121HE -18°C 0,035

DE hiéu rd ban chat clia mii vai trong duong cong DSC, khdi phd MALDI-TOF dugc st
dung dé xac dinh PTL cla L81HE va phan tan trong hexan clia L121HE & —18°C (Hinh 7).
Hai mau nay c6 gia tri x (phan PEO) nhé nhat. Nhw mau L81HE x/y = 0,077, tirc 1a ctr 100
mét xich PPO mé@i c6 khoang 7,7 mét xich PEO hoac trong L121HE —18°C x/y = 0,035, tic 1a
clr 100 mét xich PPO méi c6 khoang 3,5 mét xich PEO. Do s6 mét xich PEO thdp nén c6 thé
bd qua khi xac dinh cong thiic dua trén MS.

Cac mdi 16n trén MS déu cach nhau 58 don vi tuong (*ng 1 méat xich PPO, do d6 c6 thé
xem nhu day la cac tin hiéu ctia PPO. PTL clia PPO duwogc tinh M = m/z — 23 — 6. V6i 23 la sb
khéi clia Na, 6 12 do 1éch vé s6 khdi clia thiét bi do so véi mau chudn. Cac két qua duoc trinh
bay trong Bang 5.
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Hinh 7. Khéi phd MALDI-TOF clia L81HE va phan tan tlr hexan clia L121HE & —18°C

Bang 5. Cong thirc dy doan cho mdt s6 miii dac tring trong khdi phé MALDI-TOF

m/z (L81HE) Cong thirc dy doan Llr;iﬁ(g%ailtggq Cong thirc dv doan
2076,52 H(PO)3s:0H 4281,53 H(PO),s0H
2134,68 H(PO)3s0H 4339,62 H(PO).,OH
2192,77 H(PO);;0H 4397,65 H(PO).s0H
2250,93 H(PO)3sOH 4455,76 H(PO):s0OH
2309,01 H(PO)390H 4513,77 H(PO),7OH
2367,08 H(PO)4,0OH 457177 H(PO).sOH

K&t qua cho thady mot s6 mii dac trung clia cac polyme tao thanh mi vai trong gian do
DSC (L81HE va phan tan tir L121HE & —18°C) chul yéu la cac homopolyme PO. Day c6 thé la
phan PPO khong cho phan ing véi etylen oxit trong qua trinh diéu ché copolyme khoi. Cong
thirc clia L81HE twong ddi phu hop véi cong thiic do nha san xuat dwa ra 'y = 39. Tuy nhién
voi mau L121HE & —18°C cong thirc c6 do tring hop 16n hon nhiu so véi clia nha san xuét y
= 67. C6 thé giai thich la khi phan tir lvong PPO cang tang kha nang phan rng véi EO cang
giam nén con lai trong hén hop san phdm. Do do, c6 thé cho rang cac polyme tao thanh mii
vai ¢6 s6 mat xich PEO rat thap hoic tham chi khdng c6 mét xich PEO. Cac két qua nay ciing
phu hop véi cac nghién ctu trede day. Nixon va cong sw da nghién ctru su tao mixen clia P94
bang DSC tai cac ndng do khac nhau va chi cho mét mii don trong gian do [8]. Cac copolyme
thudc nhdm 80 ciing dwoc khao sat bang DSC, trong d6 cac Pluronic P84, P85, F87 va F88 voi
chiéu dai mach PEO dai ciing chi cho mii don trong gian do nhiét nhwng chi ¢6 L81 xuét hién
mii vai [3]. Do do, c6 thé két luan rang sy xudt hién mii vai trong duong cong nhiét cla cac
copolyme Pluronic chi xay ra véi copolyme c6 chiéu dai mach PEO ngan.

3.2.Anh huéng ctia phan PTL nhé

Qua phan tich séc ky 16ng cho thdy cac mau copolyme Pluronic déu chira cac phan ti
copolyme c6 phan tir lugng thap hon so véi copolyme chinh. Céc phan tir nhé cla L81 va
121 duoc tach bang phuong phap sac ky tuvong tac HPLC (Hinh 8).
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Phin chinh

Thé tich leu (mL)

Hinh 8. Sac ky dd clia qua trinh tach dung dich copolyme bang sac ky twong téc.

Cac copolyme sau khi tinh ché duoc tiép tuc nghién cttu bang DSC, két qua duoc trinh bay
trong Hinh 9.
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Hinh 9. Anh hudng clia polyme PTL thép 1én s tao mixel cta L81 va L121.

Két qua cho thay khdng cd si khac biét I&n vé nhiét do chuyén pha véi tat cd cac dung
dich copolyme truéc va sau khi loai bd phan PTL nhd. Céc gia tri entalpy clia cac copolyme
chinh cao hon cac copolyme chua tinh ché vgi cing mot loai copolyme & cung mot nong do
khdo sat. Vi gia tri entalpy phu thudc vao ndng do nén cd thé két luan rang ndng dd cac
copolyme dé tao thanh mixel trong phan chinh Ién hon trong copolyme ban dau. Hay néi cach
khac, cac phan PTL nho khong déng gop vao suv tao thanh mixel & diéu kién vé ndng do va
nhiét d6 khao sat. Két qua nay cling pht hgp véi nghién ctru trueéc day clia nhom tac gia khi
nghién ctru dnh hwdng clia phan PTL nho Ién si tao mixel clia Pluronic P85 [3].

4 KET LUAN

Cac miii vai xudt hién trong cac gian do nhiét DSC cla dung dich L81 va L121 va cac mdii
vai nay c6 thé duoc loai bd bang cach chiét vai hexan. K§ thuat DSC rét nhay voi sw thay doi
ty 1&é PO/EO, cho thdy su thay ddi nhiét dung clia mi vai tlr cac diéu kién khac nhau clia thi
nghiém. Thi nghiém chiét bang hexan tach copolyme chl y&u theo chigu dai mach PEO hon Ia
mach PPO. Thanh phan mach PEO cang dai cang dé két tlia trong hexan. Ban chét clia cac mdii
vai la nhitng thanh phan c6 tinh ky nuéc cao nhét trong tirng loai copolyme, voi s6 mét xich
EO nhé nhét hodc khdng cd. Cac polyme PTL thdp co thé dwoc tach bang sic ky tuong tac va
chiing khéng déng gop vao qua trinh tao mixel.
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THE MICELLIZATION OF PLURONICS
(PEO-PPO-PEO TRIBLOCK COPOLYMERS)

Nguyen Quoc Hung®, Sgren Hvidt®, Walther Batsberg®, Hoang Ngoc Cuong™
(1) University of Natural Sciences, VNU-HCM
(2) Roskilde University, Denmark,
(3) National Lab Risg, Denmark.

ABSTRACT:The micellization of several Pluronics (PEO-PPO-PEO triblock
copolymers) was investigated by Differential Scanning Calorimetry (DSC). These copolymers
were also characterized and purified by liquid chromatography. The PEO/PPO compositions
of Pluronics were determined by 'H-NMR. The thermograms from DSC showed a pre-
micellization shoulder for L81 and L121 solutions. The effects of temperature, PO/EO ratios
and impurities on the micellization of copolymers were investigated. The origin of the
shoulders in DSC thermograms was shown to be due to the most hydrophobic components in
the copolymers, which could be removed by hexane extraction. Low molecular weight
fractions of the copolymers were separated by interaction chromatography. The low molecular
weight fractions did not contribute to the micellization of the copolymers.

Keywords: Pluronics, PEO-PPO-PEO triblock copolymers, micellization, hydrophobic
components, DSC, NMR, HPLC.
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