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Đặt vấn đề
Cellulose vi tinh thể (MCC) là cellulose được

thủy phân một phần và xử lý tinh khiết. MCC đang
được sử dụng rộng khắp trong ngành công
nghiệp dược phẩm, đóng nhiều vai trò như tá
dược độn, tá dược rã, tá dược dính cho nhiều
dạng bào chế như viên nang, viên nén. Ngoài vai
trò làm tá dược, MCC còn là phụ gia quan trọng
trong ngành công nghiệp mỹ phẩm và thực
phẩm. Vì bản chất là cellulose được xử lý bằng các
phương pháp khác nhau nên có thể sản xuất MCC
từ các nguồn nguyên liệu có hàm lượng cellulose
cao như bông tự nhiên, các loại gỗ, tre nứa hay
các sản phẩm phụ của nông nghiệp (rơm rạ, lá
ngô,...) gọi chung là sinh khối lignocellulose. Thay
vì vứt bỏ hay sử dụng làm chất đốt tạo khí thải ra
môi trường thì việc tận dụng nguồn dư phẩm
nông nghiệp sau thu hoạch này để sản xuất
thành sản phẩm có giá trị kinh tế cao là một
hướng đi tiềm năng và đầy hứa hẹn [2].

Chất lỏng ion là một loại dung môi có nhiều
đặc tính đáng chú ý như thân thiện với môi
trường, khả năng tái sử dụng cao. Trong thời gian
gần đây, chất lỏng ion bắt đầu được nghiên cứu
sử dụng trong quá trình xử lý nguyên liệu sinh
khối và có khả năng ứng dụng tốt cho nhiều loại
sinh khối khác nhau [1], [2], [3], [6], [7], [8], [9]. Hơn
nữa, có thể lựa chọn được chất lỏng ion có hợp
phần có tính acid xúc tác cho phản ứng thủy phân
cellulose để điều chế MCC từ lignocelloluse [8].
Xuất phát từ nguồn nguyên liệu dồi dào dư phẩm
sau thu hoạch như lá ngô, bã mía ở Việt Nam và
những đặc tính ưu việt của chất lỏng ion, chúng
tôi tiến hành nghiên cứu và báo cáo kết quả điều
chế cellulose vi tinh thể từ nguồn dư phẩm nông
nghiệp sau thu hoạch (lá ngô, bã mía) tại Việt Nam
ở quy mô pilot bằng chất lỏng ion.

phương pháp nghiên cứu
Tổng­ hợp­ chất­ lỏng­ ion: Dựa trên kết quả
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nghiên cứu đã công bố của nhóm nghiên cứu
và các thử nghiệm khảo sát, 3 chất lỏng ion
được tổng hợp bằng phương pháp tổng hợp
protic với anion hydrosulfat và anion clorid [1].
Quy­trình­tổng­hợp­chất­lỏng­ion:­tỷ lệ mol amin :
acid là 1:1; sử dụng bình composite sợi thủy tinh
(FRP) dung tích 10 L để pha loãng acid, dùng
thiết bị phản ứng thủy tinh 2 lớp dung tích 20 L
chịu được acid để tiến hành phản ứng tổng hợp.
Phản ứng giữa amin với acid sulfuric hoặc acid
hydrocloric là phản ứng tỏa nhiệt, khi thực hiện
các phản ứng này, tốc độ thêm acid vào hỗn hợp
phản ứng được điều chỉnh phù hợp, đồng thời
bình chứa hỗn hợp phản ứng cũng được làm
lạnh và khuấy trộn liên tục để phân tán nhiệt đều
trong khối phản ứng. Kết thúc phản ứng, rút hỗn
hợp phản ứng qua van xả ở đáy bình. Phần chất
lỏng ion được rút ra theo lượng nước hình thành
sẽ được tách riêng, tiếp tục quay chân không để
loại hoàn toàn nước. 

Phương­pháp­hòa­tan­xử­lý­sinh­khối:­Với từng
chất lỏng ion, khảo sát khả năng hòa tan hoàn
toàn dư phẩm lá ngô, bã mía bằng chất lỏng ion
theo các tỷ lệ khác nhau được thực hiện theo các
bước tiến hành như sau: Cân chất lỏng ion vào
bình phản ứng (khối lượng theo các tỷ lệ khảo
sát tương ứng từ 7 - 10 kg), thêm 1 kg nguyên liệu
đã sơ chế tương ứng. Bật thiết bị gia nhiệt, nâng
lên nhiệt độ ổn định với mỗi loại chất lỏng ion.
Duy trì khuấy trộn hỗn hợp phản ứng trong 3 giờ
kèm theo qúa trình gia nhiệt. Khuấy trộn và gia
nhiệt, cho tới khi hỗn hợp trở nên đồng nhất. Lấy
mẫu soi dưới kính hiển vi với độ phóng đại 10 lần
để kiểm tra sự hòa tan của dư phẩm.

Phương­ pháp­ tách­ cellulose­ từ­ hỗn­ hợp­ dư
phẩm­-­chất­lỏng­ion:­sử dụng dung dịch phản
dung môi aceton : nước tỉ lệ 1:1 (v/v); tỷ lệ thể
tích dung dịch phản dung môi : khối lượng chất
lỏng ion là 1:2 [3]. 

Tẩy­trắng­cellulose­thô: cho cellulose thô vào
bình cầu 3 cổ dung tích 5 L, lắp sinh hàn thẳng,
nhiệt kế. Thêm từ từ dung dịch H2O2 30 % theo tỷ
lệ 3:1 (v/m) bằng phễu nhỏ giọt. Thêm 2 mL
NaOH 10 % vào hỗn hợp làm xúc tác. Nâng nhiệt
độ hỗn hợp phản ứng lên 80 ℃, đun hồi lưu
trong 1 giờ. Để nguội đến nhiệt độ phòng. Lọc
hỗn hợp phản ứng bằng phễu lọc thủy tinh xốp

dưới áp suất giảm, rửa chất rắn thu được với nước
cất lạnh 100 mL x 3 lần. Để sản phẩm khô tự
nhiên ngoài không khí 3-5 giờ. Sấy ở nhiệt độ 60
℃ trong 3 giờ. Nghiền mịn chất rắn thu được bột
cellulose thô màu trắng. Tiến hành thí nghiệm
lặp lại 3 lần với cellulose thô từ mỗi chất lỏng ion
và lấy giá trị trung bình các kết quả thu được.

Kiểm­ tra­ sơ­ bộ­ kích­ thước­ hạt­ MCC: bằng
chụp SEM để đánh giá độ kết tinh của MCC
điều chế được theo quy trình đo SEM với mẫu
rắn thường quy.
Kết quả thực nghiệm

Tổng­hợp­chất­lỏng­ion:­Các chất lỏng ion thu
được là chất lỏng trong suốt không màu, sánh
như dầu không màu hoặc có màu vàng nhạt.
Hiệu suất tổng hợp các chất lỏng ion trong
nghiên cứu của nghiên cứu này đạt 98 - 99,3 %
tính theo amin.

Xây­dựng­quy­ trình­điều­chế­MCC­ở­quy­mô­
1­ kg­ nguyên­ liệu/mẻ­ từ­ nguyên­ liệu­ lá­ ngô­ và­
bã­mía

Quá trình chiết tách cellulose từ dư phẩm
nông nghiệp sau thu hoạch (lá ngô, bã mía)
bằng chất lỏng ion gồm 2 giai đoạn: hòa tan
hoàn toàn nguyên liệu bằng chất lỏng ion và
tách cellulose từ hỗn hợp dư phẩm – chất lỏng
ion, tảy trắng cellulose thô. 

Khảo­sát­mức­độ­hoàn­tan­sinh­khối­của­chất
lỏng­ion:­tỷ lệ chất lỏng ion để hòa tan sinh khối
của nguyên liệu lá ngô, bã mía được khảo sát là
1:7, 1:8, 1:9 và 1:10. Với các thông số nhiệt độ
cho quá trình xử lý dư phẩm của IL1 là 120 ℃ và
IL2 là 90 ℃, IL3 là 110 ℃ giữ nguyên không thay
đổi trong quá trình khảo sát. 
Bảng­1.­Mức­độ­hòa­tan­sinh­khối­của­chất­lỏng­ion

Từ kết quả khảo sát trên cho thấy tỷ lệ 1: 8
giữa sinh khối và IL với chất lỏng ion pyridin
hydroclorid (IL2) là tối ưu nhất để hòa tan hoàn
toàn dư phẩm.

  
 

Tỷ lệ sinh khối : IL Mức độ hòa tan sinh khối của chất lỏng ion 

IL 1 IL2 IL3 

1 : 7 Không tan hết Không tan hết Không tan hết 

1 : 8 Không tan hết Tan hoàn toàn Không tan hết 

1 : 9 Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn 

1 : 10 Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn 
 

 

 

 

Chất lỏng ion IL 1 IL2 IL3 

Khối lượng IL (kg) 9 8 9 

Nhiệt độ phản ứng 120 90 110

Thời gian hòa tan 
Bã mía: 3h 
Lá ngô: 3h 

Bã mía: 1h 
Lá ngô: 1h 

Bã mía: 2,5h 
Lá ngô: 2,5h 

 
 
 

Chất lỏng ion IL 1 IL2 IL3 

Khối lượng IL (kg) 9 8 9 

V dung dịch phản dung môi  4,5 4 4,5 

 

 

 

Chất lỏng ion 

Khối lượng IL (kg) 9 8 9 

Khối lượng sinh khối m0 (kg) 1 1 1 

Khối lượng cellulose thô từ 
m1BM (kg) 

0,61 0,75 0,68 

Hiệu suất H1BM (%)  61 75 68 

Màu sắc cellulose thô Nâu sẫm Vàng nâu Vàng nâu 

Khối lượng cellulose thô từ 
m1LN (kg) 

0,58 0,69 0,59 

Hiệu suất H1LN (%)  58 69 59 

Màu sắc cellulose thô Nâu sẫm Nâu nhạt Nâu nhạt 

 

 

 

Chất lỏng ion IL1 IL2 IL3 

Klg sinh khối m0 (kg) 1 1 1 

Klg cellulose thô từ bã mía trước tẩ
m1BM (kg) 

0,61 0,75 0,68 

Klg cellulose thô từ bã mía sau tẩ
m2BM (kg) 

0,55 0,70 0,61 

Hiệu suất H2BM (%)  55,0 70,0 61,0 

Màu sắc cellulose  Trắng hơi vàng Trắng Trắng ngà 

Klg cellulose thô từ lá ngô trước tẩ
m1LN (kg) 

0,58 0,69 0,63 

Klg cellulose thô từ lá ngô sau tẩ
m2LN (kg) 

0,49 0,65 0,57 

Hiệu suất H2LN (%)  49,0 59,5 57,0 

Màu sắc cellulose  Trắng hơi vàng Trắng ngà Trắng hơi vàng

 



Khảo­sát­thời­gian­hòa­tan­hoàn­toàn­sinh­khối
lá­ngô,­bã­mía

Sử dụng tỷ lệ chất lỏng ion đã khảo sát ở trên
và các thông số phản ứng hòa tan sinh khối của
hai nguyên liệu lá ngô, bã mía với tỉ lệ khối
lượng giữa nguyên liệu và chất lỏng ion là 1:8
(IL2), 1:9 (IL1 và IL3), thông số nhiệt độ cho quá
trình xử lý nguyên liệu của IL là 90 ℃, 110 ℃ và
120 ℃. Bảng 2 trình bày thời gian hòa tan hoàn
toàn sinh khối của chất lỏng ion.
Bảng­2.­Thời­gian­hòa­tan­hoàn­toàn­sinh­khối

của­chất­lỏng­ion

Nhận­xét: Kết quả khảo sát cho thấy để hòa
tan hoàn toàn sinh khối cần các điều kiện như
sau: chất lỏng ion pyridin hydroclorid (IL2), tỷ lệ
sinh khối : chất lỏng ion là 1:8, nhiệt độ là 90 oC,
thời gian thực hiện phản ứng 1 giờ.

Tách­cellulose­từ­hỗn­hợp­dư­phẩm­-­chất­lỏng
ion:­Thêm thể tích phản dung môi theo tỷ lệ
tương ứng vào bình chứa hỗn hợp sinh khối dư
phẩm đã được hòa tan hoàn toàn trong chất
lỏng ion nói trên. Vừa thêm vừa khuấy trộn. Xuất
hiện kết tủa trắng đục. Thể tích dung dịch phản
dung môi sử dụng để tách cellulose được trình
bày ở bảng sau:
Bảng­3.­Thể­tích­dung­dịch­phản­dung­môi­tách

cellulose

Xử­ lý­ hỗn­hợp­ sau­phản­ứng: Lọc hỗn hợp
bằng phễu hút chân không. Thu được tủa thô
màu trắng đục. Rửa kết tủa thu được bằng nước
cất lạnh 3 lần, mỗi lần với 300 mL để loại hết
chất lỏng ion. Dịch lọc được thu hồi với mục
đích tái chế IL. Sau khi lọc, để tủa thô khô tự
nhiên ngoài không khí trong vòng 3 h, sau đó
sấy khô ở 60 ℃ trong 4 giờ. Tủa thô sau khi sấy
khô sẽ được nghiền mịn thu được cellulose thô.
Tiến hành thí nghiệm lặp lại 3 lần với mỗi chất

lỏng ion và lấy giá trị trung bình các kết quả thu
được. Khối lượng và hình thức cảm quan sản
phẩm cellulose thô thu được được ghi trong
bảng dưới đây.
Bảng­4.­Tính­chất­của­cellulose­thô­thu­được­sau

khi­xử­lý­với­IL

Ghi­chú:­H1BM:­là­hiệu­suất­cellulose­thu­được
từ­nguyên­liệu­bã­mía;­H1LN:­là­hiệu­suất­cellulose
thu­được­từ­nguyên­liệu­lá­ngô.

Tẩy­ trắng­cellulose­ thô:­Khối lượng và cảm
quan cellulose thu được sau khi tẩy trắng được
trình bày bảng dưới đây. 

Hiệu suất điều chế MCC từ cellulose thô sử
dụng chất lỏng ion như sau: diethanoamoni
hydrosulfat đạt hiệu suất: 80 %; pyridin
hydroclorid đạt hiệu suất: 85 %; diethanolamoni
clorid đạt hiệu suất: 76 %.

Bảng­5.­Kết­quả­khi­tảy­trắng­cellulose­
(hiệu­suất,­màu­sắc)

Kết quả khảo sát điều chế MCC ở quy mô 1
kg nguyên liệu/mẻ từ nguyên liệu lá ngô và bã
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Tỷ lệ sinh khối : IL Mức độ hòa tan sinh khối của chất lỏng ion 

IL 1 IL2 IL3 

1 : 7 Không tan hết Không tan hết Không tan hết

1 : 8 Không tan hết Tan hoàn toàn Không tan hết

1 : 9 Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn

1 : 10 Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn

 

 

 

Chất lỏng ion IL 1 IL2 IL3 

Khối lượng IL (kg) 9 8 9 

Khối lượng sinh khối  1 1 1 

Nhiệt độ phản ứng 120 90 110 

Thời gian hòa tan 
Bã mía: 3h 
Lá ngô: 3h 

Bã mía: 1h 
Lá ngô: 1h 

Bã mía: 2,5h 
Lá ngô: 2,5h 

 
 
 

Chất lỏng ion IL 1 IL2 IL3 

Khối lượng IL (kg) 9 8 9 

V dung dịch phản dung môi  4,5 4 4,5 

 

 

 

Chất lỏng ion 

Khối lượng IL (kg) 9 8 9 

Khối lượng sinh khối m0 (kg) 1 1 1 

Khối lượng cellulose thô từ 
m1BM (kg) 

0,61 0,75 0,68 

Hiệu suất H1BM (%)  61 75 68 

Màu sắc cellulose thô Nâu sẫm Vàng nâu Vàng nâu 

Khối lượng cellulose thô từ 
m1LN (kg) 

0,58 0,69 0,59 

Hiệu suất H1LN (%)  58 69 59 

Màu sắc cellulose thô Nâu sẫm Nâu nhạt Nâu nhạt 

 

 

 

Chất lỏng ion IL1 IL2 IL3 

Klg sinh khối m0 (kg) 1 1 1 

Klg cellulose thô từ bã mía trước tẩ
m1BM (kg) 

0,61 0,75 0,68 

Klg cellulose thô từ bã mía sau tẩ
m2BM (kg) 

0,55 0,70 0,61 

Hiệu suất H2BM (%)  55,0 70,0 61,0 

Màu sắc cellulose  Trắng hơi vàng Trắng Trắng ngà 

Klg cellulose thô từ lá ngô trước tẩ
m1LN (kg) 

0,58 0,69 0,63 

Klg cellulose thô từ lá ngô sau tẩ
m2LN (kg) 

0,49 0,65 0,57 

Hiệu suất H2LN (%)  49,0 59,5 57,0 

Màu sắc cellulose  Trắng hơi vàng Trắng ngà Trắng hơi vàng

 

  
 

Tỷ lệ sinh khối : IL Mức độ hòa tan sinh khối của chất lỏng ion 

IL 1 IL2 IL3 

1 : 7 Không tan hết Không tan hết Không tan hết

1 : 8 Không tan hết Tan hoàn toàn Không tan hết

1 : 9 Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn

1 : 10 Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn

 

 

 

Chất lỏng ion IL 1 IL2 IL3 

Khối lượng IL (kg) 9 8 9 

Nhiệt độ phản ứng 120 90 110

Thời gian hòa tan 
Bã mía: 3h 
Lá ngô: 3h 

Bã mía: 1h 
Lá ngô: 1h 

Bã mía: 2,5h 
Lá ngô: 2,5h 

 
 
 

Chất lỏng ion IL 1 IL2 IL3 

Khối lượng IL (kg) 9 8 9 

V dung dịch phản dung môi  4,5 4 4,5 

 

 

 

Chất lỏng ion 

Khối lượng IL (kg) 9 8 9 

Khối lượng sinh khối m0 (kg) 1 1 1 

Khối lượng cellulose thô từ 
m1BM (kg) 

0,61 0,75 0,68 

Hiệu suất H1BM (%)  61 75 68 

Màu sắc cellulose thô Nâu sẫm Vàng nâu Vàng nâu 

Khối lượng cellulose thô từ 
m1LN (kg) 

0,58 0,69 0,59 

Hiệu suất H1LN (%)  58 69 59 

Màu sắc cellulose thô Nâu sẫm Nâu nhạt Nâu nhạt 

 

 

 

Chất lỏng ion IL1 IL2 IL3 

Klg sinh khối m0 (kg) 1 1 1 

Klg cellulose thô từ bã mía trước tẩ
m1BM (kg) 

0,61 0,75 0,68 

Klg cellulose thô từ bã mía sau tẩ
m2BM (kg) 

0,55 0,70 0,61 

Hiệu suất H2BM (%)  55,0 70,0 61,0 

Màu sắc cellulose  Trắng hơi vàng Trắng Trắng ngà 

Klg cellulose thô từ lá ngô trước tẩ
m1LN (kg) 

0,58 0,69 0,63 

Klg cellulose thô từ lá ngô sau tẩ
m2LN (kg) 

0,49 0,65 0,57 

Hiệu suất H2LN (%)  49,0 59,5 57,0 

Màu sắc cellulose  Trắng hơi vàng Trắng ngà Trắng hơi vàng

 

  
 

Tỷ lệ sinh khối : IL Mức độ hòa tan sinh khối của chất lỏng ion 

IL 1 IL2 IL3 

1 : 7 Không tan hết Không tan hết Không tan hết

1 : 8 Không tan hết Tan hoàn toàn Không tan hết

1 : 9 Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn

1 : 10 Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn

 

 

 

Chất lỏng ion IL 1 IL2 IL3 

Khối lượng IL (kg) 9 8 9 

Nhiệt độ phản ứng 120 90 110

Thời gian hòa tan 
Bã mía: 3h 
Lá ngô: 3h 

Bã mía: 1h 
Lá ngô: 1h 

Bã mía: 2,5h 
Lá ngô: 2,5h 

 
 
 

Chất lỏng ion IL 1 IL2 IL3 

Khối lượng IL (kg) 9 8 9 

V dung dịch phản dung môi  4,5 4 4,5 

 

 

 

Chất lỏng ion IL 1 IL2 IL3 

Khối lượng IL (kg) 9 8 9 

Khối lượng sinh khối m0 (kg) 1 1 1 

Khối lượng cellulose thô từ bã mía 
m1BM (kg) 

0,61 0,75 0,68 

Hiệu suất H1BM (%)  61 75 68 

Màu sắc cellulose thô Nâu sẫm Vàng nâu Vàng nâu 

Khối lượng cellulose thô từ lá ngô 
m1LN (kg) 

0,58 0,69 0,59 

Hiệu suất H1LN (%)  58 69 59 

Màu sắc cellulose thô Nâu sẫm Nâu nhạt Nâu nhạt 

 

 

 

Chất lỏng ion IL1 IL2 IL3 

Klg sinh khối m0 (kg) 1 1 1 

Klg cellulose thô từ bã mía trước tẩ
m1BM (kg) 

0,61 0,75 0,68 

Klg cellulose thô từ bã mía sau tẩ
m2BM (kg) 

0,55 0,70 0,61 

Hiệu suất H2BM (%)  55,0 70,0 61,0 

Màu sắc cellulose  Trắng hơi vàng Trắng Trắng ngà 

Klg cellulose thô từ lá ngô trước tẩ
m1LN (kg) 

0,58 0,69 0,63 

Klg cellulose thô từ lá ngô sau tẩ
m2LN (kg) 

0,49 0,65 0,57 

Hiệu suất H2LN (%)  49,0 59,5 57,0 

Màu sắc cellulose  Trắng hơi vàng Trắng ngà Trắng hơi vàng

 

  
 

Tỷ lệ sinh khối : IL Mức độ hòa tan sinh khối của chất lỏng ion 

IL 1 IL2 IL3 

1 : 7 Không tan hết Không tan hết Không tan hết

1 : 8 Không tan hết Tan hoàn toàn Không tan hết

1 : 9 Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn

1 : 10 Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn Tan hoàn toàn

 

 

 

Chất lỏng ion IL 1 IL2 IL3 

Khối lượng IL (kg) 9 8 9 

Nhiệt độ phản ứng 120 90 110

Thời gian hòa tan 
Bã mía: 3h 
Lá ngô: 3h 

Bã mía: 1h 
Lá ngô: 1h 

Bã mía: 2,5h 
Lá ngô: 2,5h 

 
 
 

Chất lỏng ion IL 1 IL2 IL3 

Khối lượng IL (kg) 9 8 9 

V dung dịch phản dung môi  4,5 4 4,5 

 

 

 

Chất lỏng ion 

Khối lượng IL (kg) 9 8 9 

Khối lượng sinh khối m0 (kg) 1 1 1 

Khối lượng cellulose thô từ 
m1BM (kg) 

0,61 0,75 0,68 

Hiệu suất H1BM (%)  61 75 68 

Màu sắc cellulose thô Nâu sẫm Vàng nâu Vàng nâu 

Khối lượng cellulose thô từ 
m1LN (kg) 

0,58 0,69 0,59 

Hiệu suất H1LN (%)  58 69 59 

Màu sắc cellulose thô Nâu sẫm Nâu nhạt Nâu nhạt 

 

 

 

Chất lỏng ion IL1 IL2 IL3 

Klg sinh khối m0 (kg) 1 1 1 

Klg cellulose thô từ bã mía trước tẩy 
m1BM (kg) 

0,61 0,75 0,68 

Klg cellulose thô từ bã mía sau tẩy 
m2BM (kg) 

0,55 0,70 0,61 

Hiệu suất H2BM (%)  55,0 70,0 61,0 

Màu sắc cellulose  Trắng hơi vàng Trắng Trắng ngà 

Klg cellulose thô từ lá ngô trước tẩy 
m1LN (kg) 

0,58 0,69 0,63 

Klg cellulose thô từ lá ngô sau tẩy 
m2LN (kg) 

0,49 0,65 0,57 

Hiệu suất H2LN (%)  49,0 59,5 57,0 

Màu sắc cellulose  Trắng hơi vàng Trắng ngà Trắng hơi vàng 
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mía cho thấy lựa chọn nguyên liệu bã mía khô
sau sơ chế cho quy mô 10 kg/ mẻ, do hiệu suất
điều chế cellulose thô cao 70 % (IL2) và màu sắc
của cellulose trắng không lẫn tạp; Về chất lỏng
ion để hòa tan hoàn toàn sinh khối là pyridin
hydroclorid. Tỷ lệ khối lượng nguyên liệu : IL
(khảo sát 1: 7, 1: 8, 1:9 và 1:10); nhiệt độ phản
ứng hòa tan hoàn toàn sinh khối (khảo sát 80

℃, 90 ℃ và 110 ℃). Kết quả cho thấy tỷ lệ khối
lượng nguyên liệu và chất lỏng ion để hòa tan
hoàn toàn là 1:8; nhiệt độ phù hợp để xử lý sinh
khối là 90 oC. Thời gian hòa tan hoàn toàn dư
phẩm là 1,5 giờ. Với khối lượng ban đầu 10 kg
bã mía, hiệu suất cellulose thô thu được 61 %,
cellulose có màu nâu sẫm. 

Điều­chế­MCC­từ­cellulose­ thô­sử­dụng­chất
lỏng­ion:­Tỷ lệ chất lỏng ion: cellulose thô là 1:10;
Nhiệt độ hòa tan hoàn toàn cellulose thô IL1 là
100 oC, IL2 là 90 oC và IL3 là 110 oC; Tỷ lệ nước cất
ở 100 oC được thêm vào hỗn hợp là 25 % thể
tích/khối lượng so với khối lượng chất lỏng ion.
Xử lý hỗn hợp sau phản ứng: Thêm nước cất vào
hỗn hợp trên theo tỷ lệ 1:1, khuấy trộn đều hỗn
hợp. Để yên hỗn hợp trong 2 giờ. Lọc qua vải
sạch. Phần chất lỏng ion được giữ lại để tái thu
hồi. Phần chất rắn là MCC được rửa bằng nước
cất lạnh 5 lần, để loại hoàn toàn chất lỏng ion
còn lại. Cho vào máy vắt ly tâm bán công nghiệp
để vắt sạch nước. Sau đó, sấy MCC ở 60 oC bằng
tủ sấy trong 3 giờ. Nghiền mịn khối chất rắn
bằng máy nghiền thu được bột MCC thành
phẩm. Kết quả hiệu suất điều chế MCC (so với
lượng cellulose thô) sử dụng các chất lỏng ion
khác nhau như sau: diethanolamoni hydrosulfat
đạt hiệu suất 80,5 %; pyridin hydroclorid đạt 
hiệu suất 83,0 %; diethanolamoni clorid đạt hiệu
suất 75,0 %.

Quy trình điều chế MCC ở quy mô 10 kg
nguyên liệu/mẻ từ nguyên liệu bã mía được thể
hiện ở lưu đồ (flowchart) dưới đây: nguyên liệu
đầu vào bã mía; chất lỏng ion để xử lý bước đầu

 
 

 

 

 
 

Sơ­đồ­1.­­Quy­trình­điều­chế­MCC­quy­mô­1­kg
nguyên­liệu/mẻ­từ­lá­ngô­và­bã­mía

Sơ­đồ­2.­Lưu­đồ­điều­chế­MCC­ở­quy­mô­10­kg­nguyên­liệu/mẻ

 
 

 

 

 
 



và điều chế MCC là pyridin hydroclorid; tỷ lệ
chất lỏng ion phù hợp để xử lý sinh khối bã mía
là 1:8; nhiệt độ phù hợp để xử lý sinh khối bã
mía: 90 oC; thời gian hòa tan hoàn toàn dư phẩm
bã mía bằng chất lỏng ion pyridin hydroclorid
ở quy mô 10 kg/mẻ là 1,5 giờ; tỷ lệ phản dung
môi sử dụng: aceton : nước tỷ lệ 1: 1.

Kiểm tra kích thước hạt MCC điều chế được
bằng trên kính hiển vi điện tử quét qua (SEM)

Các mẫu MCC điều chế được đã được kiểm
tra sơ bộ kích thước bằng chụp SEM để đánh giá
độ kết tinh của MCC điều chế được theo quy
trình đo SEM với mẫu rắn thường quy. Kết quả
chụp SEM của các mẫu MCC điều chế được, thể
hiện qua các hình ảnh dưới đây ở các độ phóng
đại khác nhau:

Qua hình ảnh chụp SEM cho thấy bề mặt tiểu
phân MCC tương đối trơn tru, mịn mượt, ít thô

60

Nghiên cứu Dược  & Thông tin thuốc 2022,  Tập 13, Số 2, trang  56-61

 
 

 

  
 

 

  
 

Hình­1.­Ảnh­SEM­mẫu­MCC­PB160920,­
độ­phóng­đại:­300X

 

 

 

 
 

 

  
 

Hình­2.­Ảnh­SEM­mẫu­MCC­PB160920,­
độ­phóng­đại:­500X

Hình­3.­Ảnh­SEM­mẫu­MCC­PB160920,­
độ­phóng­đại:­1000X

Hình­4.­Ảnh­SEM­mẫu­MCC­PB160920,­
độ­phóng­đại:­3000X

 

 
 

 

 
  

 

 

 
 

 

 
  

 
Hình­5.­Ảnh­SEM­Avicel®­PH-102­thương­phẩm,

độ­phóng­đại:­200X
Hình­6.­Ảnh­SEM­mẫu­MCC­PB261020,­độ­phóng

đại:­200X
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ráp. Từ ảnh độ phóng đại 300 và 500 lần cho
thấy các tinh thể MCC tương đối lập thể, có
dạng khối hộp hình chữ nhật, dạng khối hình
trụ và lượng MCC vô định hình chiếm tỷ lệ rất
thấp. Kích thước trung bình của các tiểu phân
MCC là khoảng 100 µm. Điều này góp phần
quan trọng đối với tính trơn chảy và khả năng
chịu nén tốt khi dập viên của MCC điều chế
trong các thử nghiệm về tính trơn chảy và khả
năng chịu nén.

Khi so sánh ảnh SEM của mẫu MCC điều chế
và mẫu thương phẩm Avicel® PH-102 ở độ
phóng đại 200, ta nhận thấy sự khác biệt về tỷ
lệ tinh thể ở mẫu MCC điều chế cũng như lượng
bột vô định hình ở mẫu điều chế cũng tương
ứng với mẫu Avicel® PH-102, bên cạnh đó hình
dạng của tinh thể của mẫu MCC điều chế được
cũng có hình dạng lập thể, dạng thuôn dài, đều
đặn hơn so với mẫu thương phẩm.

Bàn luận
So sánh với các quy trình điều chế MCC đã

đăng ký sáng chế và sự nâng cấp quy mô: Ha và
cộng sự vào 1998 công bố một sáng chế sử
dụng phương pháp nổ hơi nước (steam
explosion) để xử lý bước đầu nguyên liệu sinh
khối và dưới áp suất cao làm thủy phân
cellulose tạo nên MCC [12]. Quy trình cần sử
dụng áp suất cao 26,5 – 29,3 atm nên yêu cầu
cao về thiết bị và an toàn cháy nổ làm tăng chi
phí, độ phức tạp cũng như mức kiểm soát rủi ro.
MCC thu được từ sáng chế trên có một phần ba
(1/3) có kích thước tiểu phân nhỏ hơn 10 µm,
chưa thích hợp cho mục đích dược dụng. Trong
khi MCC từ quy trình xây dựng được cho kích
thước trung bình khoảng 100 µm, rất phù hợp
trong khoảng MCC thương phẩm dược dụng.

Một sáng chế điều chế MCC từ  thuốc lá và
các dư phẩm của nó sử dụng ClO2 để tẩy trắng

và base mạnh để xử lý. Nồng độ alpha-cellulose
ít nhất khoảng 88 % trọng lượng và độ DOP
trong khoảng 100 đến khoảng 750 và còn chứa
một lượng hemicellulose và lignin [10]. So sánh
với quy trình sản xuất MCC của nghiên cứu xây
dựng thì MCC điều chế có DOP thấp dưới 350
cho thấy quy trình xây dựng cho MCC tinh khiết
và đạt tiêu chuẩn của USP 42.

Một sáng chế khác năm 2009 [8] sử dụng
acid (HCl, H2SO4 , HNO3); hơi nước ở áp suất và
nhiệt độ cao;  tác nhân oxy hóa trong kiềm để
tách cellulose và sử dụng HCl để điều chế MCC.
Quá trình này tốn lượng acid lớn và không có
khả năng tái sử dụng dung môi xử lý só với quy
trình xây dựng vì chất lỏng ion có thể tái sử
dụng nhiều lần mà không giảm hiệu suất xử lý
quá lớn. Ngoài ra cần sử dụng một lượng lớn
nước để sản xuất MCC.

Kết luận
Đã tổng hợp được 3 chất lỏng ion

diethanoamoni hydrosulfat (H = 99,3 %),
diethanoamoni clorid (H = 99,0 %) và pyridin
hydroclorid (H 98,0 %) và điều chế được celluose
vi tinh thể sử dụng chất lỏng ion ở quy mô 1 kg,
10 kg nguyên liệu và sơ bộ đánh giá chất lượng
cellulose vi tinh thể điều chế được theo kích
thước hạt bằng phương pháp đo SEM. Đã khảo
sát các yếu tố ảnh hưởng tới điều chế MCC bằng
chất lỏng ion cho thấy khả năng xử lý dư phẩm
của pyridin hydroclorid (85 %) và
diethanoamoni hydrosulfat (80 %). Đã xây dựng
được quy trình điều chế MCC ở quy mô 1 kg
nguyên liệu lá ngô và bã mía  và quy trình điều
chế MCC quy mô 10 kg nguyên liệu bã mía / mẻ. 

Nghiên­cứu­này­được­tài­trợ­của­Bộ­Y­tế­trong
khuôn­khổ­đề­tài­khoa­học­công­nghệ­được­phê
duyệt­ theo­ quyết­ định­ 1602/QĐ-BYT­ ngày
07/4/2020.­
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