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Abstract 

Problem definition and objectives: To produce cellulose nanofibers, a wide variety of 
chemical and enzymatic pretreatments have been applied to various raw materials through 
numerous mechanical fibrillation methods. This has led to the development of a broad spectrum of 
cellulose and lignocellulose nanofibers with diverse functional properties. Consequently, over the 
past decade, numerous methods have been developed to characterize and provide criteria for the 
quantitative assessment of various types of cellulose nanofibers, which are referred to as 
benchmarking parameters. Accordingly, in this study, by producing several cellulose nanofiber 
samples from a specific raw material and by examining the nano-sized fraction index and 
comparing it with the results of electron microscope images and the tensile strength of the 
produced film, some advantages and weaknesses of the nano-sized fraction index in nanofiber 
benchmarking were investigated. Therefore, the main goal of this paper was to study some positive 
and negative points of nano-sized fraction index for benchmarking of cellulose nanofibrils and the 
efficiency range of this index compared to common evaluation methods such as film tensile 
strength, and morphological studies by electron microscope images. 

Methodology: To produce pulp and prepare it for cellulose nanofiber production, kraft pulp 
obtained from poplar wood chips was produced using 14% alkalinity, liquor/wood ratio of 6:1, 
temperature: 170°C, sulfidity: 25%, and a cooking time: 120 minutes. After washing the resulted 
brown pulp, to delignify and remove residual lignin, treatment with sodium hypochlorite and 
alkaline extraction using sodium hydroxide was employed. The pulp consistency was 10%, 
bleaching time was 45 minutes, and the pH during bleaching was maintained within the range of 9 
to 10. Additionally, alkaline extraction was performed using 2% sodium hydroxide, and the pH at 
this stage was kept within the range of 10 to 11. The production process of nanofibrillated 
lignocellulose was carried out using an ultra-fine grinder at two various fibrillation intensities: 
high fibrillation intensity (HC-CNF) and low fibrillation intensity (LC-CNF). The chemical 
composition of the pulp, X-ray diffraction, and transmission electron microscope images were 
evaluated. The nano-sized fraction index, used for comparing nanofibrillation quality, was 



... پارامتر شاخص نانوماده  به عنوان يابيارز                                                                                                 578 

evaluated by centrifuging a dilute nanofiber suspension (0.02% w/w) at 3500 rpm for 15 minutes. 
Cellulose nanofiber films with a grammage of 30 g/m² were prepared by the vacuum filtration 
method, and their tensile strength was evaluated. 

Results: The chemical composition of the used fibers was 98.2% holocellulose with an average 
degree of polymerization of 637. The average diameter of HC-CNF was 18.9 nm with a 
distribution of 5.0-47.2 nm, a crystallinity index of 73.79%, a nano-material percentage index of 
26.71%, and a tensile strength of 110 MPa, indicating better fibrillation, lower crystallinity, higher 
tensile strength, and a higher nano-sized fraction index. However, for LC-CNF, the average 
diameter was 20.4 nm with a dispersion of 5.2-75 nm, a crystallinity index of 73.79%, a nano-
sized fraction index of 18.54%, and a tensile strength of 106 MPa. 

Conclusion: Considering the fact that the evaluation and benchmarking of produced nanofibers 
are necessary for comparing and converting qualitative results into reliable numerical indices, 
commonly, morphological evaluation indices of produced nanofibers and the tensile strength of 
films fabricated from nanofiber are suggested. However, evaluation through electron microscope 
images is very time-consuming and costly. Furthermore, by this type of evaluation, an extremely 
small portion of the total volume of produced nanofibers is examined, making its generalization to 
the entire produced nanofiber batch not entirely accurate. Also, the results of this evaluation 
depend on the operator and the researcher. On the other hand, examining the strengths of nanofiber 
films, in addition to being very time-consuming, involves multiple errors in film production and 
measurement methods. However, in a specific nanofiber production process, the nano-sized 
fraction index demonstrated greater numerical differentiation capability, and significantly lower 
cost and time compared to other characterization methods investigated in this study. An increase in 
the number of passes through the ultra-fine grinder resulted in an 8% difference in average 
diameter and a 4% difference in tensile strength. Nevertheless, this parameter led to an increase of 
over 44% in the nano-sized fraction index, indicating superior differentiation capability for this 
particular index. 
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 چكيده

 يرو يمــيآنز ،ييايميشــ يمارهــايتشياز پ ياديــز اريتنوع بســ ،يسلولز افينانوال ديتول يبرا: بيان مساله و اهداف
كــه باعــث  رار گرفتــه اســتو استفاده ق قيمورد تحق يكيمكان ونيلاسيبريمتعدد  ف يهاروش قيطرمختلف و از  هيمواد اول

ر د ليــدل نيبــه همــ گوناگون شــده اســت. يكاربرد يهايژگيبا و يگنوسلولزيو ل يسلولز افياز نانوال يعيوس فيعرضه ط
ســعه تو يســلولز افيــانــواع نانوال يمــســنجش ك يبرا ييارهايو ارائه مع فيتوص يبرا ياديز يهاطول دهه گذشته، روش

چنــد نمونــه  ديــلپژوهش، با تو نياساس، در ا نياست. بر همنام برده شده  يارسنجيع يها به عنوان پارامترهاو از آن افتهي
 رياوتصــ جيا نتــاآن بــ ســهيشــاخص درصــد نانومــاده و مقا يبررســ قيمشخص و از طر هيماده اول كياز  يسلولز افينانوال

 يارســنجير عنقاط ضعف و قــوت شــاخص درصــد نانومــاده د يبرخ ،يديتول لميف يو مقاومت كشش يالكترون كروسكوپيم
امتر عف و قــوت پــارنقــاط ضــبرخــي  مطالعــه بنابراين هدف اصلي ايــن مقالــه، قرار گرفت. قيو تحق يمورد بررس افينانوال

رزيــابي هاي متــداول اروشبا در مقايسه شاخص  نيا ييمحدوده كاراي نانوالياف سلولزي و سنج اريع يشاخص نانوماده برا
 بررسي نتايج تصاوير ميكروسكوپ الكتروني بوده است.و  لميمقاومت به كشش فمانند 

صــل حا ركاغــذكرافتيخم ،يزسلول افينانوال هيته يبرا افيال يسازو آماده ركاغذيخم ديبا هدف تول :هامواد و روش
 ١٧٠ ي، دمــا١ه بــ ٦درصد، نسبت مايع پخت بــه وزن خشــك خــرده چــوب  ١٤ تيئاياز خرده چوب صنوبر با استفاده از قل

حاصــله، بــا  ياهــوهق ركاغــذيخم يشستشــو زشد. پــس ا هيته قهيدق ١٢٠درصد و در زمان  ٢٥سولفيديته  گراد،يدرجه سانت
تفاده از بــا اســ ييايــو اســتخراج قل ميســد تيــپوكلريبــا ه مــارياز مرحلــه ت مانــده،يباق نيگنــيو حذف ل ييزدا نيگنيهدف ل

 يبررنــگ نيحــدر  pHو  قــهيدق ٤٥ يدرصد و زمان رنگبــر ١٠ ركاغذيخم ي. درصدخشكدياستفاده گرد ميسد ديدروكسيه
ام و درصــد انجــ ٢لظــت بــا غ ميســد ديدروكسيبا استفاده از ه ،يياياستخراج قل ني. همچنديگرد ميتنظ ١٠تا  ٩در محدوده 

pH بايده از دســتگاه ســوپر آســبــا اســتفا لهيبرينانوف گنوسلولزيل ديتول نديحفظ شد. فرآ ١١تا  ١٠مرحله در محدوده  نيدر ا 
 ييايميشــ بيــ) انجــام شــد. تركLC-CNFكــم ( ونيلاسيبري) و شدت فHC-CNF( اديز ونيلاسيبريبا دو شدت ف يسكيد

 وژيفياز ســانتر ا اســتفادهد. بشدن يابيارز يعبور يالكترون كروسكوپيم ريو تصاو كسيمورد استفاده، پراش پرتو ا ركاغذيخم
 يبــرا هرصــد نانومــادشــاخص د قه،يدق ١٥به مدت  قهيدور در دق ٣٥٠٠) در يدرصد وزن ٠٢/٠( افينانوال قيرق ونيسوسپانس

خــلأ  ونيلتراســيمربع بــا روش فگرم بر متر ٣٠با گراماژ  يسلولز افينانوال لميشد. ف يابيارز ونيلاسيبرينانوف تيفيك سهيمقا
  شد. يابيآن ارز يومت كششو مقا هيته

بــوده اســت.  ٦٣٧ارش درصد هولوسلولز با ميانگين درجه بســپ ٢/٩٨تركيب شيميايي الياف مورد استفاده شامل ج: نتاي
درصد و شــاخص درصــد  ٧٠/٧٣گيشاخص بلورين نانومتر، ٠/٥- ٢/٤٧نانومتر و پراكنش  ٩/١٨، HC-CNFميانگين قطري 

دهنده فيبريلاسيون بهتر، درجــه بلــورينگي كمتــر، مگاپاسكال بوده است كه نشان ١١٠و مقاومت به كشش  ٧١/٢٦نانوماده 
 ٤/٢٠يــانگين قطــري، م، LC-CNFص مقاومت به كشش بيشتر و شاخص درصد نانوماده بيشتر بوده اســت. امــا در خصــو

 ١٠٦مــت بــه كشــش و مقاو ٥٤/١٨، شاخص درصد نانوماده ٧٩/٧٣شاخص بلورينگي  ونانومتر  ٢/٥- ٧٥نانومتر و پراكنش 
  مگاپاسكال بدست آمده است. 
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بــه  يفــيك جينتا ليو تبد سهيمقا يبرا يارسنجيو ع يديتول افينانوال يابيموضوع كه ارز نيبا توجه به اگيري: نتيجه
 افيــنانوال يمورفولــوژ يابيــحاصــل از ارز يهااست، بطــور معمــول، شــاخص يقابل اتكا، لازم و ضرو يعدد يهاشاخص

 ،يالكترونــ كروســكوپيم ريتصاو قياز طر يابيارز اما. شونديم شنهاديپ افيحاصل از نانوال لمياومت به كشش فو مق يديتول
 شــوديم يبررســ ،يديتول افياز حجم نانوال يالعاده كوچكبخش فوق ،يابيارز نياست. بعلاوه، در ا نهيو پرهز ريگوقت اريبس

و  ســتگاهوابســته بــه اپراتــور د يابيــارز نيــا جينتــا ن،ي. همچنــســتين حيچندان صح يديتول افيآن به كل نانوال ميكه تعم
متعــدد  يخطاهــا ار،يعلاوه بر صرف وقت بس زين افيحاصل از نانوال لميف يهامقاومت يبررس گر،يد يآزمونگر است. از سو

در شــاخص نانومــاده،  اف،يــنانوال ديــمشــخص در تول نــديفرآ كيــرا به همراه دارد. امــا در  يريگو اندازه لميف ديدر نحوه تول
هاي عيارسنجي بررسي شده در اين تحقيق، قابليت تمايز عددي بيشتر، هزينه و زمــان بســيار كمتــري مقايسه با ساير روش

اخــتلاف  %٤اختلاف و در مقاومــت بــه كشــش بــا  %٨ارائه نمود. افزايش تعداد دفعات عبور از دستگاه در ميانگين قطري با 
افــزايش شــد كــه قابليــت تمــايز بيشــتر در  %٤٤ن پارامتر در شاخص نانوماده باعــث ايجــاد بــيش از نمايش داده شد. اما اي

  خصوص اين شاخص را مشخص كرد.
  

 ليبرينانوف ،يسلولز افيشاخص نانوماده، نانوال ،يارسنجيعهاي كليدي:  واژه

  

  مقدمه
اي در در چند دهه اخير تحقيق و پژوهش گسترده

لزي لياف سلوو كاربردهاي انواع نانواها زمينه توليد، ويژگي
نانوالياف . ]١-٤و ليگنوسلولزي انجام شده است [

از  متشكل يسلولزليگنومواد  توانيرا مليگنوسلولزي 
 يبعد خارج كيقل با حدااي از آنها ها و يا مجموعهليبريف

 نيانانومتر دانست.  ١00تا  ١ نيب يعنينانو،  اسيدر مق
 و يريپذ بيتخر ستيز ،يريپذ ديدتج يايمزا اف،ينوع ال

 ژهيسطح و يهايژگيو در كناربودن سلولز را  يسم ريغ
 يظاهر بيو ضر ليدروكسيه هايگروه اديمقدار ز اد،يز

 وده قرار داقابل توجه كه حاصل نانوابعاد بودن آنها است 
ماده منحصر بفرد ارائه  كياز  ژهيشكل و كيدر قالب 

  .]5[ ندنماييم
كاربردها و  يبرا يسلولزنانوالياف  ديتول ه،نيزم نيدر ا
 شيو با افزا افتهي ياديمختلف گسترش ز يراهكارها

همراه  نهيزم نيتعداد اختراعات و مقالات در ا يتصاعد
نوع  نيا ديتول هايو روش هيشده، لذا تنوع مواد اول

 شيپ ياهو روش يكيمكان ونيلاسيبريف قياز طر افينانوال
آنها  هاييژگيو و يديع در محصول تولمنجر به تنو ماريت

در طول دهه گذشته،  ليدل ني. به هم]٦[شده است 
 يبرا ييارهايو ارائه مع فيتوص يبرا ياديز هايروش

و از آن  افتهيتوسعه  يسلولز افيانواع نانوال يفيسنجش ك

 .]8- ٦[ استنام برده شده ١هاي عيارسنجيبه عنوان روش
انوالياف سلولزي تا چه حد اين موضوع كه سوسپانسيون ن

نانوفيبريله شده و فيبريلاسيون تا چه حد پيشرفت كرده 
  است، نياز به معيارهايي براي سنجش (عيارسنجي) دارد. 

به  كيفي نانوالياف يابيارز هايروش ،يطور كل به
 )،يكيولوژيب اي ييايميش ،يكي(مكان ديشدت به فرآيند تول

 ،يافتيغذ، كاغذ بازكا ري(چوب، خم يسلولزليگنومنبع 
 ده)تو ستيمنابع ز ريسا ايپنبه  ،يكشاورز عاتيبامبو، ضا

 يبرا ياديز هايدارد. روش بستگي هاآن ييو كاربرد نها
 دارد و لذا (عيارسنجي) وجود يابيارز ومشخصات  نييتع

 براي عيارسنجي يمتعدد هايدستورالعمل هادر پژوهش
 (طول، يورفولوژابعاد و م قيمشخصات دق نييبر اساس تع

 ،تهيستاليسطح، كر يميش ،يقطر و نسبت ابعاد)، بار سطح
 گريد يو پارامترها يكيخواص رئولوژ ،يكيخواص مكان

  . ]٢،8،9[ اندارائه كردهنانوالياف  يبرا
در حال  يسلولز افينانوال ميمستق يابيارز هايروش

 الكتروني كروسكوپيم ريور اساس تصاببطور عمده حاضر 
در حالي كه . باشدرزيابي مورفولوژي آن) مي(براي ا
از  يابيارزتنها زمان بر است و ي كروسكوپيم هايبررسي

را  بزرگ اريبس هاينمونهاز كل كوچك  اريمناطق بس
تواند نمايان كننده شرايط بنابراين نمي دهد ويم نشان 

 گر،يد ياز سو عمده سوسپانسيون نانوالياف توليدي باشد.
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 ماده ليگنوسلولزي يبرا گيري ابعاداندازه هايروشبرخي 
ارائه  يمناسب هايكرده و دادهنشده خوب عمل  ليبريف

 يمناسب برا هايد. به طور مثال، روشندهنمي
 هايمانند روش ،ياندازه ذرات كرو عيتوز يرگياندازه
 يسلولزها ي) ، عموماً براDLSنور ( يبر پراكندگ يمبتن

همانطور كه  از سوي ديگر ،ستنديشده مناسب ن ليبريف
كه با استفاده از  يمناسبتر هايروشبيان شد، 

 يابيارز تيفقط قابل زيهستند ن يالكترون هايكروسكوپيم
  . ]7[از ماده را دارند  يانتخاب شده و كوچك هايبخش

 زانيم نييمهم در تع هاياز شاخص يكاما، ي
 لهيربيسلولزنانوف انواع يابيارز يكه برا ونيلاسيبريف

شاخص  رد،گييمورد توجه قرار م ،(نانوالياف سلولزي)
 راياست. ز ٣و يا شاخص بازده نانوفيبريلاسيون ٢نانوماده
شده ممكن است  لهيبريمواد در سلولز ف بخشي ازاندازه 

در حالي كه با تصويربرداري نانو باشد.  اسيخارج از مق
ميكروسكوپ الكتروني و تمركز بر يك ناحيه بسيار 

بر گردد. ك، اين ناهمگوني ابعاد بخوبي ارزيابي نميكوچ
با تفاوت ماده  كي يمهم برا يژگيو كياساس،  نيهم

ي سلولز توليد نانوالياف آنچه در فرآيند مانند اندازه بسيار
جداسازي اجزاء كوچكتر (نانوفيبريله شده) از  ،دهدرخ مي

رصد دتر (داراي ابعاد ميكرو و ماكرو) و تعيين اجزاء درشت
   .]١،١0- ١٣[ تواند باشدمياجزاء نانوابعاد آن 

)، از روش ٢0١5و همكاران ( Naderiدر همين زمينه، 
گرانشي (سانتريفيوژ) براي جداسازي اجزاي درشت در 
سوسپانسيون رقيق نانو الياف سلولزي استفاده كردند و 
مقدار ماده جامد در مايع رويي بعد از فرايند سانتريفيوژ را 

ان شاخص و معيار ارزيابي كيفيت فرآيند نانوالياف به عنو
سلولزي توليدي معرفي كردند. از اين شاخص به عنوان 

اند و آن را به عنوان پارامتري بازده فيبريلاسيون نام برده
براي بررسي كيفيت فرآيند توليد نانوالياف و عوامل موثر 

-Sanchez .]١١،١٤،١5ند [مورد استفاده قرار داده

Salvador ) از اين شاخص براي ارزيابي ٢0٢٢و همكاران (
و مقايسه كيفيت نانوالياف حاصل از تيمار الياف سوزني 
برگ و پهن برگ در اثر تيمار شيميايي و آنزيمي استفاده 

) شاخص ٢0٢٢و همكاران ( Signori-Iaminنمودند. 
نانوماده و ضريب ظاهري نانوالياف را به عنوان دو شاخص 

                                                             
2 Nano-sized fraction index 
3 Nano-fibrillation yield 

ي كيفيت نانوالياف مطرح نموده و با مهم در بررس
سازي به الگويابي آنها در هاي مدلها و روشالگوريتم

و همكاران  Lizumiفرآيند توليد نانوالياف پرداختند. 
)، ابعاد نانوماده ارزيابي شده از طريق اين شاخص ٢0٢5(

تر مورد مطالعه تر و پرهزينههاي پيچيدهرا با ساير روش
  قرار دادند.  

نابراين، با توجه به اهميت و ضرورت وجود شناخت ب
ت هاي نانوالياف در فرآيند توليد لازم اسكافي از ويژگي

موضوع عيارسنجي كيفي آن مورد دقت و تحقيق قرار 
 ابيگيرد. در نتيجه لازم خواهد بود در خصوص امكان ارزي

هاي راحت، در كيفي نانوالياف توليدي از طريق شاخص
د نظير شاخص نانوماده بررسي انجام گرد دسترس و ارزان

ها و تا نقاط ضعف و قوت آن در مقايسه با ساير روش
هاي هر هاي متداول بررسي شود و محدوديتشاخص

شاخص و ابهامات آن مطالعه گردد. بر همين اساس، در 
 با اين تحقيق، چند نمونه نانوالياف سلولزي توليد شد و

وني، مقاومت كششي بررسي تصاوير ميكروسكوپ الكتر
فيلم توليدي و شاخص درصد نانوماده، برخي نقاط ضعف 

 وسي و قوت اين پارامتر در عيارسنجي نانوالياف مورد برر
تواند به ايجاد تحقيق قرار گرفت. نتايج اين تحقيق مي

هاي ارزيابي كيفي و شناخت بهتر در خصوص شاخص
  عيارسنجي نانوالياف سلولزي كمك نمايد.

  
 روش ها مواد و

  توليد خميركاغذ و آماده سازي الياف
به عنوان ماده خام ليگنوسلولزي چيپس چوب صنوبر 

 كني شده از كارخانه چوب و كاغذ مازندران تهيهپوست
 سازي آن براي توليدشد. با هدف جداسازي الياف و آماده

ز نانوالياف سلولزي، خميركاغذ شيميايي، با استفاده ا
درصد هيدروكسيدسديم  ١٤يائيت فرآيند كرافت با قل

نسبت مايع پخت به وزن (نسبت به وزن خشك الياف)، 
ولفيديته ، س١70 °C، دماي  ١ به ٦ چوب خرده خشك

د پس از فرآين دقيقه تهيه شد. ١٢0 و در زمان درصد ٢5
با آب  تخليه و ٢00مش غربال با  كاغذ رويپخت، خمير

   .شسته شد 7تا دستيابي به اسيديته  مقطر 
و  نيگنــيلحــذف  تهيــه خميركاغــذ، بــا هــدفپــس از 

ــده ــري ش ــاف رنگب ــه الي ــگ از ،تهي ــد رن ــد  بريفرآين چن
ـــه ـــدامرحل ـــتفاده ش ـــد ي اس ـــين . فرآين ـــذف ليگن ح
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) NaClO( ميســد تيــپوكلريبــا ه تيمــارشــامل باقيمانــده 
ــتخراج قل ــو اس ــتفاده از ه يياي ــا اس ــيب ــد ديدروكس  ميس

)NaOHــود ــ. غلظــت خمه اســت) ب مراحــل  يدر تمــام ري
ــك)  ١0 ــاس وزن خش ــد (براس ــالدرص ــان  اعم شــد و زم

مقـــدار مصـــرف . تنظـــيم گرديـــد قـــهيدق ٤5 بريرنـــگ
ــپوكلريه ــد تي ــه ترت ميس ــري ب ــل رنگب ــدر مراح ،  ٣ بي
ــاس وزن خشــك ال ١0و  5 ــر اس ــدرصــد (ب ــافي  مي) تنظ

ـــد ـــري در در pHو  ش ـــين رنگب ـــدوده  ح ـــا  9مح  ١0ت
فاده بــا اســت ،قليــايي اســتخراج ني. همچنــتنظــيم گرديــد

ــا غلظــت  ميســد ديدروكســيه از ــر اســاس  ٢ب درصــد (ب
ايــن مرحلــه در در  pHو  انجــام شــد) افيــوزن خشــك ال

  .شدحفظ  ١١تا  ١0محدوده 
  

  تهيه نانوالياف
پس از توليد خميركاغذ، فرآيند رنگبري و آماده سازي 
ماده اوليه، فرآيند توليد سلولز نانوفيبريله با استفاده از 

 MKCA6-2; Masuko(ديسكي دستگاه سوپر آسياب 

Co. ،(دقيقه با  در دور ١800 سرعت ساخت كشور ژاپن، با
درصد الياف (در  رقيق حاوي يك عبور دادن سوسپانسيون

شركت نانونوين پليمر) انجام شد. پس از توليد، نانوالياف 
گراد در  يدرجه سانت ٤ يشده در دماتهيه  ليگنوسلولزي

تعداد دفعات عبور با توجه به  .شد ينگهدار خچالي
مرحله) در فرآيند توليد،  8و  ٤سوسپانسيون از دستگاه (

و  HC-CNF) با تعداد عبور بيشتر CNFنانوالياف سلولزي (
  نامگذاري شدند.  LC-CNFتعداد عبور كمتر 

 
  
  
  
  
  
  
  
  
 
  
  

    
  

  طرحواره فرآيند توليد نانوالياف سلولزي -١شكل 

  
  ارزيابي تركيبات شيميايي

 نيگنينمونه ها، مقدار ل ييايميش بيترك ررسيبراي ب
 TAPPIبر اساس  بيبه ترت دينامحلول و محلول در اس

T222 om-98  وTAPPI UM-250 (TAPPI 1985b) 
-TAPPI T204 omخاكستر بر اساس  مقدارشد.  يابيارز

) سلولز بر DP( درجه بسپارش ن،ي. همچنارزيابي شد 88
با  TAPPI T230 om-04شده در  شرح دادهاساس روش 

انحلال  ي) براCED( نيآم يد لنيات ياستفاده از كوپر
درجه  ٢5 يدر دما كاپيلاري سكومتريو و يمواد سلولز

ها قرار گرفت. تمامي اين آزمايش بررسيمورد  گراديسانت

حداقل سه بار تكرار شدند تا از دقت و صحت نتايج 
  .اطمينان حاصل شود

  
  )MTE٤( عبوريميكروسكوپ الكتروني 

) با استفاده از TEM( يعبور يالكترون كروگرافيم
گرفته شد.  لوولتيك ١00در  ZEISS LEO 906دستگاه 

 يشده رو قيقطره از نمونه نانومواد رق كي ب،يترت نيبه ا
 قرار داده ٣00فرموار، مش  يبا پوشش كربن يشبكه مس

                                                             
4 Transmission electron microscope  

خميرسازی و 
 سفيدسازی

 سوپرآسياب

 ديسکی

تصوير از نانوالياف دو فاز 
 شده به عنوان 

Nanosize fraction 
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از نرم افزار  ادهابعاد با استف ر،يتصاو يشد. پس از جمع آور
Image J قرار گرفت. ليو تحل هيو مورد تجز يريگاندازه  

  
  ارزيابي شاخص نانوماده

وژ يفيارزيابي شاخص نانوماده، با استفاده از روش سانتر
 و ماده نانوابعاد (سهمشاخص نانوماده  نتعيي منظوربه

 نيبدانجام شد.  ونيدر سوسپانس كيفيت نانوفيبريلاسيون)
د درص 0٢/0تا اف سلولزي هاي نانواليونيمنظور، سوسپانس

به مدت  قهيدور در دق ٣500شده و سپس در  قيرق يوزن
و  ميكروفيبريل شده يتا اجزا شد، وژيفيسانتر قهيدق ١5

قبل و  سوسپانسيون، خارج شوند. غلظتاجزاي بزرگتر 
 شاخص تيشد. در نها يرگيدازهان وژيفيبعد از سانتر

ر تحليل و به منظو با سه تكرار )،١(رابطه  طريق از هنانوماد
ها از آزمون دار بودن تفاوت ميانگينآماري و بررسي معني

T-test ] ١١استفاده شد:[  

)٢ ١  )١NSFI   

: غلظت سوسپانسيون قبل از Cbcكه در رابطه فوق، 
وژ : غلظت سوسپانسيون بعد از سانتريفيCacسانتريفيوژ و 

  بوده است.
  

 تهيه فيلم 

گرم بر مترمربع با روش  ٣0اماژ ها با گرفيلم
توليد شد كه طي  CNFخلأ از سوسپانسيون  فيلتراسيون

حاصله بين  آن، پس از فيلتراسيون نانوالياف، نمدهاي
 گرادسانتي درجه 70كاغذهاي صافي قرار داده در دماي 

 خشك فيلم. شد خشك آون داخل در ساعت 8 به مدت
ا براي تعيين ت يافت انتقال كليما اتاق به سپس شده

 .گيرد قرار استفاده مورد ها ويژگي

 
 م هاي فيلويژگي

 ) XRD٣طيف سنجي پراش اشعه ايكس (

هاي توليد فيلم ن درساختار بلوريبا هدف مطالعه 
 Xpertمدل   Herzogپرتو ايكس  دستگاه پراش ، ازشده

ولتاژ آلمان استفاده شد. براي تهيه طيف، از ساخت كشور 
 0٢/0آمپر،اندازه گام ميلي ٤0جريان كيلو ولت و  ٤0

                                                             
1 Nano -sized fraction index 
2 Nano -sized fraction index 
3 X-ray diffraction 

 گيري شد.بهره Cu Kα گيري از پرتودرجه بر ثانيه با بهره
درجه مورد مطالعه  50تا  5بين  دو تتاهمچنين دامنه 

) از فرمول CIبراي محاسبه درصد كريستاليته ( قرار گرفت.
 Segal) ١٦[ استفاده شد) ٢(رابطه ) ١959و همكاران[:  

)٢(    

مربوط = بيشترين شدت پراش I002اين رابطه، كه در 
منطقه  مربوط به= شدت در پراش Iamو  )002(صفحه 
  باشد.مي آمورف
 

  نانوالياف سنجش ضخامت فيلم
-IDديجيتالي مدل  ميكرومترها با ضخامت فيلم

F125E Mitutoyo گيري شد. ساخت كشور ژاپن اندازه
كرار گرديد. ها در چهار نقطه از هر نمونه تگيرياندازه

هاي ويژگيسپس ميانگين ضخامت محاسبه و در تعيين 
  .قرار گرفتاستفاده فيلم مورد 

  
  گيري خواص مكانيكي اندازه

مدول الاستيسيته  بر اساس  و مقاومت به كشش
گيري گرديد. بر اين اندازه D882-02 ASTMاستاندارد 

ه و سانتيمتر تهي ١ سانتيمتر در ٦ ها در ابعاداساس، نمونه
مدل  TEXVOLبه وسيله دستگاه كشش گيري اندازه

)TVT-300XP٣هانه اوليه ) ساخت كشور سوئد با طول د 
 ٦ ميليمتر بر دقيقه با ١0سانتيمتر و سرعت بار گذاري 

همچنين به منظور تحليل آماري و  .شد انجامتكرار 
 T-testها از آزمون دار بودن تفاوت ميانگينبررسي معني
  استفاده شد.

  
  نتايج و بحث

  و تركيب شيميايي ارزيابي خصوصيات
 اوليه نمونه هتركيب شيميايي مادبه منظور اطلاع از 

نانوالياف توليدي، مشخصات و نتايج ارزيابي شيميايي 
آورده  ١ در جدولخميركاغذ كرافت رنگبري شده توليدي 

دهد، براي توليد شده است. همانطور كه جدول نشان مي
الياف كاملا رنگبري شده (فاقد ليگنين  نانوالياف، از

-HCو   LC-CNFكلاسون) براي هر دو نوع نانوالياف 

CNF  استفاده شده است تا تفاوتي به لحاظ ماده اوليه
عامل تعداد دفعات عبور از  صرفاًوجود نداشته باشد و 
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دستگاه سوپر آسياب ديسكي عامل ايجاد تفاوت باشد. با 
اي با هدف خروج ه مرحلهبري ستوجه به عمليات رنگ

درصد) عمده ماده اوليه  ٢/98 كامل ليگنين، هولوسلولز (

 ٦٣7را تشكيل داده است و ميانگين درجه بسپارش سلولز 
  برآورد شده است كه نشان از عمليات رنگبري شديد دارد.

  

  نتايج آناليز خصوصيات و تركيب شيميايي ماده اوليه -١ جدول

درجه 
  بسپارش

(DP)  

  لولزهولوس
(%) 

ليگنين محلول در اسيد 
(%) 

ليگنين 
  كلاسون

(%) 

مواد 
  استخراجي

(%)  

  خاكستر
(%) 

 نمونه

٦٣7  ٢/98  ٣/0  0  0  5/١  
شده الياف كرافت رنگبري

 صنوبر

 
 )TEM( عبوريميكروسكوپ الكتروني تصاوير 

عبوري  يالكترون كروسكوپياز مهاي حاصل ريزنگاره
توليدي براي مقايسه در از هر دو نوع نانوالياف سلولزي 

نمايش داده شده است. اين تصاوير و تصاوير  ٢ شكل

مشابه از هر نمونه چنانكه در روش كار توضيح داده شد با 
نرم افزار تحليل گرديد كه نتايج بدست آمده ميانگين 

ارائه شده  ٢قطري و پراكنش قطر نانو الياف در جدول 
  است.

  
   

  
  
  
   

 
 
 
 
 

  
  

  HC-CNF، ب)  LC-CNFالف)  ون،يسوسپانسعبوري از كروسكوپ الكتروني تصوير مي -٢شكل 

  
  نتايج آناليز قطري نانوالياف -٢ جدول

 نمونه )nmميانگين قطري (  )nmپراكنش قطري (

٢/0 -٤7/5  9/١8  HC-CNF 

٢ -75/5  ٤/٢0  LC-CNF  

  
تعداد  شيكه افزامشخص شد  ٢براساس نتايج جدول 

 زتريروپر آسياب ديسكي باعث دستگاه س از نانوالياف عبور 
شده  افينانوالپراكنش قطري شدن  تركنواختيشدن و 

قطر  نيانگيم LC-CNFدر نمونه بر همين اساس، . است
تا  5از  ينانومتر و دامنه پراكنش قطر ٤/٢0حدود  افيال

از تعدادي دهنده وجود كه نشان بوده نانومتر گسترده 75

تر است. در مقابل، كناز افيدر كنار ال ترميضخ افيال
نانومتر و دامنه  9/١8 يقطر نيانگيبا م HC-CNFنمونه 

 شيافزا اثراز  ينانومتر) حاك ٤7تا  5( تركيپراكنش بار
 ذفكاهش قطر متوسط و ح بر يكيمكان نديشدت فرآ

 نيست. ابوده ا اديبا قطر ز افياز ال يبخش قابل توجه
تر و همگن تركنواختي يساختار ديروند نه تنها به تول

)الف(  (ب) 
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 يكيدر بهبود خواص مكان رودانتظار ميبلكه  ،كردهكمك 
 عيتوز رايمؤثر باشد، ز افينانوال نيحاصل از ا يهالميف
تر و متراكم شيقطر منجر به آرا تركنواختي

اما  .خواهد شد افيال نيب تريقو يسطح يهاكنشهمبر
ه دهندو تصاوير مشابه آن تنها نشان ٢هاي شكل ريزنگاره

اي از كل حجم بخش بسيار كوچك و انتخاب شده
باشند. به علاوه، فرايند نانوالياف سلولزي توليدي مي

تصويربرداري و تهيه ميانگين و پراكنش قطري وابستگي 
تواند قابل توجهي به اپراتور دستگاه و آزمونگر دارد كه مي

 ].٦،7دست آمده تاثيرگذاري داشته باشد[بر نتايج به

 
 )XRDتايج پراش اشعه ايكس (نبررسي 

است كه بر عملكرد  مهمپارامتر  كي شاخص بلورينگي
بر  گذارد.يم ريمختلف تأث يدر كاربردها سلولزي افيالنانو

شاخص  بلورينگي فيلم سلولزي محاسبه و  همين اساس،
دهد بلورينگي ارائه شده است. نتايج نشان مي ٣در شكل 

ف سلولزي، مقادير نسبتا فيلم حاصل از هر دو نوع نانواليا

تواند ناشي از حذف اجزاء دهند كه ميزيادي را نشان مي
سلولزها و تا آمورف ماده ليگنوسلولزي نظير ليگنين، همي

حدودي تخريب بخش آمورف سلولزي در فرآيند 
]. ١7خميرسازي، رنگبري و توليد نانوالياف باشد [

سلولزي  هايدرجه بلورينگي فيلم ،يطور كلهمچنين، به 
) LC-CNFحاصل از نانوالياف سلولزي با تعداد عبور كم (

اند. به عبارت ) تفاوت چنداني نداشتهHC-CNFو زياد (
ديگر، افزايش دفعات عبور، باعث كاهش ناچيز درجه 
بلورينگي محاسبه شده فيلم سلولزي حاصل از نانوالياف 

) از باگاس با ٢0٢٢و همكاران ( Liuاست. توليدي شده
تفاده از يك پيش تيمار شيميايي و حذف ليگنين، اس

نانوالياف تهيه كردند كه شاخص بلورينگي در خمير 
افزايش يافته بود و پس از  ١7/79باگاس سفيد شده به 

رسيد. در ساير  ٢9/7٣تهيه نانوالياف مقدار آن به 
تيمارهاي تحقيق مذكور نيز با حذف بيشتر ليگنين و ساير 

گنوسلولزي، درصد بلورينگي افزايش مواد آمورف ماده لي
 ]. ١7داشته است [

  
  LC-CNFو   HC-CNF نمودار پراش پرتو ايكس از فيلمهاي سلولزي -٣شكل 

 
  شاخص نانوماده

نمايش  ٤اي در شكل شاخص نانوماده بطور مقايسه
داده شده است. شاخص نانو ماده پارامتري است براي 

ليد شده كه اجزاي تعيين كيفيت نانو الياف سلولزي تو
نانوفيبريلاسيون شده را از اجزايي كه بخوبي 

اين شاخص  .]١8كند[نانوفيبريلاسيون نشدند، متمايز مي

)، LC-CNFدر نانوالياف سلولزي با تعداد عبور كم (
-HCو در نانوالياف سلولزي با تعداد عبور زياد (5٤/١8

CNF ،(7به دست آمد. به عبارت ديگر، افزايش  ١/٢٦
درصد افزايش شاخص نانو ماده در  ٤٤ات عبور، باعث دفع

نيز  T-testاست. نتيجه آزمون آماري نانوالياف توليدي شده
را نشان  %5دار بودن اين تفاوت با احتمال خطاي معني
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) نانوسلولزهايي با و ٢0١9و همكاران ( Espinosaداد. 
بدون ليگنين با پيش تيمار مكانيكي از كاه گندم با 

ه از هموزنايزر فشار بالا توليد كردند. درصد شاخص استفاد
نانو ماده براي نانو سلولز ليگنين دار و بدون ليگنين به 

همچنين  .]١9بدست آمد [ ٦/55و  09/٢7ترتيب 
Almeida  ) نيز در بررسي اثر ليگنين ٢0٢٤و همكاران (

بر كارايي پيش تيمار آنزيمي و كاتيوني بر توليد نانو 
ي ليگنين از خمير كرافت اكاليپتوس، به سلولزهاي حاو

شاخص نانو ماده يا درجه فيبريلاسيون براي ليگنوسلولز و 
و  7/٣١و  9/٤5سلولز نانوفيبريله كاتيوني به ترتيب 

همچنين براي ليگنوسلولز و سلولز نانوفيبريله آنزيمي  
دست يافتند  ٦/٢١و  ٦/٢٣درجه فيبريلاسيون به ترتيب 

هاي حاصل از وبي اهميت توجه به دادهاين نتايج بخ .]١[
شاخص نانوماده در بررسي كيفيت نانوالياف توليدي و 

  سازد.اهميت آن در تحقيقات انجام شده  مشخص مي
همانطور كه پيش از اين اشاره شد، هرچند در تصاوير 
ميكروسكوپ الكتروني پس از فرآيند آماده سازي و هزينه 

در تصاوير و نتايج آناليز  و وقت نسبتا زياد، تفاوت زيادي
است، اما شاخص نانوماده به ابعادي قابل مشاهده نبوده

خوبي اثر عمليات مكانيكي (تعداد دفعات بيشتر عبور 
سوسپانسيون از دستگاه) و پيشرفت فرآيند فيبريلاسيون 

  در توليد نانوالياف را در اين نمودار مشخص نمود.
داشت، اين احتمال نكته قابل توجه اينكه بايد در نظر 

نيز در برخي موارد ممكن است وجود داشته باشد كه با 
توجه به پيش تيمار شديد شيميايي/آنزيمي و يا عمليات 
شديد مكانيكي، افزايش مشاهده شده در شاخص نانوماده 

هاي سلولزي و صدمه ناشي از هيدروليز اسيدي زنجيره
ها نوفيبريلها و يا تخريب مكانيكي ناديدن ساختار فيبريل

(كاهش نسبت طول به قطر نانوفيبريل) باشد. لذا براي 
كنترل فرآيند نانوفيبريلاسيون در يك خط توليد معين 
لازم است به صورت كلي محدوده قابل اعتماد براي 

هاي شاخص نانوماده از طريق آزمون پراش اشعه داده
ايكس (درصد بلورينگي) و آزمون مقاومت كششي فيلم 

نانوماده توليدي كنترل شود، تا مشخص شود در حاصل از 
اي از متغيرهاي توليد، افزايش شاخص  چه محدوده

نانوماده به معناي فيبريلاسيون بهتر و به عنوان يك 
شاخص قابل اعتماد براي عيارسنجي نانوماده توليدي 

  باشد.مي
   

  
  
 
  
  
  
  
  
  
  

  تصوير بخش ته نشين شده و بخش نانوماده- ب LC-CNFو  HC-CNFنمودار مقايسه شاخص نانوماده در  -الف -٤شكل 
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  مقاومت كششي
مقايسه  5هاي توليدي در شكل فيلممقاومت كششي 

اند. نتايج حاصل از اين مطالعه به مقاومت كششي شده
مگاپاسكال براي فيلم حاصل از نانوالياف سلولزي با  ١0٦

يلم مگاپاسكال براي ف ١١0)، و LC-CNFتعداد عبور كم (
-HCحاصل از نانوالياف سلولزي با تعداد عبور زياد (

CNF به دست آمد. نتيجه آزمون آماري ،(T-test  نيز
 را نشان داد. %5دار بودن اين تفاوت با درصد خطاي معني

در خصوص شود همانطور كه در شكل ديده مي
ر و شاخص كه عمليات مكانيكي بيشت HC-CNFنانوالياف 

شته است، حدود چهار درصد مقدار نانوماده بيشتري دا
است. با توجه به تنها مقاومت كششي بيشتري حاصل شده

 يونعامل متغير كه عمليات مكانيكي شديدتر نانوفيبريلاس
توان به جداشدن و فيبريله شدن بهتر بوده است، مي

 نانوالياف و پراكنش قطري بهتر و يكنواخت تر و درصد
و  اسبعدم فيبريلاسيون من نانوماده بيشتر نسبت داد. زيرا

تواند ها ميوجود فيبريلهاي درشت تر و ميكروفيبريل
ي پنايكنواختي بيشتر، پيوستگي كمتر و تجمع تنش را در 

  .]٢١داشته باشد [

) جهت ٢0٢0و همكاران ( Espinosaبه نحو مشابهي، 
بررسي و مقايسه تاثير فرآيند نانوفيبريلاسون بر خواص 

توليدي و ويژگي فيلم به عنوان  نانو الياف سلولزي
 9٢تا  59 يبالا يكشش مقاومت ريمقاد محصول نهايي، به

) در ٢0١9و همكاران (  Fu .]١8رسيدند [مگاپاسكال 
اثر مواد ساختاري موجود در  فيتوص براي اي مطالعه

نانوالياف ليگنوسلولزي خشك شده و بر خواص نانوالياف 
 ١٤5تا  ٢٣ يششك مقاومت ريمقاد هرگر خشك نشده به

و همكاران  Lovely .]٢0دست يافتند[مگاپاسكال 
قابل توجه  يايمزا دييو تأ يبررسبه به طور جامع ) ٢0٢5(

با فشار كم بر  ياچند چرخه ديجد يسازهمگن روش
متعاقب آن،  يدروژنيه ونديو پ CNF ونيلاسيبريف يرو

ي عملكرد يژگيو نيچنددر  يكه باعث بهبود قابل توجه
 ١57به  9٤ ي ازكشش هاي حاصل از جمله مقاومتفيلم

به عبارت ديگر، در ساير  .]٢١شده است [ مگاپاسكال
تحقيقات نيز از مقاومت به كشش فيلم  به عنوان يك 
پارامتر ارزيابي كيفيت نانوالياف سلولزي توليدي، استفاده 

ها روش تهيه فيلم شده است. هرچند در هريك از پژوهش
  م و مقاومت نهايي اثر داشته است.بر روي كيفيت فيل

  
  LC-CNFو  HC-CNFهاي حاصل از نانوالياف سلولزي توليدي ارزيابي و مقايسه مقاومت كششي فيلم -٥شكل 

  
  گيرينتيجه

همانطور كه پيش از اين اشاره شد، براي ارزيابي 
هاي شاخصنانوالياف توليدي نياز به عيارسنجي و ارائه

باشد. بطور معمول، يبريله شدن ميكيفيت فرآيند نانوف
معرفي شده و مورد كارهاي متعددي ها و راهشاخص

ترين گيرند. به عنوان يكي از متداولبررسي قرار مي

هاي ارزيابي مورفولوژي نانوالياف توليدي، تهيه شاخص
گردد كه ارزيابي تصاوير ميكروسكوپ الكتروني انجام مي

وده و دسترسي به دستگاه و گير و پرهزينه بآن بسيار وقت
تصويربرداري بطور پيوسته فراهم نيست. همانطور كه 
نتايج در اين تحقيق مشخص نمودند، ميانگين قطري و 

العاده كوچكي از پراكنش ارائه شده، معرف بخش فوق
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حجم نانوالياف هستند كه تعميم آن به كل نانوالياف 
و توليدي چندان صحيح نيست. همچنين تفاوت بين د

) با توجه به پراكنش قطري ٤/٢0با  9/١8ميانگين قطري (
)، مقدار قابل توجهي %8والياف (حدود هاي ناننمونه
است. بعلاوه، لازم به ذكر است، نتايج اين ارزيابي نبوده

باشد. در مجموع، وابسته به اپراتور دستگاه و آزمونگر مي
هاي همانطور كه مشاهده شد، هرچند تكنيك

پي الكتروني ابزارهاي مناسبي براي تصويرسازي ميكروسكو
بودند ولي قابليت تمايز عددي چنداني بين دو نمونه ايجاد 

  نكردند. 
يك شاخص بسيار متداول ديگر در ارزيابي نانوالياف 

هاي فيلم حاصل از نانوالياف بود توليدي، بررسي مقاومت
كه در اين تحقيق نيز مورد بررسي قرار گرفت.  اين روش 
نيز علاوه بر صرف وقت بسيار، خطاهاي متعدد در نحوه 

گيري را  به همراه داشت، چنانكه توليد فيلم و اندازه
انحراف معيار نسبتا زياد، تمايز دو گروه نمونه نانوالياف بر 
اساس ميزان مقاومت كششي فيلم را مشكل نمود (تفاوت 

مگاپاسكال و  ١0٦در مقابل  ١١0مقاومت به كشش حدود 
ويژه عدم يكنواختي در فيبريلاسيون و ايجاد ) به%٤ود حد

هايي از ماده كه بخوبي نانوفيبريله نشده باشند، بخش
تواند باعث ايجاد نقاط تمركز تنش و شكست زودهنگام مي

ها بر اساس مقاومت به كشش را شده و تمايز نمونه
  تر نمايند.مشكل

ف اما از سوي ديگر، شاخص نانوماده در نانواليا
وسيعي از يك فرآيند توليد نانوالياف  توليدي، در محدوده

با شرايط مشخص كه در آنها محدوده تخريب ماده 
سلولزي در اثر پيش تيمار شيميايي و يا تخريب مكانيكي 

تري براي عيارسنجي تعيين شده باشد، شاخص مناسب
فرآيند نانوفيبريلاسيون نشان داد. زيرا افزايش تعداد 

اختلاف و  %8از دستگاه در ميانگين قطري با  دفعات عبور
اختلاف نمايش داده شد. اما  %٤در مقاومت به كشش با 

 %٤٤اين مقدار در شاخص نانوماده با ايجاد بيش از 
اختلاف نمايش داده شد. بنابراين، نتايج نشان داد، توصيف 

و  هاروشبررسي ، امكان نانومادهشاخص و  كاربرد درست 
و عيارسنجي نانوالياف  ، نظارت بر فرآيندليدي توپارامترها

كند. مي فراهمها بهتر توليدي را نسبت به ساير شاخص
البته، در همين راستا، در اين تحقيق، تعيين محدوده 
رواداري و صحت سنجي شاخص نانوماده، پس از بررسي 

و ميانگين و سلولز  (CrI) شاخص بلورينگي تغييرات
  شد.  انجامكه بر پراكنش قطري 
 نيا زيگردد كه هدف و وجه تمايم ديمجددا تاك

(مانند مقاومت متداول  يارسنجيع يروشها مطالعهمقاله، 
 اف،ينانوال يمورفولوژ يهاشاخص لم،يف يكيمكان يها

براي عيارسنجي و ارزيابي دو ) رهيشاخص نانوماده و غ
نمونه نانوالياف حاصل از يك ماده يكسان بوده است تا 

در ها واضح تر تفاوت يارسنجيكدام روش ع بررسي شود
بنابراين، در اين دهد.  يم نرا نشانانوفيبريلاسيون 

تحقيق، قابليت ارزيابي شاخص نانوماده در يك فرآيند 
ميانگين  ،شاخص بلورينگيمشخص با درنظر گرفتن 

ها در تهيه نانوالياف قطري، مقاومت كششي و ساير ارزيابي
گرفت. در نهايت به عنوان جمع مورد بررسي و بحث قرار 

هاي عيارسنجي بندي نتايج، در مقايسه با ساير روش
بررسي شده در اين تحقيق، شاخص نانوماده، با دقت و 
قابليت تمايز عددي بيشتر، هزينه و زمان بسيار كمتري 

 انجام شد. 

 
  سپاسگزاري

از شركت نانونوين پليمر بدليل همكاري در توليد 
 اثر نمايد. ايندر اين تحقيق قدرداني مينانوالياف مصرفي 

 ) برگرفتهINSFبنياد ملي علم ايران ( مادي حمايت تحت
  .است شده انجام ٤0١٤١97  طرح از
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