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TOM TAT

Cay dUa nudc (Nypa fruticans) 1a ngudn sinh khéi giau cellulose, tuy nhién cac phu phdm sau thu
hoach, dac biét la cuéng 13, hién van chua dugc khai thac hiéu qua. Trong nghién clu nay, soi
nano cellulose (CNF) lan dau tién dugc tach chiét thanh cong ti cubng la cay dira nudc tai Viét
Nam théng qua mot quy trinh don gian két hop xU ly ca hoc, U Iy kiém va tdy trdng, khéng sur
dung thdy phan axit. Anh hudng clia cac diéu kién xt ly kiém, bao gém néng dé natri hydroxit
(NaOH), nhiét dé va thdi gian xtr ly, dén cau truc tinh thé cta cellulose dugc khdo sat mot cach hé
théng. Két qua phan tich nhiéu xa tia X (XRD) cho thay cac thong s6 x{ ly kiém anh hudng ro rét
dén dé két tinh cuia cellulose théng qua viéc loai bd hemicellulose va lignin & ving vé dinh hinh;
céc diéu kién xr ly phtu hop giup gia ting do két tinh, trong khi xr ly qua manh cé thé lam suy
gidm céu trdc tinh thé. Qué trinh tdy trang bang natri hypoclorit (NaClO) & cac néng do 1,83; 2,75
va4,12% lam tang do két tinh cia CNF nhung dong thai lam gidm hiéu suat thu hoi sgi, 1an luot dat
61,4 58,7 va 51,2%. CNF thu dugc tir quy trinh t6i uu cé dudng kinh soi trung binh khoang 18,5 nm,
d6 két tinh cao (~81,7%) va dd 6n dinh nhiét dugc cai thién ré rét so véi sai ban dau. Cac déc trung
cdu tric, hinh théiva tinh chat nhiét ctia CNF dugc phan tich bang phd hong ngoai bién déi Fourier
(FTIR), nhiéu xa tia X (XRD), kinh hién vi dién t& quét phét xa trudng (FESEM) va phan tich nhiét trong
lugng (TGA). Ngoai ra, CNF khi dugc st dung lam pha gia cudng cho mang nanocomposite nén
poly(vinyl alcohol) (PVA) cho thay kha ndng cai thién dang ké tinh chat co hoc clia mang PVA/CNF
Vi moé dun dan hoi tang ~44%, Uing suat cuc dai tdng ~73,6% va cai thién nhe nhiét do bat dau
phan hdy nhiét so véi mang PVA tinh chét. Nghién ctu nay dé xudt méot hudng than thién moi
trudng dé san xudt CNF t&r phu pham néng nghiép, gép phan nang cao gia tri s dung ctia cay dia
nudc va ma ra tiém nang ng dung trong vat liéu sinh hoc va nanocomposite polyme bén vimng.

Tukhoa: cudng l4 cay dia nudc, nanocomposite, nanocellulose, nhiéu xa tia X, poly(vinyl alcohol),

tdy tréng, xr ly kiém

GIOGI THIEU

Soi nano cellulose (CNF) la vat liéu nano c¢6 nguén
gdc tu nhién, dugc cdu tao tlt cac s¢i cellulose véi
duong kinh & thang nanomet va chiéu dai ¢ thang
micromet. Nho céu tric ddc thu nay, CNF thé hién
nhiéu uu diém ndi bat nhu dd bén co hoc cao, dién
tich bé mat 16n, kha ning tao mang lién két hydro
manh va tinh tuong thich t6t v6i ca polyme ty nhién
1an polyme téng hgp!. Do d6, CNF dang dugc quan
tdm rong rai nhu mot vat liéu gia cudng tiém ning
trong cac hé nanocomposite sinh hoc, bao bi phan hay
sinh hoc va vt liéu y sinh. Tai khu vic Tay Nam Bo
Viét Nam, cdy dita nuéc (Nypa fruticans) 1a loai thuc
vat phan b6 rong rai, c6 t6c do sinh trudng nhanh va
kha nang thich nghi t6t v6i mdi trudng ngap mén.
Cay duia nudc tit lau da gén lién v6i doi séng ngudi
dan dia phuong, dugc khai thdc d€ 14y qua, 14 va san
xudt cdc san phdm thi cong my nghé?. Tuy nhién,

sau thu hoach, mot lugng 16n cudng 14 cay dua nude
thudng bi bo lai hodc thdi bd, gay lang phi nguén tai
nguyén sinh khdi va tiém 4n nguy co 6 nhiém moi
truong. Pang chd y, cac bd phén nay lai chia ham
lugng cellulose cao, cho thdy tiém ning 16n d¢€ khai
thac lJam nguyén liéu san xudt CNE Phan 16n cic
nghién ctu trudc day, CNF thudng dugc tach chiét
tlf cac quy trinh c6 st dung budc thiy phan véi axit
manh hodc céc thiét bi co hoc chuyén dung nhu méy
dong hoda ap sudt cao va may nghién vi co hoc, von
tiéu ton nhiéu ning lugng, hda chat va chi phi dau tu
16n>*. Trong nghién ctiu nay, ching t6i dé xudt mot
hudng ti€p c4n méi nhdm tdn dung nguén cudng la
cay dita nudc 1am nguyén liéu dau vao d€ san xuit
CNF thong qua quy trinh xt Iy hoa hoc két hop co
hoc don gian ma khong cin budc thiy phan véi axit
manh va khong cén cdc thiét bi thi nghiém dat tién.
Quy trinh nay van ddm bao loai bo hiéu qua lignin va

Trich dan bai bao nay: Thuan T Q, Nghi T B, Vy N T. Tach chiét nanocellulose tir phu pham cay dira nuéc
Viét Nam va ting dung lam pha gia cudng trong ché tao mang nanocomposite trén nén polyvinyl
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hemicellulose, dong thai thu duge CNF c6 kich thude
sgi ¢ thang nanomet, phu hgp cho céc ting dung vat
liéu tién tién.

Bén canh d6, CNF dugc st dung rong rai nhu mot
pha gia cudng cho poly(vinyl alcohol) (PVA) nham
céi thién tinh chit co hoc va nhiét ctia vat liéu, PVA
14 mot polyme t6ng hgp tan trong nudc, khong doc
hai va c¢é kha ning tao mang t6t. Tuy nhién, PVA
nguyén chat c¢6 do bén co hoc va do 6n dinh nhiét
con han ché. Nho dién tich bé mat riéng 16n cling véi
su hién dién day dic cta cdc nhém hydroxyl, CNF c6
thé tuong tac v6i PVA thong qua lién két hydro, tu
d6 hinh thanh mang luéi tuong tac trong cdu truc vét
liéu nanocomposite tii dé lam cai thién do bén kéo
va do 6n dinh nhiét cta vét liéu. Wang va cong su
da cho thdy khi bd sung khoang 4,5wt% CNE d¢ bén
kéo ctia mang PVA c6 thé tang khoang 85,25 so véi
PVA nguyén chit®. Tuong ty v6i mot nghién ctiu
khéc ghi nhén viéc bo sung 4wt% CNF va nén PVA
c6 thé ting d6 bén kéo mang 1én 28,2% va cai thién
d6 6n dinh nhiét, v6i nhiét d6 phan hay dat khoang
341,8°C°. Nhu véy, mang nanocomposite CNF/PVA
c6 tiém nang tng dung trong cac linh vuc nhu bao
bi sinh hoc, vét liéu y sinh va vt liéu chiic nang than
thién méi trudng’. Trong nghién ctiu nay, viéc két
hop ngudn nguyén liéu sinh khdi doi dao tii cudng 14
cdy duia nudc véi mot quy trinh xt ly than thién moi
trudng hon véi PVA khong chi gop phan nang cao gia
tri st dung ctia phu phdm néng nghiép ma con mé ra
mot hudng di méi trong phat trién vat liéu nano sinh
hoc bén viing.

VAT LIEU VA PHUONG PHAP

Vat liéu

Cuong la cay diia nudc dugc thu thap tai khu vic ven
song Vam Thuét, Thanh ph6 H6 Chi Minh. Mau dugc
14y trong khoang thai gian tii 9:00 dén 15:00 cic ngay
trong céc thang mua khé nhim dam béo diéu kién
moi trudng 6n dinh va han ché ¢ 4m bé mit do suong
sém. Cac cudng 14 dugc lya chon & trang thai truéng
thanh, khong bi muc rita hay nhiém nim mdc. Sau
khi thu thap, nguyén liéu dugc ria sach d€loai bo bui
bén va tap chét co hoc, sau d6 dugc phoi kho ty nhién
duéi 4nh nang mat troi trong 2 ngay lién tiép cho dén
khi dat trang thdi kho tuong déi (d6 &m con lai udce
tinh dudi ~10%). Mau kho sau d6 dugc ciat nho va
nghién thanh bot d€ stt dung cho cac budc xu ly tiép
theo.

Toluen (CsH5CH3), etanol (CoHsOH), natri hy-
droxit (NaOH, 96%), natri hypoclorit (NaCIO, 5,5%),
axit axetic (CH3 COOH, 99%) tét ca dugc mua tii cong
ty hoa chit Chemsol, Viét Nam. Poly(vinyl alcohol)
(khéi lugng phan tit khoang 160.000 g/mol, do thuy
phén 75-82 %) dugc cung cip bdi Himedia, An D

Phuong phap nghién ctu

C4u truc héa hoc cta bot sgi dita nudc thé va CNF
sau xt Iy dugc xdc dinh bing phé hong ngoai bién
d6i Fourier (FTIR). Phé héng ngoai bién d6i Fourier
(FTIR) ctia bot sgi dita nudce thd va CNF duge ghi
nhén bing mdy quang phd FTIR Tensor 27 (Bruker,
btc). Thiét bi dugc van hanh trong ving s6 song tu
4000 dén 400 cm™ !, v6i d6 phan giai 4 cm™! va 16 14n
quét cho méi mau. Phuong phéap do dugc thuc hién &
ché& d¢ truyén qua (transmission) hodc phan xa toan
phén suy giam (ATR) tuy theo diéu kién thi nghiém.
C4u truc tinh thé cta sgi dita nudc tho va CNF duoc
phén tich bang phuong phép nhiéu xa tia X (XRD)
stt dung thiét bi Empyrean (PANalytical, Ha Lan) v6i
ngudn biic xa Cu-Ko (A = 0,154 nm), dién p gia téc
40 kV va cuong d6 dong 40 mA, c¢6 st dung tdm loc
Ni. Céc miu dang bét duge do trong khoang goc 26
tlt 5° dén 40°. Hinh thai bé mat va c4u triic vi mo ctia
sgi dita nude thé va CNF dugc khéao sat bang kinh
hién vi dién ti quét SEM Quanta 450 FEG (FEI, Hoa
Ky). Anh SEM dugc ghi nhén & cic mtic do phéng
dai khdc nhau d€ danh gia sy thay d6i hinh thai sau
qué trinh xt ly. Hinh thdi bé mit va cdu truc vi md
ctia CNF dugc khao sat bing kinh hién vi dién tit quét
phét xa trudng (FESEM) st dung thiét bi Hitachi S-
4800 (Nhat Ban). Trudc khi tién hanh khao sit bing
SEM hodc FESEM, cdc mau dugc phtt mét 16p dan
dién mong (cacbon) nhdm han ché hién tugng tich
dién bé mat. Do 6n dinh nhiét ctia cdc mau dugc danh
gid bing phuong phdp phén tich nhiét trong lugng
(TGA) stt dung thiét bi TGA Q500 (TA Instruments,
Hoa Ky). Mau dugc do trong khodng nhiét d6 tit nhiét
d6 phong dén 700 °C, v6i téc do gia nhiét 10 °C/phut
trong moi trudng khi tro nito (N2). Tinh chét co hoc
clia mang nanocomposite dugc phén tich bing cach
do d6 bén kéo va modul Young bing mdy kiém tra
da nang Trapeziam-X (AG 20RRKNXD Plus), Shi-
madzu. Cidc mang dugc cit thanh hinh chit nhét c6
kich thuéc (80 x 20 mm) va phén tich dugc thuc hién
& téc do kéo 10 mm/phut va chiéu dai la 80 mm theo
tiéu chudn ASTM D882. D¢ ddy cta tliing mau ciing
dugc xdc dinh bang thudce cdp dién tit Mitutoyo, Nhat.
Mbi mau dugc xdc dinh bé day tai 5 diém khdc nhau
sau d6 14y gia tri bé day trung binh. D¢ ddy trung binh
clia cac mang la 0,19 £ 0,02 mm.

Phan tich dé két tinh va kich thuégc tinh thé
trung binh

Do két tinh tuong d6i (Crl) va kich thudc tinh thé cta
cellulose va CNF dugc xac dinh theo phuong phap Se-
gal va phuong trinh Debye-Scherrer®. Do két tinh
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(CrI) ctia sgi trudc va sau xt ly dugc tinh theo cong
thic (1):

Crl(%)=1— I;‘—’“ x 100% (01)

C
Trong d6, I 1a cudng d6 nhiéu xa ctia pha tinh thé tai
20 ~ 22,5° va Iy,la cudng do nhiéu xa ctia viung vo
dinh hinh tai 26 ~ 18° ting véi Cellulose loai I trong
gian d6 XRD.
Kich thudc tinh thé (D) cta sgi trude va sau xu ly duge
udc tinh theo cong thiic (2):

kA

D (mn) = m

(02)
Cong thuic 2

Trong d6,k=0,91, 4 =0,154 nm, 8 1a 46 ban rong ntia
dinh (FWHM, tinh theo radian) va 0 1a goc nhiéu xa
tuong ung.

Tach chiét CNF

Sgi dtia nuiéc tién xii ly vdi nuiéc va hé dung dich toluen-
etanol (W-Cell)

Bot tho tii cudng 14 cay dita nudce (Cell) dugc xi ly véi
nudc nong tilé 1:20(g/mL) khao sat v6i 4 thoi gian xt
1y nudc néng trong 0,5; 1; 2 va 3 gid. Sau d6 tién lanh
loc rita ap sudt thap va sdy & 65 °C thu dugc sgi. Sgi
sau khi xt ly nudc tién hanh trich Soxhlet v6i 500ml
hén hgp dung dich toluen- etanol ti 1é 2:1(v/v) trong
khoang 6 dén 8 git. D€ loai b tap chit nhu sap, dau,
nhuya va hgp chat hitu co ¢é trong sgi so diia giup ting
hiéu qua cac budc sti ly cellulose tiép theo. Sau do tién
hanh sdy kho & 65 °C thu dugc sgi W-Cell.

Sgi xit Iy vdi natri hydroxit (T-Cell)

Quad trinh xt ly kiém dugc thuc hién nham loai bo
hemicellulose va lignin, dong thoi lam truong nd ciu
truc cellulose, tao diéu kién thuén Igi cho viéc hinh
thanh s¢i nano. Cac thong s6 xti ly kiém dugc khao
sat mot cach hé théng bao gom:

Noéng d6 dung dich kiém

Sgi W-Cell sau khi trdi qua tién xt ly, tiép tuc xu ly
v6i cac nong do dung dich NaOH khac nhau: 2,5; 5;
8 va 11% trong 1 gi6 & 90 °C vdi ti 1¢ 1:20 (g/ml).
Sau d6 tién hanh loc rita dén trung tinh. Thu dugc
cdc mau sgi T-CellC2,5T901H, T-CellC5T901H, T-
Cell8T901H, va T-CellC11T901H.

Nhiét do xt ly

Sgi W-Cell dugc xti ly v6i dung dich NaOH 5% trong
1 gi¢ v6i cac nhiét do khac nhau: 60; 75 va 90 °C
voi ti 1é 1:20 (g/ml). Sau d6 tién hanh loc rtta dén
trung tinh. Thu dugc cdc mau sgi T-CellC5T601H,
T-CellC5T751H, T-Cell5T901H.

Thoi gian xu ly

S¢i W-Cell xti ly v6i dung dich NaOH 5% véi nhiét
75 °C ti 1é 1:20 (g/ml) trong thaoi gian 1 gio va 2 gio.
Sau d¢6 tién hanh loc rtia dén trung tinh. Thu dugc cac
mau sgi T-Cell C5T751H, T-Cell C5T752H.

Hiéu sut thu héi s¢i ctia qua trinh x ly kiém dugc
tinh theo cong thic (3):

__ khoi lwgng(g)khd soi sau khi xit I kim(T~Cel

)y 100%

Hiu sudt (9 ,
g ( A)) kh6i lwong (g)kho soi sau tign xit lj (W-Cell)

(03)

Xt ly tdy trdng bing NaClO

Sau khi trai qua xt 1y kiém T-Cell xt ly véi axit acetic
noéng d6 99% va dung dich NaClO véi cic néng do
1,83; 2,75 va 4,12% trong 2 gi¢ ¢ 75 °C. Sau do, s¢i
thu dugc loc rtia dén trung tinh, thu dugc cdc mau
ki hiéu tuong ting véi cac ndong do NaClO la: CNF-
NaClO-1,83; CNF-NaClO-2,75 va CNF-NaClO-4,12.
Hiéu sudt thu hoi sgi clia qud trinh xi ly tdy tring
dugc tinh theo cong thiic (4):

A khdi lwong(g)kho sgi sau khi xit Iy tdy tring (CNF
Hiéusudt (%) = PUGHIO: e ring €

)
, x 1009
khdi lwong (g)kho soi sau xtb I kigm (T—Cell) h

(04)
Chuéan bi mang PVA/CNF
Ban d4u, tién hanh khudy co hon hgp 10,00 g PVA va
70,00 ml nudc cit ¢ 90 °C trong 2 gid. Song song do,
cho 0,80 g CNF phén tan trong 30,00 ml nudc cit, hon
hgp CNF dugc khudy ti trong 1 gid. Sau d6, hé dugc
dem phén tan tiép bang bé siéu 4m trong 30 phut dé
tao thanh dung dich huyén phtt CNF. Tiép theo, cho
ti tit dung dich huyén phtt CNF vao phén tén trong
hé dung dich PVA ¢ 90 °C trong 1 gi6. Cudi cuing,
hén hgp dugc cho ra cdc thuy tinh va dugc siéu 4m
trong 30 phut réi d6 hén hgp dung dich ra khuon va
dem sy ¢ 85 °C trong 8 gid, cudi cung thu dugc mang
PVA/CNE Thuc hién quy trinh tuong tu cho ché tao
mang PVA tinh chét.

KET QUA VA THAO LUAN

Két qua khao sat tién xi ly véi nudc va hé
dung dich toluen- etanol

Hinh 1 cho thdy anh hudng cta thoi gian tién xu ly
béng nudc nong dén hiéu qua loai bod tap chét khoi
soi diia nudc thd da dugce khao sat mot cach hé thong.
Két qua cho théy khi ting thoi gian xt ly ti 0,5 1én 3
gi®, mau sic ctia phan nudc sau khi rtia sgi tho ¢ xu
huéng dam dén 1én va phén tram tap chat thu hoi tu
viéc sdy cac dung dich nudc nay ciing ting ding ké
tit 4,46% lén khoang 19% va gin nhu khong d6i khi
riia tii 2 gio (Bang 1). Két qua nay cho théy cic thanh
phén tap chét c6 thé hoa tan trong nudc néng c6 xu
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huéng ti 1é thuén theo thoi gian rtta va hiéu qua rta
nudc nong tét nhat 1a 6 2 gio.

Sau qua trinh tién xt ly bing nudc néng, si tiép tuc
dugc tiép tuc ria dé€ loai bo céc thanh phan tap chit
khéc trong hé chiét soxhlet véi hé dung mdi toluen-
etanol nhu sdp, ddu va cdc chit chiét ky nudc khac.
Thaoi gian chiét soxhlet cho dén khi thu dugc phin
nudc ria sgi trong dugc ghi nhan 1a giam dan khi
tang thoi gian tién xti Iy nuéc néng nhu thé hién trong
Hinh 2 va Bang 1. Cu thé, cdc miu sgi dugc xu ly
nudc nong trong 0,5 gi¢ va 1 gid can khoang 8 gid
chiét soxhlet d€ thu dugc dung dich chiét trong suét
va khong mau, trong khi cdc mau sgi dugc xt Iy trong
2 gi¢ va 3 gid chi can khodng 6 gi¢ chiét d€ dat dugc
trang théi dung dich tuong tu. Két qud nay khing
dinh rang qud trinh xt ly nuéc néng kéo dai da gop
phén loai bé truéc mot phan dédng ké cic tap chit
trong sgi dita nudc tho, ti d6 lam gidm yéu ciu vé
thoi gian cho budc chiét soxhlet.

Hinh 1: . Mau séc nudc thu héi tap chat trong qua
trinh tién xt ly nuéc néng [Nguén: Nhom tac gial

Hinh 2: Sy thay d6i mau séc phan nudc trong qua
trinh chiét Soxhlet theo thai gian (gid) ctia sgi W-Cell
[Nguén: Nhom téc gial

Anh huéng ctia cac diéu kién xt Iy kiém dén
cau truc tinh thé cellulose

Anh huéng ctia néng d6 NaOH dén cdu tric tinh thé
cellulose duge dédnh gia bang XRD két hgp véi hiéu
suét thu héi sgi nham xdc dinh diéu kién xt 1y kiém t6i
uu cho qud trinh tao CNE Gién d6 XRD ctia cic mau
(Hinh 3) déu théhién cdc dinh dic trung ctia cellulose

Bang 1: Hiéu suat thu héi tap chat trong qua trinh tién
xU ly nugc néng [Nguén: Nhém tac gial

Thoi gian Thoi gian Thu hdi cit hoa
Soxhlet (gio) tan (%)
0,5 gid 8 4,46
1gid 8 5,62
2 gio 6 19,6
3 gis 6 19,1

I tai 20 ~ 15,9° va 22,5°, cho thdy cdu tric tinh thé
cellulose I dugc bao toan sau xti Iy kiém®. Khi ting
noéng do NaOH ti 2,5 1én 5%, d6 két tinh (Crl) tang
dang ké tu 75,8 1én 86,4%, d6ng thoi dinh (200) tai 26
A2 22,5° tré nén sic nét hon, phén dnh sy loai bo hiéu
qua cac pha v6 dinh hinh ma khong lam t6n hai ving
tinh thé. Tuy nhién, & cdc nong d6 cao hon (8-11%),
Crl gidém nhe va dinh nhiéu xa kém sdc nét, cho thdy
xt Iy kiém qud manh c6 thé gay phd vd mét phén ciu
truc tinh thé cellulose. Song song d6, hiéu sudt thu hoi
soi giam dan khi ting ndng do NaOH ti 2,5; 5; 8; va
11% tuong ung véi hiéu sudt thu héi 14n lugt 1a 51,15
49,3; 47,2; va 39,4% trong (Bang 2) phan anh su gia
tang ton that vat liéu trong moi trudng kiém manh.
Duya trén sy can béng gitia d¢ két tinh cao, hinh dang
dinh XRD r6 rang va hiéu sudt thu héi sgi chdp nhin
dugc, ndng d6 NaOH 5% dugc lua chon la diéu kién
xt Iy kiém phu hop cho cac khao sét tiép theo.

J\ T-CellC11T901H
. A /\ T-CellC8T901H

f \ T-CellCT901H

1 1 | | | 1 1
T T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70 80

26 [']

T-CellCST901H

Cwong d6 (a.u)

Hinh 3: Gian d6 XRD cdc mau khao sat néng do
dung dich [Nguén: Nhém tac gid]

Hinh 4 cho thdy sy anh hudng ctia nhiét d) xt Iy kiém
dugc khao sét tai ba muc nhiét d6 khac nhau (60, 75
va 90 °C) trong cung mdt thoi gian xti ly va tai nong
d6 NaOH 5%. Cac gian d6 XRD cho thdy cac dinh
dac trung cta cellulose I van dugc duy tri v6i hai dinh

dac trung ctia cellulose tai 20 ~ 15,9 va 22,5° & tit ca
céc muc nhiét d¢ khao sat°®. Khi ting nhiét d6 tit 60
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Bang 2: Kich thuéc tinh thé va hiéu suat thu héi sgi sau khao sat néng dd xui Iy kiém [Ngudn:Nhém tac gia]

Nong do Kich thudc tinh thé (nm) Hiéu suit thu hoi
NaOH (C%) s0i (%)
Peak 1 Peak 2 Peak 3 Trungbinh
(20 =~ 15,9°) (20 = 22,5°) (20 =34,5")
2,5 3,34 2,66 3,90 3,32 0,62 51,1
5 2,89 3,19 3,74 3,27 0,43 49,3
8 2,71 3,19 4,66 3,52 1,02 47,2
11 2,77 3,06 3,03 2,950,16 39,4

1én 75 °C, do két tinh ting tli 85,6 1én 93,7%, tuong
tng mic tang khodng 8,07%, cho thdy cdu tric tinh
thé dugc cdi thién ro rét do loai bo hiéu qua cic thanh
phéan v6 dinh hinh. Phan anh sy gia taing mdc d¢ trét
ty tinh thé do qua trinh loai bd hiéu qua hon cic thanh
phéan v6 dinh hinh

T-CellC5T901H

T-CellC5T751H

Cuwong dé (a.u)

T-CellC5T601H
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Hinh 4: Gidn d6 XRD khao sat nhiét d6 dung dich
NaOH [Nguén:Nhém tac gial

Tuy nhién, khi tiép tuc tdng nhiét do 1én 90 °C, Crl
giam xudng con 86,4%, cho thdy xti Iy & nhiét d6 cao
c6 thé gay anh hudng bat lgi dén ving tinh thé cellu-
lose. Song song véi sy thay d6i vé cdu tric tinh thé,
hiéu suét thu hoi sgi giam khi téng nhiét do xu ly, tu
55,1% tai 60 °C xudng con 49,3% tai 90 °C (Bang 3).
Kich thuéc tinh thé gdn nhu khong thay d6i theo thoi
gian khao sat. Két qua nay cho thdy nhiét do xt ly
qua cao lam gia ting muc d6 hoa tan cellulose. Do
d6, nhiét do xt ly kiém 75 °C dugc lya chon la diéu
kién t6i uu, dam bao dat dugc do két tinh cao trong
khi van duy tri hiéu suét thu hoi sgi & miic phtt hgp.

Hinh 5 la anh hudng ctia thoi gian xt 1y kiém dén cau
trac tinh thé cellulose dugc khao sat tai hai khoang
thai gian xt ly khac nhau, tai néng d6 NaOH 5% va
nhiét d6 xi ly 75 °C. Khi ting thoi gian xt Iy tii 11én 2
gid, Crl gidm tit 93,7 xudng 78,9%, cho thay viéc kéo

dai thoi gian xt Iy lam giam hiéu qua cac pha v6 dinh
hinh con s6t lai. Hiéu sudt thu hoi sgi gidm dang ké
tl 52,3% tai 1 gic xudng con 47,7% tai 2 gid, va kich
thudc tinh thé c¢6 xu hudng gidm phan anh sy gia ting
t6n thét vat liéu khi kéo dai thoi gian tiép xuc v6i moi
truong kiém (Bang 4). Do d6, thoi gian xt Iy kiém 1
gio dugc xdc dinh 1a diéu kién phtu hgp hon nhdm can
béng gitia viéc cai thién ciu tric tinh thé cellulose va
viéc sti dung hiéu qua vat liéu nay.

T-CellCST751H

Cwong dé (a.u)

T-CellC5T752H
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Hinh 5: Gian d6 XRD cac mau khéo sét thai gian xir
ly kiém [Nguén: Nhom téc gidl

Anh huéng ctia néng d6 NaClO dén ciu truc
tinh thé cellulose

Hinh 6 13 anh tryc quan cta cdc mau CNF sau hai 1an
tdy bang NaClO & cdc néng do khic nhau va & cung
nong d6 4,12% trong mot 1an va hai l4n tién hanh tay
trang vdi NaClO. Két qué cho théy sy khac biét ro rét
vé mau sic theo ndng do NaClO va gitia s6 1an tdy
tring. Mau CNF-1,83% sau hai lan tdy van con mau
vang nhat, cho thdy sy hién dién nhat dinh cta cac
chromophore c¢6 ngudn gdc tit lignin. Trong khi d6,
cdc mau CNF-2,75% va dac biét1a CNF-4,12% chuyén
sang mau trang duc dong nhét hon, véi CNF-4, 12%
thé hién muc d9 tring cao nhét. Bén canh d6 hai 1an
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Bang 3: Kich thuéc tinh thé va hiéu suat thu héi sgi sau khao sat nhiét d6 xu ly kiém [Ngudn: Nhém tac gial

Nhiét d6 (°C) Kich thuéc
tinh thé (nm)
Peak 1 Peak 2
(26 ~ 15,9°) (26 ~22,5°)
60 2,75 2,98
75 2,90 3,08
90 2,89 3,19

Hiéu suit thu hoi

sgi (%)
Peak 3 Trung binh
(26 ~ 34,5°)
3,90 3,21 0,61 55,1
4,57 3,52 0,93 52,3
3,74 3,27 0,43 49,3

Bang 4: Kich thuéc tinh thé va hiéu suat thu héi sgi sau khao sat thaigian xi Iy kiém [Ngudn: Nhém tac gial

Thoi Kich thudc tinh thé
gian (nm)
Peak 1 Peak 2
(20 ~ 15,9°) (20 = 22,5°)
1 gio 2,90 3,08
2 gio 3,46 3,13

Hiéu suit thu héi sgi

(%)
Peak 3 Trung
(20 ~ 34,5°) binh
4,57 3,52 0,93 52,3
0,15 2,251,82 47,7

tdy trang ciing cho két qua tdy tring t6t hon so véi
chi tdy trdng mot 14n. K&t qua nay khing dinh vai tro
ctia NaClO nhu m¢t chat oxi hda manh, ¢ kha niang
phé huy hiéu qua cic nhém tao mau trong lignin khi
nodng do ting. Ciu truc tinh thé ctia cellulose trudc va
sau xt ly kiém két hop tdy tring dugc phan tich bing
XRD dugc trinh bay trong Hinh 6. Cellulose chua xti
ly (Cell) c6 dd két tinh 69,4%, phan anh su dong ton
tai ctia pha tinh thé cellulose va cic pha v6 dinh hinh
nhu hemicellulose va lignin. Sau xt ly kiém két hop
tdy trang hai l4n bang NaClO, tit ca cdc mau CNF déu
th€hién ba dinh nhiéu xa dic trung tai 20 ~ 15,9; 22,5
va 34° nhu trong Hinh 7, tuong ting v6i cic mit tinh
thé (110), (002) va (004) ctia cellulose loai I°. So sénh
gitia cac mau CNF cho théy cudng d6 va do sic nét
cua dinh (002) tai 26 ~ 22° ting rd rét khi ting ndng
do NaClO. Dic biét, mau CNF-4,12% thé hién dinh
(002) cao va nhon nhit, dong thoi c6 do két tinh dat
81,7%, cao hon dédng ké so v6i mau Cell ban ddu. Sy
gia ting d6 két tinh nay phan anh viéc loai bo hiéu
qua cac pha vo dinh hinh ctia hemicellulose va lignin
trong qua trinh oxi hda, lam ting ty 1¢ pha tinh thé
cellulose trong vét liéu. Theo co ché da dugc bao cdo,
cdc ion hidroni (H30%) trong moi trudng axit ¢é xu
huéng xam nhép uu tién vao viing vo dinh hinh, gay
cat dut cac lién két glycosidic va giai phéng cac mién
tinh thé cellulose riéng 1¢'°. Bén canh sy céi thién vé
cdu trac tinh thé, hiéu sudt thu h6i CNF gidm dan khi
tang nong dé NaClO, lan lugt dat 61,4 58,7 va 51,2%
tuong ting véi cdc mau CNF-1,83; CNF-2,75 va CNEF-
4,12%, trong khi kich thuéc tinh thé gin nhu 6n dinh
(Bang 5). Xu hudng nay cho théy xti ly oxi héa manh

hon lam gia ting miic d6 hoa tan va t6n that vat liéu
cellulose. Chung toi diing lai thi nghiém & nong do
NaClO 1a 4,12% véi sau hai lan tdy trang tot nhét va
ki hiéu ngan gon la CNF trong cac két qua tiép theo.

Hinh 6: Mau sic soi CNF sau tdy trdng hai lan
[Nguén: Nhém tacgial

Két qua hinh thai Cell va CNF

Hinh 8A la &nh SEM ctia sg¢i tho chua xt 1y, cho thdy
cdu truc bé sgi kich thude 16n véi bé mit thd rap,
nhiéu 16p vay va ranh déc trung ctia vat liéu lignocel-
lulosic chua qua xt ly, trong d6 cellulose bi bao boc
bdi ham lugng lignin va hemicellulose cao; hinh thai
nay phut hgp véi cac quan sat da dugc bdo cdo cho sgi
x0 difa tu nhién va céc sgi thuc vat tuong ty'l. Sau
khi xt ly kiém béng NaOH két hgp véi qué trinh tdy
trdng v6i NaClO, anh FESEM & Hinh 8B cho théy su
tach nho ro rét ctia cdu tric sgi, bé mét trd nén doéng
déu hon va hinh thanh mang luéi cac sgi nanocellu-
lose, chiing to su loai bo hiéu qué céc thanh phén vo6
dinh hinh (lignin va hemicellulose) va qua trinh giai
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Bang 5: Kich thuéc tinh thé va hiéu suat thu héi sgi sau xi ly tay trang [Ngudn: Nhém tac gial

Nong dé Kich thuéc tinh Hiéu suat thu hoi
NaClO (C%) thé (nm) sgi (%)
Peak 1 Peak 2 Peak 3 Trung binh
(26 ~ 15,9°) (26 ~22,5°) (26 ~ 34,5°)
1,83 2,42 3,13 2,59 2,71 0,37 61,4
2,75 2,70 2,96 2,33 2,63 0,37 58,7
4,12 2,88 3,15 1,94 2,66 0,64 51,2
hiéu quéa da gép phan kiém soét t6t dugc kich thude
ciing nhu d6 két tinh ctia CNF thu dugc.
_ CNF_NaClO_4,12
£ CNF_NaClO 2,75
=11)
£ *Duing Lo s o)
—‘*‘“\-J__ANEL_A_ Hinh 8: Anh SEM ctia Cell (A), anh FESEM CNF (B), va
gian d6 phan bé dudng kinh sgi clia CNF (C) [Nguén:
e e S B e Nhém tac gial

10 20 30 40 50 60 70 80
20[7]

Hinh 7: Gian dé XRD cac mau khao sat thdi gian xdr
ly tdy trang [Nguon: Nhém téc gial

phong vi sgi cellulose, phtt hgp véi co ché xii Iy hoa
hoc da dugc mo ta trong nghién ctiu trudc day vé CNF
tli xo diia va bot g6 2. Két qua phan tich kich thuée &
Hinh 8C cho théy dudng kinh trung binh ctia CNF dat
khoéng 18,5 nm, ndm trong khodng dién hinh (10-30
nm) cta cellulose nanofiber diéu ché ti sgi thuc vat
béng phuong phép xtt Iy kiém-oxi hda, cho thiy mtc
d6 nano héa dat dugc trong nghién ctiu nay 1a tuong
duong, thdm chi uu viét so v6i nhiéu bao cao da cong
b6 1314, So v6i nghién ctiu clia Bondeson va céc cong
su (2006), s¢i thu dugc cht yéu la cellulose nanocrys-
tals c6 dudng kinh ~5-20 nm trong quy trinh c6 két
hop budc thiy phén véi aixit manh, hodc trong mét
nghién ctiu khac ctia Spence va cac cong sy (2011)
v6i quy trinh stt dung két hgp cac phuong phép co
hoc cudng do cao nhu dong hoa hodc vi dich héa &
ap sudt cao sgi thu dugc c6 kich thudce thudng ~20-
60 nm '>!1°, CNF trong nghién ctiu nay van dat kich
thudc sgi trung binh duéi 20 nm v6i mét quy trinh
tach chiét thi don gian hon. Cé nhiéu nguyén nhan
cho két qua thu dugc c6 thé 1a do ty loai bo tdt cic
thanh phan khéc ngoai cellulose ti sy két hgp t6t gitia
cac budc tién xt Iy nhu rita nidc néng dén qua trinh
chiét soxhlet, cling v6i bude xu ly kiém véi cac diéu
kién t6i vu va sau cung 1 qud trinh tdy tring hai 14n

Déc diém cdu tric cia CNF

Hiéu qua ctia cac budc xu ly héa hoc trong qua trinh
diéu ché CNF dugc danh gia bang phén tich FTIR
(Hinh 9). Phé FTIR cta Cell va CNF déu thé hién
cac dai hép thu dic trung cta cellulose trong ving
2800-3500 cm™! va 500-1750 cm!, véi dai rong tai
3300-3400 cm™! gan cho dao dong kéo gian ~OH va
céc dinh khoang 2900 cm™! lién quan dén dao dong
C-H clia polysaccarit 7. Trong ving s6 séng thap, su
xudt hién ctia dinh tai ~897 cm™! xdc nhén ciu tric -
glycosidic ctia cellulose dugc bao toan sau xt ly, trong
khi cac dinh tai 1028-1060 cm™' (C-O trong vong
pyranose) van dugc duy tri vdi sy thay d6i cudng do
do loai bd cac thanh phan phi cellulose '®. Dang chi
¥, dinh 1230-1240 cm™! diic trung cho lignin va mét
phéan hemicellulose xudt hién r6 & mau Cell nhung suy
gidm manh va gdn nhu bién mit § CNE cho thdy hiéu
qua loai bd céc pha phi cellulose '°. Ngoai ra, dinh tai
1630-1640 cm™! lién quan dén dao dong uén O-H
ctia nuéc hip phy xudt hién ré hon sau xti ly, phan dnh
kha ning hut 4m ting ctia cellulose da xti ly kiém 20,
T8ng thé, két qua FTIR khing dinh cdc budc xt ly hoa
hoc da loai bo hiéu qua lignin va hemicellulose trong
khi van bao toan khung cdu tric cellulose ciia CNE.

Pac diém tinh chat nhiét cta Cell va CNF

TGA két hgp v6i duong dao ham DTG (Hinh 10A
va Hinh 10B) dugc st dung d€ danh gid do 6n dinh
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Hinh 9: Phé FTIR cta soi thoé (Cell) va soi CNF
[Nguén: Nhom tac gial

nhiét va co ché phan huy cta vét liéu lignocellulosic
va nanocellulose. Két qua cho thiy mau Cell c6 qui
trinh mat khdi lugng qua nhiéu giai doan dac trung
cho sinh khéi chua tinh sach, bao gom su bay hoi nude
6 50-120 °C, giai doan phan huy chinh trong khoang
220-350 °C v6i dinh DTG tai 300-315 °C do sy phan
huy chéng ldn ctia hemicellulose va cellulose v6 dinh
hinh, cling viing phan huy kéo dai trén 350 °C lién
quan dén cellulose két tinh con lai va lignin. Nguogc
lai, CNF sau xti Iy kiém béng NaOH va tdy tring bing
NaClO thé hién su cai thién ro rét vé do 6n dinh nhiét,
v6idinh DTG dich chuyén 1én viing 350-370 °C, dang
dinh sdc nét va ddi xting hon, phan dnh ciu trac dong
nhdt va ham lugng cellulose tinh sach cao. Pong thai,
CNF cho théy t6c d6 mét khoi lugng thdp hon va khoi
lugng con lai ¢ nhiét do cao trén 500 °C ciing cao hon,
cho théy kha ning hinh thanh ciu truc 6n dinh hon
sau khi dugc tach chiét so véi Cell, dic trung cho cac
hé nanocellulose c6 do két tinh cao va mang lién két
hydro chit ché. Céc két qua nay khing dinh vai tro
cua xti ly NaOH trong viéc loai bé hemicellulose, pha
V& cdu tric lignocellulosic ban d4u va hé trg tach sgi
nano, trong khi buéc tdy trang NaClO giup loai bod
lignin con s6t lai ma khong lam suy giam d6 bén nhiét,
tit 6 tao ra CNF c¢6 dac trung phan hiy nhiét tuong
duong v6i CNF chit lugng cao tit cac ngudn sinh khoi
truyén théng?1-23.

Két qua phan tich mang PVA va PVA-CNF
Phd FTIR ctia mang PVA (Hinh 11) thé hién dai hdp
thu rong tai ~3270 cm” 1 dsc trung cho dao dong kéo
gian ~OH lién quan dén hé lién két hydro ndi va lién

< 20

D§ mit khéi lwgng (%)
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Hinh 10: Gidn d6 TGA (A) va DTG (B) ctia Cell va CNF
[Ngu6n:Nhom téc gial

phan ti cia PVA, cling cac dinh tai ~2940 cm™! (C-
H), ~1150 cm™! (C-C, chi thi miic d¢ két tinh) va
/1090 cm™! (C-0). Khi gia cusng CNE déi —~OH dich
chuyén tit ~3270 sang ~3350 cm !, cho théy sy hinh
thanh lién két hydro manh gitia cdc nhém hydroxyl
trén bé mat CNF va chubi PVA - hién tugng dién hinh
trong cdc hé composite PVA/nanocellulose va c6 vai
tro quan trong trong viéc cai thién do bén lién pha.
Trong vung ddu vén tay, cdc dinh C-C va C-O van
dugc duy tri nhung c6 su thay déi vé cudng do, phan
anh tuong tac vatly hiéu qua gitia CNF va nén polyme.
Viéc khong xuét hién cdc dinh hép thu méi cho thdy
qué trinh gia cudng CNF khong tao lién két cong hoa
tri ma cha yéu dya trén tuong tac vat ly, ddc biét 1a
lién két hydro. Tong thé, két qua FTIR khing dinh
CNF dugc phan tdn tot va tich hgp hiéu quéa vao mang
lién két hydro ctia PVA, gép phan hinh thanh cdu tric
composite 6n dinh va giai thich cho sy cai thién cac
tinh chit co hoc clia mang PVA/CNF 2423,

— PVA
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Hinh 11: Phé FTIR mang PVA va mang PVA-CNF
[Nguén: Nhom tac gial

Hanh vi phin hay nhiét cia mang PVA tinh khiét
va mang PVA-CNF tu xo diia dugc thé hién trong
Hinh 12A va Hinh 12B. § giai doan d4u (25-120 °C),
ca hai mau déu cho théy sy suy gidm khoi lugng nhe,
chti yéu do sy bay hoi ctia nude hdp phu va cac thanh
phan dé bay hoi con sét lai trong vat liéu?®. Giai
doan phén huy chinh xdy ra trong khoang 200-500
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°C, dugc dac trung bdi su sut gidm khéi lugng manh
trén dudng cong TGA va cic dinh rd nét trén dudng
DTG, lién quan dén quad trinh tach nudc ndi phan ti
va sy phan huy mach polyme PVA ciing nhu cac lién
két glycosidic ctia cellulose. So v6i PVA tinh khiét,
mau PVA-CNF c6 nhiét d6 bit dau phan hay nhiét
cao hon tuy khong nhiéu. Hién tugng nay cing mot
phéan cho thdy su tuong tiac cia CNF gép phén lam
gia ting nhe do bén nhiét cia mang nanocomposite.
O viing nhiét do sau 500 °C, hai mang c6 d6 bén phan
huy nhiét gan nhu nhau v6i ham lugng tro sau cling

gin nhu bang khéng.
. o,
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Hinh 12: Gian d6 TGA (A) va DTG (B) cia PVA va PVA-
CNF [Nguén: Nhém tac gial

Két qua phén tich co hoc (Hinh 13) cho théy viéc
gia cuong CNF géy ra sy thay déi r6 rét trong hanh
vi co hoc clia mang PVA, thé hién qua sy suy gidm
tinh déo nhung cai thién ding ké d¢ cling va do bén
chiu kéo. Cu thé, d6 gian dai khi dit gidm manh ti
26,26% d6i v6i PVA nguyén chit xudng 6,28% doi véi
mang PVA/CNE phan dnh kha ning CNF han ché
chuyén dong ctia cac chudi PVA thong qua mang luéi
gia cudng cling va cic tuong tac lién két hydro day
déc. Ngugc lai, m6 dun dan hoi tang khoang 44,03%,
cho thdy vai tro cia CNF nhu mét pha gia cudng
c6 do ctling cao va khd ning tuong tac hiéu qua véi
nén polyme. Dong thai, ting sudt chiu tai t6i da ting
manh khodng 73,66%, khéng dinh hiéu qua gia cidng
co hoc 16 rét cia CNE. Két qua nay phu hop va ¢
phén cao hon so véi cac nghién ctiu da cdng bo trude
day. Cu thé, Iwamoto Shinya va cong sy cho thdy ring
viéc b8 sung CNF c6 thé lam ting manh mé dun dan
hoi (khoang 100-200%) va d¢ bén kéo (khoang 50—
100%) ctia vat liéu, kém theo su suy gidm déng ké d¢
gidn dai?’. Tuong tu, Lee Kyong Yop va cong sy bdo
cdo ring mo dun dan héi cia mang PVA/CNF tang
khodng 30-50% trong khi d¢ gian dai gidm do sy han
ché chuyén dong clia chudi polyme?®. Ngoai ra, For-
tunati Elena va cong su ciing ghi nhan mé dun dan
héi ting khoang 40-70% va d6 bén kéo ting 30-60%
d6i v6i mang PVA/CNE, phi hgp véi xu huéng quan
st dugc trong nghién ctiu nay?’, Téng thé, viéc bé
sung CNF lam giam tinh déo nhung déng thdi nang

cao manh mé d¢ cling va kha néng chiu tai ctia mang
PVA, khing dinh CNF 1 pha gia cudng hiéu qué cho
cac hé polyme nén PVA.

A B c
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Hinh 13: D6 gian dai (A), mé dun dan héi (B), va ing
suat cuc dai (C) cila mang PVA va PVA-CNF [Nguén:
Nhom tac gidl

KET LUAN

Cellulose nanofiber (CNF) da dugc tach chiét thanh
cong ti phu phdm cudng 14 ciy dita nuéc (Nypa fruti-
cans) bing quy trinh cd hoc- xu Iy kiém - tdy tring
don gian, khong st dung thuy phén axit. Phuong
phép dé xuét cho phép loai bé hiéu qua hemicellulose
va lignin, déng thdi bdo toan ciu tric tinh thé cellu-
lose loai I. Cac diéu kién x ly t6i uu (NaOH 5 wt%,
75 °C, 1 gio, két hop tdy trang hai lan bang NaClO
4,12%) tao ra CNF c6 dd két tinh cao, hinh thai sgi
nano dong déu (dudng kinh trung binh ~ 18,5 nm)
va d6 6n dinh nhiét dugc cai thién. Céc phén tich cdu
tric (XRD, FTIR), hinh thai (SEM/FESEM) va nhiét
(TGA) cho thdy CNF thu dugc c¢6 do tinh khiét cao va
tinh toan ven c4u trudc tot.

Viéc gia cudng CNF vao poly(vinyl alcohol) lam ting
dang ké do6 bén kéo, mé dun dan héi va cai thién
nhe d6 bén nhiét clia mang composite thdng qua cic
tuong tdc lién két hydro manh, khing dinh vai tro
ctia CNF nhu mét pha gia cudng hiéu qua. Nhin
chung, nghién cttu nay dé€ xuat mot quy trinh ché tao
CNF don gian ma khdéng qua budc thuy phéan véi axit
manh. Dong thoi, diém méi cta nghién ctiu khong
chindm & viécloai bo budce thuy phan axit, ma con thu
dugc sgi nanocellulose c¢6 kich thuéc kha nho vé6i do
két tinh cao, md ra tiém ning 16n ctia sinh khdi dita
nudc nhu mot ngudn nguyén liéu bén viing cho cac
ung dung bao bi phan huy sinh hoc va vat liéu com-
posite sinh hoc.

DANH MUC TU VIET TAT

CNF - Soi cellulose nano (cellulose nanofiber)
Cell - Cellulose tho / sgi cellulose ban dau
CrI - Crystallinity Index (d¢ két tinh tuong d6i)
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DSC - phan tich nhiét lugng quét nhiét vi sai

DTG - dao ham nhiét trong lugng

FESEM -kinh hién vi dién ti quét phat xa trudng
FTIR -phé hong ngoai bién d6i Fourier

NaClO - natri hypochloritn(sodium hypochlorite)
NaOH - natri hydroxit (sodium hydroxide)

PVA - Poly(vinyl alcohol)

SEM - kinh hién vi dién tu quét

TGA - phén tich nhiét trong lugng

W-Cell - Mau Cellulose sau tién xtt ly

T-Cell - Mau Cellulose sau xt Iy kiém
T-CellC2,5T901H - Mau cellulose xt Iy kiém néng
d6 NaOH 2,5%, 1 gi&s 90 °C

T-CellC5T901H - Mau cellulose xti ly kiém noéng do
NaOH 5%, 1 gig 90 °C

T-Cell8T901H - Mau cellulose xt ly kiém ndng do
NaOH 8%, 1 gio 90 °C

T-CellC11T901H - Mau cellulose xt Iy kiém n6ng d6
NaOH 11%, 1 gi¢ 90 °C

CNF-NaClO-1,83% - Mau sgi cellulose nano xti ly
ndng d6 NaClO 1,83%

CNF-NaClO-2,75% - Mau sgi cellulose nano xt ly
nodng d6 NaClO 2,75%

CNF-NaClO-4,12 % - Mau s¢i cellulose nano xu ly
noéng do NaClO 4,12%

XRD - nhiéu xa tia X (X-ray Diffraction)

XUNG POT LOI iCH

Ciéc tac gia khong c6 xung dot 1gi ich nao.

DONG GOP CUA TAC GIA

Hai tac gid Tran Quang Thuén va Thai Boi Nghi da
dong goép nhu nhau cho cong trinh nay. Tran Quang
Thuén va Thai Boi Nghi: khdi niém hoa, phuong phap
ludn, diéu tra, xac thuc va viét ban thao géc; Nguyén
Tuodng Vy: giam sat, xdc thuc, viét, xem xét va bién
tap.
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ABSTRACT

Nipa palm (Nypa fruticans) is a cellulose-rich biomass resource; however, by-products such as Nypa
fruticans is a cellulose-rich biomass resource; however, post-harvest residues, particularly leaf peti-
oles, remain largely underutilized. In this study, cellulose nanofiber (CNFs) were successfully ex-
tracted for the first time in Vietnam from Nypa fruticans leaf petioles via a simple process combin-
ing mechanical treatment, alkaline treatment, and bleaching, without acid hydrolysis. The effects
of alkaline treatment conditions, including sodium hydroxide (NaOH) concentration, temperature,
and treatment time, on the crystalline structure of cellulose were systematically investigated. X-ray
diffraction (XRD) analysis revealed that alkaline treatment parameters significantly influenced cel-
lulose crystallinity through the removal of hemicellulose and lignin from amorphous regions. Ap-
propriate alkaline conditions led to an increase in crystallinity, whereas excessive treatment caused
partial degradation of the crystalline structure. Bleaching with sodium hypochlorite (NaClO) at con-
centrations of 1.83; 2.75 and 4.12% further enhanced CNF crystallinity but resulted in a correspond-
ing decrease in fiber yield, with corresponding values of 61.4%, 58.7%, and 51.2%, respectively.
CNFs obtained under optimal conditions exhibited an average fiber diameter of approximately
18.5 nm, high crystallinity (~81.7%), and markedly improved thermal stability compared with the
original fibers. The structural, morphological, and thermal properties of CNF were characterized us-
ing Fourier-transform infrared spectroscopy (FTIR), X-ray diffraction (XRD), field-emission scanning
electron microscopy (FESEM), and thermogravimetric analysis (TGA). Furthermore, when employed
as a reinforcing phase in poly(vinyl alcohol) (PVA)-based nanocomposite films, CNF markedly en-
hanced the mechanical properties of PVA/CNF films, with increases of approximately 44% in elastic
modulus and 73.6% in tensile strength, along with a slight improvement in the onset degrada-
tion temperature compared to neat PVA films. This study proposes an efficient, cost-effective, and
environmentally friendly approach for CNF production from agricultural residues, enhancing the
value of Nypa fruticans biomass and highlighting its potential for sustainable biobased materials
and polymer composite applications.

Key words: alkaline treatment, bleaching, nipa palm leaf stalks, nanocomposite, nanocellulose,
poly(vinyl alcohol), X-ray diffraction
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