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Abstract 

Problem definition and objectives: Due to the escalating depletion of forest resources and 
growing environmental concerns, the recycling and reuse of consumable materials, such as 
cellulosic filters used in water filtration, have emerged as sustainable and economically viable 
strategies for producing new raw materials. This study investigates the recovery of spent cellulose 
filters from the petrochemical industry to produce high-purity cellulose powder, aiming to 
optimize leaching and acid washing processes to enhance efficiency and minimize impurities. The 
research addresses the critical need for sustainable practices in industries reliant on cellulosic 
materials, offering a pathway to reduce waste and environmental impact while creating value-
added products. 

Methodology: The methodology involved a two-stage treatment process. Initially, used filter 
samples were washed with distilled water (pH 6-7, 50 mL) to remove surface contaminants. 
Subsequently, the filters underwent acid washing with a 2% hydrochloric acid (HCl) solution at 
ambient temperature for 30 minutes. For comparison, sulfuric acid (H₂SO₄) was also tested. 
Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry (ICP-MS) analysis revealed that the untreated 
filters contained significant amounts of calcium (366 mg/L), iron (70.1 mg/L), sodium, and heavy 
metals such as cadmium (6.1 µg/L), lead (2.6 µg/L), and uranium (5.4 µg/L), underscoring their 
efficacy in water filtration but necessitating their removal for reuse. Post-treatment, HCl 
effectively reduced these elements, lowering the residual ash content to approximately 0.24%, 
compared to higher ash residues with H₂SO₄ due to the formation of insoluble precipitates like 
CaSO₄. 

Results: Advanced analytical techniques, including X-ray Diffraction (XRD), 
Thermogravimetric Analysis (TGA), and Field Emission Scanning Electron Microscopy 
(FESEM), were employed to characterize the treated cellulose. XRD confirmed an enhanced 
crystalline structure, with characteristic peaks at 2θ=22.7° and 2θ=18°, indicative of pure cellulose 
I. TGA demonstrated improved thermal stability, with cellulose decomposition occurring between 
300–395°C, attributed to the removal of amorphous components like lignin and hemicellulose. 
FESEM images revealed better fiber separation, increased porosity, and a cleaner surface, 
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enhancing the material’s suitability for downstream applications. Standard tests (R10 and R18) and 
Water Retention Value (WRV) measurements further validated the quality of the recovered 
cellulose, with R10 and R18 values of 50 and 60, respectively, indicating high reactivity and low 
impurities, and a WRV of 78.81%, suggesting excellent water retention for applications in pulp, 
paper, or as a biosorbent. 

Statistical analysis using Design-Expert software and Response Surface Methodology (RSM) 
evaluated the effects of variables such as temperature, time, acid type, and concentration. 
Temperature and acid concentration were identified as the most influential factors affecting yield 
and purity. HCl outperformed H₂SO₄ by forming soluble compounds like CaCl₂, which facilitated 
impurity removal. The optimal conditions involved 2–5% HCl for 30 minutes, balancing effective 
impurity elimination with the preservation of cellulose structure. 

Conclusion: In conclusion, this research demonstrates that spent cellulose filters can be 
efficiently recycled into high-purity cellulose powder, offering significant environmental and 
economic benefits. The process reduces waste, conserves natural resources, and provides a 
sustainable raw material for industries such as pulp and paper, viscose production, and biosorption. 
The findings highlight the potential for industrial-scale implementation, contributing to a circular 
economy and addressing global environmental challenges. This study underscores the importance 
of innovative recycling strategies in mitigating the environmental impact of industrial filtration 
systems. 

 
Keywords: Cellulose Filter, Cellulose, Alpha Cellulose, Acid Hydrolysis, Recovery of Spent 
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 چكيده

و  تافــيباز ،يطيمحســتيز يهــاينگران شيو افــزا يبا توجه به كاهش روزافزون منابع جنگل: بيان مساله و اهداف
و  داريــپا يعنوان راهكــارآب بــه ونيلتراســيمــورد اســتفاده در ف يســلولز يلترهــايشده مانند فاستفاده مجدد از مواد مصرف

 يســلولز يلترهــايف يابيــباز يبــه بررســ شپــژوه نيــمورد توجه قرار گرفتــه اســت. ا ديجد هيمواد اول ديتول يبرا ياقتصاد
 يســازنهيآن به يالا پرداختــه و هــدف اصــلبــبــا خلــوص  يپــودر ســلولز ديــمنظور تولبه يميشده در صنعت پتروشرفمص
 يهــابــه روش مبرم ازين مطالعه به نيبوده است. ا هايبازده و كاهش ناخالص شيافزا يبرا ييدشويو اس ييآبشو يندهايفرا
 يطيمحســتيو اثــرات ز عاتياكــاهش ضــ يبــرا يو راهكــار دهديم اند پاسخوابسته يكه به مواد سلولز يعيدر صنا داريپا

  .كنديارائه م
شده با آب مقطــر مصرف لتريف يهابود. در مرحله اول، نمونه يادو مرحله نديفرا كيكار شامل  روشا: مواد و روشه

)pH 6-7 ،٢ول بــا محلــ لترهــايف نيــلــه دوم، احذف شوند. در مرح يسطح يهاندهي) شستشو داده شدند تا آلاتريليليم ٥٠ 
 دياســ ســه،يمقا يقــرار گرفتنــد. بــرا ييدشــويتحــت اس قــهيدق ٣٠به مــدت  طيمح ي) در دماHCl( كيدريكلر ديدرصد اس

) نشــان داد كــه ICP-MS( ييشــده القــاجفت يپلاســما يجرمــ يسنجفيط ليشد. تحل شيآزما زي) نH₂SO₄( كيسولفور
و  مي)، ســدتــريبــر ل گــرميليم ١/٧٠)، آهــن (تريبر ل گرميليم ٣٦٦( ميكلس يتوجهقابل ريمقاد يشده حاومصرف يلترهايف

) تــريبــر ل كروگــرميم ٤/٥( وميــ) و اورانتــريبر ل كروگرميم ٦/٢)، سرب (تريبر ل كروگرميم ١/٦( وميكادم ندمان نيفلزات سنگ
ســت. ا ياســتفاده مجــدد ضــرور يناصر بــراع نيآب است، اما حذف ا هيها در تصفآن يبالا ييدهنده كاراهستند كه نشان

 ،افــتيدرصد كاهش  ٢٤/٠به حدود  ماندهيخاكستر باق زانيحذف شدند و م يطور مؤثرعناصر به ني، اHClبا  ماريپس از ت
  گذاشت. يبرجا يشتريخاكستر ب CaSO₄رسوبات نامحلول مانند  ليتشك ليبه دل H₂SO₄كه  يدر حال

 كروســكوپي) و مTGA( يگرمــاوزن ليــ)، تحلXRD( كــسياش اشــعه اشامل پر شرفتهيپ يليتحل يهاكيتكنج: نتاي
 كيــپ نهيشيب شدت ،نمونه نيشده استفاده شدند. در ا ماريسلولز ت فيتوص ي) براFESEM( يدانيم ليگس يروبش يالكترون
 درصــد. شــد يريگزهانــدا  ٧٠٠آمــورف  هيــو شــدت ناح  ١٩٥٠برابر بــا  ٢٢,٧ هيدر زاو I سلولز فاز) ٢٠٠( صفحه به مربوط

 بخــش كــه دهــديم نشــان ددعــ نيا. آمد دستبه ٪٦٤ برابر آن يبيتقر مقدار و شده محاسبه رابطه از استفاده با يستاليكر
را  افتــهيبهبود  يحرارت يداريپا TGA ليتحل .است كرده حفظ را خود يبلور حالت شدهيابيباز سلولز ساختار از يتوجهقابل

 ســلولزيو هم نيگنــيد لآمــورف ماننــ يكه به حــذف اجــزا گراد،يدرجه سانت ٣٩٥تا  ٣٠٠ه سلولز در باز هينشان داد، با تجز
 يمــاده را بــرا را نشــان دادنــد كــه زتــريتخلخل و ســطح تم شيافزا اف،يبهتر ال شيجدا FESEM رينسبت داده شد. تصاو

 تيــفي) كWRVآب ( ينگهــدار زانيم يريگو اندازه R18و  R10استاندارد  يها. آزمونكنديتر ممناسب يبعد يكاربردها
 يبــالا و ناخالصــ يريپــذدهنده واكنش، كه نشان٦٠و  ٥٠ بيترتبه R18و  R10 ريكردند، با مقاد دييرا تأ شدهيابيسلولز باز

 ايــو كاغــذ  ريــبرد در خمكــار يآب بــرا ينگهــدار يبــالا تيدهنده ظرفدرصد كه نشان ٧٨,٨١ برابر با WRVكم است، و 
  است. يستيز يهاجاذب
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ماننــد دمــا، زمــان،  ييرهاي) اثرات متغRSMو روش سطح پاسخ ( Design-Expertافزار با استفاده از نرم يآمار ليتحل
شــدند.  ييعوامــل بــر بــازده و خلــوص شناســا نيرگــذارتريعنوان تأثبه ديكرد. دما و غلظت اس يابيو غلظت را ارز دينوع اس
HCl محلول مانند  باتيترك ليبا تشكCaCl₂ مؤثرتر از  هاير حذف ناخالصدH₂SO₄ شــامل اســتفاده از  نــهيبه طيبود. شرا
HCl  كرديو حفظ ساختار سلولز را برقرار م هايحذف ناخالص نيبود كه تعادل ب قهيدق ٣٠درصد به مدت  ٥تا  ٢با غلظت. 

بــه پــودر  يطور مــؤثربــه تواننديشده ممصرف يسلولز يلترهايپژوهش ثابت كرد كه ف نيمجموع، ا در: گيرينتيجه
را كــاهش  عاتيضــا نــديفرا نيــ. ادهنديارائه م يتوجهقابل يو اقتصاد يطيمحستيز يايشوند و مزا افتيسلولز خالص باز

 يهــاو جاذب ســكوزيو ديــو كاغــذ، تول ريــمانند خم يعياصن يبرا يداريپا هيو ماده اول كنديرا حفظ م يعيمنابع طب دهد،يم
و  ياو بــه اقتصــاد چرخــه كنــديرا برجســته م يصــنعت اسيــروش در مق نيــا ياجرا ليپتانس ج،يتا. نكنديفراهم م يستيز

 .كنديكمك م يجهان يطيمحستيز يهاكاهش چالش

  
  هفيلتر سلولزي، سلولز، آلفا سلولز،هيدروليز اسيدي،بازيابي فيلتر مصرف شدهاي كليدي:  واژه

  مقدمه
ذير و زيست فيلترهاي سلولزي به عنوان مواد تجديدپ

تخريب پذير جايگزيني سازگار با محيط زيست براي 
سيستم هاي فيلتراسيون سنتي هستند. استفاده از سلولز 
براي تصفيه آب مي تواند مقرون به صرفه تر در مقايسه با 
فناوري هاي معمولي فيلتراسيون باشد. توليد فيلترهاي 

د سلولزي مي تواند از محصولات جانبي كشاورزي يا موا
زائد استفاده كند و هزينه هاي مواد را كاهش دهد و در 

- ١[ ارائه دهد آبعين حال راه حل مناسبي براي تصفيه 
فيلترهاي سلولزي به عنوان مواد تجديدپذير و زيست  .]3

تخريب پذير جايگزيني سازگار با محيط زيست براي 
سيستم هاي فيلتراسيون سنتي هستند. استفاده از آنها با 

اي پايدار در مديريت فاضلاب مطابقت دارد و اتكا شيوه ه
به مواد مصنوعي را كاهش مي دهد كه ممكن است به 

استفاده از سلولز براي  .آلودگي طولاني مدت كمك كند
تصفيه آب مي تواند مقرون به صرفه تر در مقايسه با 
فناوري هاي معمولي فيلتراسيون باشد. توليد فيلترهاي 

محصولات جانبي كشاورزي يا مواد  سلولزي مي تواند از
زائد استفاده كند و هزينه هاي مواد را كاهش دهد و در 
عين حال راه حل مناسبي براي تصفيه فاضلاب ارائه 

  .]4[دهد
با توجه به مصرف زياد اين ماده با ارزش و عدم 
استفاده آن تلاش بر اين است كه فيلتر مصرف شده 

يه براي صنعت ديگر و بازيابي شده و به عنوان ماده اول
تا هم از لحاظ   توليد ماده ديگر قابل استفاده شود.

اقتصادي ارزش افزوده ايجاد كند و در هزينه صرفه جويي 

شود و آسيب زيست محيطي به حداقل برسد. توليد خمير 
حل شونده از طريق خمير كرافت همراه با هيدروليز 

ويژه اسيدي يك فرآيند مهم در صنعت سلولز است، به 
براي ايجاد سلولز با خلوص بالا مناسب براي كاربردهايي 
مانند توليد مشتقات سلولزي است. هيدروليز اسيدي 
شامل پردازش خمير كرافت با محلول اسيدي (معمولا 
اسيد سولفوريك) براي تجزيه بيشتر ساختار سلولز 

. اين مرحله براي افزايش حلاليت سلولز بسيار ]٥[است
را براي توليد خمير محلول مناسب مي مهم است و آن 

در جريان هيدروليز اسيدي، زنجيره هاي سلولزي  .كند
دپليمريزه مي شوند كه باعث كاهش وزن مولكولي و 
افزايش واكنش پذيري آنها مي شود. اين براي كاربردهايي 
كه حلاليت بالا مورد نياز است، مانند توليد ويسكوز 

حاصل از اين فرآيند ضروري است. ويژگي خمير محلول 
خلوص بالا : سطوح پايين همي  :تركيبي معمولاً داراي

سلولز، ليگنين و خاكستر كه براي توليد الياف ويسكوز با 
توزيع يكنواخت وزن مولكولي:  .كيفيت بسيار حياتي است

 .اين براي پردازش ثابت و كيفيت محصول مهم است
ت به واكنش پذيري بالا : افزايش واكنش پذيري نسب

تيمارهاي شيميايي، تسهيل پردازش بيشتر به ويسكوز يا 
  .]٦[ساير مشتقات سلولز

بازيافت سلولز از ضايعات به عنوان يك اقدام حياتي در 
راستاي حفاظت از محيط زيست و اقتصاد پايدار شناخته 

شود. اين فرآيند نه تنها به حفظ منابع طبيعي كمك مي
جويي در انرژي نيز صرفه كند، بلكه به كاهش آلودگي ومي

با توجه به افزايش تقاضا براي همچنين،  .شودمنجر مي
كاغذ و محصولات سلولزي، بازيافت سلولز به كاهش 
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كند. ها و منابع طبيعي كمك ميوابستگي به جنگل
استفاده از ضايعات كاغذي به جاي چوب درختان، از 

بيعي كند و فشار بر منابع طها جلوگيري ميتخريب جنگل
  .]7[مي دهد را كاهش 

هايي نيز وجود با وجود اهميت بازيافت سلولز، چالش
ابل قدرصد از مواد سلولزي  2دارد. در ايران، تنها حدود 

تر از شود كه اين رقم بسيار پايينآوري ميبازيافت جمع
ه باز ميانگين جهاني است. براي افزايش ميزان بازيافت، ني

ها و تشويق ي زبالهآموزش عمومي براي جداساز
اندازي صنايع بازيافت گذاران خصوصي براي راهسرمايه

 داموجود دارد. در نتيجه، بازيافت سلولز نه تنها يك اق
محيطي بلكه يك ضرورت اقتصادي است كه بايد زيست

تر مورد توجه قرار گيرد تا بتوانيم از منابع طبيعي به
را كاهش استفاده كنيم و اثرات منفي بر محيط زيست 

ر ددر اين تحقيق الياف آلفاسلولز مورد استفاده  .دهيم
ك يصنايع فيلتراسيون آب صنايع شيميايي با استفاده از 

ت روش كارآمد بدون كاهش ويژگي هاي الياف مورد بازياف
ت يافقرار گرفت. ويژگيهاي الياف سلولزي قبل و پس از باز

 با تكنيك هاي مختلف مورد بررسي قرار گرفت.

توجه به مصرف زياد اين ماده با ارزش و عدم  با
استفاده آن تلاش بر اين است كه فيلتر مصرف شده 

و  بازيابي شده و به عنوان ماده اوليه براي صنعت ديگر
تا هم از لحاظ   توليد ماده ديگر قابل استفاده شود.

يي اقتصادي ارزش افزوده ايجاد كند و در هزينه صرفه جو
كه اهميت  يطي به حداقل برسدشود و آسيب زيست مح

 آن را در بازيافت مجدد چندين برابر مي كند.

  
  مواد و روش ها

  تهيه و  آماده سازي نمونه
و  ٪٩٩٫٥با خلوص  (ARBOCEL® BWW40)سلولز 

 2٠٠حدود  افيمشخص (طول ال يكيزيمشخصات ف
 هيلا كي) به صورت كرونيم 2٠و ضخامت حدود  كرونيم
 ليتشك لتريسطح ف يرو »يبريتشك ف« اي كنواختي
، (Precoating) نگيكوتشيمرحله پ ي. در ابتدا، طشوديم

صورت معلق بر مخلوط و به ينديفرآ عيما ايسلولز با آب 
شود و ذرات  جاديا هيتا بستر اول گردديم عيتوز لتريف يرو

را به دام اندازد.  يورود انيموجود در جر يديمعلق و كلوئ
 نيپساب از ا ياصل انيجر ،Bodyfeedسپس در مرحله 

گذشته و ذرات  برهايف انياز م زيتم عيبستر عبور كرده، ما
. با گذشت زمان، شونديمحبوس م يسلولز هيدر لا ندهيآلا

 (Δp) با ذرات اشباع شده و افت فشار جيبه تدر هيلا نيا

حداقل زمان ، بار برسد  2تا به حداكثر  ابدييم شيافزا
 كل،يشود. پس از اتمام س ساعت كامل 4٨ يعنيچرخه 

فشار و  يكردن با هوا، آزادسازشستشو، خشك اتيعمل
چرخه بعد آماده  يبرا لتريتا ف شوديانجام م كيك هيتخل

   ICPنمونه فيلتر سلولز  مصرف شده جهت آناليز  .گردد
و مدل  Perkin Elmer هتوسط دستگاه شركت سازند

DRC9000  مختلف براي تعيين ميزان فلزات و عناصر
  . انجام شدجذب شده 

  
  :فرآيند آبشويي فيلتر سلولزي مصرف شده

نمونه فيلتر مصرف شده فقط با آب سرد و گرم 
راي ب pH 6-7 آبشويي شد آب مقطر مورد استفاده با 

 فت.ميلي ليتر مورد استفاده قرار گر ٥٠محلول به مقدار 

 گرم وزن شد. ١٠وزن خشك نمونه فيلتر مصرف شده 
ت و شو به عنوان يك روش پيش تصفيه برتر فرآيند شس

  گرفت.براي درمان و كاربرد مورد بررسي قرار 
  

با  فيلتر سلولزي مصرف شده اسيد شوييفرآيند 
  مختلف : استفاده از اسيدهاي

براي انجام آزمايش هاي اسيد شويي، از اسيد 
با درجه  (Sigma) هيدروكلريدريك ساخت شركت سيگما

سولفوريك ساخت شركت مرك درصد واسيد  37خلوص 
Merc) درصد و يك دستگاه صفحه  ٩٨)  با درجه خلوص

 Stirrer) مجهز به همزن مغناطيسي ( Plate Hot)داغ 

Magnet )   و يك بشر شيشه اي و مگنت مقاوم در برابر
  .دما استفاده شد

هيدروليز فيلتر سلولزي مصرف شده با استفاده از 
با  ان و دما متفاوتدر غلظت و زم H2SO4و  HClاسيد 

دما ،  پارامترهاي مؤثر در فرآيند اسيد شويي ،استفاده از 
 (ثابت) زمان ، غلظت اسيد(اسيديته) و سرعت همزني

نتايج به صورت تك مرحله اسيد شويي و دو مرحله  است
  هم آبشويي و هم اسيدشويي انجام شد. 

  
  آزمون ها و تجهيزات مورد استفاده:

  FESEM-EDS روبشيميكروسكوپ الكتروني 
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اب باتوجه به فرايندهاي انجام شده نمونه بهينه انتخ
ي به مدل با دستگاه FESEM-EDS شد وتصوير برداري

TESCAN MIRA4   شركت سازندهTESCAN  از كشور
  چك انجام شد. 

  
  XRDآناليز 

از   XRDبه منظور تعيين بلورينگي نمونه با آزمون  
ده شد. مقدار ستفاا  Haoyuan –DX2700BHدستگاه 

طه (راب گالبلورينگي الياف و نانو بلور با استفاده از رابطه س
  .بدست آمد) ١

  )١رابطه (

 
  

   TGAآناليز 
 ارتيحر اندازي گيري آناليز حرارتي با استفاده از آناليز

يي درجه سلسيوس با  نرخ دما ٦٠٠تا 3٠در دامنه دمايي  
گاه مورد استفاده دست درجه سلسيوس انجام شد. 2٠

STA PT 1600 .ساخت كشور آمريكا قرار گرفت   
  

   R10-R18تست 
سلولز رد شرايط  انحلالبه منظور تعيين ميزان 

 و ١٠با درصد قلياييت  ISO 692قليايي، طبق استاندارد 
  گيري و تعيين شد. درصد اندازي ١٨

  

  WRVتست 
ميزان ماندگاري آب نمونه فيلتر بهينه شده طبق 

  اندازه گيري و تعيين شد. ISO 23714دارد استان
  طرح آماري

 ANOVAمقايسه تيمار هاي اين پژوهش با با روش 
 و تحليل سطح پاسخ Design Expert 12 افزارنرمدر 

(Response Surface Methodology - RSM.انجام شد (  
  

  نتايج و بحث
  سلولز مصرف شده در تصفيه آب   ICPآناليز 

نمونه  ICP-MS سماي جفت القاييپلا  نتايج آناليز
ي حضور عناصر معدني دهندهنشان مصرف شده سلولز

 متعددي در ساختار اوليه ماده است. مقدار بالاي كلسيم

(366 mg/L) و آهن (70 mg/L) نشان دهنده جذب بسيار
بالا عناصر توسط فيلتر سلولزي و عملكرد خوب آن در 

ر فلزات همچنين، حضوتصفيه آب را بيان مي كند. 
و  )µg/L 2/6( ، سرب)µg/L 6/1(  سنگين مانند كادميم

كه اين عناصر حتي در  قابل توجه بوده )µg/L 5/4(اورانيوم
 از سوي ديگر، جيوهغلظت كم سمي يا كم سمي هستند. 

(Hg) ميزان اين عنصر كمتر از حد تشخيص (1 ppb) 

دهنده عدم آلودگي قابل توجه به گزارش كرده كه نشان
  . ]7[ باشدفلز سمي در نمونه اوليه مياين 

  

  ).mg/L. غلظت عناصر در نمونه سلولز مصرف شده (١جدول 

  مقدار اندازه گيري شده DLحد تشخيص   واحد  نام فارسي  عنصر
Ca  كلسيم  mg/L  ٠١/٠  3٦٦  
Na  سديم  mg/L  ١  ٠١/٠247  
Mg  منيزيم  mg/L  ٩/١  ٠١/٠47  
K  پتاسيم  mg/L  ٥/١  ٠١/٠4  
Co  كبالت  µg/L  ١  4/47  
Si  سيليسيم  mg/L  ١/١  ٠١/٠3  
Ag  نقره  µg/L  ٦/٩٠  ١4  

  
  FESEM-EDSنتايج 

مربوط  (SEM) تصوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي
تر و به نمونه سلولز پس از تيمار شيميايي، ساختاري منظم

تري را در مقايسه با نمونه خام نشان الياف نسبتاً جداشده

اين تصوير داراي سطحي . الياف در )2(شكل  دهدمي
تر هستند كه بيانگر حذف تر و بافتي متخلخليكنواخت

سلولز طي مؤثر تركيبات چسبنده مانند ليگنين و همي
فرآيند تيمار است. تخلخل ايجاد شده در سطح و جدايش 
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ل و آمادگي دهنده افزايش سطح فعامناسب الياف، نشان
بالاتر ماده براي كاربردهاي بعدي همچون جذب فلزات 

پليمري يا توليد نانوسلولز است. اين سنگين، اصلاح زيست
شده كنند كه تيمار انجامتغييرات ساختاري تأييد مي

ها و بهبود خصوصيات فيزيكي خوبي در حذف ناخالصيبه
ر موجود آناليز كمي مقدار عناص ].٨[سلولز مؤثر بوده است 

 3در شكل  EDX در سطح الياف از طريق طيف سنجي
دهد كه مينشان داده شده است. نتايج اين بررسي نشان 

نمونه عمدتاً از كربن، اكسيژن تشكيل شده است. 
دهنده هاي قوي مربوط به كربن و اكسيژن نشانپيك

 ساختار سلولزي پايه هستند، در حالي كه پيك قابل توجه
آميز سطح با اين فلز است. ش موفقيتطلا بيانگر پوش

علاوه بر اين، مقادير كمي از عناصر ديگر مانند سديم، 
منيزيم، سيليسيم، نقره، پتاسيم، كلسيم، كروم و كبالت 

ها نشان نيز در نمونه شناسايي شدند. غلظت نسبتاً كم آن
دهد كه تأثير قابل توجهي بر تركيب كلي يا خواص مي

  ].٩[وليز به خوبي انجام شده است نمونه ندارند و هيدر
مقدار بسيار بالاي كربن  ،EDSه آناليز با توجه ب

ي حفظ ساختار سلولزي پس از تيمار است. از دهندهنشان
هاي آنجا كه سلولز تركيبي آلي متشكل از زنجيره

 دهندهكربوهيدراتي است، بالا بودن درصد كربن نشان
ساكاريد پس ي پليماندن ساختار اصلخلوص خوب و باقي

فلزات سنگين ( .سازي استاز فرآيند اسيدشويي و خشك
اين  Cr ،Co ،Ag ،Ca ،K ،Na ،Mg ،(Si سنگينو نيمه

اند (اغلب هاي بسيار پايين مشاهده شدهعناصر با غلظت
دهنده اثر مثبت فرآيند اسيدشويي وزني)، كه نشان %2زير 

كلسيم  .ستشده از فيلتراسيون آب ادر حذف فلزات جذب
هايي رايج در آب كه پس از اسيدشويي يون و سديم

  .اندكاهش يافته
  
 

  
  برابر ٢٠٠٠ يينمادر بزرگ HClشده با  ماريت افيسطح ال  FESEM ريتصو- ٢شكل

  
  پروفيل عناصر سطح الياف سلولزي EDSآناليز  -٣شكل 
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  )XRDنتايج آناليز پراش پرتو ايكس (
از جمله درصد كريستالي و  آناليز پراش اشعه ايكس

اندازه كريستال  ميكروكريستال سلولزهاي توليد شده را 
اناليز پراش پرتو ايكس نمونه  4شكل  نشان مي دهد.

در الگوي پراش پرتوايكس پيك سلولز را نشان مي دهد. 
ديده مي شوند كه  2θ=18و  2θ=22.7هاي مربوط به 
هاي ود پيكوج ].٩[ و خالص مي باشند Iمربوط به سلولز 

دهنده نشان درجه 22ويژه در ناحيه مشخص و باريك، به
هاي پيك .وجود فاز بلوري قابل توجه در نمونه است

تر بيانگر وجود نواحي آمورف يا بخشي از تخريب پهن
اين  .باشندساختار بلوري در اثر تيمارهاي شيميايي مي

ه حفظ دهندتطابق دارد و نشان I الگو با ساختار سلولز نوع
نسبي ساختار بلوري پس از تيمار (مانند اسيدشويي يا 

نمونه مورد  XRD الگوي پراش ].٩است [سازي) خشك
دهد كه بيانگر حفظ بررسي سه پيك شاخص را نشان مي

پس از فرآيند تيمار است. پيك  I ساختار بلوري سلولز نوع
) 2٠٠مربوط به صفحه ( °23–°22   غالب در محدوده 

توجهي دهد كه بخش قابلبالاي آن نشان مي بوده و شدت
نخورده باقي مانده از نواحي بلوري سلولز طبيعي دست

به صفحه  2θ ≈ 16°–17°است. پيك ديگر در محدوده 

شود و حضور آن تأييدي بر حفظ ) نسبت داده مي١١٠(
در نمونه است. علاوه بر اين، يك پيك  I فاز سلولز نوع

تواند شود كه ميمشاهده مي 2θ ≈ 34°تر در حدود كوچك
ها، تشكيل فازهاي ثانويه يا تبلور ناشي از حضور ناخالصي

هايي از ساختار با نظم متفاوت باشد و به موضعي در بخش
تشخيص در الگوي پراش عنوان يك ويژگي فرعي اما قابل

 ، شاخص بلورينگيSegalبر اساس روش  .شودظاهر مي

(CrI)  خامنمونه از روي داده XRD  محاسبه شد. در اين
در  I نوع سلولز بلوري اصلي پيكروش، شدت بيشينه 

 ناحيهو شدت كمينه I200 عنوان به 2θ≈22.75 حوالي
در نظر گرفته Iam عنوان  به١٩,٥ تا  ١٨ بين آمورف

 Iamو  ١٩٦٨برابر  I200 شود. با جايگذاري مقادير مي
ود در فرمول ، مقدار شاخص بلورينگي حد 444برابر 
دهد كه بخش دست آمد. اين عدد نشان ميبه 77,4٪
اي از ساختار سلولز پس از تيمار شيميايي يا فيزيكي عمده

توجهي از نواحي همچنان بلوري باقي مانده، اما سهم قابل
آمورف نيز در اثر فرآيند ايجاد شده است، كه با تغييرات 

 خوانيهم الگو در آمورفها و حضور زمينه پهناي پيك
  دارد.

  

 
  HCl الياف تيمار شده با (XRD) الگوي پراش پرتو ايكس - 4شكل

  
   TGAنتايج آناليز حرارتي 

ـــــايي  ـــــنجي گرم ـــــل وزن س ـــــاي تحلي نموداره
 2نمونــــه هــــاي ميكروكريســــتال ســــلولز در جــــدول 

شـــده اســـت. همـــانطوري كـــه  نشـــان داده ٥و شـــكل 
ـــدود  ـــلولز در ح ـــي شـــود س ـــه م ـــه  3٠٠ملاحظ درج

ـــه ســـانتيگراد  شـــرو ـــه مـــي كنـــد و تجزي ـــه تجزي ع ب

ـــه  ـــك ب ـــولاً نزدي ـــل معم ـــانتي 3٩٥كام ـــه س  درج

  ].١١و  ١٠[ گراد  رخ مي دهد
تخريب نمونه ها در دو مرحله اتفاق مي افتد . كاهش 

درجه سانتيگراد، عمدتاً  2٠٠وزن اوليه: در دماي كمتر از 
 به دليل تبخير رطوبت. 

 3٠٠فاز تجزيه اصلي: كاهش وزن قابل توجهي بين 
درجه سانتيگراد رخ مي دهد،  3٩٥درجه سانتيگراد تا 
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جايي كه كاهش وزن عمده ي نمونه ها به دليل آبگيري و 
دپيلمره شدن زنجيره ي سلولزي، دكربوكسيله شدن و در 
نهايت شكسته شدن پيوند هاي گليكوزيدي اتفاق مي افتد 
و نمونه به طور كامل تجزيه مي شود. تحقيقات گذشته 

هد با توجه به افزايش ساختار بلوري در نشان مي د
ميكروكريستال سلولز، پايداري حرارتي نسب به 
آلفاسلولزكه داراي بخش آمورف مي باشد بيشتر است. 

سلولز تحت پيروليز قرار مي گيرد و منجر به تشكيل گاز و 
  ].١3و  ١2[ توليد زغال مي شود

امكان مقايسه بين سلولز و  TGAتجزيه و تحليل 
اجزاي زيست توده مانند همي سلولز و ليگنين را ساير 

فراهم مي كند. سلولز عموماً پايداري حرارتي بالاتري 
دهد اما كمتر از ليگنين نسبت به همي سلولز نشان مي

تري دارد و مقاومت حرارتي است كه ساختار پيچيده
  ].١4[ بالاتري دارد

  
  

 لزي تيمار شدههاي تخريب حرارتي الياف سلوتحليل ويژگي .٢جدول

  تفسير  بازده  ويژگي

  آغاز تجزيه ساختار آلي سلولز؛ شروع تجزيه پيوندهاي گليكوزيدي  C°250  نقطه شروع تخريب حرارتي
  پايان تخريب حرارتي كامل سلولز؛ به معناي تجزيه كامل ساختار  C°360  نقطه پايان تخريب حرارتي

  دهنده خلوص بالا و حذف كامل تركيبات معدني و غيرآلينشان  0%  (Residual) فرآيند مانده در پايانمقدار باقي

  

 
  (TGA) نمودار تجزيه حرارتي نمونه سلولز با استفاده از آناليز گرماوزني -٥شكل 

 
  

  WRVو   R10-R 18تست 
به  ISO 692بر اساس استاندارد  R10  ،R18 آناليز 

 عنوان يك شاخص حياتي براي كيفيت انحلال خمير عمل
 مي كند و بر ويژگي هاي پردازش آن و عملكرد محصولات

ظ حف سلولزي نهايي تأثير مي گذارد. اندازه گيري آن براي
ات شتقاستانداردهاي بالا در توليد الياف ويسكوز و ساير م

ي حصول اطمينان از اينكه خمير دارا سلولز ضروري است.
حداقل ناخالصي هاي معدني و توزيع وزن مولكولي 

 . است مطلوب

 R10  اغلب در كنار پارامترهاي ديگر مانند ويسكوزيته
و محتواي آلفا سلولز تجزيه و تحليل مي شود تا نمايه اي 

جامع از واكنش پذيري خمير و مناسب بودن آن براي 
نسبت R10  . پردازش بيشتر به مشتقات سلولز ارائه كند

 سلولزي را كه پس از درمان با محلول سوزاننده حل نشده
 كند.ماند، كميت ميباقي مي

به بالا تمايل به  R10  ،R18خميرهاي با مقادير 
فيلترپذيري و واكنش پذيري بهتري در طول توليد 

ل ويسكوز دارند كه مي تواند بر استحكام و كيفيت محصو
قدار خميرهاي حل شونده معمولاً به م. نهايي تأثير بگذارد

R10  لز بالاحتواي آلفا سلونياز دارند كه با م %٩2بيشتر از 
هايي مانند همي سلولز و ليگنين و سطوح پايين ناخالصي

 ].١٥[ مرتبط است
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 RSMتحليل 

طرحي از  Design-Expert 12با استفاده از نرم افزار 
اجرا  (response) پاسخ  2و  (factor)عامل  4آزمايش با 

هدف بررسي تأثير نوع اسيد، دما، زمان و غلظت بر  شد.
. جهت مانده و بازده فرآيند استخاكستر باقي ميزان

معرفي اين متغيرها به نرم افزار، سطوح مختلف متغيرها به 
  صورت كدگذاري شده به نرم افزار تعريف شدند.

  
  تحث تاثير متغيرهاي H₂SO₄و   HClميزان اثرگذاري اسيد  - ٦شكل

  
از طراحي آزمايش، ميزان  ٦شكل  بر اساس نمودار

ري متغيرهاي مختلف بر مقدار خاكستر و بازده تأثيرگذا
بيشترين ميزان  (A) سلولز مورد ارزيابي قرار گرفت. دما

اي كه تغييرات گونهتأثير را بر هر دو پاسخ نشان داد، به
توجه در مقدار خاكستر و بازده شد. آن باعث نوسان قابل

ها و در ها موجب كاهش ناخالصيافزايش دما در برخي بازه
 خي ديگر باعث تخريب ساختار سلولز گرديد. درصدبر

نيز تأثير نسبتاً بالايي بر كاهش بازده و  (D) اسيد غلظت

افزايش مقدار خاكستر داشت و نشان داد كه غلظت زياد 
شدن تواند موجب كاهش خلوص و حلاسيد مي

 مرحله اولهايي از الياف سلولز شود. در مقابل، زمان بخش

(B)  دوم زمان مرحلهو (E)  ها تري بر پاسختأثير ملايم
ها منجر به تغييرات محدود در داشتند و تغييرات آن
دهد كه طور كلي، نتايج نشان ميخاكستر و بازده شد. به

كنترل دقيق دما و غلظت اسيد در فرآيند تيمار سلولز 
 .سازي خواص نهايي ضروري استبراي بهينه

 

  
  H₂SO₄و   HClبراي دو نوع اسيد  (Ash) سترار خاكاي، مقدنمودار مقايسه - ٧شكل
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طور كلي مقدار به HCl اسيد  7با توجه به شكل 
 .بر جاي گذاشته است H₂SO₄ خاكستر كمتري نسبت به

داراي پراكندگي بيشتري هستند، كه  H₂SO₄ ها برايداده
دهنده حساسيت بيشتر اين اسيد به ممكن است نشان

با افزايش غلظت . ما و زمان) باشدپارامترهاي ديگر (مثل د
تبادل يون و براي  آن، توانايي H₂SO₄  يا HCl مثل اسيد

 ,Fe) هاي معدني مانند فلزات سنگينحل كردن ناخالصي

Al, Ca, Mg, K, Na) از طرفي  .يابدها افزايش ميو نمك
در غلظت اتفاق بيفتد  هيدروليز ساختار سلولزممكنه 

 ممكنه كند و تأثير كميميز مياسيد فقط سطح را ت پايين
 پيوندهاي در غلظت متوسط تا بالا .بر ساختار اصلي دارد

β-1,4  گليكوزيدي در ساختار سلولز ممكن است شكسته
شوند و اين موجب كاهش وزن مولكولي و درجه 

در غلظت بسيار بالا يا زمان  .شودپليمريزاسيون مي
سيب ببيند طولاني، ممكن است ساختار كريستالي سلولز آ

هاي مكانيكي و حرارتي آن تأثير منفي كه روي ويژگي
غلظت بهينه اسيد بايد طوري انتخاب شود كه  .دارد

ها و فلزات حذف شوند، بدون آنكه ساختار سلولز ناخالصي
 H₂SO₄ يا HCl درصدي ٥تا  2هاي غلظت .آسيب ببيند

با توجه به داده هاي  بهترين هستند .براي اسيدشويي 
ي از نرم افزار نمونه بهينه انتخاب شده كاملا تطبيق آمار

  دارد.
بيني رفتار براي تحليل و پيش 3و  2با توجه به رابطه 

فرآيند تيمار اسيدي الياف سلولزي، از طراحي آزمايش به 
  Design-Expert افزارروش سطح پاسخ با استفاده از نرم
ها، داده آوريها و جمعاستفاده شد. پس از اجراي آزمايش

يك مدل رياضي غيرخطي برازش داده شد كه متغير 
، ( θw)  صورت تابعي از دماي تيمار با آبرا به  Aپاسخ

و زمان تيمار  (C) ، غلظت اسيد( Tw)  زمان تيمار با آب
كند. اين مدل كه ساختار بيني ميپيش (TA) اسيدي

معكوس و تواني دارد، بيانگر پيچيدگي روابط بين 
هاي فرآيند و پاسخ نهايي است. ضرايب موجود در متغير

هاي معادله از طريق آناليز رگرسيون غيرخطي بر پايه داده
سازي توان از آن براي بهينهاند و ميدست آمدهتجربي به

  .شرايط عملياتي استفاده كرد
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

  

  ASH : 2رابطه 
  

  
  ASH : 2رابطه 

 

 

 نتيجه گيري

ويژه غلظت اسيد و امل، بهنتايج نشان داد كه هر پنج ع
.  دارند Eff و Ash داري بر هر دو پاسخنوع آن، اثر معني

هاي متوسط تا بالا و زمان در غلظت HCl استفاده از اسيد
در  كافي، موجب كاهش قابل توجه خاكستر نهايي شد.

تر، فرآيند اسيدشويي ممكن است نتايج هاي كوتاهزمان
ل ناقص بودن واكنش يا تري ارائه دهد ولي احتماسريع

هاي خيلي در زمان .ها وجود داردحذف ناكامل ناخالصي
ها ممكن است ناشي از تخريب طولاني، كاهش نمونه

يا حتي ممكن است .ساختار سلولزي يا افت بازده باشد
وشو مجدد وارد برخي عناصر به سطح بيايند و در شست

شود  .  ايجاد محصولات جانبي ناخواستهو يا  محيط شوند
اسيد فرصت كافي براي نفوذ در بافت سلولز در زمان كوتاه 

 .شوندها حذف ميترين ناخالصيتنها سطحيد و ندار
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اي براي رسد زمان بهينهبه نظر مي  3٠  ي زمانيبازه
ها و حفظ كيفيت سلولز توازن بين حذف مؤثر ناخالصي

ها، ساختار سلولزي هنوز حفظ شده اما ناخالصي باشد
، ⁺Na و ⁺Ca²⁺ ،Mg²⁺ ،Fe³⁺ ،K هايي مثلويژه يونهب

با توجه به اينكه نمونه  .اندخوبي از ماتريس حذف شدهبه
است،  (Mg) و منيزيم (Ca) حاوي مقدار بالايي از كلسيم
راحتي باعث تشكيل به HCl استفاده از اسيدهايي مانند

شود، كه به مي MgCl₂ و  CaCl₂ كلريدهاي محلول مثل
 تواند توضيح دهد كه چراشوند. اين ميشسته مي راحتي

HCl در .  در كاهش مقدار خاكستر بهتر عمل كرده است
 هايي مثلبا كاتيون (H₂SO₄) مقابل، اسيد سولفوريك

Ca²⁺ و Ba²⁺ هاي نامحلولي شود و سولفاتتركيب مي
وشو دهد كه در فرآيند شستتشكيل مي CaSO₄ مانند

و در نتيجه به عنوان خاكستر شوند راحتي حذف نميبه
  . مانندباقي مي
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