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MỞ ĐẦU 

Thời gian g n đây, hydrogel là một trong những vật liệu nhận được nhiều sự 

quan tâm nghiên cứu của các nhà khoa học trong nước và thế giới. Nhờ đặc 

tính ưa nước có cấu trúc không gian ba chiều (3D), khả năng trương nở, hấp 

thu với khối lượng lớn trong môi trường nước nhưng không bị hòa tan. Vật 

liệu hydrogel có cấu trúc mạng nên có khả năng mang các tiểu phân có kích 

thước nhỏ, thể tích có thể thay đổi phù hợp với các tính năng của người sử 

dụng. Hydrogel có tiềm năng ứng dụng lớn trong nhiều lĩnh vực như cảm biến 

điện hoá trong xử l  môi trường, vật liệu tự lành, vật liệu dẫn điện mềm dẻo 

và đặc biệt trong lĩnh vực y sinh như vật liệu tương thích sinh học, màng giữ 

ẩm, màng nhả thuốc chậm. 

Các nghiên cứu về hydrogel từ cellulose ph n lớn tập trung quan tâm đến khả 

năng hấp thụ nước, hấp phụ chất màu, chất độc hại… ứng dụng trong xử lý 

môi trường. Trong lĩnh vực y sinh, việc giải phóng có kiểm soát các tác nhân 

kháng khuẩn trong màng hydrogel đang thu hút được nhiều sự quan tâm 

nghiên cứu. Tính chất đặc biệt và độ bền của màng hydrogel phụ thuộc vào 

chất nền và tác nhân tạo liên kết chéo. Việc chế tạo màng hydrogel kháng 

khuẩn trên cơ sở cellulose vẫn là một thách thức. Trong khuôn khổ đề tài này, 

nano bạc sẽ được bổ sung vào màng hydrogel từ cellulose nhằm tăng cường 

khả năng kháng khuẩn của màng.  
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Chương 1: TỔNG QUAN TÌNH HÌNH NGHIÊN CỨU 

1.1. CẤU TẠO VÀ TÍNH CHẤT CỦA VẬT LIỆU HYDROGEL 

Cellulose là một trong các loại polymer có nguồn gốc thiên nhiên phổ biến 

nhất thế giới. Cellulose có mạch không phân nhánh và được tạo thành từ các 

mắt xích β-D-glucozơ.  ông thức phân tử của cellulose thường được viết là 

(C6H10O5)n trong đó n có thể nằm trong khoảng 5000-14000. Công thức cấu 

tạo của cellulose được trình bày trên Hình 1.1. 

 

Hình 1. 1. Cấu tạo phân tử cellulose 

Nhóm OH trong cellulose có thể tham gia các phản ứng hoá học với các 

anhidrit axit, axit vô cơ, phản ứng tr ng ngưng với monome, với các ph n tử 

hoạt động…  ác nguyên tử carbon trên mạch cellulose cũng có khả năng 

tham gia phản ứng đồng trùng hợp ghép với nhiều monome với sự có mặt của 

chất khơi mào phản ứng. Đặc tính hoá học này giúp cellulose có khả năng 

hình thành liên kết chéo giữa các mạch, tạo thành cấu trúc 3D trong hydrogel 

[10]. Ngoài ra, cellulose là một trong những vật liệu tiềm năng để chế tạo 

màng hydrogel do khả năng hấp phụ nước, khối lượng riêng thấp (xốp và 

nhẹ), độ bền cơ học cao và dễ dàng biến tính để đưa thêm nhóm chức với các 

mục đích sử dụng phù hợp [1, 11].  

Cellulose có nhiều trong bông, xơ dừa, bã mía, dứa, rơm rạ, sợi đay, gai, tre, 

gỗ… [6, 9, 12, 13]. Đây đều là các sản phẩm hoặc phụ phẩm của ngành nông 

nghiệp, được coi là nguồn nguyên liệu vô cùng phong phú.  ác tính năng độc 

đáo của cellulose hydrogel đã truyền cảm hứng cho các nhà nghiên cứu trên 

toàn c u phát triển các vật liệu mới, ứng dụng trong nhiều lĩnh vực khác nhau. 

Một số nghiên cứu phổ biến về ứng dụng của cellulose hydrogel đã được công 

bố như sau [14-16]: 

- Kỹ thuật y sinh: cellulose hydrogel làm vật liệu tương hợp sinh học 

thay thế mô, vật liệu băng bó vết thương, hệ thống phân phối thuốc… 

- Vật liệu thông minh: cellulose hydrogel làm cảm biến sinh học, thiết bị 

truyền động… 

- Sản phẩm chăm sóc sức khỏe và vệ sinh: cellulose hydrogel dùng chế 

tạo tã giấy, khăn ăn… 

- Vật liệu cho nông nghiệp: cellulose hydrogel làm chất vận chuyển 

thuốc trừ sâu, bể chứa nước, vật liệu giữ nước…  

Trong lĩnh vực y sinh, màng cellulose hydrogel có tiềm năng ứng dụng to lớn. 

Trên cơ sở sự phát triển lý thuyết về cấu trúc polymer, nghiên cứu sâu về các 

quá trình sinh học ở cấp độ phân tử, việc thiết kế các vật liệu hydrogel dùng 
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trong y sinh có nhiều bước tiến vượt bậc [17-20]. Do khả năng hấp thụ các 

hoạt chất có hoạt tính sinh học vào mạng liên kết chéo có tính ưa nước, cũng 

như mang các hoạt chất trong mạng lưới cấu trúc 3D, cellulose hydrogel đang 

trở thành vật liệu mới đ y hứa hẹn trong lĩnh vực dẫn thuốc và giải phóng 

thuốc [17-19]. Vật liệu này có tiềm năng ứng dụng trong kỹ thuật kiểm soát 

mô. Tuy nhiên, kinh phí sản xuất hydrogel còn khá cao, gây hạn chế khả năng 

thương mại hoá sản phẩm. Tác giả P.T.M. Diễm và các cộng sự đã tổng hợp 

màng hydrogel trên cơ sở chitosan oxi hóa ứng dụng kết dính mô [5]. Màng 

chitosan – polyethyleneglycol – tyramine hydrogel nước hình thành nhanh 

chóng với sự hiện diện của enzyme horseradish peroxidase (HRP) và 

hydrogen peroxide (H2O2). Thử nghiệm in-vitro với tế bào fibroblast bằng kit 

live/dead cho thấy màng có khả năng tương hợp sinh học cao [5]. Tính chất 

hóa học và các yếu tố ảnh hướng đến hình thái, cấu trúc đến tính chất cơ l  

của màng hydrogel trên nền cellulose cũng đã được khảo sát [14]. Tác giả Xi 

Cui và cộng sự tổng hợp màng hydrogel từ cellulose trong đậu bắp bằng phản 

ứng với LiOH và ure trong môi trường nước, sau đó bổ sung thêm 

epichlorohydrin và anhydroglucose [12].  

 

Hình 1. 2: Phản ứng tổng hợp màng hydrogel từ chitosan với 

polyethyleneglycol và tyramine xúc tác H2O2 [5] 
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Hình 1. 3: Phản ứng của cellulose với acrylic acid (AA) với N,N’-methylene 

bis-acrylamide (MBA) và Ammonium persulfate (APS) [6]. 

Trong lĩnh vực xử l  môi trường, màng hydrogel từ cellulose cho thấy tiềm 

năng ứng dụng rất tốt. Tác giả Trang Thi Cam Truong và cộng sự đã tổng hợp 

thành công màng hydrogel từ cellulose tách từ chè xanh phản ứng với acrylic 

acid (AA) với tác nhân tạo liên kết ngang N,N’-methylene bis-acrylamide 

(MBA) và tác nhân phản ứng ammonium persulfate (APS) ứng dụng hấp thụ 

methylene blue. Cấu trúc màng hydrogel tổng hợp đã được xác định [6]. Tác 

giả Vũ Năng An và cộng sự đã tổng hợp màng hydrogel từ bã mía thô theo 

phương pháp hóa học tạo nanocellulose kết hợp với alginate để hấp thụ các 

phẩm nhuộm hữu cơ khó phân hủy [7]. G n đây, tác giả Fuchao Li và cộng sự 

đã tổng hợp màng hydrogel từ bã mĩa kết hợp với polyacrylic acid để loại bỏ 

ion kim loại nặng [45]. 

Một số phương pháp tổng hợp màng hydrogel trên nền cellulose được biết 

đến như tạo liên kết chéo trên nền cellulose bằng phương pháp vật lý (cắt 

mạch bằng phương pháp đông lạnh - freeze-thawing technique, phương pháp 

quang hóa, phương pháp bức xạ), tạo liên kết ngang bằng phương pháp hóa 

học (sử dụng axit citric, epichlorohydrin, glutaraldehyde, Hình 1.4)  phương 

pháp polymer hóa [10]. 
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Hình 1. 4: Phản ứng tổng hợp hydrogel của chitosan với gultaraldehyde 

Việt Nam là đất nước nông nghiệp, do đó, có nguồn nguyên liệu xanh cung 

cấp cellulose rất dồi dào. Lá dứa, bã mía, xơ dừa… là các nguồn nguyên liệu 

rất được các nhà khoa học trong nước quan tâm. Tác giả Phan Thị Tuyết Mai 

và cộng sự đã tổng hợp màng hydrogel từ cellulose có trong lá dứa với acrylic 

acid, tác nhân tạo liên kết ngang N,N’-methylene bis-acrylamide (MBA) và 

tác nhân phản ứng ammonium persulfate (APS) bằng phản ứng este hóa [9]. 

Tác giả Doan Van Hong Thien và cộng sự đã tổng hợp màng hydrogel từ lá 

dứa ở Hậu Giang với tác nhân tạo liên kết ngang là ethylene glycol 

dimethacrylate (EGDMA) và tác nhân khơi mào phản ứng 

azobisisobutyronitrile (AIBN) [16].  

1.2. GIỚI THIỆU VỀ NANO BẠC VÀ TÁC DỤNG KHÁNG KHUẨN 

Thời gian g n đây, nhiều nghiên cứu đã khẳng định, bạc ở kích thước nano có 

khả năng kháng khuẩn cao hơn nhiều l n so với bạc ở kích thước micro. 

Nhiều hướng nghiên cứu chế tạo và ứng dụng nano bạc vào đời sống và y học 

rất được các nhà nghiên cứu trong nước cũng như trên thế giới quan tâm. 

Nano bạc là các hạt bạc có kích thước nhỏ hơn 100 nm. Một số phương pháp 

tổng hợp nano bạc được biết đến như: phương pháp ăn mòn laze, phương 

pháp khử hóa học (trong đó các chất khử có thể là: borohydrid, citrat, axit 

ascorbic, và khí hydro) phương pháp khử vật l , phương pháp khử hóa lý, 
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phương pháp khử sinh học (như: protein, peptide, carbohydrat, vi khuẩn, nấm 

và tảo)… [21-25]. Bạc và các hợp chất của bạc thể hiện tính độc đối với vi 

sinh vât (vi khuẩn, virus, tảo và nấm…). Tuy nhiên, khác với các kim loại 

nặng khác (chì, thủy ngân…) bạc không thể hiện độc tính với con người. Hơn 

nữa, bạc được sử dụng như một xúc tác dị thể trong các quá trình sinh trưởng 

của vi sinh vật, do đó, ít bị tiêu hao trong quá trình sử dụng. Nano bạc có thể 

gây độc lên nhiều loài vi khuẩn (khoảng 650 loài) lớn hơn phổ tác động của 

các chất kháng sinh con người biết hiện nay (từ 5 – 10 loài). Khi ion bạc 

(Ag
+
) tác dụng với lớp màng của tế bào vi khuẩn gây bệnh có nhóm sulfhydril 

–SH của quá trình chuyển hóa oxy của enzym và vô hiệu hóa quá trình 

chuyển hóa oxy enzyme dẫn đến ức chế quá trình hô hấp của tế bào vi khuẩn. 

Ngoài ra, các ion bạc (Ag
+
) còn có khả năng ức chế quá trình phát triển của vi 

khuẩn bằng cách sản sinh ra gốc oxy có khả năng oxi hóa mạnh ROS 

(reactive oxygen species). 

2Ag
+ 

+ O
-2 

   2Ag
0
 + O

0     
(1) 

Trong cấu trúc hạt nano bạc có chứa các ion bạc (Ag
+
) hút các nhóm mang 

điện tích âm trên các tế bào vi khuẩn (trong phân tử sinh học như sulfhydryl, 

carboxyl, phosphate). Phản ứng làm thay đổi cấu trúc phân tử của các đại 

phân tử tạo ra các lỗ hổng làm thay đổi tính thấm và sự hô hấp của tế bào. Bạc 

có khả năng đồng thời tấn công vào rất nhiều vị trí trong tế bào gây mất khả 

năng hoạt động của các quá trình chuyển hóa trong cơ thể như chức năng hợp 

thành tế bào, màng vận chuyển, chức năng tổng hợp các axit nucleic; chức 

năng vận chuyển, chức năng di chuyển của các electron là rất quan trọng 

trong việc tạo ra năng lượng cho tế bào, gây bất hoạt enzym và làm rối loạn 

quá trình sao mã DNA. Khi các chức năng này không ổn định (như: không 

hoạt động, bị kìm hãm hoặc gián  đoạn) vi sinh vật bị ức chế hoặc chết [26]. 

 

Hình 1. 5: Ion bạc vô hiệu hóa enzym chuyển hóa oxy của vi khuẩn 

Tác giả Angela Ivask và cộng sự đã so sánh khả năng kháng khuẩn của ion 

bạc với nano bạc (kích thước nano bạc 10, 20, 40, 60 và 80 nm) trong môi 

trường in-vitro. Kết quả nghiên cứu cho thấy, kích thước nano bạc càng nhỏ 

thì giá trị EC50 càng thấp, chứng tỏ khả năng kháng khuẩn của nano bạc càng 

mạnh, tuy nhiên vẫn yếu hơn so với ion bạc [27]. 
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Hình 1. 6: Một số ảnh SEM của cấu trúc nano bạc A.Hạt cầu; B.nano dạng 

cầu C.bạc nano dạng que  D.bạc nano dạng ống  E.bạc nano dạng vẩy F.bạc 

nano dạng lập phương G.bạc nano dạng sao H.bạc nano dạng sợi I.bạc kích 

thước nano [27]. 

Bảng 1. 1: Một số kết quả tổng hợp nano bạc với phương pháp, tiền chất, chất 

khử và các chất ổn định tương ứng [28] 

Phương 

pháp tổng 

hợp 

Tiền chất 

bạc 
Chất khử Chất ổn định 

Size 

(nm) 

Hóa học AgNO3 NaHB4 

Surfactan (a 

lipopeptide 

biosurfactant) 

3-28 

Vật lý Ag wires hồ quang điện  ~10 

Điện hóa AgNO3 Điện phân PVP ~11 

Quang hóa AgNO3 
Ethylene 

glycol 
PVP 5–10 

Quang hóa AgNO3 UV  4–10 

Nhiễu xạ tia 

X 
Ag2SO4 X-Ray  ~28 
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Hình 1. 7: Giá trị EC50 tương ứng đối với một số loại vi khuẩn và nấm của 

ion bạc và nano bạc [27]. 

1.3. VẬT LIỆU HYDROGEL KHÁNG KHUẨN 

Kể từ l n đ u tiên phát hiện ra penicillin vào năm 1928, kháng sinh đã được 

sử dụng rộng rãi trong lĩnh vực kháng khuẩn [28]. Với sự phát triển của vệ 

sinh công cộng và công nghệ y sinh, nhiều bệnh nhiễm tr ng đã bị ngăn chặn 

hoặc thậm chí bị chế ngự một cách hiệu quả, và chất lượng cuộc sống con 

người đã được cải thiện đáng kể. Tuy nhiên, một vấn đề nghiêm trọng vẫn tồn 

tại là việc sử dụng kháng sinh đã dẫn đến sự xuất hiện của các vi sinh vật đa 

kháng thuốc, rất khó chống lại, dẫn đến hơn 13 triệu người chết mỗi năm do 

các bệnh truyền nhiễm trên toàn thế giới [29]. Chính vì vậy, những năm g n 

đây, các vật liệu kháng khuẩn mới, tiên tiến, đa chức năng như hydrogel có xu 

hướng được quan tâm nghiên cứu nhiều hơn. Theo phân loại của chất nền 

hydrogel và các tác nhân kháng khuẩn, hydrogel kháng khuẩn được chia 

thành ba loại: (i) hydrogel chứa hạt nano vô cơ, (ii) hydrogel chứa tác nhân 

kháng khuẩn và (iii) hydrogel có khả năng kháng khuẩn vốn có.  

Vật liệu hydrogel kháng khuẩn chứa hạt nano vô cơ chủ yếu bao gồm các ion 

kim loại và hạt nano oxit kim loại. Các ion kim loại/nano kim loại thường 

được sử dụng như bạc (Ag), vàng (Au) và đồng (Cu). Hiện nay, các vật liệu 

kháng khuẩn vô cơ được sử dụng rộng rãi nhất là các hạt nano bạc và nano 

ZnO [30]. Hydrogel thu nạp vật liệu kháng khuẩn vô cơ không chỉ có thể tăng 

cường đặc tính kháng khuẩn mà còn có thể duy trì hoạt động kháng khuẩn 
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trong một thời gian dài, làm giảm khả năng phát sinh kháng thuốc của vi 

khuẩn. 

Hydrogel chứa nano bạc bao gồm hai loại ma trận: (i) polymer tự nhiên hoặc 

polymer tự nhiên biến tính và (ii) polymer tổng hợp.  ác polysacarit đóng 

một vai trò quan trọng trong mạng không gian của hydrogel tự nhiên. 

Alginate là một trong những polysaccharid tự nhiên mạch thẳng có thể tạo 

thành hydrogel thông qua tương tác ion với Ca
2+

. Stojkovska và cộng sự đã 

kết hợp các AgNPs vào các hạt vi nhựa natri alginate (SA) thông qua quá 

trình điện hóa, giúp giải phóng các AgNPs và/hoặc Ag
+
 một cách hiệu quả và 

cho thấy hoạt tính kháng khuẩn chống lại S. aureus [31]. Cụ thể, nồng độ tối 

đa của Ag được giải phóng từ các hạt vi hạt SA là khoảng 0,3 × 10
−3

 M, với 

khả năng diệt khuẩn đạt đến 95,8%. Madhusudana Rao và cộng sự đã đóng 

góp thêm cho nghiên cứu này bằng cách tạo ra các hydrogel từ SA kết hợp 

với AgNPs [32]. Nghiên cứu cho thấy hydrogel hỗn hợp nano Ag có thể được 

sử dụng cho các ứng dụng y sinh, chẳng hạn như băng vết thương và thậm chí 

là lọc nước. Hơn nữa, Neibert đã mô tả một phương pháp để tăng cường độ 

bền cơ học của hydrogel từ SA kết hợp với AgNPs. AgNPs được gắn trên các 

sợi SA liên kết ngang bởi canxi-hoặc N,N-methylenebisacrylamide, có thể 

được dùng để băng bó hoặc chữa lành vết thương [33]. Tất cả các hydrogel có 

chứa AgNPs đều cho thấy hoạt tính kháng khuẩn tốt đối với vi khuẩn Gram 

âm E. coli [34, 35]. Tác giả S. Ravindra và cộng sự đã tổng hợp màng 

hydrogel từ acrylamide và axit 2-acrylamido-2-methyl propanesulfonic. Nano 

bạc được phân tán vào trong màng bằng cách khử ion bạc từ dung dịch bạc 

nitrate 5m M ngâm trong 1 ngày với NaBH4 10mM [8]. 

Chitosan (CS) và chitin ( T) có đặc tính kháng vi khuẩn và có khả năng liên 

với kim loại. Hydrogel dựa trên CS hoặc  T như  S/2-

glycerophosphate/Hydrogel nano bạc và mạng không gian của Ag2Mo2O7/CT 

cũng thường được sử dụng cho các ứng dụng kháng khuẩn [36, 37]. 

Ag2Mo2O7/CT Hydrogel cho thấy các quy trình tổng hợp xanh và khả năng 

kháng vi khuẩn E. coli rất tốt [36]. Với sự trợ giúp của CS hay CT, hydrogel 

nano bạc đã nâng cao hiệu quả và giảm độc tính. Reddy và cộng sự đã chứng 

minh rằng gelatin tự nhiên và không độc hại đã góp ph n giữ và ổn định 

AgNPs [35]. 

Các nghiên cứu về hydrogel từ cellulose của các nhà khoa học trong nước 

ph n lớn tập trung chế tạo vật liệu hydrogel từ những nguồn cellulose sẵn có. 

Một số ứng dụng đang được tập trung nghiên cứu như khả năng hấp thụ nước 

và khả năng hấp phụ các chất màu, chất độc hại… trong xử l  môi trường [6, 

7, 9, 38]. Các chất nền hydrogel liên kết chéo đóng vai trò là chất mang tuyệt 

vời để giải phóng có kiểm soát các tác nhân kháng khuẩn. Tuy nhiên, nghiên 

cứu chế tạo màng hydrogel kháng khuẩn từ cellulose ứng dụng trong y sinh 

còn gặp nhiều khó khăn do việc phân tán chất kháng khuẩn trong hydrogel rất 

khó đồng đều, ảnh hưởng đến độ bền của màng. Mặt khác, cấu trúc của màng 

hydrogel có khả năng bị biến đổi dẫn đến cơ tính suy giảm mạnh khi có thêm 
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chất khác phân tán trong cấu trúc 3D của hydrogel. Chính vì vậy, việc chế tạo 

màng hydrogel kháng khuẩn trên cơ sở cellulose vẫn là một thách thức. 

 

Hình 1. 8: Quy trình khử ion bạc trên màng hydrogel 

 havana V. Mohite và Satish V. Patil đã phát triển công nghệ in situ gắn nano 

bạc lên màng cellulose để băng vết thương một cách ổn định. Trong nghiên 

cứu này, các nhà khoa học đã tiến hàng thử nghiệm đánh giá khả năng kháng 

khuẩn của màng cellulose với vi khuẩn gram dương S. aureus [39]. Ana 

Lustosa và cộng sự đã tổng hợp nano bạc theo phương pháp in situ trong  

hydrogel của carboxymethyl cellulose với Phthalated-cashew gum ứng dụng 

trong chữa bệnh và kháng khuẩn nhờ tác dụng kháng khuẩn ở phổ rộng và 

khả năng giải phóng chậm ra ion bạc trong quá trình sử dụng [40]. Năm 2020, 

Aida Fadakar Sarkandi và cộng sự đã tổng hợp nano bạc sử dụng trà xanh làm 

chất nền cho quá trình lên men của vi khuẩn Acetobacter xylinum có bổ sung 

chất khử. Hạt nano bạc có khả năng khuẩn rất tốt với 2 loại vi khuẩn  S.aureus 

and E.coli mở ra hướng đi mới trong việc ứng dụng vật liệu với vào quá trình 

điều trị vết thương [41]. G n đây, nhiều nghiên cứu đã nỗ lực chế tạo nano 

bạc ứng dụng trong các vật liệu để điều trị vết thương hoặc khử khuẩn ứng 

dụng trong xử l  nước nhiễm khuẩn [42-44]. Tác giả Ana Karina Marques 

Fortes Lustosa và cộng sự đã tổng hợp màng hydrogel chứa nano bạc ứng 

dụng trong điều trị bệnh và đã tiến hành các thử nghiệm trên chuột [40]. 

 

Hình 1. 9: Phân tán nano bạc vào màng hydrogel theo phương pháp tẩm 

[43]. 
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Năm 2021, tác giả Alexander Vasil’kov đã đưa nano bạc vào trong màng 

hydrogel bằng phương pháp nhúng tạo ra màng hydrogel kháng khuẩn.  

Tác giả Mirian Sumini và cộng sự đã nghiên cưu chế tạo màng hydrogel 

cellulose với axit hyaluronic kết hợp nano bạc [46]. Năm 2023, tác giả 

Artjima Ounkaew và cộng sự đã nghiên cứu màng hydrogel từ cellulose là 

carboxymethyl cellulose, nanp bạc được tổng hợp theo phương pháp xanh với 

dịch chiết lá lô hội và axit tannic [47]. 

 

Hình 1. 10: Quy trình tổng hợp màng hydrogel/lô hội/nano bạc 

Từ tình hình tổng quan nghiên cứu trong và ngoài nước có thể thấy, màng 

cellulose hydrogel có nguồn gốc thiên nhiên, có tiềm năng ứng dụng rất lớn 

trong lĩnh vực y sinh. Tuy nhiên, độ bền của màng chưa cao. Hạt nano bạc thể 

hiện khả năng kháng nhiều loại vi khuẩn trên phổ rộng và tương đối an toàn 

đối với con người. Do đó, trong khuôn khổ đề tài này, cellulose sẽ được biến 

tính để chế tạo hydrogel bằng cách tạo liên kết chéo giữa các đại phân tử 

cellulose (crosslinked cellulose), sau đó, nano bạc được phân tán vào nền 

cellulose biến tính để thu được màng hydrogel kháng khuẩn. Đề tài nhằm mục 

đích chế tạo vật liệu hydrogel có khả năng kháng khuẩn tốt, đồng thời nâng 

cao giá trị của sinh khối cellulose là nguồn nguyên liệu sẵn có của Việt Nam. 
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Chương 2. THỰC NGHIỆM 

2.1. HOA CHẤT VÀ THIẾT BỊ THÍ NGHIỆM 

Hóa chất 

- Cellulose (C6H10O5)n microcrystalline 20 μm của Sigma Aldrich 

- Amoni pesunfat (NH4)2S2O8 99% của Nacalai Tesque Inc 

- Axit Clohidric đặc HCl 36% của Sigma Aldrich 

- N,N’- Methylenebiacrylamide C7H10N2O2 (MBA, 99.5%) của Sigma 

Aldrich 

- Axit acrylic CH2CHCOOH (AA, 99%) của Sigma Aldrich 

- Nano bạc (kích thước ≤100 nm, 99.5%) của Sigma Aldrich 

- Natri hiđroxit NaOH (99.5%) của Sigma Aldrich 

- Gelatin (chiết xuất từ da cá) của Sigma Aldrich 

- Sodium dodecyl sulfate (SDS, 98%) của Nacalai Tesque Inc 

Thiết bị 

- Bộ dụng cụ và thiết bị ghép (bình phản ứng, máy khuấy cơ, bình ổn 

nhiệt) 

  

Hình 2. 1: Máy khuấy cơ của IKA, Máy khuấy từ gia nhiệt Velp 

- Máy khuấy từ gia nhiệt 

- Cân phân tích  

- Dụng cụ thủy tinh các loại:  ình định mức các cỡ, cốc có mỏ, pipet, đia 

đựng mẫu, đĩa petri, ống nghiệm, bình nón có nút bông, que gạt, que 

cấy... yêu c u dụng cụ thí nghiệm không dính các chất hợp chất vô cơ, 

hữu cơ, dụng cụ bằng thủy tinh c n phải được làm sạch và vô trùng. 

- Giấy lọc, giấy chỉ thị pH. 

-  ác máy đo phân tích mẫu 

- Tủ sấy, máy đo OD, tủ hút, tủ nuôi cấy vi khuẩn. 

- Thước kẹp Palme 



13 

 

 

2.2. PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU 

2.2.1. Phương pháp tổng hợp màng hydrogel 

Màng hydrogel được tổng hợp theo các bước như sau: 

 ước 1: Tạo hệ huyền phù cellulose. 

- Cho 1g cellulose vào 10 mL dung dịch NaOH 4M. Khuấy trên bếp từ, 

nhiệt độ phản ứng 70-80
o
C, thời gian khuấy 30 phút, tốc độ khuấy 300-

500 rpm. 

- Trung hòa bằng dung dịch HCl 0,5 M đến pH = 6-7. 

 ước 2: Tạo màng hydrogel 

- Cân ammonium persulfate ((NH4)2S2O8), N,N′-

Methylenebis(acrylamide) (C7H10N2O2) và acrylic acid theo Bảng 2. 

- Cho ammonium persulfate ((NH4)2S2O8), N,N′-

Methylenebis(acrylamide) (C7H10N2O2) và acrylic acid vào huyền phù 

cellulose. Khuấy trên bếp từ, nhiệt độ phản ứng 70-80
o
C, thời gian 

phản ứng 5 giờ, tốc độ khuấy 300-500rpm. 

- Trải màng trên đĩa petri sấy ở 50-60
o
C trong 3 giờ. 

- Màng được rửa bằng nước cất cho đến khi loại bỏ hết các chất đã tham 

gia phản ứng. 

Quy trình tổng hợp màng cellulose được thể hiện trên Hình 2.2. 

 

 

Hình 2. 2: Sơ đồ tổng hợp màng hydrogel trên cơ sở cellulose 
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 ác điều kiện về nhiệt độ, thời gian cho quá trình tổng hợp, hàm lượng acrylic 

acid, ammonium persulfate và tác nhân tạo liên kết chéo N,N′-Methylenebis 

(acrylamide) được khảo sát để xác định điều kiện chế tạo tối ưu cho màng 

hydrogel. Bảng 2.1 thể hiện hàm lượng của các thành ph n tham gia phản ứng 

trong các thí nghiệm. 

Bảng 2. 1: Thành ph n tạo màng hydrogel từ cellulose 

Mẫu APS 

(mg/g cellulose) 

AA 

(mg/g cellulose) 

MBA 

(mg/g cellulose) 

HC -1 1,2 1,6 0,2 

HC -2 1,0 1,6 0,2 

HC -3 0,8 1,6 0,2 

HC -4 1,0 1,4 0,2 

HC -5 1,0 1,8 0,2 

HC -6 1,0 1,6 0,1 

HC -7 1,0 1,6 0,3 

2.2.2. Phân tán nano bạc trong hydrogel cellulose 

Sau khi xác định được điều kiện tối ưu để tổng hợp màng hydrogel trên cơ sở 

cellulose, nano bạc được phân tán vào màng.  

Nano bạc được phân tán vào màng hydrogel cellulose theo các bước như sau:  

 ước 1: Tạo hệ huyền phù cellulose. 

- Cho 1g cellulose vào 10 mL dung dịch NaOH 4M. Khuấy trên bếp từ, 

nhiệt độ phản ứng 70-80
o
C, thời gian khuấy 30 phút, tốc độ khuấy 300-500 

rpm.  

- Trung hòa bằng dung dịch HCl 0,5 M đến pH = 6-7. 

 ước 2: Tạo màng hydrogel 

- Cho ammonium persulfate ((NH4)2S2O8), N,N′-

methylenebis(acrylamide) (C7H10N2O2), acrylic acid và huyền phù nano 

bạc vào huyền phù cellulose. Khuấy trên bếp từ, nhiệt độ phản ứng 70-

80
o
C, thời gian phản ứng 5 giờ, tốc độ khuấy 300-500 rpm. 

- Trải màng trên đĩa petri sấy ở 50-60 
o
C trong 3 giờ. 
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Màng được rửa bằng nước cất cho đến khi loại bỏ hết các chất đã tham 

gia phản ứng. 

Các thành ph n tham gia phản ứng được khảo sát theo các giá trị trong Bảng 

2.2. 

Bảng 2. 2. Các thành ph n tham gia phản ứng.  

       Chất 

 

Mẫu 

APS 

(mg/g 

cellulose) 

MBA 

(mg/g 

cellulose) 

AA 

(mg/g 

cellulose) 

Gelatin 

(mg/g 

cellulose) 

Nano Ag 

(mg/g 

cellulose) 

Cel 1,2 0,2 1,6 0 0 

Cel/Ag-1 1,2 0,2 1,6 0,01 5 

Cel/Ag-2 1,2 0,2 1,6 0,01 10 

Cel/Ag-3 1,2 0,2 1,6 0,01 15 

Cel/Ag-4 1,2 0,2 1,6 0,01 20 

Quy trình phân tán nano bạc vào màng cellulose được thể hiện trên Hình 2.3.  

Hình 2. 3: Phương pháp phân tán nano bạc vào màng hydrogel cellulose. 
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2.2.3. Đặc trưng hình thái cấu trúc và tính chất của màng hydrogel cellulose 

Cấu trúc và hình thái học của màng được đặc trưng bởi các phương pháp: 

quang phổ hồng ngoại biến đổi Fourier (FT-IR), kính hiển vi quét chùm ion 

hội tụ (Focus Ion Beam SEM - FIB-SEM) và kính hiển vi điện tử truyền qua 

TEM. 

Phương pháp sử dụng kính hiển vi quét chùm ion hội tụ (Focus Ion Beam 

SEM - FIB-SEM)  

Trong luận văn này, cấu trúc bề mặt của vật liệu được xác định trên máy 

JSM-6510LV (hãng Jeol, Nhật Bản) tại Viện Kỹ thuật nhiệt đới - Viện Hàn 

lâm Khoa học và Công nghệ Việt Nam. 

 

Hình 2. 4: Thiết bị kính hiển vi điện tử quét (SEM) 

Kính hiển vi điện tử truyền qua (TEM) 

Ảnh TEM của các mẫu vật liệu được ghi trên máy JEM 2100, Viện Khoa học 

vật liệu - Viện Hàn Lâm Khoa Học và Công nghệ Việt Nam. 
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Hình 2. 5: Sơ đồ nguyên tắc và hình ảnh thiết bị kính hiển vi điện tử truyền 

qua (TEM) 

Phương pháp phổ hồng ngoại biến đổi Fourier (FT-IR) 

 ác phép đo phổ hồng ngoại trong luận văn được thực hiện trên máy phân 

tích quang phổ hồng ngoại FT-IR Nicolet iS10 (hãng Thermo Scientific, Mỹ) 

tại Viện Kỹ thuật nhiệt đới - Viện Hàn lâm Khoa học và Công nghệ Việt 

Nam. 

 

Hình 2. 6: Hình ảnh của thiết bị quang phổ hồng ngoại biến đổi Fourier (FT-

IR). 

Đánh giá độ bền cơ học của màng 

Độ bền kéo (tensile strength) và độ giãn dài khi đứt (elongation at 

break) của màng cellulose hydrogel được thực hiện trên thiết bị kéo nén đa 

năng, hãng Shimadzu – Nhật Bản tại Viện Kỹ thuật nhiệt đới - Viện Hàn lâm 

Khoa học và Công nghệ Việt Nam theo ASTM D882. Trong luận văn, mẫu 

thử được chế tạo có hình quả tạ với chiều dày 1,0 mm  0,1 mm và chiều dài 

10  0,5 mm. Tốc độ kéo của thiết bị là 200 mm/phút. 

 

 

Hình 2. 7: Hình dạng của mẫu thử hình quả tạ 

Độ bền kéo đứt, TSb, được tính theo công thức: 

TSb = 
t

b

W

F
 (1) 

Trong đó:  
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- Fb là lực ghi được tại điểm đứt (N) 

- W là chiều rộng (mm) 

Độ giãn dài khi đứt, Eb, biểu thị bằng ph n trăm, được tính theo công thức: 

Eb = 
0

0)(100

L

LLb 

 
(2) 

Trong đó:  

- L0 là chiều dài thử ban đ u (mm) 

- Lb là chiều dài thử tại điểm đứt (mm) 

 

Hình 2. 8: Thiết bị kéo nén đa năng 

Phân tích nhiệt trọng lượng (Thermal Gravimetric Analysis-TGA) 

 

Hình 2. 9: Hình ảnh của thiết bị phân tích nhiệt quét vi sai TGA 

Các phép phân tích nhiệt trong luận văn được thực hiện trên hệ TGA209F1, 

NETZSCH - Đức tại Viện Kỹ thuật nhiệt đới - Viện Hàn lâm Khoa học và 

Công nghệ Việt Nam. 
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Phân tích nhiệt quét vi sai DSC 

 

Hình 2. 10: Thiết bị phân tích DSC 

Các phép phân tích nhiệt quét vi sai trong luận văn được thực hiện trên hệ 

DSC204F1 Phoneix, NETZSCH - Đức tại Viện Kỹ thuật nhiệt đới - Viện Hàn 

lâm Khoa học và Công nghệ Việt Nam 

Đánh giá khả năng hấp thụ nước của màng 

Khả năng hấp thụ nước của màng được khảo sát thông qua độ trương nở trong 

các môi trường acid (pH = 4), trung tính (pH = 7), bazơ (pH = 10) bằng cách 

ngâm màng trong dung dịch đệm. 

Đánh giá khả năng kháng khuẩn của màng hydrogel 

Sử dụng phương pháp đục lỗ thạch. Cho các mẫu màng nano bạc đặt vào lỗ 

thạch trên đĩa petri. Ủ các đĩa ở 37
o
C sau 24 giờ (đối với vi khuẩn E. coli). 

Kết quả được xác định bằng cách đo đường kính vòng vô khuẩn bằng thước 

kẹp Palme có độ chính xác 0,01mm. 
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Chương 3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

3.1. XÁC ĐỊNH ĐIỀU KIỆN CHẾ TẠO MÀNG HYDROGEL TỪ 

CELLULOSE 

3.1.1. Đánh giá cảm quan 

Trong đề tài, màng hydrogel trên cơ sở cellulose được chế tạo sử dụng tác 

nhân tạo liên kết chéo N,N′-methylenebis(acrylamide) và tác nhân khơi mào 

phản ứng ammonium persulfate. Một số hình ảnh trong quá trình thực nghiệm 

được thể hiện trong Hình 3.1.  

Bảng 3. 1: Ảnh hưởng của hàm lượng N,N′-methylenebis(acrylamide) và 

ammonium persulfate đến tính chất cảm quan của màng hydrogel. 

Mẫu 

ammonium 

persulfate 

(APS) 

(mg/g 

cellulose) 

AA 

(mg/g cellulose) 

N,N′-

methylenebis(a

crylamide), 

(MBA) 

(g/g cellulose) 

Nhận xét 

HC -1 1,2 1,6 0,2 
Màng giòn 

dễ nứt vỡ 

HC -2 1,0 1,6 0,2 
Màng giòn 

dễ nứt vỡ 

HC -3 0,8 1,6 0,2 
Không hình 

thành màng 

HC-4 1,0 1,4 0,2 

Màng tương 

đối dai, 

nhưng dễ 

nứt vỡ khi 

trương nở 

HC -5 1,0 1,8 0,2 

Màng dai 

mềm, 

tương đối 

đồng đều 

HC -6 1,0 1,6 0,1 

Màng cứng 

giòn, dễ nứt 

vỡ 

HC -7 1,0 1,6 0,3 
Màng yếu, 

dễ nứt vỡ 
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Để xác định hàm lượng các tiền chất thích hợp nhất trong khoảng nghiên cứu, 

hàm lượng N,N′-methylenebis(acrylamide) và ammonium persulfate đã được 

khảo sát thông qua một số tính chất cảm quan của màng. Kết quả cụ thể được 

liệt kê trong Bảng 3.1. 

  

  

 

Hình 3. 1: Hình ảnh các mẫu màng HC1 ÷ HC5 trong quá trình chế tạo màng 

hydrogel cellulose với hàm lượng MBA và APS khác nhau. 

HC-1 HC-2 

HC-3 HC-4 

HC-5 
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Từ Bảng 3.1, có thể thấy, khi bổ sung N,N′-methylenebis(acrylamide) (MBA) 

với hàm lượng cao, tốc độ phản ứng diễn ra nhanh chóng, kết quả là, màng có 

phân tử lượng thấp, màng giòn, dễ nứt. Ngược lại, khi hàm lượng MBA thấp, 

tốc độ phản ứng chậm hơn, màng có phân tử lượng lớn hơn, do đó, màng có 

độ mềm dẻo nhất định. Xu hướng tương tự cũng được quan sát khi bổ sung 

ammonium persulfate (APS) vào màng. 

Kết quả đánh giá trực quan sơ bộ ban đ u có thể thấy, hàm lượng AA, APS, 

MBA l n lượt là 1,0; 1,8 và 0,2 mg/g cellulose (mẫu HC-5) là phù hợp nhất 

trong các điều kiện nghiên cứu để chế tạo được màng hydrogel mềm dẻo, có 

khả năng hấp thụ nước tốt và đặc biệt vẫn giữ được đặc tính mềm dẻo ngay cả 

khi đã hấp thụ lượng nước tối đa.  

3.1.2. Đánh giá độ trương nở của vật liệu 

Khả năng trưởng nở là một trong các tính chất rất quan trọng của hydrogel nói 

riêng và các vật liệu hấp thụ nước nói chung. Trong nghiên cứu này, khả năng 

ngậm nước của màng hydrogel đã chế tạo được đánh giá bằng cách ngâm 

trong nước 168 giờ ở các môi trường có giá trị pH khác nhau theo Bảng 3.2 

và Hình 3.2. 

Bảng 3. 2:  Độ hấp thụ nước (%) của các mẫu cellulose hydrogel trong các 

môi trường có giá trị pH khác nhau. 

Mẫu Môi trường acid 

(pH = 3) 

Môi trường trung tính 

(pH = 7) 

Môi trường base 

(pH = 10) 

HC-1 713  5 710  4 810  7 

HC-2 721  1 712  5 824  6 

HC-3 650  1 643  5 798  8 

HC-4 703  3 696  7 820  3 

HC-5 714  2 705  2 821  5 

HC-6 693  2 681  6 805  6 

HC-7 711  6 701  3 793  4 

Cellulose 164  0 152  5 219  3 

Độ pH ảnh hưởng rất lớn đến khả năng hấp thụ nước của màng hydrogel. Kết 

quả ở Bảng 3.2 và Hình 3.2 cho thấy, độ trương nở của các mẫu hydrogel tại 

giá trị pH 3 và pH 7 tương ứng với môi trường axit và môi trường trung tính, 
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có giá trị tương đồng nhau và thấp hơn hẳn giá trị tương ứng trong môi trường 

bazo (pH 10) khoảng 100÷150 l n. Điều này có thể được giải thích như sau:  

Trong cấu trúc của hydrogel có chứa các nhóm chức cacboxylic COOH. 

Trong môi trường bazơ, số lượng các anion âm (OH
-
) nhiều hơn, nên các gốc 

cacboxylic của polymer chuyển sang dạng COO
-
 của muối, từ đó, tăng cường 

khả năng trương nở và hấp thụ nước của màng hydrogel. Ngược lại, trong môi 

trường axit (pH 3), khả năng hấp thu nước của màng hydrogel giảm đi rõ rệt.   

Trong môi trường trung tính (pH 7) độ hấp thụ nước của màng hydrogel 

không bị ảnh hưởng bởi các ion dương hay ion âm của dung dịch, phân tử 

polymer tồn tại ở trạng thái cân bằng. Tuy nhiên, trong mạch polymer có chứa 

các monomer có khối lượng phân tử lớn nên màng polymer có tính kị nước 

hơn so với môi trường axít [14]. 

 

Hình 3. 2: Độ hấp thụ nước (%) của cellulose và các cellulose hydrogel trong các 

môi trường pH khác nhau 

Như vậy, thông qua việc đánh giá cảm quan và xác định độ hấp thụ nước đã 

xác định được hàm lượng của các thành ph n khi chế tạo vật liệu hydrogel 

phù hợp nhất là 1,0; 1,8 và 0,2 mg/g cellulose (mẫu HC-5). Điều kiện thí 

nghiệm này được lựa chọn để tiến hành chế tạo vật liệu hydrogel kháng khuẩn 

với nano bạc trong các ph n tiếp theo của đề tài. 

3.2. KẾT QUẢ NGHIÊN CỨU CHẾ TẠO MÀNG HYDROGEL 

KHÁNG KHUẨN VỚI NANO BẠC  

3.2.1. Đánh giá cảm quan 

Trong nghiên cứu này, nano bạc được phân tán vào màng hydrogel với các 

hàm lượng thay đổi trong khoảng 5 ÷ 20 mg/g cellulose, (Bảng 3.3). Gelatin 

với hàm lượng 0,01 mg/g cellulose cũng được bổ sung trong quá trình chế tạo 
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để tăng độ bền, nhẵn mịn và dẻo dai của màng. Các mẫu thí nghiệm không có 

nano bạc được thực hiện đồng thời để đối chứng. 

Từ kết quả được trình bày trong Hình 3.3 và Bảng 3.3, có thể thấy, khi hàm 

lượng nano bạc nằm trong khoảng 5 – 15 mg/g cellulose, bề mặt mẫu tương 

đối nhẵn mịn, trong khi hàm lượng nano bạc cao hơn 20 mg/g cellulose, bề 

mặt hydrogel trở nên gồ ghề, dễ nứt vỡ, màng kém bền.  

Bảng 3. 3: Công thức mẫu chế tạo màng hydrogel/nano bạc 

       Chất 

 

Mẫu 

APS 

(mg/g 

cellulose) 

MBA 

(mg/g 

cellulose) 

AA 

(mg/g 

cellulose) 

Gelatin 

(mg/g 

cellulose) 

Nano Ag 

(mg/g 

cellulose) 

Đánh giá
 

Cel 1,2 0,2 1,8 0 0 

Màng 

đồng đều, 

bề mặt 

nhẵn mịn 

Cel/Ag-1 1,2 0,2 1,8 0,01 5 

Cel/Ag-2 1,2 0,2 1,8 0,01 10 

Cel/Ag-3 1,2 0,2 1,8 0,01 15 

Cel/Ag-4 1,2 0,2 1,8 0,01 20 

Màng 

kém bền, 

dễ bị nứt 

gãy 

3.2.2. Kết quả phân tích hình thái cấu trúc của vật liệu Cel/Ag 

Cấu trúc mặt cắt ngang của các màng celullose hydrogel được thể hiện trên 

Hình 3.4. Các mẫu màng được ngâm trong nitơ lỏng, sau đó được bẻ gãy để 

giữ nguyên được cấu trúc trong quá trình phân tích. 

Từ Hình 3.4 ta thấy, màng hydrogel có cấu trúc rỗng bên trong với nhiều lỗ 

xốp, tạo điều kiện cho vật liệu có khả năng giữ nước tốt (mẫu Cel). Có thể 

quan sát thấy các hạt nano bạc bên trong màng các màng Cel/Ag-1, Cel/Ag-2, 

Cel/Ag-3, Cel/Ag-4. Trong màng  hydrogel có liên kết ngang tạo cấu trúc 3D 

giúp cho hạt nano bạc có thể phân tán vào trong cấu trúc của mạng một cách 

đồng đều.  

Hình 3.5 thể hiện ảnh TEM, xác định cấu trúc bề mặt của các mẫu vật liệu.  

Có thể thấy, nano bạc được phân tán một cách khá đồng đều vào mạng lưới 

của màng. Các hạt nano bạc đều được quan sát thấy trong tất cả các mẫu 

Cel/Ag-1, Cel/Ag-2 và Cel/Ag-3. Kích thước hạt nano bạc trong các mẫu 

Cel/Ag-1 và Cel/Ag-2 khá tương đồng, khoảng 500 đến 800 nm. 
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Hình 3. 3: Hình ảnh màng hydrogel cellulose và hydrogel cellulose có chứa 

nano bạc 

Trong trường hợp hàm lượng nano bạc cao hơn, (mẫu Cel/Ag-3), dường như 

đã có sự kết tụ các hạt nano. Việc tăng kích thước hạt khi hàm lượng bạc cao 

có thể được giải thích từ quan điểm động học hóa học. Tốc độ tạo m m của 

Cel 

O 

Cel/Ag-1 

Cel/Ag-2 Cel/Ag-3 

Cel/Ag-4 
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các hạt bạc tỷ lệ thuận với hàm lượng bạc. Khi tốc độ tạo m m tăng lên, m n 

tinh thể có kích thước lớn hơn. Số lượng hạt nano bạc tỉ lệ nghịch với kích 

thước hạt nano bạc. Hiện tượng này có thể ảnh hưởng tới tính chất màng 

hydrogel nano bạc trên nền cellulose. 

  

  

 

Hình 3. 4: Ảnh SEM của các mẫu màng hydrogel. 

Cel 

O 

Cel/Ag-1 

Cel/Ag-2 Cel/Ag-3 

Cel/Ag-4 
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Hình 3. 5: Ảnh TEM độ phóng đại x 2500 của màng hydrogel cellulose 

3.2.3. Kết quả phân tích phổ hồng ngoại FT-IR 

Hình 3.5 thể hiện phổ hồng ngoại của các mẫu cellulose hydrogel khi có 

(Cel/Ag-1) và không có nano bạc (Cel). Từ Hình 3.6 có thể thấy, trong cả hai 

trường hợp, ta đều quan sát thấy các v ng dao động có đỉnh peak tại số sóng 

2924,86 cm
-1

 đặc trưng cho dao động hóa trị của liên kết đơn  -H [44]. Một 

peak khá rộng từ 3000 cm
-1

 đến 3500 cm
-1

 đặc trưng cho dao động hóa trị của 

liên kết OH liên phân tử [44].  

Ngoài ra, ta cũng quan sát thấy v ng dao động với đỉnh peak tại số sóng 

1700,57 cm
-1

 đặc trưng cho dao động của liên kết đôi  =O của nhóm 

carboxyl trong acid acrylic trong cellulose [44]. Đỉnh peak tại 1436,05 cm
-1

 

tương ứng với dao động uốn cong đối xứng của liên kết C=C trong 

acrylamide. Dao động với đỉnh peak tại 1050,87 cm
-1

 cho thấy sự hiện diện 

của liên kết glycoside C-O-C trong thành ph n của hydrogel. Dao động có 

đỉnh peak tại 1161,15 cm
-1

 cho thấy sự hiện diện của liên kết glycoside C-O. 

So sánh phổ FT-IR của các mẫu có thể thấy, cường độ hấp thụ của mẫu Cel 

thấp hơn so với mẫu Cel/Ag-1, thể hiện việc bổ sung nano bạc vào màng 

Cel 

O 

Cel/Ag-3 

Cel/Ag-1 

Cel/Ag-2 
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hydrogel tăng hiệu ứng của liên kết ngang.  ơ chế phản ứng tạo màng 

hydrogel từ cellolose được đề xuất trong Hình 3.7 [16].  

 

Hình 3. 6: Phổ FT-IR của màng hydrogel mẫu Cel và mẫu Cel/Ag-1. 

 

(2) 

Hình 3. 7: Cơ chế phản ứng tổng hợp màng hydrogel [16]. 
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3.2.3. Kết quả phân tích khả năng bền nhiệt của vật liệu 

Để đánh giá độ bền nhiệt của màng hydrogel các mẫu vật liệu đã được phân 

tích bằng các phương pháp DS  và TGA. 

Kết quả phân tích bằng phương pháp nhiệt quét vi sai DSC của màng 

hydrogel không có bạc (Cel) cho thấy đã xuất hiện đỉnh nhiệt của quá trình 

thu nhiệt tại nhiệt độ khoảng 101
o
  do quá trình bay hơi của nước (Hình 3.8).   

Temp Cel
150.0100.050.00.0

D
S

C
 m

W

15.00

10.00

5.00

0.00

-5.00

D
D

S
C

 m
W

/m
in

15.00

10.00

5.00

0.00

-5.00

-10.00

-15.00

-20.00

-25.00

-30.00

-35.00

-40.00

 

Hình 3. 8: Giản đồ DSC của mẫu Cel.  

Ta cũng quan sát thấy hiện tượng nhiệt hóa hơi tại đỉnh peak 108,8
o
C, thể 

hiện sự phá hủy tương tác giữa nhóm OH/nước bị hấp thụ, có thể được mô tả 

bằng nguyên tử oxy trong nhóm OH/nước bị hấp thụ có các cặp electron tự 

do, đặc trưng cho quá trình chuyển pha, tương ứng với hàm lượng nước kết 

tinh trong vật liệu bị bay hơi.  

Giản đồ DSC của mẫu màng hydrogel Cel/Ag-3 cho thấy, các đỉnh có cường 

độ thấp hơn (Hình 3.9). Trong khi nguyên tử bạc có ô trống điện tử do bề mặt 

có một lớp thụ động. Nguyên tử O và nguyên tử bạc có thể hình thành tương 

tác có tính chất tương tự như liên kết cộng hóa trị làm tăng mật độ điện tích 

của hydrogel, kích thước hạt bạc càng nhỏ thì tương tác càng mạnh. Bề mặt 

này ổn định hydrogel và cường độ cực đại thu nhiệt giảm. Mẫu Cel/Ag-3 có 

nhiệt độ hóa hơi tại 127,35
o
C, cao hơn so với mẫu Cel, thể hiện sự bền nhiệt 

cao hơn của các mẫu khi được bổ sung nano bạc vào màng.
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Hình 3. 9: Giản đồ DSC màng hydrogel mẫu Cel/Ag-3. 

 

Hình 3. 10: Giản đồ DSC của các mẫu màng hydrogel. 
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Từ Hình 3.10 có thể thấy, diện tích peak của Cel/Ag-2 nhỏ hơn đáng kể so với 

Cel/Ag-1 và Cel/Ag-3, chứng tỏ số lượng liên kết hydro trong Cel/Ag-2 là 

thấp nhất. Hiện tượng này có thể được giải thích là do các hạt bạc có hàm 

lượng cao trong Cel/Ag-2 hình thành tương tác mạnh với các nhóm OH 

và/hoặc hấp thụ nước trong hydrogel. Do đó, năng lượng của liên kết hydro 

giữa các nhóm OH và/hoặc nước bị hấp thụ giảm xuống. Đỉnh cực đại xuất 

hiện ở nhiệt độ cao cho biết năng lượng trung bình của liên kết hydro cao. 

giản đồ DSC cho thấy năng lượng của liên kết hydro bị giảm khi các hạt bạc 

có trong hydrogel. Đỉnh cực đại trong biểu đồ nhiệt DSC của Cel/Ag-2 là thấp 

nhất, cho thấy năng lượng của liên kết hydro trong Cel/Ag-2 là nhỏ nhất. 

Ngoài ra, có thể do tương tác giữa nhóm bạc và nhóm OH đã thay thế liên kết 

hydro trong hydrogel. 

Độ bền nhiệt TGA 

Hình 3.11 và Hình 3.12 thể hiện giản đồ TGA của các mẫu Cel và Cel/Ag-3. 

Khi nhiệt độ chuyển pha thể tích, hiệu ứng kỵ nước giữa các chuỗi polymer 

trở nên mạnh hơn và liên kết hydro giữa các nhóm amit với các phân tử nước 

trở nên yếu hơn, dẫn đến các chuỗi polymer co lại, do đó thể tích của các mẫu 

hydrogel bị suy giảm. 

 

Hình 3. 11: Giản đồ TGA của mẫu Cel 

Với mẫu Cel, khối lượng mẫu suy giảm từ từ trong khoảng nhiệt độ từ 25
 o

C 

đến 500
o
C và có thể được thành chia làm 3 giai đoạn: 
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i)  Giai đoạn thứ nhất, trong khoảng nhiệt độ từ 25
 o
  đến 250

 o
C, có thể quan 

sát thấy đỉnh cực đại tại 216,7
 o
 , tương ứng với tốc độ sụt giảm khối lượng là 

1,69%/phút, có thể là do quá trình bay hơi của nước tự do và nước ở dạng 

hydrat có trong mẫu.  

ii) Giai đoạn thứ hai, trong khoảng nhiệt độ từ 250
 o
  đến 325

 o
C, tốc độ sụt 

giảm khối tăng lên, 5,91%/phút, tương ứng với quá trình phá hủy các liên kết 

trong mạch polymer, với đỉnh nhiệt cực đại được quan sát tại 283,8 
o
C.  

iii) Giai đoạn thứ ba, trong khoảng nhiệt độ từ 325
o
  đến 500

o
C với đỉnh cực 

đại tại 391,2
 o
C và tốc độ hụt khối là 3,86%/phút, cho thấy màng hydrogel Cel 

đã tổng hợp có độ bền nhiệt cao, nước dạng hydrat có trong mẫu có liên kết 

bền với mạng lưới, tạo nên một cấu trúc chặt chẽ [16]. 

 

Hình 3. 12: Giản đồ TGA màng hydrogel mẫu Cel/Ag-3 

Giản đồ TGA của mẫu Cel/Ag-3 cho thấy có sự khác biệt rõ ràng. Khối lượng 

mẫu suy giảm từ từ trong khoảng nhiệt độ từ 25
o
  đến 500

o
C, được chia làm 

hai giai đoạn: 

i) Giai đoạn từ 25
o
  đến 325

o
C với 3 đỉnh cực đại được quan sát tại 210,9

o
C; 

246,7
 o

C và 285,8
 o

C với tốc độ hụt khối l n lượt là 3,51%/phút; 3,82%/phút 

và 3,32%/phút, tương ứng với quá trình bay hơi của nước tự do và nước ở 

dạng hydrat có trong mẫu.  
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ii) Giai đoạn thứ hai trong khoảng nhiệt độ từ 325
o
  đến 500

o
C với đỉnh cực 

đại tại 397,4 
o
C với tốc độ hụt khối là 3,58%/phút cho thấy màng hydrogel 

Cel/Ag-3 đã tổng hợp có độ bền nhiệt cao, nước dạng hydrat có trong mẫu có 

liên kết bền với mạng lưới, tạo nên một cấu trúc chặt chẽ. Bạc làm tăng độ 

bền nhiệt của vật liệu. Điều này cho thấy vật liệu hydrogel kháng khuẩn có 

khả năng bền nhiệt ở nhiệt độ cao tốt hơn vật liệu hydrogel ở dạng thu n. Kết 

quả tương tự cũng được quan sát với các mẫu Cel/Ag-1 và Cel/Ag-2 (Hình 

3.11 và Hình 3.12) với khoảng nhiệt độ và đỉnh cực đại tương đồng với mẫu 

Cel/Ag-3. Điều này cho thấy việc bổ sung nano bạc làm tăng độ bền nhiệt của 

vật liệu, phù hợp với mục đích cải thiện tính chất màng hydrogel. 

 

 

Hình 3. 13: Giản đồ TGA màng hydrogel mẫu Cel, Cel/Ag-1, Cel/Ag-2, 

Cel/Ag-3 
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Hình 3. 14: Giản đồ dTGA màng hydrogel mẫu Cel, Cel/Ag-1, Cel/Ag-2, 

Cel/Ag-3 

3.2.4. Xác định tỉ lệ trương nở của các màng hydrogel 

Mức độ trương nở và khả năng giữ nước trong 168 giờ của các mẫu hydrogel 

Cel/Ag-1, Cel/Ag-2, Cel/Ag-3 có chứa nano bạc được đánh giá và thể hiện 

trong Bảng 3.4. 

Bảng 3. 4: Bảng độ trương nở và khả năng giữ nước của màng hydrogel phụ 

thuộc vào nồng độ nano bạc 

Mẫu 

Nồng độ nano 

bạc/Cellulose 

(mg/g) 

Độ trương nở 

(%) 

Khả năng giữ nước 

(%) 

Cel 0 712 484 

Cel/Ag-1 5 710 502 

Cel/Ag-2 10 705 577 

Cel/Ag-3 15 1220 685 
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Hình 3. 15: Sự phụ thuộc độ trương nở và khả năng giữ nước của các mẫu 

màng hydrogel vào hàm lượng nano bạc. 

Các giá trị trong Bảng 3.4 chỉ ra rằng, hydrogel có khả năng hấp thụ nước (độ 

trương nở) cao. Mức độ trương nở trong nước phụ thuộc vào độ rỗng của 

màng hydrogel. Kết quả nghiên cứu cho thấy, mức độ trương nở của các mẫu 

Cel, Cel/Ag-1 và Cel/Ag-2 khá tương đồng. Như vậy, sự hiện diện sự hiện 

diện của các hạt nano bạc không gây ảnh hưởng đáng kể đến độ rỗng của 

hydrogel. Tuy nhiên, với mẫu Cel/Ag-3, là mẫu có hàm lượng nano bạc lớn 

hơn, mức độ trương nở lại cao hơn hẳn so với các mẫu còn lại (Hình 3.15). 

Điều này có thể là do khi hàm lượng của các hạt nano lớn, có thể mở rộng 

không gian của các hydrogel, từ đó cải thiện được khả năng hấp thụ nước.  

Một số nghiên cứu trước đã chứng minh, khả năng giữ nước có liên quan đến 

sự tương tác giữa nước với các thành ph n của hydrogel. Kết quả từ Bảng 3.4 

cho thấy, khả năng giữ nước của các mẫu tăng lên theo chiều tăng hàm lượng 

bạc. Khả năng giữ nước của các mẫu hydrogel khi bổ sung nano bạc tốt hơn 

hẳn so với mẫu không chứa bạc. Điều này có thể là do các nhóm chức COOH 

trong màng hydrogel hình thành tương tác mạnh mẽ với nước thông qua các 

liên kết hydro. Hơn nữa, các hạt nano bạc cũng hình thành tương tác mạnh 

với nhóm OH có trong màng hydrogel và có trong dung dịch, đặc biệt trong 
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môi trường bazo. Tương tác mạnh nhất có thể thuộc về Cel/Ag-2, trong đó 

hàm lượng hạt bạc cao nhất.  

Khả năng hấp thụ nước của các mẫu hydrogel phụ thuộc vào thời gian ngâm 

mẫu trong nước. Do đó, thời gian ngâm mẫu phù hợp đối với vật liệu cũng 

c n được xác định. Bảng 3.5 trình bày khả năng hấp thụ nước của mẫu 

Cel/Ag-2 vào thời gian ngâm trong các môi trường axit và môi trường trung 

tính.  

Bảng 3. 5: Độ hấp thụ nước (%) của mẫu Cel/Ag-2 trong các môi trường có 

pH khác nhau theo thời gian. 

 
pH 3 pH 7 

4 125%  5% 124% 6% 

8 271%  4% 282% 1% 

12 379 % 2% 396%  2% 

18 461%  1% 482% 3% 

30 583%  5% 608% 7% 

48 640%  2% 653%  4% 

72 656%  3% 705%  4% 

96 655%  4% 705%  2% 

Từ Bảng 3.5 có thể thấy, trong khoảng thời gian từ 4 giờ đến 72 giờ ngâm 

mẫu, màng hydrogel Cel/Ag-3 có độ hấp thu tăng d n từ 125%  5% và 

124% 6% lên 656%  3% và 705%  4%, trong các môi trường axit và trung 

tính tương ứng. Sau khi ngâm 96 giờ, lượng nước được hấp thu g n như 

không biến đổi so với giá trị tương ứng tại thời điểm 72 giờ ngâm mẫu. Như 

vậy, 72 giờ được lựa chọn là thời gian thích hợp nhất để vật liệu hydrogel đạt 

được khả năng hấp thụ nước một cách bão hòa. 

3.2.5. Kết quả xác định tính chất cơ học của các màng hydrogel Cel/Ag 

Tính chất cơ học là một trong các tiêu chí rất quan trọng của các mẫu 

hydrogel để đánh giá khả năng ứng dụng thực tế của hydrogel như cảm biến 

đeo được, băng vết thương và màng duy trì độ ẩm. 

Môi trường 

Thời gian (giờ) 
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Độ bền kéo và độ giãn dài khi đứt của các mẫu  el/Ag đã được xác định và 

thể hiện trong Bảng 3.6. Kết quả cho thấy việc bổ sung nano bạc vào màng 

hydrogel, cả độ giãn dài khi đứt và độ bền kéo đều được cải thiện. Điều này 

có thể là do khả năng gia cố của các hạt bạc trong mạng lưới hydrogel. 

Bảng 3. 6: Độ bền khi kéo đứt và độ bền khi dãn dài của màng hydrogel 

Mẫu Cel Cel/Ag-1 Cel/Ag-2 Cel/Ag-3 

Nồng độ nano 

bạc/Cellulose(mg/g) 
0 5 10 15 

Độ bền kéo đứt 

(MPa) 
10,51 11,50 12,30 11,71 

Độ giãn dài khi đứt 

(%) 
400,79 408,29 448 412,81 

 

  

Hình 3. 16: Tính chất cơ học của màng hydrogel 

Hình 3.16 cũng cho thấy, mẫu Cel/Ag-2 cho kết quả về độ bền kéo và độ bền 

giãn dài khi đứt tốt nhất trong khoảng nghiên cứu. 
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3.2.6. Khả năng kháng khuẩn của vật liệu hydrogel Cel/Ag 

Kết quả xác định khả năng kháng khuẩn của các mẫu vật liệu hydrogel 

Cel/Ag được thể hiện trên Hình 3.19 và Bảng 3.7. 

Bảng 3. 7: Đường kính vòng kháng khuẩn E.coli của các mẫu hydrogel 

Mẫu Cel Cel/Ag-1 Cel/Ag2 Cel/Ag-3 

Hàm lượng 

Ag/cellulose 

(mg/g) 

0 5 10 15 

Đường kính 

vòng kháng 

khuẩn (mm) 

10,4 11,5 14,3 13,1 

 

  

 

Hình 3. 17: Ảnh chụp xác định hoạt tính kháng vi khuẩn E.coli của màng 

hydrogel 

Cel/Ag-2 

Cel 

Cel/Ag-1 

Cel/Ag-3 
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Kết quả nghiên cứu khả năng kháng khuẩn của các mẫu cho thấy, tất cả các 

mẫu nghiên cứu đều thể hiện khả năng kháng khuẩn E. coli. Các mẫu chứa 

nano bạc (mẫu Cel/Ag-1, Cel/Ag-2, Cel/Ag-3) cho thấy khả năng kháng 

khuẩn (với đường kính vòng kháng khuẩn l n lượt là 11,5 mm; 14,3 mm và 

13,1 mm) cao hơn hẳn so với mẫu không gắn nano bạc trên bề mặt (mẫu Cel) 

(đường kính vòng kháng khuẩn là 10,4 mm). 

Khi cho nano bạc vào trong màng hydrogel (mẫu Cel/Ag-1, Cel/Ag-2, 

Cel/Ag-3) khả năng kháng khuẩn của màng hydrogel tăng lên, với hàm lượng 

bạc (Ag)/cellulose (mg/g) l n lượt là 5 mg/g và 10 mg/g thì khả năng kháng 

khuẩn của màng hydrogel cung tăng lên l n lượt là 11,5 mm và 14,3 mm.  

Tuy nhiên, khi lượng nano bạc tăng lên 15 mg/g thì đường kính vòng kháng 

khuẩn giảm xuống còn 13,1 mm. Điều này có thể là do hàm lượng nano bạc 

lớn, gây ra hiện tượng kết tụ giữa các hạt nano, làm giảm khả năng kháng 

khuẩn của vật liệu. Điều này cũng ph  hợp với nghiên cứu của tác giả Angela 

Ivask và cộng sự [27].  

Như vậy, từ các kết quả nghiên cứu cấu trúc, tính chất cơ học, độ trương 

nở, độ giữ nước và khả năng kháng khuẩn, mẫu Cel/Ag-2 với hàm lượng 

nano bạc 10 mg/g là mẫu phù hợp nhất để chế tạo vật liệu cellulose 

hydrogel kháng khuẩn.  
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KẾT LUẬN 

- Màng hydrogel kháng khuẩn từ cellulose kết hợp với nano bạc (Cel/Ag) đã 

được tổng hợp thành công với hàm lượng acrylic acid (AA), ammonium 

persulfate  (APS), N,N′-methylenebis (acrylamide) (MBA) và nano bạc tối ưu 

trong khoảng nghiên cứu l n lượt là 1,0; 1,8; 0,2 và 10 mg/g cellulose. 

- Màng hydrogel Cel/Ag có bề mặt đồng đều, nhẵn mịn, với cấu trúc rỗng bên 

trong gồm nhiều lỗ xốp. Nano bạc được phân tán một cách đồng đều vào 

mạng lưới của màng.  

- Việc bổ sung nano bạc vào màng hydrogel đã làm tăng cường độ bền nhiệt, 

tính chất cơ học của màng Cel/Ag so với mẫu hydrogel không chứa nano bạc. 

Cụ thể, độ bền kéo và độ giãn dài khi đứt của vật liệu l n lượt là 12,3 Mpa và 

448%. 

- Độ trương nở và khả năng giữ nước của vật liệu  el/Ag đều cao hơn giá trị 

tương ứng của màng hydrogel không chứa nano bạc. Độ trương nở đạt 705%; 

khả năng giữ nước đạt 577% đối với mẫu vật liệu phù hợp nhất trong khoảng 

nghiên cứu. Độ hấp thu nước đạt giá trị bão hòa sau khi ngâm mẫu 72 giờ.  

- Khả năng kháng khuẩn E. coli của các màng Cel/Ag tốt hơn so với màng 

hydrogel không chứa nano bạc. Khả năng kháng khuẩn đạt giá trị tốt nhất là 

14,3 cm khi hàm lượng nano bạc là 10mg/g cellulose.  
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