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TONG HOP SILICAGEN CHO SAC Ki LOP MONG:
MOT SO YEU TO ANH HPONG BEN HE SO DI CHUYEN R;

LE THI HOAI NAM, PO XUAN BDONG, NGUYEN THUY NGA, LE KIM LAN,
NGUYEN THUY HANG, TRAN THI KIM HOA

I. MO PAU

Séc ki 12 mét trong nhing phwong phap phén tich vét 1i hién dai, déng vai tro rat trong hoa
hoc. N6 duge tmg dung rét rdng rii trong hau hét cac nganh khoa hoc lién quan t&i hoa hoc
phén tich dinh tinh, dinh luong, diéu ché cic chat tinh khiét, xac dinh céc hing sé hoa Ii...[1 - 8].

Mat trong cac phu'cmg phap sic ki 1a shc ki lop mong (SKLM). Biing phuong phap SKLM,
chiing ta ¢6 thé tach hdn hop phirc tap nhiéu cdu tir véi d6 nhay cao, lwgng phén tich nho, téc d6
phén tich nhanh (c6 thé phan tich hang loat va biét két qua sau vai phit) thao tac don gian... [10]
Chinh vi vay ma SKLM hién nay van dugc img dung réit rong rii trong nhidu linh vyc khoa hoc
va cong nghi€p khac nhau, dic bigt trong hoa hiru co, hoa sinh va hoad dugc.Trong SKLM,
silicagen 12 mét trong nhitng chat hip phu quan trong nhét va duwoc sir dung rong rai nhét [6, 7,
10-12].

®  Hién nay silicagen ding cho muc dich SKLM néi chung chii yéu van phai mua tir nudc
ngoai, tir Phap, Dirc, M¥... nhit 1a cac silicagen cua hang Merck duge va chudng va duge tin
nhi¢m trén thj trudng Viét nam. Bé dap g nhu cdu nghlen ctru khoa hoc trong nuéce, khong
phai nhap ngoai silicagen, ching tdi d4 tién hanh nghién ciru, san xuit siticagen cho SKLM
bing cac nguyén lidu trong nudc. Két qua, ching tdi da thu duge silicagen c6 cac thong sb ki
thudt tuong duong Merck clia Pirc s& duge trinh bay dudi day.

IL. THY'C NGHIEM

1. Nghién ciru téng hop silicagen cho SKLM

Ngudi ta 6 thé didu ché silicagen cho SKLM bang cac phuong phap khac nhau. bé co
duoc silicagen dic biét tinh khiét nguai ta da diéu ché bing phuong phap trad déi ion. Phuong
phép nay thudng gia thanh cao va nang suat thap. Nang cao tinh ning, hiéu qua va giam gia
thanh vét liéu tong hop la chi dé rdt dwoc quan tim clia cac nha khoa hoc. Thohg thudng ngudi
ta didu ché silicagen cho SKLM bing tic dung mdt sé nguon silic khac nhau véi cac ngudn cac
axit vé co khac nhau. Trong céng trinh nay chiing t6i da diéu ché silicagen theo phuong phap
trung hoa natrisilicat bing axit sunfuric theo phan tmg sau [1]:

HZSO4 +Nazsi03 —> Nast4 +sti03

Dé téng horp cac mau silicagen ¢6 du;n tich b& mit neng khéc nhau, chiing tdi da thay déi
ndng dd axit, nong do thuy tinh 1ong ban dau va diéu ché tai cac gia tri pH khac nhau. Tai pH
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thip ta s& thu duge cac silicagen cé didn tich bé mit cao. Diéu nay.phi hop véi céc két qua
trong tai ligu [2].

2. Cac phrong phap nghién ciru danh gia silicagen
a. Ddnh gid kha ning tach cua silicagen bang hé sé di chuyén Ry

Pé hiéu 13 ban chit va danh gia kha ning tach cha silicagen diéu ché ding cho SKLM
ngudi ta thuong sir dung dai lugng dic trung quan trong vé muc do tach trong SKLM d6 1a hé
s6 di chuyén R;. Hé sé R; dugc dinh nghla 1 ti sb giira khoang cach tir tuyén xuét phat to‘i tadm
vét sdc ki | va khodng céch tir tuyén xudt phat t&i tuyén dung méi L, nghia la bang ti sb gitra
doan duong chét tan di dugc va doan dudmg dung méi, hodc bing ti s6 tdc do di chuyén cia chat
tan va tdc dd cha dung méi v, 3 - 5]:

Rf = 1, hodc Ry=v/v,
trong do: 0 ReS 1.

Nhu da biét Ry c6 thé bi anh hudng ciia mot s yéu t6 nhur d6 sach ciia chét hip phu, bé day
cua l6p méng, df tinh khiét ciia pha dorig, vi tri chét tan dua Ién lop mong, anh hudng cua nhiét
dg, lugng mau dua i€n 1dp mong... Chung t6i da ding thong s6 Re nay dé& khao sat chit luong
ciia silicagen diéu ché duoc. Trong qua trinh nghién clru kha ning hép phu va tich cua silicagen,
cac yéu tb co thé giy ra bién ddi R¢ duge khdng ché & didu kién khong dbi.

Ching t6i da xac dinh hé s& Ry cua céc silicagen & tai cling mdt diéu kién thuc nghiém,
cung chat phan tich va cung hé dung méi.

b. Phwong phdp BET

) x . I
Dién tich bé mat va kich thudc 16 cia silicagen duge xac dinh bang phuong phap hap phu
BET doi véi N; ¢ 77K duge do trén may ChemBET (Quantarchome, Mi) va duogc do tai Vign
xlc tac Lyon.

c. Phueong phdp kinh hién vi dién tie

Kich thude hat silicagen duge do bang phuong phap kinh hién vi dién tir quét trén may
5300 cha hang Jeol-Nhijt,

3. Ché tao ban méng va phin tich bin mong
K{ thuat lam ban méng va sic ki 16p mong duge thyc hién nhyr tai ligu tham khao [3].
Ban mong silicagen dugc tao trén co so silicagen vdi bot bo 12 CaSQ, 10%.

— Chét cin phan tich: Cholesterol (cong thirc cu tao xem tai ligu [4]) va tap chét trong
san pham thuong pham di duge pha lodng trong dung méi axeton.

— Qua trinh tach dugc chay & hé dung modi n-hexan: etylaxetat =4 : 1. Sau khi chay xong,
ban moéng duoc sdy khé, phun axit H,SO, 10% va sdy tiép dén khi c6 cic mau clia cac chat xuét
hién va ta dung thuéc do dé xac dinh Ry
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IIL KET QUA VA THAO LUAN

1. Téng hop silicagen

Céc méu silicagen tdng hop dugc ¢6 didn tich bé mat riéng khac nhau 150 m’/g, 300 m%/g,
350 m%/g, 400m*/g, 550 m%*/g dugc dua ra trong bang 1.

2. Cic yéu t6 anh huwéng dén hé s6 di chuyén Ry
a.Anh hieong cia dién tich bé mdt dén hé s6 di chuyén Ry

Trén cac méu silicagen cé dién tich b& mat khac nhau, chiing tdi da tién hanh do cic hé sb
trinh x4c dinh Ry d3 néu trén di va thu dugc so d6 sic ki sau:

. 1 1- Cholesterol ¢6 mau nau hdng ngoc

1. Tap chit trong san phdm thuong phim hodc la dong phin &
mach nhanh -mau niu nhat.

® 2 2. Tap chét trong san phdm thuong phim hodc 1a dong phéan &
mach nhanh -mau ngoc nhat.

Tap chét trong san phim thuong phim hojc 12
4, ddng phan & mach nhanh -mau ngoc dam.

' ® 3 5. MAu ban diu - mau ndu
e 4

@ 5

Cac nghién ctru anh hudng cia dién tich bé mat dén hé s6 di chuyén Ry duge dwa vao bang 1.

Bang 1. Anh hudng cia dién tich b& mat dén hé s6 di chuyén Rf

S (m¥g) 150 297 350 400 550
Kich thwéc trung '

‘ ) 100 38
binh ciia 1o, A®
R, 0,8 0,7 0,64 0,57 0,19
AR, 0,31 024 0,23 0,21 0,11

AR; & ddy 12 higu ciia hé s6 di chuyén cholesterol va hé sb di chuyén cta tap chit gin nhit.

Tir két qua nay ta nhén thdy, h¢ s6 di chuyén R, ting lén khi dién tich b& mjt cia silicagen
giam xubng. Trong trudng hop nay, R; thay doi phu thudc chit yéu vao doan duéng chat tan di
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duge, c6 nghia la phu thude vao téc do cia chit tan di dugc. Tir cac s6 lidu thyre nghiém ta nhén
thdy, khi dién tich bé mit tang kich thudc mao quan gidm va sé nhém OH trén mét don vi dién
tich bé mat tang, két qua nay phi hop véi céc tai liéu tham khao [5 - 7, 14 - 15]. Viée ting sb
nhém OH va giam duong kinh mao quan khi ting dién tich bé mat, dan dén luc twong tic cla
silicagen (nhom OH bé mit) dén cholesteron ting va mat khac cholesteron khuyéch tan cham
hom, tht ca céc yéu tb nay din dén giam R¢khi tang dién tich bé mit riéng cua silicagen.

Trén mau Dic ta do dugc Rebéng 0,65 vmg voi dién tich bé miit 14 345,7 m™/g. So sanh két
qua do cia mau Pirc véi két qua do du‘qrc trong bang 1 (miu co6 dién tich be mit 350 m /g) ta
thiy Ry trong duong va ta c thé didu ché duge silicagen ¢6 kha ning tach tot tuong dwong miu
Dire.

b. Anh huong cuia kich thudc hat dén k¢ 56 di chuyén R

Qua trinhi nghién ciru anh hudng cia kich thude hat dén dén hé sb di chuyén R; duge
nghién ciru trém cung : snllcagen c6 dién tich bé mat 1a 297 m*/g. Ching tdi da ding phuong phap
sa ling dé tao ra 7 miu silicagen c¢ kich thuge khac nhau (bang 2). Két qua bang 2 cho ta thiy,
khi thay dbi kich thuée hat hé sé di chuyén R; gén nhu khéng thay ddi.

" Béng 2. Anh hudng coa kich thude hat dén hé sb di chuyén R¢

MaAu Mi M2 M3 M4 M5 Mé6 M7

Kich 5'(70*120) (70*120) | (10*15) | (10*10) | (8*8) | (5*6) | (1*1) hodc (1*2)
thude hat

{tm Um Lm pm nm Lm pm
R¢ - 0,695 0,7 0,7 0,69 | 0,68 . ¥

Trong qué trinh thay ddi kich thude hat nay, Ry khéng thay dbi do tdc d6 chat tan va toe do
dung mdi cling thay dbi ddng thii theo mot 1i 18 nhét dinh. & day ta chi dua ra két qua nghién
clru anh hudng cta kich thude hat dén tde d6 dung mdi bang 3. Nhin vao bang 3 ta thay khi kich
thudce hat giam tde do dung méi giam. Diéu niy duge giai thich trong SKLM dung méi thim tir
dudi 1én trén do tac dung cia hee OH bé& mat, nén khi giam kich thudc hat s€ ting dién tich mit
ngodi, sé nhém OH tuong tac voi dung mbi ting nén tde d thédm giam.

Bdng 3. Anh huéng ciia kich thuée hat dén téc d6 dung méi

T (phit) L(chiéu cao dung méi dich chuyén éng vdi thai gian t ),cm
M;> (70-] M2 (70- | Ma(10- | My(10) | Ms(8) | Me(5- | My(1- | Méu
120ypum | 120) pm | 1Hum | pm | wm | 6)pm | Hum | Pie
1 Khing 6,0 4,0 3.9 3,5 3,0 Bin 4
2,5 trang 7,6 5,0 4.7 4 3.8 mong 4.6
3 dwoc 8,1 5,3 5,0 42 4,0 bi 4,8
bin 9,0 6,0 5,5 45 4,3 mirt 5,5
6 maong 10 7,5 6,3 54 5.0 7
8 11,0 8 7,0 6,0 5,7 7.2
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7: Thri gian cin thiét 38 dung méi chay duge doan dudng L.

Tir két qua nay ta nhan thiy, trén mdt loai silicagen c6 di¢n tich bé mat xac dinh, muén
diéu khién téc 46 dung méi (ciing nhu tdc @3 chét tan) ta chi cin thay dbi kich thudc hat
silicagen. Kich thudc hat trung binh ~ 10 um (miu 4) [a kich thude hat phit hop ding cho
SKLM.

IV.KET LUAN

Qua cac két qua nghién ciru ching ta c6 thé nhan rﬁng, tét ca cac loai silicagen véi dién
tich bé mat khac nhau déu c6 kha ning tich duge cac chit va he so di chuyén s& tang khi di¢n
tich b& mat giam,

Biing cac nguyén lidu trong mréc sin cd va ré tién, ching tdi da tdng hop dugc loai
silicagen c6 dién tich b& mat 300-350 m%/g voi kich thuée hat khoang 10um cé cac tinh chét
tuong ty silicagen cia hing Merk duing cho SKLM.
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