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(57) Giai phéap hitu ich dé cap dén-quy trinh diéu ché ché phadm trang phu gidy tir tinh bot
oxi hoa vi nanoxenluloza din xudt tir bot gidy kraft gd cimg tdy tring, trong d6
nanoxenluloza dugc st dung nhu mot phu gia co nguf“)n géc‘tu nhién, c6 thé cai thién
dugc tinh chét ciia giéy lam bao goi, nhu néng cao tinh chéng thdm nudc va do bén co
hoc, so v&i truong hop trang phu gidy chi st dung tinh bdt oxi hoa. Quy trinh gbm hai
cong doan chinh, la diéu ché nanoxenluloza dudi dang gel ¢6 dudng kinh xo sgi < 100
nm (bao gdm 3 bude thity phan gi6i han, 1am sach va nghién nanoxenluloza) va phdi tron
tinh bot oxi héa v4i nanoxenluloza theo cac ti 1¢ khic nhau, dé thu dugc dich trang phu
bé mit gidy c6 ndng do chét khd tong 8,0%. Ung dung ché pham cho trang phi bé mit
gidy bao géi tir bot gidy gd mém khong ty tring va bot gidy gb ctng khong tdy tréng,
cho gidy c6 do chiu buc ting 6-8% va do bén co hoc ting 10-12% so v&i trudng hop trang

pht chi sir dung tinh bét oxi hoa.
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Linh vire ky thuit dwoce dé cip ciia giai phap hiru ich

Giai phép hitu ich thudc linh vire céng nghé gidy, cu thé 1a dé cap dén quy trinh diéu
ché ché phdm trang pha bé mat gidy tir tinh bdt oxi hoa va nanoxenluloza, ché tao tir bot
gidy kraft tdy tring thuong phim, san xuit theo phuwong phéap néu sulfat tir nguyén liéu
g6 keo. Quy trinh bao gdm 04 cong doan chinh: thily phan gidi han bot gidy kraft tay
tring bang axit sulfuric c6 bd sung hydroperoxit, lam sach nanoxenluloza, nghién
nanoxenluloza dé thu nanoxenluloza déng nhét; phéi tron nanoxenluloza véi tinh bdt oxi
hoa dé tao ché pham trang phii bé mit gidy. Quy trinh theo giai phdp nay cho phép didu
ché dugc huyén phi (gel) nanoxenluloza ¢ duong kinh xo s¢i < 100 nm véi tinh bot oxi
hoa & quy mb thir nghiém, phi hop 1am ché phim trang pht bé mat gidy dé ting do bén
co hoc ciia gidy.

Tinh trang ky thuit cia gidi phap hiru ich

‘Nanoxenluloza la mdt dang cuia xo s¢i xenluloza c6 kich thuéc nano. Hién nay cd
hai loai nanoxenluloza c6 thé ché tao tir cac ngu@)n vat liéu lignoxenluloza khéc nhau,
dugce phan loai mot cach tuong d6i, 14 nanoxenluloza tinh thé (CNC), l1a dang c6 do Kkét
tinh cao, kich thudc (duong kinh, chiéu dai xo soi) twong ddi dong déu, va xo soi
nanoxenluloza (CNF), 1a dang vét liéu c6 do két tinh thép hon, kich thudc khong déng
déu.

Xo soi nanoxenluloza 13 mot dang vét lidu bao gdbm cic xo sgi xenluloza cé dudng
kinh xo s¢i kich thude < 200 nm, dién hinh 14 5-20 nm, chiéu dai xo soi vai micromet.
Nanoxenluloza c6 d§ déo dai, kha ning bién dang tdt, dic tinh tao gel hodic huyén phu
ddc do nhét cao hon xenluloza, bi gidm do nhét khi khuéiy tron, c6 thé trd lai trang thai
ban dau khi khong khudy tron.

Hién nay nanoxenluloza chua dwoc san xudt & quy mo cong nghiép, nhung co thé

~ché tao tir cic ngudn vat liéu chira xenluloza khac nhau, bing cac phuong phap da dang,
1a nhitng phuong phéap bién tinh dya trén hai phuwong phap ché tao chinh: phuong phap
hoa hoc, diing cac tac nhan hoa hoc (axit hodc enzyme) dé thily phan va bién dbi tinh chét
cua dai phan tr xenluloza, nh¢ d6 ma céc xo sgi dugce tac roi nhau; phuong phéap co hoc
(tach sgi), ding tac nhan co hoc (cit, nghién) dé cht ngén x0 soi xenluloza va phén soi,
tir cac xo soi xenluloza co chiéu dai va dudng kinh vai micromet thanh céc xo sgi co
chiéu dai va duong kinh vai chuc nanomet;

Céc phuong phap chinh ché tao nanxenluloza da dugc cong bb:

1) Thuy phan axit:

- Nickerson (1941 ) Industrial & Engineering Chemistry Analytical Edition, 13,
423-6; Bondeson et al. (2006), Cellulose 13, 17 1-80; Sharma et al. (2012), RSC
Advances, 2 , 6424-37; Jiang & Hsieh (2013) Carbohydate Polymer, 95, 32-40;
Le Quang Dien (2020), Energy Sources, Part A: Recovery, Utilization, and
Environmental Effects, https://doi.org/10.1080/15567036.2019.1687617; Le
Quang Dien (2021), Journal of the Japan Institute of Energy, 100(8), 135-143.
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2) Phén soicohoc: (US4,341,807; US 4,378,381; Stenstad et al. (2008), Cellulose
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15, 35-45; Montanari et al. (2005) Macromolecules 38, 1665-71; JP 2008- |

001728; WO 2009/021688; Besbes et al. (2011), Carbohydrate Polymer, 84,
975-83). ’

Axit sulfuric la tac nhan da dugce st dung phé bién dé ché tao nanoxenluloza ké tir
khi Nickerson 1in déu tién st dung phuong phap ndy vao d4u nhitng nam 1940. Thuy
phén axit sulfuric tao thanh mét hé phan tmg c6 mirc dn dinh cao véi dién tich 4m cao,
nho lién két cia cac nhom este sulfat trén bé mat ctia vat liéu cAu trc tinh thé. Tuy nhién,
phuong phép thiy phin bing axit sulfuric ddm dic ¢ nhiét do thdp cho hiéu suat
xenluloza thip (Bondeson va cong sy (2009), Sharma va cOng su (2012), 1a han ché kha
nang Ung dung san xuét nanoxenluloza & quy mé cong nghiép. Chéng han, theo nghién
ctru ctia Bondeson va cac cdng su (2006), chi thu dugc nanoxenluloza v6i hi€u suét
khoang 30% tir xenluloza vi tinh thé bang phuong phép thily phan axit. Tir cac ngudn
nguyén li¢u khéc, hiéu sudt nanoxenluloza con thdp hon, nhu tir lta mach den chi
0,0256% (Sharma va cOng su, 2012), tir rom ra 12 16,9% (Jiang & Hsieh, 2013). Ngoa1
ra, st dung axit ndng do cao (~60%) v¢i tiéu hao 16n 1a nhitng han ché tmg dung kécad
quy md phong thi nghiém. Trong sang ché CN101942102B trinh bay phuong phap ché
tao nanoxenluloza tir bt xenluloza bao gdm c4c bude sau: thily phén xenluloza bang axit
sulfuric ndng d6 45% & 40°C trong 5 gid, loc hdn hop thu dugce, sau d6 dua vao dung d;ch

dém dé trung hoa cho dén khi pH bang 7, loc ly tAm, rira sach va lam kho hdn hop trung

hoa dé thu duoc nanoxenluloza dang bot duong kinh xo s¢i 100-200 nm. Theo phuong
phap nay, dung dich axit dugc hép thu trong nanoxenluloza dugc trung hoa hi€u qua boi
NH; hodac NH4Cl va céc lién két hydro bé mit bi phé huy, do d6 nanoxenluloza dang bot
thu duoc khong bi két tu khi duge 1am khé va ¢6 thé thuan tién tao thanh chét keo 6n dinh
trong nudc. Phuong phéap ché tao nay c6 uu diém 12 dung dich dém ré va sin c6 dugc ap
dung trong diéu kién phan tGng nhe, do d6 co thé 4p dung cho san xuét cong nghiép.
Phuong phap nay str dung axit sulfuric ndng do thap hon, tiéu hao axit it hon, khong aé
cép dén sir dung tac nhan phy trong qué trinh thiy phan.

Phén soi co hoc duoc phat trién 1An dAu tién vao nam 1980 bdi Turbak va cdc cong
su (US 4,341, 807; US 4,378,381). Phuong phap ché tao nay c6 thé ché tao duge
nanoxenluloza ¢6 chidu dai xo soi dai hon va két soi tbt hon, tao ra nanoxenluloza gel c6
dd gel hoa manh hon. Tuy nhién, phuong phéap ché tao nay ciing c6 xu hudng pha vo ciu
tric cia vi soi, do vy ma nanoxenluloza tao thanh ¢6 khéi luong phén tir va do két tinh
thap hon. Bén canh do, dong nhét co hoc tiéu hao dién ning 16n, thé ning zeta cla gel
thép (-10 mv) (Stenstad va cong sw, 2008). Didu nay ciing chi ra rang phén soi co hoe
thuén tay khong phai 12 mot phuong phap phit hop. Vi vy su két hop ctia c hai phuong
phép héa hoc va co hoc da cai thién dugc qua trinh ché tao nanoxenluloza.

Phuong phap tién xt 1y két hop nghién da dugc cong bd va dang ky sang ché (JP
2008-001 728; WO 2009/021688; Besbes va cong sy, 2011). Tac nhan chinh dugc st
dung trong tién xtt ly 1a TEMPO (hdn hop NaBr va NaCIO). Khi tac dung véi xenluloza,
hé phan g nay oxi hoa nhém chirc hydroxyl va hinh thanh céc nhém axit cacboxylic &
~vi trf C6 cta mét don phan glucopyranose, nhd d6 cac xo soi xenluloza dé dang tach roi
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nhau khi nghién tiép theo. Nho tién xir ly ma c6 thé giam tiéu thy ning luong nghién (JP
2008-001 728) hay tang hiéu suat nanoxenluloza (WO 2009/021688) khi st dung nguyén
liéu 14 bot xenluloza tir g8. Tuy nhién, khi sir dung xenluloza ché tao tir céc ngudn nguyén
liéu lignoxenluloza phi gd, hiéu suit nanoxenluloza thip, chi 19,7% (Jiang & Hsieh,
2013). Gia ciia hé TEMPO cao dan dén ting chi phi ché tao nanoxenluloza. Bén canh do,
hé TEMPO ciing can trd qua trinh tinh sach nanoxenluloza, cling nhu cac vén dé vé moi
truong, khi xtr ly nudc thai.

Mot phuong phép tién xir Iy khic @8 didu ché nanoxenluloza, 1a tién xir ly bing
enzyme, di dugc Henriksson va cdc cdng su nghién ciru st dung déu tién (European
Polymer Journal, 43). V& nguyén tic 1a phuong phap than thién mdi trudng hon, c6 thé
lam tidng kha ning phan tng va do treong né clia X0 soi xenluloza, cho nanoxenluloza c6
ti trong trung binh va d6 co cao hon, so voi tién xir ly bang axit. Tuy nhién, thé zeta clia
nanoxenluloza thip (-1,5-2 mv) va hiéu sudt nanoxenluloza ciing rit thap, khoang 12,3%
(Satyamurthy & Vigneshwaran, 2013) Enzyme & Microbial Technology, 52) van han ché
ap dung phuong phép nay.

V& trang pht gidy, hién nay cong nghé hién dai xt ly bé mit gidy bao gbm 02
phuong phap:

- X ly bé mit (gia keo) bang tinh bt oxi héa cho san xut gidy in, gidy viét hay
gidly bao bi dé tang do chéng thém nude bé mit cho gidy. Theo phwong phap nay, tinh
chéng thdm cua gidy han ché, khong dap ung duoc yéu cau vé& do chéng thdm cao;

- Xir Iy bé mat gidy bang hdn hop picmen vé co cho sén xuét gidy trang phu bé mit,
d& tang d6 bén bé mit, chdng thim va d6 nhin, do béng cla gidy. Theo phuong phap nay,
gidly c6 cac tinh khang t6t, nhung st dung picmen v6 co han ché st dung 1am bao bi thuc
phdm, dugc pham, dong thoi day chuyén san xuat doi hoi hé théng thiét bi chuyén dung
trang phi va sdy sau trang phi.

Chua c6 cong bd nao vé& didu ché ché pham trang phl bé mit gidy c6 st dung
nanoxenluloza, bao gdm tit ca cac budc diéu ché nanoxenluloza va phbi trén véi cac phy
gia khéc, hay cac cai tién k§ thuat nao tuong tur nhim nang cao tinh khang cta gidy, khéc
phuc dugc nhitng han ché cua cong nghé hién dai xur ly bé mat gidy.

V6i tinh trang k§ thuat ctia cac phuong phap ché tao nanoxenluloza va diéu ché ché
phdm trang pht bé mit gidy néu trén, Quy trinh diéu ché ché pham trdng phu bé mit gidy
bao gdm cong doan ché tao nanoxenluloza 4p dung phwong phép thity phén gioi han bién
tinh (thily phan bang axit sulfuric bd sung hydorperoxit), véi lya chon ngudn nguyén liéu
xenluloza str dung va ti 1€ hoa chét thich hop, tao ra dugc nanoxenluloza c6 tinh chét phu
hop d& phéi tron véi tinh bot oxi hoa, tao ra ché pham trang phii bé mit gidy.

Theo Quy trinh nay, nanoxenluloza dugc ché tao tir ngudn nguyén lidu xenluloza 1a
bot gidy thy tring thuong pham, dugc san xuat tir ngudn nguyén lidu gd cimg, chu yéu 1a
gb keo, tao ra nanoxenluloza vdi hiéu suét 1én dén 75% so véi khdi lugng cla bot gidy,
dudng kinh xo sgi < 100 nm, d6 két tinh xép x1 90% va c6 thé dugc sir dung dé tang do
bén kéo, dd chiu buc cta giéy. Vi lya chon ti 1€ axit va hydroperoxit thich hgp, cac vu
diém cua quy trinh 1a tiéu hao axit sulfuric thap, giam chi phi nguyén vat liéu va xir ly
nude thai so voi cac phuong phap ché tao nanoxenluloza da dwgc cong bd.
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Bin chit ky thuit cta giai phap hiru ich
Muc dich ctia giai phap hiru ich 14 tbi wu hoéa cac thong s& cong nghé clia qué trinh
ché tao nanoxenluloza tir bot gidy sulfat, bao gdm didu kién thity phan bang axit sulfuric

c¢6 bd sung hydroperoxit, lam sach va nghién nanoxenluloza va toi wu hoa ti 1€ phoi tron

nanoxenluloza vdi tinh bt oxi hoa. Theo do, giai phap hiru ich dé& cap dén cai tién cac
budc ché tao bao gom:

- Thuy phan giéi han bt gidy bang dung dich axit sulfuric lodng & nhiét do cao c6
bd sung hydroperoxit: Cac phwong phép truyén thdng 4p dung thay phén giéi han
xenluloza bﬁng dung dich axit sulfuric ddm ddc (40-65%) & nhiét do thudng, véi ti 1€
(rdn:16ng) khoang (1:10) nén tiéu hao axit 16n, khdng c6 gii phap thu hdi axit nén khong
kha thi trién khai & quy m6 lén. Theo giai phap nay, xenluloza dugc thiy phan bang axit
sulfuric ndng do 0,25%, ti 16 ran 1ong (1:10), nén tiéu hao axit thp, xir ly nudc thai cia
qué trinh ché bién khong gap khé khin. Sir dung axit sulfuric lodng cAn tién hanh & nhiét
dd cao (> 150°C), xenluloza bi thity phén thanh duong glucoza va glucoza bi phén hiy
manh (mun héa), tao ra nanoxenluloza c6 mau sim kho tdy tring va lam sach & ¢ong doan
tiép theo. Theo giai phap nay, hydroperoxit da dugc bd sung vai ti 18 tdi wu, cai thién
dugc qua trinh phén soi xenluloza, nho d6 ¢6 thé tién hanh & nhiét do thap hon (130-
150°C), giam dugc phan huy xenluloza, dbng thoi bdt nanoxenluloza thu dugc dé dang
duoc lam sach hon & cong doan tiép theo, ddng thoi giam duge tiéu hao hydroperoxit.
Bén canh d6, thiy phan bién tinh & nhiét d6 cao tao ra nanoxenluloza c6 d§ nhat thdp hon
nhiéu, so v6i thiy phan bang axit sulfuric ddm dic & nhiét do thip, vi vy ma dé dang
lam sach va ché bién & cong doan tiép theo;

- Xir Iy nanoxenluloza sau thily phan: Thong thuong ngay ca khi ap dung thity phin
xenluloza bang axit sulfuric ddm ddc & nhiét d6 thudng, qua trinh xi Iy sau thiy phén doi
hoi phai st dung mét luong 16n héa chét trung hoa. Theo giai phap nay, sau khi ria so
b0, trung hoa axit du duoc tién hanh két hop véi lam sach/tdy trdng nanoxenluloza bing
dung dich natri hydroxit va hydroperoxit vdi mirc st dung thp, chi khoang 1,5 % so véi
nguyén lidu bot gidy ban ddu, & nhiét do 70-80°C trong khoang 1 gio, gitip giam dugc
thoi gian xir ly va tiéu hao hoa chét.

- Phén soi: Theo giai phap nay, bd sung hydroperoxit vao dung dich thity phan, da
dugc danh gi4 1a thuc ddy kha ning tdch s¢i clia xenluloza. Bén canh do, sir dung thiét bi
nghién c6 co ciu nghién cét va ddng nhit hoa, tao ra nanoxenluloza gel dang huyén phu
sau khi nghién, giam dugc tiéu thy ning luong nghién, ddng thoi d& dang phén tan trong
dung dich tinh bot & céng doan phéi trén 1am dich trang phi. Huyén phi nanoxenluloza
cO mau trfmg duc, 6 nhdt khoang 400 mP.s. Nanoxenluloza c6 chiéu dai xo sgi < 1,0
micromet, duong kinh xo sgi < 100 nm.

Theo giai phap hiru ich, quy trinh diéu ché ché pham trang phii bé mat gidy bao gdbm
4 budc:

1. Thay phan giéi han xenluloza cta bot gidy bang axit sulfuric lodng, bd sung

hydroperoxit & nhiét d6 130-150°C trong 2 gid, d& chuyén hoa xenluloza thanh
nanoxenluloza;

4/12



3932

2. Lam sach nanoxenluloza sau thily phan, bang cach rira nhidu lan két hop véi tiy
tring bang hydroperoxit trong méi trudng kidm, dé thu nanoxenluloza tdy tring;

3. Nghién nanoxenluloza tiy tring dé thu duoc huyén phu (gel) nanoxenluloza
dong nhét;

4. Phdi tron huyén phu nanoxenluloza véi tinh bot oxi hoa lam dung dich trang phu
gidy, ché tao tir bot gidy kraft gb mém khong tdy tring hoic bot gidy g6 cling
tiy tring, dé cai thién cac tinh chit khang va do bén co hoc cua gidy.

Véi quy trinh ndy, nudce thai cua qué trinh tiy trang nanoxenluloza cé tinh kiém c6
thé str dung dé trung hoa nuéce thai sau thily phan, vi vy c6 thé don gian héa qua trinh
ché tao va kha nang ap dung & quy mo cong nghiép.

Sir dung nanoxenluloza dé trang phu gidy ché tao tir cing mot loai bot gidy, dé nang
do6 chiu buc va dd bén co hoc cua gia“iy, phu hgp lam gidy bao bi thuc phém, thay thé cac
loai vét liéu trang phu hién co. ‘

Mo ta van tat cac hinh vé

Hinh 1: 12 So dd khéi quy trinh diéu ché ché phdm trang pht bé mit gidy, thé hién
cac cong doan chinh cta qua trinh, dugc ap dung cho cac quy mod thiét bi khac nhau;

Hinh 2: mo6 t4 anh hudng cua nhiét do thuy phén xenluloza dén hiéu suét cia
nanoxenluloza trong qu4 trinh thiy phén xenluloza trong thiét bi phan ng dung tich 5,0
lit, duoc mo ta chi tiét trong vi du 2;

Hinh 3: mo6 ta hinh thai va kich thudc xo sgi cua san phém nanoxenluloza thu duogc
tir qua trinh ché tao dp dung diéu kién thity phan giéi han & 150°C trong 2 gid (Anh hién
vi dién tr quét, mo ta hinh thai xo sgi nanoxenluloza dugc chup trén may FESEM JEOL
JSM-7600F, str dung mau nanoxenluloza dugc chudn bi nhu sau: nanoxenluloza néng do
0,05% trong etanol dugc si€u am trong 5 phut, rdi phan bé trén tiéu ban ddng bang cach
nho giot, [am kho & nhiét d phong);

Hinh 4: md ta tvong quan gitra ti 1& phéi tron tinh bot oxi héa va nanoxenluloza véi
do bén xé cla giéy;

Hinh 5: md ta twong quan giita ti 16 phdi trén tinh bot oxi héa va nanoxenluloza véi
d6 chiu buc cua gidy;

Hinh 6: Anh SEM chup trén may Nova Nanosem 450, mo ta hinh dang bé mit cta
gidy trang phu tinh bdt va nanoxenluloza.

M3 ta chi tiét giai phap hiru ich

Sau déy, gi4i phap hiru ich dugc mé ta chi tiét cling véi cdc phurong 4n terc hién cu
thé. Tuy nhién cac phwong an thyc hién chi nhim muc dich boc 16 giai phap hitu ich, ma
khong nhim muc dich gi¢i han pham vi yéu cdu bao ho clia giai phap hitu ich.

Theo giai phéap hitu ich, nguyén lidu 1a bot gidy kraft tiy tring, duoc san xuét tir
nguyén lidu g keo, theo phuong phéap niu sulfat c6 do tring 82-84% ISO, d6 4m khoang
10%. C6 thé st dung loai bot gidy co tinh chét twong dwong, san xudt tir cac loai gd khac.

Quy trinh diéu ché ché phdm trang pht bé mit gidy mé ta & trén va so db quy trinh
bao gdm 4 bude (hinh 1):
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Budc 1: Thiy phéan gi6i han (1) | |

Bot gidy duoc xit Iy véi dung dich 12 hdn hop HzSO4 ndng d6 0,2-0,25 % va HaOs |
ndng do 0,25%, ti 1¢ (rin(g):1ong(mL)) giita khbi lugng bot gidy kho tuyét ddi va
tdng thé tich dung dich H2SO4+ H20; + nudce (da bao gdm ca lugng nudce chira trong
bot 4m) 12 (1:10), & 130-150°C trong 1,5-2,0 gio. Qua trinh gia nhiét huyén phu bt
gidy phai tién hanh, sao cho thoi gian gia nhiét tir nhiét do phong (30-35°C) t6i nhiét
d0 tbi da dién ra trong khoang 40-60 phut. Sau khi két thuc thoi gian bao 6n, tién
hanh d& bot va chuyén sang cong doan tiép theo.

Budc 2: Lam sach (2)
Huyén phi nanoxenluloza sau thiiy phan dugc loc, tch chét 16ng, rira bang nudéc
(néng hodc lanh) nhleu 1an bang phuong phép €p vét, toi khi pH ctia nuéc rira trong
khoang 5-6. Sau do bot duge vit nude, lam kho téi do khod 25-30 %, roi duogc dua
sang cong doan tiép theo. Qua trinh rira bdt phai tién hanh sao cho bot khong bi dao
tron nhiéu, tranh anh hudng dén nhitng thao tac tiép theo. Tiép d6, bot
nanoxenluloza di rira dugc xu ly véi dung dich tAy trang v6i ti dich, 1a ti 18
(rdn(g):16ng(mL)) giita khéi luong bot nanoxenluloza kho tuyét dbi thu dugc sau
thuy phén va téng thé tich dung dich tdy tring + nudc (da bao gbm ca lugng nuéce
chira trong bdt nanoxenluloza ém), 1a (1:10), & 75-80°C trong 1,0 gid. Dung dich
thy 1 hdn hop NaOH va H0, v6i ti 1& b sung 1a 1,5% khoi lugng NaOH so véi
khéi lwong nanoxenluloza kho tuyét d6i va 1,5% khéi luong H202 so véi khéi lwong
nanoxenluloza kho tuyét d6i. Qua trinh tAy trang dwoc l3p lai 2-3 14n t&i khi d6 tring
ciia nanoxenluloza dat khoang 85% ISO. Rira bot dugc tién hanh bang nudc néng
hodc nude lanh bang phuong phép ép vat, toi khi pH cua nuge rua trong khodng
7,0-7,5. Truong hop can thiét c6 thé trung hoa bang axit axetic loﬁng (ndng d6
khoang 1%). Sau do bot dugc vit nuoc 1am kho t6i 6 khd 20-25% rdi chuyén sang
cdng doan tiép theo.

Budc 3: Nghién nanoxenluloza (3)
Bot nanoxenluloza dugc pha loang bang nudc t6i nong do 10- 12%, rdi nghlen bing
méy nghién kiéu c4t va ddng nhat héa thiy luc, c6 chu tao bao gdm mot cde/thung/bé
nghién c6 co cdu nghién kidu dao cét, din dong bang dong co bién tan. Nghién duge
tién hanh vdi vong quay cua dao nghién khoang 25.000-30.000 vong/phut trong 2
phut.

Budc 4: Phdi tron nanoxenluloza va tinh bot (4)
Nanoxenluloza (tinh theo khéi lugng kho) duge phdi trén véi tinh bot oxi hoa theo
tilé phéi tron (tinh bdt/nanoxenluloza) & cac mirc 90/10, 80/20, 70/30, 60/40, 50/50,
sau d6 bd sung nude theo ti 1& 8,0 g hdn hop nanoxenluloza va tinh bt véi 92 g
(mL) nuédc (dd bao gdm ca lugng nude chira trong bot nanoxenluloza 4m), khudy
trdn cho téi khi dat dugce huyén phu dong nhét.
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Vi du thwe hién gidi phap hiru ich
Vi du 1: Ché tao nanoxenluloza tir bot gidy

Can 56,1 g bot gidy sulfat tdy tring, d6 4m 11,02%, chuyén vao ndi ndu dung tich
1,0 lit. B4 sung 495 mL dung dich chira H2SO4 ndng d6 0,25% va H,0, ndng d6 0,25%.
Nbi ndu str dung 12 ndi ndu inox c¢é ndp kin, dugc gia nhiét trong bé glyXerin trang bi h¢
théng gia nhiét didu khién tuy dong. Gia nhiét tir nhiét d6 31°C dén 150°C trong 42 phit,
rdi bao 6n & 150°C trong 120 phit. Sau d6 14y ndi nau ra khoi bé gia nhiét, lam lanh nhanh
bang nudc lanh, rdi chuyén huyén phii bt sang cdc inox dung tich 1 lit.

Tién hanh rtra bot bing cach loc trén phéu loc véi bd hut chan khong, dén pH= 6,2,
vt kiét nuéc, thu duge 130,4 g bot do kho 27,16%. Chuyén bot sang cde thity tinh dung
tich 1 lit, bd sung 5,2 mL dung dich NaOH néng do 100 g/L; 3,5 mL dung dich H20»
ndng do 150 g/L va 250 mL nudc, rdi gia nhiét trén bé glyxerin da gia nhiét dén 80°C.
Nhiét d6 huyén phi nanoxenluloza ting tir 32°C dén 78°C trong 18 phut. Duy tri nhiét do
ciia bé glyxerin & 80°C trong 60 phiit. Sau d6 tién hanh rira bot bang b hiit chén khong.
TAy tring lap lai 3 1an. Thu dugc 128,1 g bot do khd 26,37%.

B sung 170 mL nudc cét, rbi nghién bing may nghién Osaka DH-807 véi vV(‘)ng
~ quay 31000 vong/phut, trong 2 phut, thu dugc 357 mL huyén phil nanoxenluloza, nbng
do chit kho 94,59 g/L. Hiéu suit nanoxenluloza dat 67,5%.

Vi du 2: Ché tao nanoxenluloza tir bot giéy

Cén 337 g bot gidy sulfat tiy tring clng loai, chuyén vao ndi niu ctia thiét bj phan
tng. B sung 494 mL dung dich chira H>SO4 ndng d6 0,25% va H,O, ndng dd 0,25%.
Thiét bi phan tmg c¢6 ndi ndu dung tich 5,0 lit bang inox, trang bi hé théng gia nhiét diéu

khién tu dong. Gia nhiét tir nhiét do phong (32°C) dén 145°C trong 36 phut, bdo 6n &

145°C trong 120 phat. Sau d6 tién hanh chiét dung dich duong sang binh thity tinh dung
tich 3 lit, 4p suét trong thiét bi giam tir 0,58 MPa xubng 0,13 MPa, thdo d& thiét bi va
chuyén bdt xenluloza d3 thity phan sang thiing nhua.

Tién hanh rira bot bang thiét bi li tim c6 thung quay li tAm dung tich 10 lit. Bt duge
chira trong tui loc, xa va vat nudce nhiéu 1an téi khi nude loc ¢6 pH=6,3. Thu dwgc 653,7
g bot do kho 32,81%. Chuyén bot sang bd inox cua thiét bj tay tring rdi bd sung 32 mL
dung dich NaOH néng do 100 g/L va 21,5 mL dung dich H202 ndng d6 150 g/L va 1650
mL nude. Thiét bi tdy tring c6 bé inox dung tich 5 lit duoc lip dit trong bé nuée c¢6 que
d6t gia nhiét bang hé thong diéu khién ty d(f)hg. Bé tiy c6 canh khudy din dong bdi dong
co bién tdn vong quay toi 4500 vong phut. Nhiét d6 huyén phit nanoxenluloza ting tir
39°C sau khi bd sung nude dén 78°C trong 37 phut. Duy tri nhiét dd ctia bé nuéc & 80°C
trong 60 phut. Sau d6 tién hanh rira bot bang may ly tdm. T4y tring lap lai 3 14n. Thu
dugc 742,8 g bot do kho 28,17%.

B6 sung 1560 mL nudc cét, rdi nghién trong bé 5 lit véi co ciu dao nghién tuong tu
maéy nghién Osaka DH-807, v6i vong quay 31000 vong/phut trong 4 phut, thu duge 2530
mL huyén phit nanoxenluloza, ndng dd chit kho 84,78 g/L. Tiép tuc loc huyén phu
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nanoxenluloza b%lng b6 Ioc hut chan khong, thu dugc bot Am do kho 28,64%. Hiéu suit
nanoxenluloza dat 69,74%.
Vi du 3: Pha ché ché phdm trdng phu va tréng phu be mat glay

- Pha ché ché phdm trang phu:

Nanoxenluloza (c6 do kho trong khoang 26- 28%) dugc phdi tron véi tinh bot oxi
héa theo cac ti 1& (tinh bot/nanoxenluloza) & cac mirc 90/10, 80/20, 70/30, 60/40, 50/50
(tinh theo khéi lwong khé), rdi bd sung nudc theo ti 1& 8,0 g hdn hop tinh bt va
nanoxenluloza (tinh theo khdi luong khé) v6i 92 g (mL) nuée (d4 bao gdm ca lugng nude
chira trong bdt nanoxenluloza 4m), rdi tién hanh khudy tron cho t6i khi dat dugc huyen
phi ddng nhét, va sir dung cho trang phii gidy.

- Xeo gidy: xeo cac mau gidy dinh lwong 100+5 g/m? tlr bot gidy kraft gd cting tiy
tring trén thiét bi xeo gidy phong thi nghiém Rapid-Kothen..

- Trang phi gidy: Tién hanh trang phii hai mat bé mit gidy, siy gidy va xé4c dinh
d6 bén kéo, do chiu buc cua gidy.

Két qua danh gid mirc ting do bén co hoc khi st dung dich trang phti v6i cac ti 1€
phdi tron tinh bt va nanoxenluloza khéc nhau: do bén kéo ctia gidy ting khoang 10-12%,
do6 chiu buc tang 6 - 8%.

Hiéu qua dat dwoc cia gidi phap hiru ich

Quy trinh diéu ché ché phim trang pha gidy st dung ngudn nguyén lidu sin c6, hoa
chit 1a hoa chét thong dung, quy trinh kha thi chuyén i quy md dé 4p dung & quy md
ban cong nghip va quy mo cong nghiép. Co thé t§ chure san xuét tai nha mdy san xuét
bot gidy, khi d6 bot gidy khong can thiét phai sdy thanh dang thuong phim, giam dugc
chi phi san xuét. Qua trinh diéu ché lién hoan, tir nanoxenluloza dén ché pham trang phil
gidly, nang cao chét luong gidy, ddng thoi nanoxenluloza 1a dang vat liéu ing dung tiém
nang, c6 thé san xudt nhu san pham gia trj gia ting cia san xuét bot gidy.

Sir dung nanoxenluloza cho trang phu gidy ché tao tir cing mot loai bot gidy, dé
nang d6 bén co hoc cua gidy, phit hop lam gidy bao bi thuc phém, thay thé c4c loai dung
dich trang phtl hién c6 la gidi phép cong nghé hiéu qua d6i v6i cac nha may san xuét gidy
chat lugng cao.

So v&i san xuét gidy trang phu (gia keo bé mit) bang tinh bot oxi héa, gidy trang
pht bang hdn hop tinh bot oxi héa va nanoxenluloza ¢ d chéng thdm va d6 bén co hoc
cao, c6 thé thay thé cac loai gidy trang phu bing picmen v co, ¢ 16p trang khong phén
huy sinh hoc.

Quy trinh diéu ché ché phim trang phu gidy c6 sit dung nanoxenluloza c6 thé dugc
hoan thién, dé 4p dung trong phat trién céng nghé san xuét gidy trang phu than thién mdi
truong hon, giam phat thai khi nha kinh ctia nganh c6ng nghiép gidy.
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YEU CAU BAO HQ

1. Quy trinh diéu ché ché phim trang phi gidy tir tinh bot oxi hoa va nanoxenluloza din
xudt tir bot gidy kraft gd cting tdy trang bao gdm céc budc:

bude 1: thily phan gi6i han: xu Iy bot gidy véi dung dich nudce ctia hdn hop H2SO4 ndng
do trong khoang 0,2-0,25% va H,O, ndng dd 0,25%; vi ti 1€ (rdn(g):16ng(mL)) gitra khdi
lugng bot gidy kho tuyét ddi va tong thé tich dung dich H2SO4 + H202 + nuéce (da bao
gdm ca luong nuée chira trong bot dm) 1a (1:10); ché do gia nhiét: tir nhiét do phong dén
nhiét d¢ t6i da 130-150°C trong 30-40 phut; thoi gian bao on & nhiét tdi da 90-120 phit;

bude 2: 1am sach: rira nanoxenluloza sau thily phan bang nudc, loc rira nhidu 1an t6i khi
pH ctia nudce rira trong khoang 6,2-6,5; 1am kho nanoxenluloza; tdy tring nanoxenluloza
da 1am sach bang dung dich nudc ctia hdn hop NaOH va H20: véi lugng dung 13 1,5%
~ khéi lugng NaOH va 1,5% khéi luong H,O, s0 vé6i khéi luong nanoxenluloza kho, trong
thoi gian 60 phut, & nhiét do trong khoang 75-80°C, rira lai nanoxenluloza bing nudc t6i
khi pH cta nude rira trong khoang 7,2-7,5; 1am kho va thu huyen phu nanoxenluloza té1
ndng do chat kho 20-25%;

budc 3: nghién: pha lodng nanoxenluloza thanh huyén phtt ndng @ chéat kho 10-12%, va
nghién huyén phii nanoxenluloza bing may nghién c6 co ciu cit, ddn dong roto véi vong
quay khoang 25.000-30.000 vong/phut; thoi gian nghién 2 phit; thu nanoxenluloza dudi
dang huyén phti hodc gel; ham lugng chét kho 10-12%; duodng kinh xo sgi < 100 nm;

bude 4: phdi tron tinh bot oxi héa véi huyén phil nanoxenluloza theo ti 1& & cdc mirc
90/10, 80/20, 70/30, 60/40 va 50/50 tinh theo khéi luong tinh bot/nanoxenluloza kho tuyét
dbi, roi bd sung nudce theo ti 1€ 8,0 g hén hop tinh bdt va nanoxenluloza (tinh theo khdi
Iwong kho) voi 92 g (mL) nude (d3 bao gdm ca lugng nude chira trong bdt nanoxenluloza
4m), roi tién hanh khudy trén cho t6i khi dat dugce huyén phit dong nhét, va sir dung cho
trang phu gidy.
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100nm AIST 5/19/2020
X 50,000 SEM WD 4.9mm  08:44:47

100nm AIST 5/19/2020
X 50,000 SEM WD S.4mm  08:27:51

A .
Hinh 3: Anh SEM ciia nanoxenluloza thity phan & 145°C (A) va 150°C (B)
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Hinh 4: Anh huong cua ti 1 phéi tron tinh bot va nanoxenluloza dén do bén kéo ctia
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Hinh 5: Anh huéng cuia ti 1€ phéi tron tinh bot va nanoxenluloza dén do chiu buc cia
gidy
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Hinh 6: Anh SEM cta gidy trang phu tinh bot (A), tinh bot/nanoxenluloza 90/10 (B),
tinh bdt/nanoxenluloza 80/20 (C), tinh bdt/nanoxenluloza 70/30 (D), tinh bdt/nanoxenluloza
' 60/40 (E) va tinh bot/nanoxenluloza 50/50 (F)
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