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TOM TAT

Trong nghién ciru nay, a-cellulose ham lugng cao dwoc ché tao ra tir gd Keo lai rimg trong 1am nguyén lidu dau
vao tao nanocellulose c6 do tinh khiét cao. Pé tao ra a-cellulose chat lwong cao, nghién ciru da tién hanh néu bot
0 bang phuong phap niu sunfat voi tong mirc ding kiém 1a 20%, bot g sau khi néu dugc tach loai lignin bing
phuong phap oxy kiém, sau d6 bot gd dugc tién hanh tay trang theo quy trinh ECF (DO - Eop - D1), cudi cling
bot gd dugc lam gidu a-cellulose theo phuong phap kiém lanh (CCE - Cold Caustic Extraction). Nghién cuu da
thir nghiém dé xac dinh tinh chat cta bot gd thong qua cac chi tiéu: hiéu sudt bot, hé sb Kappa va ham luong a-
cellulose. Két qué cho théy, sau cac cong doan xu ly gS Keo lai, hi¢u suét bot thu dugc 90%, hé ) kappa 0,4,
ham luong a-cellulose dat 95,5%. V&i ham lugng a-cellulose 16n hon 90% 1a yéu t6 chét lwong quan trong dé
lam nguyén liéu dau vao cho cong doan tao nanocellulose cé @6 tinh khiét cao ung dung ché tao son nanocellulose.
Tir khéa: Lam giau a-cellulose, niu bt gd, oxy kiém, phwong phap kiém lanh, quy trinh ECF, tach loai

lignin.

1. PAT VAN DE

Ngay nay, nanocellulose dang thu hut su
nghién ciru Gmg dung cho nhiéu nganh cong
nghiép khac nhau. Nghién ctru vé nanocellulose
khong chi 1a vé trich xut tir sinh khdi thuc vat,
ma con la kha nang ung dung mdi cua vat liéu
ndy trong cac linh vuc khic nhau. Trién vong
trong twong lai ciia vt liéu nanocellulose 14 hét
strc tiém nang. Nanocellulose duoc trich xuét
hi€u qua tur sinh khdi thue vat va cé ung dung
kha thi trong cai tién va bién tinh nhiéu dang vat
liéu khac nhau.

Sinh khdi lignocellulose bao gom céc chat
hitu co ty nhién khac nhau, chi yéu lién quan
dén thuc vat hoac nguyén liéu thyc vat, day la
nhém nguyén lidu carbon bén viing 16n nhat va
12 nguyén liéu hira hen nhit dé san xuit bén
viing sinh hoéa, ethanol sinh hoc va nhién li¢u
sinh hoc (Lee et al., 2014). Pac biét, sinh khdi
lignocellulose 1a mot ngudn chit xo tu nhién c6
thé thay thé cac polyme gbc dau mé do céac dic
tinh than thi€n voi moi trudong ndi bat cua no.
Hon nita, chat thdi tir sinh khéi nhu chat thai

néng nghiép va phé pham rimg c6 tiém nang tai
st dung cao lam nhién liéu hoac nguyén liéu dé
san xuét vat liéu c6 gia tri gia ting cao ma khong
c6 su canh tranh véi chudi thirc dn clia ngudi va
dong vat. CAu tric thanh té bao cua sinh khdi
lignocellulose chii yéu bao gdm ba loai polymer,
tac 1a lignin, hemicellulose va cellulose. Tuy
nhién, thanh phan va ham lugng cia ba thanh
phén nay rit da dang do sy khac biét vé loai,
chung loai va ngudn sinh khdi lignocellulose
(Agbor et al., 2011; Langan et al., 2014).
Cellulose 1a thanh phan chinh trong sinh khi
lignocellulose duoc tap trung chil yéu & thanh té
bao thuc vat véi ty 1€ khoang 35-50%
(Burhenne et al., 2013; Demirbas 2005; Li et al.,
2015). N6 bao gdm cac homopolysacarit tuyén
tinh cua cac don vi lién két B-1,4-anhydro-D-
glucose voi don vi lap lai cua cellobiose (Moon
etal., 2011). Cac monome cua cellobiose, dugc
dit tén 1a don vi anhydroglucose, bao gém ba
nhém hydroxyl tao thanh lién két hydro manh
v6i don vi glucose lién ké trong cting mot chudi
va v6i cac chudi khac nhau, dugc goi 13 mang
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lién két hydro noi phan tir va lién phéan tir (Moon
et al., 2011). Cac mang ludi lién két hydro nay
dugc cdu trac bén viing va chit ché trong cac
phan tinh thé cua soi cellulose khién ching c6
d6 bén cao, tinh xo va khong hoa tan trong nudc,
c6 kha nang khang cao voi hau hét cac dung méi
hiru co bén trong thanh té bao thuc vat (Anwar
et al., 2014; Habibi et al., 2010; Lavoine et al.,
2012). Sy dinh hudng cua cac phan tir glucose
va mang ludi lién két hydro trong cellulose co
dinh hudng rong, dan dén su khac nhau vé hinh
dang cua cellulose (Moon et al., 2011).

o-cellulose 1a phﬁn bot cellulose thu duogc
sau khi xir Iy mau bot cellulose bang dung dich
NaOH 17,5%, phan cellulose khong tan trong
dung dich NaOH 17,5% chinh 1 thanh phan a-
cellulose. Pay 1a mot trong nhitng chi sé dic
trung cho do bén cua cellulose trong dung dich
kiém. Thanh phﬁn héa hoc cua a- cellulose phu
thudc vao thanh phﬁn hoéa hoc cua cellulose ban
dau. o-cellulose 1a phan cellulose cao phan tir
vo1 bac trung hop 16n hon 200.

Trén thé gidi, ngay tir soém da c6 nhiéu nha
khoa hgc quan tdm nghién ctru lam giau o-
cellulose bang cac phuong phap khac nhau, co
ban sau khi lam giau, a-cellulose c6 gia tri trén
90% va tng dung cho nhiéu muc dich khac nhau.

Nam 2008, Behin va cong sy da nghién ctou
lam giau o-cellulose tir than cdy ngd bang quy
trinh kraft, nghién ctru da thuc hién nghién bot
kraft & 170°C trong 90 phut v sau d6 tay tring
bang trinh twt HEH&HEHP, két qua a-cellulose
duoc lam giau dén 97,7%.

Nam 2010, Gabriele Schild va cong su
nghién ciru qué trinh Iam giau a-cellulose tir
nguyén liéu gd bach dan dugc nau sunfat tién
thuy phan, tach loai lignin bang oxy, lam giau
a-cellulose theo phwong phap kiém lanh. Két
qua thu dugc bot c6 ham lugng o — xenlulo dat
98,4%

Nam 2012, Batalha va cong su da nghién ctru

san xudt bot gidy tir tre, nghién ciru d nau dam
tre bang NaOH/AQ va tay trang bang quy trinh
O-CCE-D-(EP)-D-P (CCE Ia giai doan xu ly
bang kiém lanh). Két qua thu dugc bot c6 ham
luong a-cellulose 94,9%.

Tai Viét Nam, ndm 2015 Ng6é Van Hiru va
cong su Vién Cong nghiép Gidy va Xenluyld da
tién hanh Dé tai nghién ctru “Nghién ctru cong
nghé san xuét nanocellulose tir ngudn nguyén
lidu x0 sgi trong nudc”, trong quy trinh san xuat
nanocellulose, nguyén li¢u a-cellulose dugc
lam giau bang phuong phap kiém lanh véi ché
do cong nghé: néng do bot 5%, muc dung kiém
so voi bot KTD 90%, nhiét do xir Iy 30°C, thoi
gian xir 1y 30 phit. Két qua cho thdy hiéu suat
kiém hoa dat xép xi 85%, ham lugng a-cellulose
thu dugc khoang 98,5%, hoan toan phu hop cho
diéu ché cac san pham duoc pham (theo tiéu
chuan 1am t4 duoc).

Trong nghién ctru tao nanocellulose st dung
lam nguyén li€u san xuét son nanocellulose, bot
nanocellulose si dung phai c6 ham lugng a-
cellulose cao trén 90%. Tuy nhién, sau cong
doan tay tring bot gd thi ham luong o-cellulose
chi trén 80%, do d6 can thiét phai c6 cong doan
lam giau o-cellulose. Chinh vi vay, hudng
nghién ctru lam giau a-cellulose tir nguyén li¢u
gd Keo lai s& 1a tién d& trong quy trinh tao
nanocellulose chat lwong cao.

2. PHUONG PHAP NGHIEN CUU
2.1. Vat liéu nghién ctru

- Nguyén liéu gb Keo lai (Acacia hybrid) 8
nam tudi duoc 1ay & Pha Tho. G4 cit khuc thanh
cac khiic mong ¢ chidu day 30 mm. Sau do6
duoc ché dang manh, kich thude (dai hodc rong)
la 15— 30 mm, d6 day: 3 — 8 mm (hinh 1).

- Dam manh dugc phoi kho ty nhién, sang dé
lwa chon dim manh dat yéu ciu (manh hop
cach);

- Khéi lugng dim manh sir dung cho nghién
ctru, ché tao 12 20 kg dam manh.
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Hinh 1. Nguyén liéu gb Keo lai
2.2. Phuong phap tao bot cellulose ¢6 ham lugng a — cellulose cao

B1: Go tron Bé: -l:ién )iCP ly B10
(G(:) keo Iai) dago Lam giéu
- a-cellulose
) B7: Nau sunfat béng phwong
B2: Cat khuc n phéap kiém lanh
B8: Tach loai C%E{;Sig’d

lignin bang Oxy —

B3: Boc vo Kidm

Extraction

B9: Tay tréng bot
gd bang phuwong
phap ECF

B4: Bam dam

B5: Sang dam

Bot gb da tay
trang c6 ham

lvong a- a-cellulose da
cellulose thap lam giau
Cong doan lam giau
o-cellulosse

Dam hop cach

Cong doan tao dam

Cong doan nau bot

Hinh 2. So' @6 thi nghi¢m tao bt cellulose ¢6 ham lrgng o-cellulose cao

(a) Nau bt gidy thé tich 4,5 lit; gia nhiét bang dién tai Vién Cong
- Nguyén liéu (ddm manh hop cach) duoc  nghiép Gidy va Xenluylo (hinh 3a). Diéu kién
nap liu, tién hanh niu trong ndi niu thi nghiém  cong nghé dugc thé hién & bang 1.

Bang 1. Pidu ki¢n cong nghé niu bot gidy

TT  Diéu kién cong nghé Pon vi Théng sb
1 Téng mirc dung kiém % NaOH 20
2 Do sunphua % theo tong kiém 25
3 Ty dich R/L Ya
4 Nhiét d9 bao 6n °C 165
5 Thoi gian gia nhiét phut 90
6 Thoi gian bao 6n phut 150

- Bot sau nau dugc rira bang nude sach (qua  nau, tri s6 Kappa.
ludi rira 80 mesh), lam kho va xac dinh hi¢u suat - SO lugng noi nau: 06 noi.
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(b) Thiét bj tach
loai lignin béang
oxy kiém

(a) Thiét bi nau bot

(c) Thiét bi tay tring (d) Thiét b thuc hién
theo quy trinh ECF  1am giau a-cellulose theo
phuong phap kiém lanh

(bé diéu nhiét)

Hinh 3. Thiét bj thi nghiém

(b) Tdch loai lignin bang oxy kiém
Bot sau nau sunfat duoc xir 1y bang oxy
trong moi trudng kiém (quy moé 300 g kho

tuyét d6i/mé) theo quy trinh coéng nghé
(bang 2).

Bang 2. Diéu kién cong nghé tich loai lignin bing oxy kiém

TT Piéu kién cong nghé Pon vi Théng sb
1 Nong do bot % 10
2 Nhiét do °C 100
3 Thoi gian phut 90
4 Ap suét oxy MPa 0,7
5 Mirc ding kiém % (K-10)x 0,15
6 Mtc dung MgSO4 % 0,5

Ghi chii: K — Tri s6 Kappa ciia bot sau ndu.

Cong doan tach loai lignin bang oxy kiém
duoc thyuc hién trong thiét bi oXy kiém (thé tich
5 lit, gia nhiét bang dién, khudy truc dimg tai
Vién Cong nghiép Gidy va Xenluyld) (hinh 3b).
Két thuc thoi gian xir 1y, bot dwoc rira bang nudce
sach (trén ludi 80 mesh), vét kho. Xac dinh hiéu
sudt, tri s6 Kappa. S6 luong mé xir Iy: 06 mé.
(c) Tdy trang bt bang quy trinh ECF

Bot sau xir Iy bing oxy kiém van con thanh
phan lignin va hemicellulose, do vay dé loai bo
cac thanh phan nay bot duoc tién hanh tay tring
theo quy trinh ECF (Do - Eop - D1). Mdi lan tién
hanh v&i 300 g bot KTP (phan bot nay di duoc
loai bo lignin bang oxy kiém) theo diéu kién
cong nghé (bang 3).

Bang 3. Diéu kién cong nghé cong doan tiy tring theo quy trinh ECF

TT Diéu kién cong nghé Pon vi D, (Eop) D,
1 Nong do bot % 10 10 10
2 Nhiétdo oC 75 75 75
3 Thoi gian, phat phut 60 120 90
4  pH cudi - 2+3 - 3+4
5 Muc dung Clo hoat tinh %ClI 0,3xK, - 0,5xK,
6  Ap suit Oxy kPa - 300 -

7 Mirc dung kiém % - 0,15xK, -
8  Muc ding MgSO; % - 0,1 -
9  Muc ding H,O, % - 0,3 -
10 Mirc dung Na,SiO; % - 0,25 -
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Quy trinh ECF dugc tién hanh trong thiét bi
tay oxy kiém 5 lit tai Vién Cong nghiép Gidy va
Xenluylé (Hinh 3c). Két thuc mdi cong doan
déu duoc rura béng nudc sach (trén ludi 80
mesh), vt kho. Bot sau tdy dugc lam kho va xac
dinh hiéu suit, ham luong a - cellulose.

S6 lugng mé xir 1y: 04 mé.

(d) Lam giau o — cellulose bang phirong phdp
kiém lanh

Sau khi tdy tring bot gb theo quy trinh ECF,
ham lugng o — cellulose trong bot thap hon 90%.
Do vay, bot gd can duoc lam giau o — cellulose.
Nghién ctu tién hanh lam gidu (tinh ché)
cellulose theo phuong phap kiém lanh (CCE -
Cold Caustic Extraction) theo quy trinh cong
nghé (bang 4), bot gb duoc cho vao tii nilon,
budc kinh sau d6 cho vao bé diéu nhi¢t nham
dam bao nhiét do nho hon 40°C (hinh 3d).

Bang 4. Diéu kién cong nghé 1am giau o — cellulose bang phwong phap kiém lanh

TT  Piéu kién cong nghé Pon vi Thong s6
1 Nong do bot % 5
2 Mirc dung kiém % 70
3 Nhi¢t do °C 30
4 Thoi gian phut 90

Két thuc thoi gian xir 1y, bot duoc loc, rira
bang nudc sach (trén ludi 80 mesh), vat kho va
xac dinh hiéu suit, ham lugng o — cellulose cua
san pham thu duoc.

2.3. Phuwong phap xac dinh mdt s6 tinh chét
ciia bot gb
2.3.1. Xdc dinh hiéu suit bt

Bot sau khi rira dugc vt kiét nude, sau do
dem can trén can k§ thuat va ghi lai két qua.

Xé toi cac nam bot rdi cho vao cac tii nylon
c6 ghi thé ky hiéu ndi niu, mé ndu. Cac ti nay
duoc budc kin dé mot ngay dém cho bot dat do
am dong déu roi mai 1am nhitng cong viée tiép
theo.

Viée x4c dinh hiéu suét bot thuc chét 1a xac
dinh do 4m cua bot sau nau, tr do tinh duge
luong bot kho tuyét ddi ctia mdi ndi, dem chia
cho lugng dam manh khé tuyét di dua vao nau

nhan v&i 100% ta duoc hiéu sut niu bot gd.

Hiéu suét bot gS duoc xac dinh theo cong
thirc:

H = (Gbot/Ddam) x 100 (%)

Trong do:

Goor — Lugng bot kho tuyét dbi cua ting
noi (g)

Gaam — Luong dim kho tuyét dbi nap vao
ndi (g)
2.3.2. Xdc dinh tri sé Kappa ciia bt
(a) Nguyén ly

Dung KMnOy trong méi truong axit dé oxy
hoa lignin, s6 KMnO4 du cho tac dung véi K1,
tao thanh L. Dung Na»S>0; dé chuan lugng I
v6i chit chi thi mau 1a hé tinh bot. Can cr vao
luong Na»S203 nay dé tinh lwong KMnOs da
tiéu hao cho phan tng voi lignin.

Phuong trinh phan ung:

2 KMnO4 + 8 H>SO4 + 10 KI =6 K2SO4+2 MnSO4 +5 I, + 8 H,O
I> + 2 NazS203 = NaxS40¢ + 2 Nal

(b) Dung cu, héa chit

- Cbe 1.000 ml; - Nhiét ké; - H2S04 4N;
- Cdc 200 ml; -KI IN; - KMnOs4 0,1IN;
- Pong ho bam gidy; - Na»S,0;3 0,2N; - Hb tinh bot.

(c) Cdch tién hanh
Lay mau bot 1,3 — 1,5 gam kho tuyét dbi.
Khudy mau bot voi nude cat & 20 — 30°C trong

cbc 1.000 ml.
Hat 50 ml H2SO4 4N, 50 ml KMnO4 0,1N

vao cdc 200 ml (téng lwong dich 1a 500 ml).
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D6 hén hop 100 ml vao bot dang khudy,
ddng thoi bAm dong hd. Sau 5 phit do nhiét do.
Sau 10 phut cho vao hén hop 10 ml KI IN.

Chuan ngay bang Na,S,03 0,2N cho dén khi
c6 mau vang rom. Cho 1 — 2 giot tinh bdt, chuén
dén mat mau. Ghi thé tich Na;S;03 0,2N tiéu
hao 1a a ml.

Lam thi nghiém tuong ty véi miu tring
(khong c6 bot) thé tich 1a b ml.

(d) Tinh toan

K = p*f*kyW
Trong do:
W 1a khéi luong bot kho tuyét dbi, tinh theo
gam;

kla h¢ sb nhiét do;

ki=1+0,013*%25 —T); T 1a nhi¢t 46 do.

p=N*b-a)/0,1 =2*(b—a) vi N=0,2

f1a hé sb phu thude vao p.
2.3.3. Xdc dinh ham lugng o — cellulose
(a) Héa chit

- Dung dich natri hydroxit, NaOH 9,5%;
17,5%.
(b) Chudn bi mau

- Bot gidy kho gio duoc xé thanh cac manh
nho voi kich thude khoang 10 x 10 mm. Can
khoang 3 g mau thtr chinh x4c téi 0,0002 g.
Cung thoi diém d6 can mau dé xac dinh d6 kh.
(c) Cdch tién hanh

Cho mAu thir vao cbc c¢6 dung tich 150 ml va
d6 15 ml NaOH 17,5% & nhiét do 20+0,2°C,
ding diia thiy tinh dau det khudy tron déu trong
khoang 2 — 3 phut sau d6 cho tiép 30 ml NaOH
17,5% va khudy tron trong 1 phat. Dung kinh
tron day cdc va dé & nhiét d6 20+0,2°C trong 45
phiit ké tir khi bat dau cho NaOH. Sau thoi gian
do, bd sung vao cdc 45 ml nude cat ¢ nhiét do
20+0,2°C, khudy tron trong 1 —2 phuat va chuyén
vao cdc loc thity tinh hodc phéu loc st c6 dudng
kinh 13 loc 1a 1 mm. Dé tranh 1am mét xo soi,
dich loc dugc loc di loc lai dén khi khong con xo
soi trong dich loc. Xo soi trén phéu loc dugc rira
3 1an bang NaOH 9,5% ¢ nhiét d¢ 20:£0,2°C mdi
14n 25 ml trong thoi gian 2 — 3 phut. Sau d6, dung
nudc cit & nhiét do 18 —20°C dé rira dén phan tmg
trung tinh (khi rira st dung htt chan khong).

Sau khi rora xong, xo s¢i dugc chuyén vao

cbe can va sdy o nhiét 46 105+2°C dén khdi
lwong khong dbi.
(d) Tinh toan

Ham luong a — cellulose duoc tinh bang phan
tram, theo cong thirc sau:

A (%) = (m; —m)/m2*100

Trong do:

m 13 khdi lwong cde can kho tuyét ddi, tinh
bang gam;

m; 1a khéi lugng cbe can va mau sau xir 1y,
tinh bang gam;

m; 1a khéi lwong méu thir kho tuyét ddi, tinh
bang gam.
3. KET QUA VA THAO LUAN
3.1. Qua trinh niu bt gb

Két qua tir bang 5 cho thay, bot sau khi néu
thu dugc hiéu suat 43,5%, diéu nay cho thiy
mot phan cua dam gd bi phan hury khuéch téan va
hoa tan vao dung dich, sau khi rtra bt va sang
chon, lam sach bdt phﬁn con lai thu dugc chinh
1a lugng bot gd. Qué trinh chuyén tir dim g
sang bot gb 1a qua trinh phan tmg phtic tap: Pau
tién, dim gd dwoc ngdm trong dung dich niu,
dich niu duoc thim thau vao sau trong vach té
bao ctia nguyén li€u thuc vat, lam truong né md
thuc vat. Cac phan tng héa hoc gilra cac thanh
phan cta dich nau vé6i thanh phan cta nguyén
liéu bao gé)m kich hoat, 1am dat cac lién két
trong dai phan tir lignin va trong t6 hop lignin-
cacbohydrat, dién ra trong giai doan gia nhiét,
dudi tic dung cua cac ion hydroxyl va
hydrosunfua, thAm nhap vao nguyén li€u. Cac
phan tmg nay bao gdbm phan tng phan hiy cac
lién két ete, phan ung sunfua hoa lignin, phan
g tach cac nhom axetyl va mot sé nhom thé
mach nhanh ra khoi cac dai phan tur polysaccarit.
Céc phan ung nay lam lignin phan huy, mdét
phan hemicellulose va cellulose dong thoi bi
phan huy, céc trich ly va cac chat vo co bi hoa
tan. Do vay, hi¢u suit thu dugc con 43,5% va
do mét sé thanh phan tao mau ciia gd 1a lignin,
chét chiét xuat bi phan hity nén hé sé Kappa thu
dugc 1a 24. Két qua qua trinh ndu bot cho thiy,
nguyén lidu dam gd sau qua trinh nau da duoc
tao thanh bdt, dau vao cho qué trinh tiép theo
tach loai lignin.
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Bang 5. Chit lrgng bt sau niu

TT Chi tiéu Pon vi Théng sb
1 Hi¢u suit % 43,5
2 Trj s6 Kappa - 24,0

3.2. Tach loai lignin bang oxy kiém

Xtr Iy oxy — kiém 13 nén tang tao ra cac cong
nghé tay tring than thién méi truong, khong xir
dung cac chit tay chira clo va khong gay hai dbi
v6i sirc khoe con nguoi. Nham thu dugc bot gb
c6 ham luong lignin thap, véi trj s6 Kappa thap,
ddng thoi nang cao hiéu suit va cai thién cac
tinh chit bot. Qua bang 6, c6 thé thiy sau khi xir
Iy oxy kiém, hiéu suat thu dwoc 1a rat 16n 96,5%,

hiéu suét bot thu duoc cao do cong doan nay chi
loai bo chinh 1a thanh phan lignin trong bot, do
luong lignin hau hét bi loai bé do vay hé sd
kappa giam theo. Tri s6 Kappa la gi tri thé hién
ham lwong lignin con lai va cac thanh phan c6
kha nang oxy hda khac chura trong bot, sau qua
trinh oxy kiém tri s6 Kappa giam 67,5% so véi
bot gb chua xir 1y.

Bang 6. Chit lrgng bot sau oxy kiém

TT Chi tiéu Pon vi Théng sb
1 Hiu suét % 96,5
2 Trj s6 Kappa - 7,8

Lignin con lai trong bdt co cAu tao khac biét
nhiéu so véi lignin trong nguyén liéu ban dau.
Day la cac mang dai phan tir lignin voi cac cdu
trac hoa hoc khé phan hity nhat dudi tac dung
clia cac tac nhan ndu. Cac két qua nghién ciru
cho thay, ham luong cdu tric chira lién két B-O-
4 cao, s6 luong cac lién két giira lignin va cac
polysaccarit nhu xenlulozo, xylan va
glucomannan ciling ting. Ngoai ra, cac nhom
metylen mach thang méi dwoc hinh thanh 1a cau
tric kém phan tng. Nhiing tinh chat ndy lam
cho lignin khong dé dang bi phan huy hoan toan
dudi tdc dung cua mot chét oxy héa doc lap, ma
phai st dung nhidu chat oxy hoa da dang. Vi vay,
qua trinh tach loai lignin bang oxy kiém chi tach
loai dugc mot phﬁn lignin va can thuc hién qua
trinh tdy tring bang cong doan tiép theo dé loai

b6 lignin va tap chat khac.
3.3. TAy tring bt bing quy trinh ECF

Bot sau xtr 1y bang oxy kiém van con lignin
va hemicellulose do vay dé loai bo céac thanh
phan nay bot tiép tuc dwgc tién hanh tay tring.
Quy trinh tay tring ECF (Elemental chlorine —
Free) 1a mot k§y thuat khong dung Clo nguyén td
trong qua trinh tdy ma thuong sir dung céc tic
nhan tdy tring chinh: dioxyt clo (ClO,), 6xy
(02), hydro peroxyt (H20). Qua trinh tay
thuong duoc tién hanh qua nhiéu giai doan voi
céc tac nhan va diéu kién tién hanh khac nhau,
do trang cua bot sau tay co thé dat t6i 90% ISO
v6i chat luong kha cao, chi phi hop 1y va giam
thiéu luong AOX c6 trong nude thai, thai ra méi
truong.

Tir bang 7 c6 thé thdy sau qué trinh ECF, do
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bot duoc thuc hién theo quy trinh ECF nhiéu
budc, do vay hiéu suét bot thu duge gidm so voi
budrc tach loai lignin bang oxy-kiém. Tuy nhién,
hiéu suét thu duoc van dat 85%. Tri sb Kappa
giam manh con 1,1 diéu d6 cho thdy thanh phan
lignin trong bot da duoc loai bo dang ké, do
tréng cua bt da duogc cai thién ré6 nét. Ham

luong o-cellulose sau qua trinh tiy tring ECF
dat 82,4%. Mac du ham huong a-cellulose dat
82,4% tuy nhién dé lam nguyén lidu tao
nanocellulose chét lugng cao thi ham huong a-
cellulose can dat trén 90%. Do vay, can thiét
phai c¢6 budc xir Iy 1am giau a-cellulose nhim
tang ham huong a-cellulose trong bot.

Bang 7. Chit lwgng bot sau tiy tring

TT Chi tiéu Pon vi Théng sb
1 Hiéu suit % 85,0
2 TrisbKappa - 1,1
3 Hamluong % 82,4

o - cellulose

3.4. Lam giau a-cellulose bing phwong phap
kiém lanh

Vi muc tiéu tao ra a-cellulose ¢ hiéu suét
cao 1am nguyén liéu cho san xuét nanocellulose,
yéu cau ddi voi a-cellulose c¢6 ham luong trén
90%, ma sau qua trinh tdy traing ECF, ham

lugng a-cellulose chi dat trén 80%. Do vay, qua
trinh tinh ché bot cellulose hay lam giau a-
cellulose 1a rat quan trong. Thong qua phuong
phap xtr 1y kiém lanh, chat luong san pham bot
cellulose duoc thé hién trong bang 8.

Biang 8. Chit hrgng san phim bt cellulose

TT Chi tiéu Pon vi Théng sb
1 Hiéu suét % 90,0
2 Trisd Kappa - 0,4
3 Ham luong o - % 95.5

cellulose

Qua bang 8 cho thiy ham luong a-cellulose
dat 95,5%, tang 15,8 % so vd&i bot ham luong a-
cellulose sau tdy tring bang quy trinh ECF, tri
s6 kappa con 0,4. Biéu nay cho thiy bot sau qua
trinh 1am giau bang xtu 1y kiém lanh, trong bot
da duoc loai bd cac cacbohydrat mach ngén nhu
hemixenlulo hay cac phan to cellulose mach
ngan sinh ra trong qua trinh, dong thoi loai bo

hau hét lignin, cac chit nhyua va tap chét khac.
Phuong phap kiém lanh 13 cach xu 1y dé thu
dugc ham lugng a-cellulose cao nhét, cho nang
sut cao va cellulose tinh khiét nhat (Syed 2012).

Nam 2008, Behin va cdng sy da nghién cuu
tao a-cellulose tir bot than cay ngd dugc xu 1y
bang quy trinh HEH & HEHP. Két qua thu dugc
bot c6 ham lugng a-cellulose dat 94,7%. Nam
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2010, Gabriele Schild va cong su da nghién ctru
qua trinh lam giau o-cellulose tir nguyén liéu gb
bach dan dugc niu sunfat tién thuy phan, tach
loai lignin bang oxy, lam giau o-cellulose theo
phuong phap kiém lanh. Két qua thu dugc bot
c6 ham lugng a-cellulose dat 98,4%.

So sanh két qua ciia nghién ciru tac gia trén
thé gidi co thé thdy, phuong phap lam giau a-
cellulose tir bot gd Keo lai biang phuong phap
kiém lanh hiéu qua twong dbi cao, ham luong
a-cellulose trén 90%, dat 95,5%. Do vay,
phuong phap lam giau o-cellulose tir gb ring
trong Keo lai bang quy trinh d& xuat thu duoc
ham luong o-cellulose rat cao, phu hop lam
nguyén liéu ddu vao dé san xuat nanocellulose.
4. KET LUAN

Nghién ctru da thuc hién tao a-cellulose ham
lugng cao tir bot gb Keo lai v6i phuong phap
nau bot gd bang phuong phap nau sunfat véi
téng muc dung kiém 13 20%, bot sau ndu duogc
tach loai lignin béng oxXy kiém, sau d6 bot dugc
tién hanh tay tring theo quy trinh ECF (DO -
Eop - D1), cudi cung lam giau a-cellulose theo
phuong phéap kiém lanh. Két qua cho thay:

Nghién ciru sir dung phuong phép ty tring
bot bang oxy kiém va ECF sau d6 lam gidu o-
cellulose bang phuong phéap kiém lanh do vy
lignin trong bot gb dan dugc loai bo va gan nhu
duoc loai hoan toan vdi tri sé Kappa bang 0,4.

San phérn o-cellulose tao ra c6 dang bot,
hiéu sudt tao bot dat 90%, bot cellulose tao ra cd
ham lugng a-cellulose rat cao, dat 95,5%. Voi
ham lugng a-cellulose 16n hon 90 % 1a chi tiéu
chit lugng quan trong dé lam nguyén liéu dau
vao tao nanocellulose c6 do tinh khiét cao cho
son nanocellulose.

Loi cam on

Nghién ctru duge hd tro kinh phi tir dé tai
Nghién ctru Khoa hoc va phat trién cong nghé
cAp bd “Nghién ciru cong nghé sdan xudt vt
liéu Nanocellulose tir g6 Keo lai dé nang cao
chat lwong son phii ddp itng dwoc cdc yéu cau

’

cho dé gé xudt khau”.
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SUMMARY

In this study, high-content a-cellulose was made from Acacia hybrid wood as a material to produce high-purity
nanocellulose. To create high-quality a-cellulose, the study conducted cooking of wood pulp by sulfate cooking
method with a total alkali use of 20%, the wood pulp after the cooking process was separated lignin by oxy-alkali.
Then the wood pulp is bleached according to the ECF process (DO - Eop - D1), and finally, the wood pulp is
enriched with a-cellulose by the cold alkaline method (CCE - Cold Caustic Extraction). The study testing to
determine the properties of wood pulp by wood pulp performance, kappa values, and content of a-cellulose. The
results show that, after many stages of Acacia hybrid wood processing, the wood pulp performance was 90%,
the kappa coefficient was 0.4, and the content of o-cellulose reached 95.5%. The content of a-cellulose greater
than 90% is an important quality factor to be used as input material for the production of high-purity
nanocellulose for the application of nanocellulose paints.

Keywords: Cold alkali method, ECF process, lignin removal, oxy-alkali, wood pulp cooking, a-cellulose
enrichment.

Ngay nhén bai : 16/6/2022
Ngay phan bién :16/7/2022
Ngay quyét dinh ding  : 28/7/2022

TAP CHI KHOA HQC VA CONG NGHE LAM NGHIEP SO 4 - 2022



