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Одним из распространенных методов получения высокопористых материалов является сублимационная сушка (лиофилизация). Первая стадия – процесс заморозки. На этом этапе происходит формирование структуры будущих материалов [1,2]. В зависимости от скорости и способа заморозки можно изменять пористость, размер пор и удельную площадь поверхности образцов, что определяет область применения полученных материалов. Данная работа посвящена исследованию влияния условий заморозки на морфологию высокопористых губчатых материалов на основе поливинилового спирта (ПВС), полученных методом сублимационной сушки.  

Для получения материалов использовали 6% водный раствор ПВС (Sigma-Aldrich, США, Mw = 130 кДа) с добавлением сшивающего агента – глутарового альдегида (Sigma-Aldrich, США) в соотношении 0,005 и 0,01 к 1 осново-моль полимера в присутствии HCl(Компонент-Реактив, Россия, о.с.ч.). Из гомогенизированной смеси получали анизотропные материалы путем замораживания в условиях температурного градиента. Для изготовления изотропных материалы смесь замораживали в морозильных камерах рефрижераторов при температурах -25 °C и -70 °C и в жидком азоте. После все замороженные материалы лиофилизировали на установке Martin Christ Alpha 2-4LSC installation в течение 72 ч при глубине вакуума 0,250 мбар.

В работе исследовали изменение коэффициента светопропускания полимерного раствора в процессе охлаждения с использованием спектрометра Ocean Optics. Зависимость температуры от времени фиксировали с помощью сенсора Termodat-1,3M. 

Исследование морфологии образцов проводили при помощи растрового электронного микроскопа Phenom XL (ThermoFisher Scientific, США). Структуру образцов в набухшем состоянии исследовали с использованием сканирующей электронной микроскопии (СЭМ) в режиме окружающей среды (ЕСЭМ) на приборе Versa 3D DualBeam (Thermo Fisher Scientific, USA). Изображения в режиме ЕСЭМ были получены с использованием низковакуумного детектора вторичных электронов GSED при ускоряющем напряжении 10 кВ и токе 93 пА.

В результате работы получен ряд губчатых материалов на основе ПВС с различной архитектурой. Выявлено, что с увеличением скорости заморозки размер пор и толщина стенки образца снижаются. Замораживание в жидком азоте с высокой скоростью охлаждения, что приводит к формированию ориентированных участков в структуре губки. На основе полученных результатов установлено влияние скорости заморозки на морфологию губок на основе ПВС, что позволяет синтезировать высокопористые материалы с контролируемой структурой для биомедицины. 

Работа была поддержана НИЦ «Курчатовский институт» (приказ №1058).
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