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Tém tit - Vat lidu trén co sé hydrogel tir cac vi tinh thé cellulose
(Microcrystalline cellulose - MCC) véi kha nang hip thu nuéc
cao va giai phong nude cham dugc tdng hop theo phuong phap
lanh dong, st dung axit citric lam tic nhan lién Kkét ngang va
khong thai bo axit ra méi truong. Cu tric va dic tinh cia vat liéu
dugc danh gia bing phwong phap SEM, XRD, FTIR va TGA. Két
qué thé hién rang, kha nang hip thu nudc 16n nhat ma vat lidu dat
duoc 1a 15,39g/g. Ngoai ra, vt liéu c6 kha nang giai phong nude
chém trong vong 12 ngay ¢ nhiét d6 moéi trudng va kha nang phan
huy sinh hoc, twong thich sinh hoc. Véi phuong phép téng hop
don gian, chi phi téng hop thap va thén thién v&i moi truong hira
hen déy 1a vét liéu c6 thé san xudt cong nghiép va c6 thé ing dung
rong rai trong nganh ndng nghiép xanh.

Tir khoa - Vi tinh thé cellulose (MCC); hydrogel; hip thu nuéc;
lanh dong; axit citric

1. Pat vin dé

Cellulose 1a mot nguyén vét liéu ddi dao trén trai dat co
thé tim thay ¢ thuc vat va chat thai nong nghiép. Trong
thanh té bao cuia chat thai nong nghiép lignocellulosic thi
cellulose chiém t6i 35 — 65% [1]. Cellulose la mot
homopolysaccharide mach thang chira cac mat xich B-D-
glucose. Cac mit xich duoc lién két cong hoa tri bang lién
két p-1,4-glycosidic gitra cac nhom hydroxyl ciia cacbon
Civa C4[2], [3]. Cellulose khong mau, khong mui, c6 kha
nang tuong thich sinh hoc va phéan huy sinh hoc [4]. bay
con 1a mot hop chat than thién véi moi truong va ré tién.

Cellulose va dan xuét ctia no thuong duoc img dung rong
rdi trong nhiéu linh vyc nhu san xut glay, dét may, duoc
phim, thyc phim hay nong nghiép. Gan day, nhleu nghién
ctru da st dung cellulose va din xuét cua no dé tong hop
hydrogel ¢6 kha nang gitt mot lugng nudc 16n trong cau trac
mang ludi 3 chiéu ciia no trong mot thoi gian kha dai [1].

Céc vi tinh thé cellulose thudng thu duge bang phuong
phap thuy phén cellulose trong méi truong axit. Day la mot
phuong phap don gian, chi phi thap dé thu dwoc MCC sir
dung cho qua trinh tong hop hydrogel. Tuy nhién, nhuoc
diém ctia phuong phép nay 1a qua trinh loai bo axit sau khi
thu dugec MCC kha phurc tap va mot lwong 16n axit sau khi
sir dung dugc thai bo ra moi trudong vé lau dai c6 thé gay
anh huong dén hé sinh thai va stc khoe ctia con nguoi [5].
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Theo hiéu biét ciia nhom tac gia, hién nay trén thé gioi
va trong nude van chua co quy trinh téng hop vt lidu c6
kha nang giit &m cao tir MCC ma khong thai bo axit ra moi
truong. Do d6, muc dich ciia nghién ciru nay 1a chuin bi
vat lidu trén co sé hydrogel tir MCC béang phuong phép
lanh dong, st dung axit citric lam tac nhan lién két ngang
ma khong thai bo axit ra méi trudng. Viée tong hop thanh
cong vit lidu trén co sé hydrogel tir MCC bang quy trinh
tong hop don gian, chi phi thdp va than thién véi moi
truong s€ mo ra kha nang Gmg dung rong rédi hon trong viéc
xdy dung nén nong nghiép xanh.

2. Thuc nghiém
2.1. Vit liéu

Cellulose dugc lay tir nguén bong Bach Tuyét voi
100% bong xo tu nhién.

Céc hoa chat axit sulfuric 98%, natri hydroxide, uré,
axit citric su dung do Cong ty Xilong — Trung Quoc san
xuat va duoc s dung truc tiép khong qua bat ky cong
doan xu ly. bd sung nao. Tat ca cac dung dich dugc pha
v6i nude cat.

2.2. Thiiy phan axit

49 cellulose dugce thuy phan trong 17,4ml axit sulfuric
64% st dung may khuay tir gia nhiét Velp Arec.X dé duy
tri nhiét d6 ¢ 50°C trong vong 2 gio va khuay lién tuc voi
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téc do khudy 200 vong/pht. Sau khi thuy phan trong axit
sulfuric s& thu dugc cac vi tinh thé cellulose [6].

2.3. Tong hop vit liéu trén co sé hydrogel tir MCC

Tang kha nang phéan tan

clia MCC Gel hoa

|

Tao lién két ngang

Thém tich véi nwde

|

Thuyc hién cac phép do

Hinh 1. Cdc giai doan chinh cia qud trinh t&ng hop vat liéu
trén co so hydrogel tir MCC

So @6 Hinh 1 1a cac giai doan chinh ctia qué trinh tong
hop. Sau khi thiy phén axit, huyén phi vi tinh thé
cellulose va axit sulfuric s& dugc lam ngudi dén nhiét o
moi trudng. Sau d6, huyén phu nay duoc phan tan trong
dung dich NaOH/Uré (10% khéi lugng/11,8% khdi luong
tuong tng) trong 30 phut va khudy lién tuc véi toc do
khudy 800 vong/phit [7], [8]. pH cua sol thu dugc sau
giai doan nay dugc do bang gidy pH c6 gia tri trong
khoang 10 — 11. Sau d6, sol thu duoc s& tién hanh lanh
dong trong vong 24 gid dé thuc hién qua trinh gel hoa.
Hydrogel thu dugc tir MCC duge xtr 1y bang cach ngam
trong dung dich axit citric 20% trong vong 20 gi¢ & nhiét
d6 méi truong dé ting do bén co hoc nhd sy hinh thanh
cac lién két ngang giita axit citric véi cac phan tir
cellulose. Vit liéu cellulose hydrogel nay sau d6 duogc
tham tich vdi 500ml nudc trong 24 gid dé loai bo céac ion
tu do con lai trong hydrogel cellulose. pH cia dung dich
sau khi tham tich duoc do bang gidy pH co gia tri trong
khoang 7 — 8. Sau do, vat liéu s€ dugc nghién ciru cac tinh
chét héa 1y ciia chung nhu trinh bay & Phan 2.4.
2.4. C&c phwong phdp dinh gid tinh chit héa Iy ciia
hydrogel cellulose
2.4.1. Panh gia ddc tinh va cdu triic mau bang cdc phiong
phap phan tich hoa Iy hién dai

Hinh thai cua vat liéu dwoc quan sat bé‘mg viéc st dung
kinh hién vi dién tor quét (SEM, JEOL JSM-
6010PLUS/LV, Nhat Ban). Thanh phan pha cua vét liéu
duogc phén tich bing phuong phap do nhidu xa tia X (XRD,
Rigaku — Smartlab, Nhat Ban). D thi nhidu xa duoc ghi
lai tir 5° dén 80° véi tbe do quét 2°/phat. Phd hdong ngoai
FTIR ctia mau dugc phéan tich biang may do quang phd
FTIR Nicolet 6700. Vat liéu duoc do trong khoang s song
tir 500 dén 4000 cm'! voi do phan giai 4 cm™. Do 6n dinh
nhiét cia mau dugc danh gia trong diéu kién N, bang phan
tich nhiét trong truong (TGA, STA6000, M¥), nhiét do
dugc gia nhiét tir 20 dén 800°C véi toc do gia nhiét 1a
10°C/phat.
2.4.2. Banh gid kha ndng hdp thu — gidi phéng nwde ciia mau

Vit lidu sau khi hap thu nuée tdi da s& duoc thim kho
bé mit va can dé thu dwoc khdi lugng uét (wi). Vit lidu
duogc gidi phong nude ¢ nhiét do moi truong va dugce ghi
lai khoi lugng theo thoi gian dé xay dung do thi giai phong
nudc ciia vat liéu. Tién hanh nhu vay dén khi thu duge khéi

luong khong ddi cua vat liéu (khdi lugng khong doi) (wo)
[9]. Tir d6 tinh toan kha nang hip thu nudc cta 1g vat liéu
trén co so hydrogel tir MCC (W) theo cong thirc (1) néu
w2 = 1g hodc cong thic (2) néu wa # 1g.

W(g) =w, —w, (1)

W, —W,

W(g) = @

2

3. Két qua va thao luin
3.1. Déc tinh hinh thdi va céu triic ciia méu

Viéc xac dinh cac nhém churc ¢6 mat trong cAu trc cua
vat lidu trén co s¢ hydrogel tr MCC duoc thyc hién bang
phuong phap do pho hong ngoai FTIR. Pho hong ngoai cia
vat liéu trén co s¢ hydrogel tr MCC (a), axit citric (b) va
uré (c) duoc thé hién trong Hinh 2.

Vit liéu trén co so hydrogel tir MCC Uré Axit citric
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Hinh 2. Phé hong ngoqi ciia (a) vét liéu trén co sé hydrogel tir
MCC, (b) axit citric va (c) uré

Dbi voi phd hong ngoai & Hinh 2 cta vt lidu trén co
s0 hydrogel tr MCC quan sat dugc cuc dai dac trung tai
3443 cm™ twong g véi dao dong kéo gidn ctia nhdm —
OH, cuc dai dic trung tai 1627 cm™ twong ung véi dao
dong kéo gian C = O va peak 1455 cm™! twong ing v6i dao
dong bién dang N — H ctia amin bac 1. Ngoai ra, dao dong
kéo gian C = O ctia uré ¢ 1624 cm™ va dao dong kéo gidn
C = O ctia nhém — COOH cua axit citric & 1725 cm™
chuyén thanh 1627 cm™ trong phd hdng ngoai cua vat liéu
trén co s hydrogel tir MCC cho théy, c6 su tuong tac lién
két hydro giira cac phan tir dugc tao ra giita cac nhoém
— COOH va C = O trong qué trinh téng hop [10]. Dao dong
bién dang N — H cua uré ¢ 1457 cm™ chuyén thanh
1455 cm'* trong phd FTIR cua vt liéu trén co so hydrogel
td MCC cho théy, van ¢c6 mat cia uré tinh thé trong chu
tric cua vat lidu. Tuy nhién, d hip thy cta lién két N — H
trong vat liéu trén co s¢ hydrogel tir MCC yéu hon so véi
uré ban dau c6 thé do mot phan uré da tuong tac tao lién
két hydro lién phan tir. Diéu nay c6 thé thiy duoc trong
két qua do SEM va XRD.

Hinh thai ctia cellulose va vat liéu trén co s¢ hydrogel
duoc quan sat béng viéc sur dung kinh hién vi dién tir quét.
Hinh 3 thé hién anh chup SEM cua bong (cellulose) (A) &
do phong dai 100 va vat liu trén co s hydrogel tao thanh
tir MCC (B) ¢ d6 phong dai 1000.

Dua vao Hinh 3 ta ¢6 thé thay, cellulose ban dau c6 cu
tric dang sgi trong khi vét ligu trén co so hydrogel tao
thanh tir cellulose lai c6 ciu trac khéi, hat. Cac khoi, hat
nay co ban chét tinh thé ctia cellulose nhur dugc trinh bay &
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gidn d6 XRD cua san pham trén Hinh 4. Qua trinh thay
phan cellulose bang axit di thu dugc cac vi tinh thé
cellulose thoi két hop véi két qua nhidu xa tia X co thé thay
luong H2S04 du duoc trung hoa boi NaOH tao thanh mudi
Na,SO4 trong cAu trac cua vat liéu. Ngoai ra, dua trén lién
két C = O tim thdy & két qua FTIR va két qua XRD trong
Hinh 4 ta thay trong c4u tric ctia vat liéu van con uré tinh
thé du do d6 vat liéu c6 ciu triic khdi tinh thé thay vi cau
tric dang soi ban dau cua cellulose.

SEI 10k - WD11nm§530 x100 A00ym ~ m— SE1 10k WD10mmSSI0 21000 10pm ===

Hinh 3. Anh chup SEM (A) ciia bong (cellulose) & dg phéng dai
100 va (B) cuia vt liéu trén co sé hydrogel tr MCC ¢
do phong dai 1000
Thanh phan pha cua vat liéu dugc phén tich bang
phuong phap do nhidu xa tia X. Hinh 4 thé hién d6 thi nhidu
xa tia X cua vat liéu trén co s& hydrogel tao thanh tir
cellulose.
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Hinh 4. Két qua do XRD cuia vit liéu trén
co s hydrogel tir MCC

Déi vai vt licu trén co s¢ hydrogel, cac peak (*) trong
Hinh 4 twong tmg vdi cdu tric tinh thé cua uré, cac peak
(**) tuong Ung vai cac dinh tinh thé ciia NaSO4 va peak
(#) twong tmg v6i dinh tinh thé dic trung cia cellulose.
C6 thé thdy vat lidu trén co so hydrogel tao thanh tir
cellulose sau khi thuy phan axit, lwong H2SO4 dugc trung
hoa véi lugng NaOH, uré du tao thanh mudi Na,SO4 va
duoc git trong cAu tric cua vat li¢u. Mot lugng tinh thé uré
cling dugc tim thiy trong ciu triic cta vat liéu trén co s&
hydrogel tir MCC. Ngoai ra, trong phé XRD cuia vt liéu
khong thu dugc peak cua axit citric, diéu nay co thé thay
rang, axit citric da phan tan hoan toan trong cdu tric cua
vat li¢u va khong bi két tinh tré lai. CAu trac tinh thé thu
dugc tir phuong phap do nhidu xa tia X cho thdy, két qua
twong ung voi hinh thai cta vat liéu chup dugc tir kinh hién
vi dién tir quét.

TGA dugc tién hanh dé danh gia tinh 6n dinh nhiét
ctia vat liéu trén co s¢ hydrogel tir MCC va két qua thu
duoc ¢ Hinh 5.

00— 1251

\
T4578°C ‘E
-0.473 %imin §

A
9330°C
-1.136 %/ ——

emn 20732°C ———
1,828 Sumin ——

Weight % (%)

20358°C

Tazas’C -3.556 %imin -

k] -3.303 %/min

[ 5841
« 100 200 300 400 =0 0 700 200
Tempersture 'C)

Hinh 5. Duong cong TGA cua vit liéu trén
co s6 hydrogel tir MCC

Duya vao duong cong TGA cua vt li¢u trén co so
hydrogel tir MCC cho thay, nim giai doan suy thodi nhiét
chinh. Giai doan dau khoang tir 50°C dén 120°C twong tmg
voi sy mat nude hép phu vat 1y trén bé mat cua vat liéu.
Lan giam khéi lugng tha hai trong khoang 170°C dén
190°C twong tmg v6i sy phan hity ctia uré tinh khiét con du
trong vt liéu trén co s¢ hydrogel tir cellulose. Két qua nay
tuong ty voi tinh thé uré tim thiy trong vét licu tir két qua
do XRD, SEM va sy phan hiy nhiét ndy giéng véi két qua
phan hay nhiét ciia uré tinh khiét da dwoc Yaolin Wang va
cong su cong bd [11]. Lan giam khdi luvong thir ba trong
khoang 190°C dén 210°C tuwong tng vé6i su phan huy cia
uré tham gia tao lién két hydro lién phan tir voi cac hop
chat khac [11]. Lan giam khi luong thir tur trong khoang
280°C dén 310°C twong g véi sy nhiét phan cia cellulose
tu do c6 mit trong san pham nhu da dugc Lee Chiau Yeng
va cong sy da cong bb vao nam 2015 [12]. Lan giam khoi
luong cudi cuing trong khoang 700 — 800°C tuwong tng voi
qua trinh phan huy cta vat liéu tao nén tir cac lién két ngang
gitta cellulose va axit citric trong cAu trac vat liéu.
3.2. Khd nding hép thu — gidi phéng nwéc ciia miu

Kha ning giai phong nudce ctia mau theo thoi gian duge
thé hién trong Hinh 6.
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Hinh 6. D6 thi gidi phong nude & nhiét d6 méi triweong theo
thoi gian cua vdt liéu trén co so hydrogel tir MCC
Tir @6 thi co thé thay, vat liéu trén co sé hydrogel tir
MCC c6 kha nang gitt va giai phong nude cham trong vong
288 gio twong duong véi 12 ngay ¢ nhiét d6 moi truong.
V6i khéi lugng ctia vat liéu sau khi hap thu nuéc t6i da la
80,179 (w1) va khdi lugng khong ddi thu duoc 14 4,899 (wW2)
tinh toan theo cong thirc (2) thu dugc kha ning hip thu
nude cua vat liéu 1a 15,39g/g. Két qua nay cho phép xac
dinh dugc ham lugng nude duoc hép thu téi da trong vat
liéu nghién ciru 1a 93,5% tuong dwong voi kha nang hap
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thu nudc trong vat liéu hydrogel trén co so cellulose
(90,8% - 93,5%) dugc cong bo bdi Supachok Tanpichai va
cong su nam 2022 [13].

4. Két ludn

Vit lidu trén co sé hydrogel tir MCC véi kha nang hap
thu va giai phong nudc cham téng hop thanh cong bang
phuong phap lanh dong, sir dung axit citric lam tic nhan
lién két ngang va khong thai bo axit ra moi truong. Ket qua
cho thiy rang kha nang hap thu nudc cia vat lidu toi da 1a
15,39g/g va vat liéu c6 thé giai phong nudc cham trong
vong 12 ngay ¢ nhiét 6 moi truong. Py 1a nghién clru tao
ra mdt vat li¢u hi€u qua va than thién véi moi truong voi
quy trinh téng hop don gian va chi phi thap. Vat liéu trén
co s& hydrogel tir MCC mo ra tiém nang (mg dung trong
nganh ndng nghiép xanh va co thé ap dung san xuit & quy
mo cong nghiép dé co thé giir am va cai tao dat & cac viing
dat kho han nhu ving Nam Trung bd cta nudc ta.

Loi cam on: Nghién ctru nay duoc tai trg boi Quy Murata
trong d¢ tai c6 ma so6 T2021-02-08MSF.
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