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 پژوهشی - یعلم

 آن یساز مشخصهو  قندچغندر تفالهاستخراج نانو سلولز کریستالی از 

 ۳، سید قربان حسینی۳، علیرضا زارعی*۲، سید مرتضی رباط جزی۱سید میثم فاطمی

 اشتر مالک استاد دانشگاه صنعتی-۳ و استادیار-۲ ،دکتری دانشجوی-۱
 (42/17/1441پذیرش:   ،77/14/1444دریافت: )

  چکیده

مکاده ککاربردی    عنوان یک   نانو سلولز کریستالی به دلیل خواصی مانند نسبت سطح ویژه زیاد، بلورینگی بالا و خواص مکانیکی و نوری خوب به

های ضدگلوله، مواد مقاوم در برابر آتش،  عنوان ی  کلاس مواد جدید برای محصولات نظامی پیشرفته مانند جلیقه شود. این ماده به شناخته می

 -ا ودها و محصولات الکترونیکی ظهور کرده است. در این تحقیق سلولز بکا خلکوص بکالا از تهالکه رقندربنکد بکه روش خمیرسکازی سک         پیشرانه

% 24سپس از سلولز استخراج شده با سولهوری  اسکید   .و لیگنین سهیدکاری انجام شد  سلولز یهمآنتراکینون استخراج و برای حذف حداکثر 

، (TEM) (، میکروسکوپ الکترونی عبکوری XRD) نانو سلولز کریستالی تولید گردید. نانو سلولز کریستالی حاصل با استهاده از پراش پرتو ایکس

وتحلیکل میکروسککوپ الکترونکی     شکد. تجزیکه   یابی مشخصه( TGAو دستگاه وزن سنج حرارتی ) (FTIRتبدیل فوریه )-برمز مادونسنجی  فطی

یاس نانو عبوری وجود نانو سلولز کریستالی را تأیید کرد. هیدرولیز با سولهوری  اسید غلیظ باعث افزایش تبلور سلولز گردید و ابعاد آن به را مق

شده که   گزارش %3%و راندمان تولیدش  nm 744-444، طول آن در محدودهnm74 کاهش داد. بطر نانو سلولز کریستالی در محدوده کمتر از

هاست. این محصول بابلیت بکار بردن در انکوا  کاربردهکای نظکامی     توده با نانو سلولز کریستالی حاصل از منابع روبی و دیگر زیست یسهمقا بابل

 را دارد.  های مقاوم و سب ، سطوح دارای خصوصیت ضدخوردگی و پانسمان اعم از کامپوزیت

 آنتراکینون، هیدرولیز اسیدی -ا خمیرسازی سود، رقندربندتهاله ، نانو سلولز کریستالی :ها یدواژهکل
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Abstract  

Cellulose nanocrystal is a functional material because of its properties like high specific surface ratio, high 

crystallinity, and good mechanical and optical properties. It has emerged as a new material class for advanced 

military products such as bulletproof vests, fire-resistant materials, propellants, and electronic products. In this 

study, high purity cellulose was extracted from sugar beet pulp by soda-anthraquinone pulping method and 

bleached to remove maximum hemicellulose and lignin. Then cellulose nanocrystal was produced from extracted 

cellulose with 64% sulfuric acid. The resulting crystalline nanocellulose was characterized using X-ray diffraction 

(XRD), transmission electron microscopy (TEM), Fourier transforms infrared spectroscopy (FTIR), and 

Thermogravimetric analysis (TGA). Transmission electron microscopy analysis confirmed the presence of cellulose 

nanocrystal. Hydrolysis with concentrated sulfuric acid increased the crystallization of bleached cellulose and 

reduced its size to the nanoscale. The diameter of cellulose nanocrystal was less than 20 nm, the length was in the 

200-400 nm range, and the production yield was 53%, which is comparable to cellulose nanocrystal from wood and 

other biomass sources. This product can be used in various military applications, including durable and lightweight 

composites, surfaces with anti-corrosion properties, and bandages. 

Keywords: Crystalline Nanocellulose, Sugar Beet Pulp, Soda-Anthraquinone Pulping, Acid Hydrolysis  
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 مقدمه .1

مخارج نظامی جهانی بیشترین افزایش سالانه خود را در ی  

های جدید موسسه  دهه گذشته داشته است. بر اساس داده

های نظامی جهانی  المللی استکهلم،کل هزینه تحقیقات صلح بین

یافته که نسبت به  دلار افزایشمیلیارد  1۱12به  741۱در سال 

 7412. در سال [1]داشته است  %2/3افزایش  741۸سال 

متحده آمریکا، کره جنوبی، آلمان، ترکیه  کشورهایی مانند ایالات

تحقیق و توسعه نظامی هزینه و ژاپن میلیاردها دلار برای 

ها شامل مواد پیشرفته برای مقاصد  . این هزینه[2]اند  کرده

مختلف مانند مواردی است که در توسعه داروسازی و درمان 

وردگی، آلودگی میکروبی، پزشکی، مقاومت در برابر خ

ها، مواد غذایی نگهداری شده برای  هواپیماهای پیشرفته، سلاح

حمل و  عملیات طولانی و کارهای اخیر بر روی منابع انرژی بابل

شود  الکترونی  مورداستهاده در تجهیزات نظامی استهاده می

. طبق گزارش شورای ملی تحقیقات، مواد پیشرفته در صنایع [2]

دفا  باید الزامات مختلهی را برآورده کنند که شامل سرعت، 

. برای مثال با استهاده از نانو [3]بدرت، دبت، بقا و هزینه است 

هایی با  نظامی مافوق سب ، سلاحها و تجهیزات  مواد، تان 

های مافوق صوت، مواد الکترونیکی و فوتونی  برای  سرعت

های حساس برای شناسایی دامنه  ارتباطات پرسرعت، حسگر

 .[6–4]ها و ... بابل طراحی است  وسیعی از سیگنال

بهترین کاندید برای  تواند یمی خوب بهکریستالی  نانو سلولز

کریستالی  نانو سلولزدر بالا باشد.  ذکرشدهبرآوردن کاربردهای 

آید و به مقیاس نانو  ای است که از سلولز به دست می ماده

فیزیکی، سلولز ی  ماده فیبری، سخت و  ازنظراست.  افتهی کاهش

نامحلول در آب است که نقش اساسی در حهظ ساختار دیواره 

شیمیایی، سلولز شامل ی  هموپلیمر  ازنظر .سلولی گیاه دارد

گلوکوپیرانوز است که توسط پیوندهای -β-D خطی از واحدهای

دلیل کاهش منابع . به[7,8]اند  گلیکوزیدی به هم متصل شده

روبی برای تأمین سلولز و ملاحظات زیست محیطی، بیشتر 

محققان توجه خود را به منابع غیر روبی معطوف کرده اند. مواد 

های لیگنوسلولزی، بقایای کشاورزی  مانند زیست تودهتجدیدپذیر 

و گیاهان سالیانه، منابع جایگزین مناسبی برای تولید خمیر و 

سلولز مورد نیاز صنایع در نظر گرفته می شوند که سازگار با 

محیط زیست و فراوان هستند. تهاله رقندربند تولید شده توسط 

شود و دی انباشته میاستخراج شکر، سالانه به مقدار زیا فرایند

عنوان غذای حیوانات با ارزش غذایی کم  به  فقط بخش کمی از آن

ها باعث  مورد مصرف دامداران برار میگیرد و تجمع بابیمانده

فقط در کشورهای اتحادیه  .[14,۱]شود آلودگی محیط زیست می

شده است که تولید سالانه با وزن خش  تهاله  اروپا گزارش

. تهاله [11]رسد  میلیون تن می 14رقندربند به حدود 

% ۸4% تا %2رقندربند ی  ترکیب لیگنوسلولزی است که حاوی 

% 34سلولز و  % همی34% سلولز، 44% تا 74پلی ساکارید )

پکتین(، مقدار کمی پروتئین، لیگنین، ترکیبات فنلی، رربی و 

ز تهاله رقندربند به عنوان . بنابراین، استهاده ا[۱]خاکستر است 

. در [17]منبع فراوان و ارزان برای تولید سلولز کارآمد است 

مطالعات بسیار محدودی به بررسی استخراج سلولز از تهاله 

بند پرداخته شده است. برای مثال طقرول و همکاران رقندر

 77به مدت  %3℃در حمام آب  %14سدیم هیدروکسید با  [13]

ساعت، تهاله رقندربند را همزده و سپس با آب مقطر شسته و 

 %mLآب مقطر،  mL 144بااند. سپس خمیر حاصل را  فیلتر کرده

در حمام آب  %2℃نم  طعام در دمای  g7 و %14اسید استی  

دبیقه تیمار و فیلتر نموده تا بدین ترتیب سلولز را  24به مدت 

سلولز از  [14]استخراج نمایند. در مطالعه ی باضی و همکاران 

% سدیم هیدروکسید و اسید استی  ربیق %127باگاس نیشکر با 

%( استخراج شده و با هیدرولیز اسیدی سولهوری  7)محلول 

انوسلولز کریستالی استخراج شده ن %4℃% در دمای 24اسید 

های سلولزی منجر به  است. در وابع تخریب نواحی آمورف زنجیره

ی هستند، ستالیکرسلولز  نانوآزاد شدن بطعات سوزنی مانند که 

عنوان مواد امیدوارکننده  واد نانو سلولزی به. م[8]شده است 

اند و تقاضای زیادی برای استهاده در کاربردهای  ظاهرشده

بندی، بطعات  وساز، بسته ای مانند مواد برای ساخت گسترده

های  ونقل، حسگرها و در زمینه های انرژی، حمل خودرو، سیستم

. نانو سلولز [10–8]اند  مختلف زیست پزشکی دریافت کرده

انگیز آن مانند ابعاد نانومقیاس،  گهتکریستالی به دلیل خواص ش

فرد کاربرد  استحکام بالا، مدول بالا و خواص نوری منحصربه

تر است و استحکام کششی  وسیعی دارد. این ماده از کولار بوی

. با توجه [12]برابر بیشتر از فولاد ضدزنگ است  ۸بالایی دارد که 

به بلورینگی، سطح ویژه و استحکام بالای نانو سلولز کریستالی، 

 مواد نانو کامپوزیتی که با استهاده از نانو سلولز کریستالی ساخته

ای مانند استحکام مکانیکی بالا و  شوند دارای خواص ویژه می

. تا به [1۸ –74]خواص حرارتی بالا با سبکی و شهافیت هستند 

عنوان  امروز، نانو سلولز کریستالی به دلیل خواص مکانیکی عالی به

شده است. رنین مواد نانو  پرکننده درزمینه پلیمری استهاده

های نظامی به کار برد.  توان در بسیاری از زمینه کامپوزیتی را می

پذیر و  های انعطاف وزن، باتری هایی با استحکام بالا، زره سب  تیقه

. توها و همکاران [71]اند  شده دیگر از نانو سلولز ساخته موارد

نشان دادند که نانو سلولز کریستالی توانایی بهبود عملکرد  [77]

ها استحکام  ی آن های نظامی را دارد. در مطالعه کامپوزیت

شده  شده با نانو سلولز بررسی های اپوکسی تقویت مکانیکی رزین

-ر/ نانو سلولز/ اپوکسی دارای بالاترین تنشاست. کامپوزیت کولا

ی بدون نانو سلولز گزارش  ( نسبت به نمونهMPa 559/34)کرنش 

خواص مکانیکی پلیمرهای  [73].  وانگ و همکاران [77]شد 

شده از سویا   با افزودن نانو سلولز کریستالی استخراج شده ساخته

به سه نو  پلیمر مختلف را مطالعه کرد و دریافت که استحکام 
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شده توسط نانو سلولز در مقایسه با  کششی و سهتی پلیمر تقویت 

یابد. نانو  توجهی افزایش می طور بابل  پلیمرهای پایه خالص به

های هیدروکسیل   و گروهسلولز کریستالی با مساحت سطح بالا

ترین  تواند برای اصلاح سطح نیز استهاده شود. متداول فراوان، می

روش اصلاح سطح، روش شیمیایی مستقیم یا اتصال کووالانسی با 

های هیدروکسیل سطح نانو سلولز کریستالی است. یکی از  گروه

کاربردهای اصلی اصلاح سطح نانو سلولز کریستالی، ساخت 

وبی  است. سطح آمهیهوبی  سطحی است که سطوح آمهیه

. این [74]تواند از مایعات بطبی و غیر بطبی محافظت کند  می

ه با خاصیت همان خاصیت ضد خیس شدن مربوط به سطح ویژ

خواص خود تمیز شوندگی، ضد باکتری، ضد انعکاس، مقاوم در 

. نقش اصلی نانو سلولز [74–72]برابر خوردگی و غیره است 

کریستالی افزودن گروه هیدروکسیل بر روی سطح بسترها برای 

به تقییر گریزی با مواد شیمیایی است که منجر  افزایش آب

های شیمیایی مانند  شود. سایر واکنش رطوبت پذیری سطح می

اتریهیکاسیون، سیلیلاسیون، کاربانیلاسیون و آمیداسیون نیز برای 

های  اصلاح نانو سلولز کریستالی از طریق واکنش با گروه

هیدروکسیل موجود در آن برای کاربردهای مختلف و خواص 

. فانتونگ و همکاران [774 72]گیرند  خاص مورداستهاده برار می

از این خاصیت برای تولید نانو کامپوزیتی با خاصیت ضد  [7۸]

خوردگی و خود تمیز شوندگی استهاده کردند. علاوه بر خواص 

نانو سلولزی، ازنظر نوری شهاف و  مکانیکی عالی، کاغذهای

های نظامی نیاز  پذیر هستند. ارتباطات، کنترل و هماهنگی انعطاف

به پهنای باند بسیار وسیع و بابلیت انتقال، دریافت و تهسیر ایمن 

دارد. برای رسیدن به این هدف، به موادی نیاز است که این 

یا هر ترکیبی  سازد، خواه نوری، الکترونیکی ها را ممکن می بابلیت

ها باشد. علاوه بر این، عناصر نیروی نظامی معمولاً تحت  از آن

گیرند،  هایی ازنظر وزن، سرعت انتقال یا هر دو برار می محدودیت

کند که عملکرد موردنظر باید در حجم  بنابراین مشخص می

ی  کور  با کمترین وزن ممکن به دست آید. نانو سلولز گزینه

این اهداف است. کاربرد نانو سلولز کریستالی مناسبی برای تحقق 

های خورشیدی، نمایشگرهای  های الکترونیکی، سلول در دستگاه

شده است  پذیر با بازده بالا گزارش پذیر، و مدارهای انعطاف انعطاف

های شهافی را از نانو سلولز  فیلم [34]. یانگ و همکاران [71۸ 7۱]

 آمده دست های به فیلمشده الکترواستری ساخت.  کریستالی تثبیت

% عبور نور را نشان ۸2ها،  های کربوکسیل در زنجیره شامل گروه

ی را پس از تیمار با زیگر آبهای شهاف،  دادند. علاوه بر این، فیلم

 طبیعی رای ها لمیفتری کلرومتیل سیلان نشان دادند. رنین 

پذیر و سایر محصولات  بندی انعطاف عنوان بسته توان به می

های بند آورنده خون و  پذیر استهاده کرد. پانسمان خریبت زیست

هایی بابدرت جذب بالا یکی از مواردی است که در  پانسمان

های نانو  صنایع نظامی و جنگی بسیار کاربرد دارد. پانسمان

راحتی پس از  خوبی به زخم رسبیده و به توانند به سلولزی می

. سایر کاربردهای [31]خود جدا شوند  خودی بهبودی پوست به

های هدف،  نانو سلولز درزمینه پزشکی مانند دارورسانی به سلول

ای خونی و غیره نیز در ه کاشت بافت نرم، جایگزینی رگ

. خواص [37–34]های اخیر موردبررسی برارگرفته است سال

سازی مورداستهاده  ه روش آمادهشیمیایی نانو سلولز کریستالی، ب

بستگی دارد، و رفتار فیزیکوشیمیایی آن زمانی که در 

شود، تعیین  ها ترکیب می های پلیمری یا سایر کامپوزیت ماتریس

طورکلی در دو  به . تولید نانو سلولز کریستالی[%3]گردد  می

ی اول شامل پیش تیمار مواد اولیه  شود. مرحله مرحله انجام می

برای به دست آوردن الیاف سلولزی خالص است که به منبع مواد 

ی دوم که فیبریلاسیون نام  خام مورداستهاده بستگی دارد. مرحله

ها انجام  دارد با تبدیل الیاف سلولزی مجزا به میکروفیبریل

اندازه و مورفولوژی نهایی نانو سلولز کریستالی  هشود و ب می

کاربرده شده در این  موردنظر بستگی دارد. فرایندهای اصلی به

مرحله فرایند مکانیکی7 هیدرولیز اسیدی و هیدرولیز آنزیمی 

سازی نانو  ترین روش آماده است. هیدرولیز اسیدی، پرمصرف

سلولز کریستالی است. در میان اسیدهای مختلف، 

های  گیرد زیرا گروه سیدسولهوری  بیشتر مورداستهاده برار میا

استر سولهات حاصل بار منهی دارند و نیروهای دافعه 

کنند  الکترواستاتیکی تعلیق نانو سلولز کریستالی را تثبیت می

گری مانند تهیه نانو سلولز کریستالی از طریق های دی . روش[32]

هیدرولیز آنزیمی سلولز در ترکیب با تیمارهای شیمیایی و/یا 

. [32]اند  شده مکانیکی نیز توسط نویسندگان مختلف پیشنهاد

شوند و  تنهایی معمولاً منجر به بازده کم می ها به این روش

کنند که پتانسیل صنعتی را کاهش  های ناپایدار تولید می تعلیق

 دهند. می

 -ا ی سودسازریخمدر این مطالعه، ابتدا با استهاده از  ین،بنابرا

تولید و پس از  قندربندرآنتراکینون فیبر سلولزی از تهاله 

ی، با استهاده از هیدرولیز اسیدی نانو سلولز کریستالی دسازیسه

ی شیمیایی درصد ترکیبات زهایآنالاست. همچنین با  دشدهیتول

مختلف تهاله رقندربند شامل سلولز، همی سلولز و لیگنین در 

ی و بررسی ریگ اندازهمراحل مختلف تولید نانو سلولز کریستالی 

پرتو سنجی  طیفساختاری با میکروسکوپ الکترونی عبوری، 

  است. شده  انجام حرارتیسنجی  وزن و FTIR سنجی طیفایکس، 

 روش تحقیق .4

 مواد شیمیایی .4-1

است. در  شده یداریخراز شرکت بند کرمانشاه  رقندربندتهاله 

 mm11-1%با بطر  رقندربندتهاله  یها گلولهاین مطالعه از 

استهاده شد. سدیم هیدروکسید، آنتراکینون، سولهوری  اسید، 

از درجه تحلیلی بودند   EDTAو اسید استی ، سدیم هیپوکلریت 

 آلدریچ(. -ا )سیگم
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 فیبر سلولز استخراج .4-4

و  وشو شست رقندربندتهاله  یها گلولهابتدا برای تیمار اولیه، 

ها با اندازه یکسان و  سپس تهاله .شدند (ASTM-E11)بندی  مش

 آببا  ۸4-24℃دبیقه در ارلن در دمای  74مشخص به مدت 

ساعت در آون  12مخلوط و شستشو داده شدند. سپس به مدت 

 تهاله گلوله kg1 هر یازا بهخش  گردیدند.  ۸4℃با دمای 

 متوسط به طوری اولیه، ساز آمادهخش ، پس از  رقندربند

kg%/4  آمد به دست دربندرقنپودر تهاله. 

فولادی  رآکتوردر ی   رقندربندتهاله  زدایی لیگنین     

انجام شد. محلول (Buchiglasuster BEP 280) لیتری  7 ضدزنگ

( و آنتراکینون 0/1M)سدیم هیدروکسید  شدن حلبا  خمیرسازی

در آب )
 آنتراکینون 7 4%

    تهاله رقندربند 
 44 زمان مدتو  %2℃تهیه و در دمای  (

 خمیرسازیپخته شده است. پس از  رقندربنددبیقه پودر تهاله 

ی برار موردبررساز خمیر برای جداسازی لیگنین  جداشدهمحلول 

ی گردید. در دسازیسهگرفت. خمیر خروجی از راکتور وارد مرحله 

سلولز بابیمانده حذف  یطی عملیات سهید کردن، لیگنین و هم

 ژاول آبایش دهد. خمیرها با گردد تا روشنی و خلوص را افز می

+ سدیم هیپوکلریت( با استهاده از همزن مکانیکی  ) آب 7%/%

دبیقه تیمار  34دور بر دبیقه( در دمای اتاق به مدت  274)

شده و بو از   . سپس خمیرها را با آب شستشو داده تا خنثیشدند

بین برود. این مراحل تکرار و سپس خمیرها با اسید استی  و 

دبیقه  34به مدت  %%℃همزن مکانیکی روی هیتر در دمای 

تحت تیمار برار گرفتند. دلیل این امر این بود که در حضور اسید 

اکسید و  های کلرید دی های کلریت به یون استی  ربیق، یون

های کروموفور لیگنین بابیمانده را  وهشوند و گر کلرید تجزیه می

کنند،  تجزیه کرده و به اسید موکونی  و کینون تبدیل می

شوند و خلوص و سهیدی الیاف  ها ربیق می بنابراین ناخالصی

. سپس خمیرها شسته و برای ]3۸،3۱[یابد  سلولزی افزایش می

ژاول با همزن مکانیکی در دمای محیط به  آب %7/%سومین بار با 

 عنوان به EDTA نهایی از فراینددبیقه تیمار شدند. در  34ت مد

( به مدت g/l 1عامل کیلیت کننده استهاده شد. فیبرها )با غلظت 

ور شدند  غوطه EDTA دبیقه در دمای محیط، در محلول 34

]44,41[. 

ی با استفاده از هیدرولیز ستالیکر سلولزنانو تهیه  .4-۳

 اسیدی

نانو سلولز کریستالی مشابه با دستورالعمل پیشنهادی توسط 

یدرولیز اسیدی، به دست آمد. ببل از ه [47]دونگ و همکاران 

فیبر سلولز  g%/1 ،طورمعمول بهشدند.  الیاف سلولزی خش  

 دیاس  یسولهوربلافاصله پس از خش  شدن با استهاده از 

هیدرولیز شده است. فیبر سلولزی حاصل از مرحله ببل با 

دبیقه( مورد واکنش  744) زمان مدتدر  %24 دیاس  یسولهور

استهاده شد و  (w/w) 14:1برار گرفت. نسبت اسید به الیاف 

واکنش با همزن مقناطیسی انجام گردید. به دنبال هیدرولیز 

اسیدی، برای توبف واکنش سوسپانسیون حاصل با آب مقطر سرد 

مخلوط گردید.  (v/v) 1:74با نسبت سوسپانسیون به آب سرد 

دبیقه  14دت برای حذف آب و اسید اضافی، سوسپانسیون به م

دور بر دبیقه سانتریهیوژ شد. رسوب حاصل با  ۸444با سرعت 

آب مقطر شسته و دوباره تا حصول محلول کلوئیدی کدر 

هیدرولیز سانتریهیوژ گردید. پس از سانتریهیوژ کردن، ی  مرحله 

ی انجام شد. مرحله ستالیکر سلولز نانوبرای  با امواج فراصوت

برای پراکندگی نانو سلولز کریستالی، با  هیدرولیز با فراصوت

آلمان( در دامنه  ،UP100H  Hielscherاستهاده از اولتراسونی  )

دبیقه در ی  حمام یخ برای  34تا  %7و به مدت  144%

یی گوگردزدامرحله  عنوان بهجلوگیری از گرمایش انجام شد، که 

 از طریق غشای واتمن ها نمونه، تیدرنها. [47]است  شده شناخته

 فیلتر شدند.  41 سایز

ی حاصل از ستالیکر سلولز نانومحاسبه بازده تولید  .4-2

 سلولز

نانو محتوای جامد در سوسپانسیون محاسبه و بازده تولیکد 

 ( محاسبه شد:1ی با استهاده از رابطه )ستالیکر سلولز

درصد بازده  
  

  
                                                           (1)  

جرم فیبر    ( و g) شده  خش جرم نمونه    ، رابطه یندرا

ی ریگ اندازهگیری سه  با میانگین ها داده( است. gسلولز اولیه )

 .اند آمده دست بهمستقل برای نمونه 

 سلولز کریستالی ی نانوها یژگیوارزیابی  .4-۵

ی، سلولز و ستالیکر سلولز نانو شده خش ی ها نمونهمورفولوژی 

با استهاده از میکروسکوپ الکترونی عبوری  رقندربندتهاله 

(TEM بررسی شد. برای این بررسی از دستورالعمل مشابه )

ایکس  سنج پرتو . از پراش[43]شده است  مطالعات ببلی استهاده

(Bruker AXS, Germany و طیف مادون برمز تبدیل فوریه )

(model Spectrum two, Beaconsfield, UK برای مطالعه تبلور ،)

ها با توجه  تبلور نمونه  ها استهاده گردید. شاخص و ساختار نمونه

ها با  پایداری حرارتی نمونه .[744 %4]شد  تعیین سگال معادلهبه 

 ,DSC-60TG analyzer  (SHIMADZUاستهاده از دستگاه

Japan)  با نرخ گرمایش/min℃1%  در اتمسهر نیتروژن بررسی

 شد.

 نتایج و بحث  . ۳

 ها ترکیب درصد نمونه .۳-1

در هر مرحله از فرایند  ها نمونه(، ترکیبات شیمیایی 1در جدول )

توسط انجمن  شده ارائهفهرست شده است. طبق استانداردهای 
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مقادیر لیگنین، خاکستر، (، TAPPI)فنی صنعت خمیر و کاغذ 

(، و سلولز تعیین شد. میزان سلولز یهمهولوسلولز )سلولز + 

 TAPPI T222و TAPPI T203سلولز و لیگنین به ترتیب با روش 

( با روش سلولز یهم)سلولز +  هول و سلولزتعیین شد. درصد 

. محتوای [42]پیشنهادی توسط وایس و همکاران تعیین شد 

سلولز و سلولز محاسبه شد. سلولز از تهاوت بین مقادیر هولو همی

دارای درصد سلولز  خمیرسازی فرایندتهاله رقندربند ببل از 

نین %( و لیگ2/72±۸/4%) سلولز همی%( و درصد %2/4±۸/44)

%( بود. پس از سهید کردن، محتوای سلولز به 1۱/4±1/2)

سازی سلولز به دلیل  افزایش یافت. این میزان غنی 2/4±71/۱%%

و لیگنین را  سلولز همیآنتراکینون است که محتوای -تیمار سودا

کند. محتوای لیگنین تقریباً  از سطح دیواره سلولی حذف می

حذف شد و مقدار  طور کامل پس از مرحله سهید کردن به

توجهی کاهش یافت که منجر به   طور بابل به سلولز همی

الیاف سلولز شد. محتوای لیگنین بالا در نمونه خلوص سازی  غنی

شود. بنابراین محصول حاصل  هیدرولیز اسیدی می فرایندمانع از 

برای تولید نانو سلولز کریستالی با استهاده از هیدرولیز اسیدی 

 مطلوب است.

  در هر مرحله از فرایند ها نمونهشیمیایی  ترکیبات .1 جدول

 بازده .۳-4

تولید نانو سلولز کریستالی به دلیل پیامدهای آن  یندفرابازده 

جنبه کلیدی دارد، زیرا بازده پایین دلالت  فرایندبرای هزینه کلی 

دهنده دارد. در این  و مواد واکنش توده ستیزبر مصرف بیشتر 

. این نتیجه که است %3%مطالعه بازده تولید نانو سلولز کریستالی 

ی با مطالعات دیگر است به دلیل بلورینگی ا سهیمقا  ابلببازده 

ی دسازیسهی و سازریخمهای  بالای فیبر سلولزی حاصل از فرایند

. کاهش مناطق آمورف الیاف سلولزی و افزایش [۸،32،32]است 

ی  ها موجب تسهیل تعامل با اسید در مرحله بلورینگی آن

 اسیدی است. زیدرولیه

 یابی مشخصه .۳-۳

نانو  سلولز و، تهاله رقندربند الگوهای پراش اشعه ایکس برای

تهاله  است.  شده داده نشان( 1سلولز کریستالی در شکل )

و سلولز تقریباً دارای الگوهای یکسانی هستند که نشان  رقندربند

الف و  1)شکل  نو  بلور را تقییر نداده است خمیرسازیدهد  می

 Iهای مشخصه برای سلولز  ه، پی آمد دست های به پی  همة. ب(

و  I ،°4/12 ،°%/77های کریستالی متداول سلولز  هستند. پی 

حاضر نیز  مطالعةهستند که در  θ7در زاویه پراش  34/%°

توان بیان کرد که ساختار  بنابراین می [.47هستند ] مشاهده بابل

مانده است.  کریستالی با هیدرولیز اسیدی بدون تقییر بابی

برای نانو سلولز کریستالی به علت تیمار  θ7=  77/% °پی 

با سایر مطالعات سازگار که  هیدرولیزی شدت بیشتری یافته است

رفت نانو سلولز کریستالی،  طور که انتظار می . همان[47،32]است 

منبع اولیه( نشان عنوان  کریستالیته بالایی را همانند سلولز )به

(. سهید کردن الیاف سلولز باعث افزایش ج 1داده است )شکل 

بیشتر شاخص تبلور با حذف لیگنین شده است و تیمار با استهاده 

% برای سلولز سهید %%/1از سولهوری  اسید شاخص تبلور را از 

ی نانو سلولز کریستالی افزایش داد که  برای نمونه %4/2۸شده به 

نسبت داده و سلولز آمورف  سلولز همیتواند به حذف کامل  می

 .شود

 نانو، ب( سلولز و ج( رقندربند تهالهبرای الف(  Xپراش اشعه  .1شکل 

 یستالیکرسلولز 

FTIR  تهاله رقندربند، سلولز )پس از سهیدسازی(، و نانو سلولز

به  ۸۱۱     ( نشان داده شده است. 7کریستالی در شکل )

)شکل  پیوندهای بتا گلیکوزیدی بین واحدهای گلوکز در سلولز

دهد  و در وابع باند بلورینگی سلولز را نشان می مرتبط است( 7

سلولز  FTIR[. با انجام تیمارهای متوالی، این پی  در طیف 4۸]

به دلیل افزایش محتوای نسبی سلولز تیزتر و نانوکریستال سلولز 

مربوط به کشش  1434     پی   .ب و ج( 7)شکل  شده است

C-O   در ارتعاش تقییر شکل آروماتی  سطحی یا آروماتیC-H 

به ارتعاش کششی  1%14      پی سلولز/ لیگنین است. 

نسبت  سلولز همی در حلقه گلوکوزیدی در سلولز/ C-Oنامتقارن 

مربوط به کشش نامتقارن حلقه  1124     شود. ‌داده می

 فرایندسلولز است. پس از ‌همی سلولز/ C-O-Cپیرانوز 

به نزدی   سلولز همیهای مرتبط با لیگنین و  سهیدسازی، پی 

ها کاملا حذف شده است. پی   صهر و پس از هیدرولیز این پی 

 C-O  /C-Hمربوط به ارتعاش آروماتی  خمشی  %132      در

 (%) سلولز مواد
 سلولز یهم

(%) 
 (%) لیگنین

 ها دیگر ناخالصی

(%) 
تهاله 

 رقندربند
%2/4±۸/44 %۸/4±2/72 1۱/4±1/2 7/4±4/71 

 2۱/4±71/4 ۱/4±1۸/4 1/3±1۱/4 %71/۱±2/4 سلولز

 نانو سلولز

 کریستالی
2۱/4±14/۱۱ 0 0 0 
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سلولز و ‌سلولز، همی C-Hساکارید و حالت کشش آلیهاتی  ‌پلی

 شود. پی  حدود‌یافت می ها لیگنین است که در همه نمونه

به دلیل  (الف 7)شکل  در تهاله تیمار نشده 1244     

است که پس از تیمار بابل  C=Oارتعاشات کششی لیگنین 

      حدودها باند وسیعی را در  طیف [.4۸،12] مشاهده نیست

در  O-Hمرتبط با ارتعاش کششی آزاد  3144      و 3244

ها ‌. علاوه بر این، تمام طیفدهند‌میهای سلولز نشان  مولکول

دهند.  نشان می 7۱44      را در حدود C-Hارتعاش کششی 

ها به تقییرات در ترکیب نمونه نسبت داده می ‌تهاوت بین طیف

شود که در طی تیمارهای شیمیایی رخ داده است. تنها تهاوت 

 ها است. ‌در تقییر شدت نسبی پی ها  این طیف

 
نانو سلولز ج( سلولز و  ب( تهاله رقندربند،الف(  FTIRطیف  .4شکل 

 کریستالی

ی است ستالیکر سلولزهای نانووجود  کنندة ثابت TEMتصویر 

آمورف  هیناح ،یدیاس زیدرولیکه ه رفت یانتظار م(. 3)شکل 

را  یستالیکر ناحیهو  تخریبرا  یسلولز یها لیبریکروفیم

 نمونه از نانو 144بطر و نسبت ابعاد  عینگه دارد. توز نخورده دست

در  تهاله رقندربندسلولز استخراج شده از ی ستالیکر سلولزهای

حاصل   یستالیکر سلولزهای نشان داده شده است. نانو (3) شکل

 nm74و بطر کمتر از  nm444-744اغلب طولی در محدوده 

 .(3 دارند )شکل

هکا را   ( نمونکه TGAسکنجی حرارتکی )   ( منحنکی وزن 4شکل )

 نکانو تهیکه   فراینکد دهد که پکس از مراحکل مختلکف در     نشان می

ها روند تخریکب   اند. همه نمونه ی به دست آمدهستالیکر سلولزهای

دادند ککه ناشکی از تبخیکر رطوبکت      نشان Iمشابهی را در منطقه 

 هکای مختلکف، بیشکترین ککاهش جکرم بکین       است. در بین نمونه

رخ داد ککه مربکوط بکه تجزیکه      IIدر منطقکه   444℃تا  1%4℃

 ،Ⅲسکلولز اسکت. در منطقکه     عمکدة و بخش  یسلولز یرغاجزای 

پایداری حرارتکی بکرای     کاهش وزن کمی ثبت شده است. منحنی

نکانو سکلولزهای کریسکتالی    و  است تهاله رقندربنکد بیشتر از  سلولز

پایکداری کمتکری داشکتند. پایکداری کمتکر نکانو        سکلولز نسبت به 

هککای  تککوان بککا جککایگزینی گککروه  تالی را مککیسککلولزهای کریسکک

هکای سکولهات اسکیدی در طکول هیکدرولیز       هیدروکسیل با گکروه 

برای تجزیه سلولز را کاهش  یساز فعالتوضیح داد. این امر انرژی 

کنکد و منجکر بکه     دهد و نمونه را در برابر پیرولیز تضعیف مکی  می

درصد مواد علت بیشتر بودن . شود کاتالیز واکنش تجزیه سلولز می

تعداد بیشتر انتهکای آزاد   بابیمانده در نمونه نانو سلولز کریستالی،

بکالای   تهیستالیکرشوند و  ها که در دمای پایین تجزیه می زنجیره

 [. 4۸] باشد دهد، می سبت کربن را افزایش میکه  آن
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  نانو سلولز کریستالیج( سلولز، و 

 گیری  نتیجه .2

 لیپتانسو  رقندربندبا توجه به تولید و انباشت سالیانه تهاله 

 سلولزهاینانو افزوده، در این مطالعه  باارزشتبدیل آن به موادی 

پس از تیمار شیمیایی با سود،  رقندربندی از تهاله ستالیکر

هیدرولیز با اسید با موفقیت به دست آمدند.  فرایندی و دسازیسه

 سلولزهاینانو باعث ایجاد  ٪24  یدسولهوریاسهیدرولیز با 

، طولی در محدوده nm74کل با بطر کمتر از ی سوزنی شستالیکر

nm744-444  شده است. نتایج آنالیزهای  ٪3%و بازده تولید

تیمار شیمیایی موفق به حذف  فراینددستگاهی نشان داد که 

( شده و تقییری در سلولز یهم)لیگنین،  یسلولز یرغعناصر 

ساختار شیمیایی سلولز ایجاد نکرده است. شاخص تبلور پس از 

 سلولز یهمی به دلیل حذف لیگنین و ساز خالص فرایند

ی با ستالیکر سلولزهای نانواین شاخص برای است.  افتهی شیافزا

 ٪4/2۸هیدرولیز اسیدی به دلیل تخریب ناحیه کریستالی به 

 رقندربندی حاصل از تهاله ستالیکر سلولزهاینانو افزایش یافت. 

ی حاصل از منابع روبی و ستالیکر سلولزهای نانوبا  سهیمقا بابل

و بابلیت استهاده در کاربردهای مختلف  هاست توده ستیزدیگر 

 یتباخاصهای مقاوم، سب ، سطوحی  در کامپوزیت ازجملهنظامی 

، ضد انعکاس نور و گرما، مقاوم در یضدباکتر، یزشوندگیخودتم

های نوری مناسب و در  برابر خوردگی، شهافیت و ویژگی

 .]4۱-42[ ی کاربردی را داردها پانسمان
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