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SUMMARY

INFLUENCE OF FACTORS ON CELLULOSE AND LIGNIN EXTRACTION
PROCEDURE FROM RICE STRAW BY ALKALINE METHOD

Cellulose and lignin in rice straw are the potential environmental materials. Cellulose
and lignin could be extracted in a single process in almost pure form that suitable for
many environmental and industrial purposes. Rice straw was treated with sodium
hydroxide at various conditions such as temperature of 90 °C, extraction time of 2 h,
sodium hydroxide concentration of 2 M, the size of rice straw of 0.1 cm, solid/liquid ratio
of 1/15 g/ml. The yield of lignin and cellulose which were extracted from rice straw was

found as 85.9% and 96.2%, respectively.
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1. MO bAU

Van d& nong bong khi bién ddi khi hau
toan cau hién nay duoc coi nhu 13 mot
mdi de doa d6i véi sy phat trién. Lam thé
nao dé xir ly chét thai trong d6 c¢6 rom ra -
nguyén nhan lam ting 6 nhiém khéng khi,
anh huong dén y té cong dong [1], dang
duoc cac nha khoa hoc trén thé gigi quan
tdm nghién ctu dé dwa ra cac giai phap.
Rom ra la mét trong nhitng nguyén liéu
doi dao lignocellulose nhat trén thé gioi.
Trong rom ra chtra ba thanh phan chinh la
cellulose (gan 40%), hemicellulose (trén
30%) va lignin (gan 20%), day la nhitng
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polyme sinh hoc, c6 kha ning thay thé
nhitng vat liéu c6 ngudn gbc tir dau mo,
g6p phan giam thiéu 6 nhiém méi truong.
Pén nay c6 nhiéu cong trinh cdng bd vé
phuong phap tach lignin tir rom ra lda mi
[2-6], nhung it d& cap tsi cellulose, va
cdng b tach lignin tir rom ra lda gao con
khé& khiém tén. Bac biét, &én nay c6 cong
trinh c¢éng bd tach cellulose tir rom ra lda
gao ung dung san xuat bioetanol [7],
nhung lai khong dé cap dén thu hoi lignin.
Nam 1989, B. J. McCoy cung cong su da
cong bd quy trinh tach lignin tir cay thong
su dung t-butanol va isopropanol [8].



Nhom nghién ctru ciing cong bd hiéu suat
tach lignin phu thudc nhiéu vao nhiét do,
nhiét d6 cang tang thi hiéu suat tach lignin
cang tang. Tuy nhién ky thuat nay phai su
dung nhiét d6 kha lon Ién toi 275 °C,
nhung hiéu suit tach lignin chi dat 16n
nhét 12 56%. Bjorkman cling c&c cong su
da tach thanh cong lignin tir cdy than gd
s dung dung moi trung tinh, nhung khi
ap dung ky thuat nay déi véi cay co, lia
mi thi lai khéng thanh cbng [9]. Nam
2002, R. C. Sun cung cong su da so sanh
lignin dwoc tach tir cay lua mi bang kiém
c6 hoic khong c6 su hd tro cua séng siéu
am [2]. Khi khong c6 su hd tro caa séng
siéu &m, sir dung KOH 0,5 M ¢ 35 °C
trong 2,5 gio, nhung hiéu suat tach lignin
chi dat 62,8%. Khi c6 hd tro song siéu am
thi hiéu suat tach cao hon. Tuy nhién sé&
khé khi ap dung trong cdng nghiép. B.
Xiaoa cling cac cong su di cong bd cong
trinh tach lignin tir rom ra bang dung dich
NaOH 1M ¢ 30 °C trong 18 gio [3]. Thoi
gian tach dai ma hiéu suat chi dat 68,3%.
Trong bai bao nay khao sét cac yéu t anh
huong va dua ra diéu kién phi hop cho
tach cellulose va lignin tir rom ra Viét
Nam trong méi truong kiém, tr do dé
Xuit phuong phép tach phu hop, c6 kha
nang tng dung trong cong nghiép.
2. THUC NGHIEM
2.1. Nguyén liéu va hoa chat

Rom lda Khang dan (qua may sudt
la) dugc cung cap boi cac ho néng dan
xa Tién Kién, huyén L&m Thao, tinh Phu
Tho. NaOH, HCI, etanol 99,5% va etanol

70% (Trung Qudc) duoc sir dung khéng
qua tinh ché lai.

2.2. Thiét bi

Hinh thai bé mit va ham luong cac
nguyén té mat trong va ngoai cua soi rom
dugc phan tich trén kinh hién vi dién tu
quét két hop phd tan sic nang luong tia X
(SEM/EDX, Jeol JMS 6490, Jeol, Nhat
Ban).

2.3. Khao sét cac yéu toé anh hwéng téi
qua trinh tach lignin va sei cellulose
bang phwong phap kiém

Rom sau khi rira sach, sdy khd ¢ 50 °C
trong 24 gid, duoc dem di cét nho véi céc
kich thuéc nhat dinh (st dung sang dé
déng nhat kich thudc). Can 100 g rom ra
da cit cho vao binh phan wng dung tich
3000 ml chtra dung dich NaOH véi lugng
va nong d nhat dinh. Sau d6 gia nhiét voi
thoi gian nhat dinh. Tiép theo, loc va rira
ba bang 200 ml dung dich NaOH 0,1 M,
raa tiép bang 200 ml HCI 0,1M. Téach
dich loc, ba tiép tuc duoc rira bang 200 ml
nudc cat, dem di sdy ¢ 50 °C trong 24 gio.
Dich loc duogc c¢o dic con khoang 1/2 thé
tich, diéu chinh pH vé 5,5 bang dung dich
HCI. B6 sung etanol 95% (ty 1& thé tich
etanol/dich loc = 3/1) dé yén khoang 6 gio,
loc két tua hemicellulose va rira bang 100
ml etanol 70%. Sau khi dich loc duoc
chung cat thu hdi etanol, diéu chinh pH vé
1,5 bang dung dich HCI. Loc va rua két
taa bang dung dich HC1 (pH 2), sau d6
say kho. Cellulose va lignin thu dugc can,
tinh hiéu suat tach dwa trén ham lwong
cellulose va lignin chira trong rom ra da
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duoc xac dinh lan luot theo tiéu chuan
TAPPI T 17wd - 70 va TAPPI T222 om -
98. Piéu kién khao sat: Nhiét do: 60; 70;
80; 90; 100 °C, thoi gian gia nhiét: 0,5; 1;
2: 3; 4 gio, nong d6 NaOH: 0,5; 1; 1,5; 2;
2,5 M, kich thuéc: 0,1; 0,2; 0,5; 1; 2 cm;
ty 1€ rom/dung dich NaOH: 1/5; 1/10;
1/15; 1/20; 1/25 g/ml. Két qua thi nghiém
Ia trung binh cua hai 1an thi nghiém.

3. KET QUA VA THAO LUAN

3.1. Thanh phan rom ra

Trong cac cong trinh dd cong bd, chi yéu
dé cap dén thanh phan chung trong mot
sgi rom ra. Theo tac gia Saha va cong su
da cong bd thanh phan nguyén té cua rom
ra 1a C khoang 44%, O khoang 49%, H

khoang 5%, N khoang 0,92% va cac thanh
phan khac c6 ham lwgng nho [10]. Trong
nghién ctru nay, phan tich ham lugng mat
ngoai va mit trong cua rom cho thiy su
khac nhau vé hinh thai bé mat (Hinh 1a va
d) va ham luong cac nguyén té (Hinh 1b,
d va Bang 1). Ta thdy mat trong cia rom
ra nhian hon so véi mat ngoai. Ham lugng
O va Cl khong thay doi nhiéu giira hai
mat. Tuy nhién, ddi véi ham lugng
nguyén té C, Mg va Ca cua mit trong 16n
hon mit ngoai. Con lai cac nguyén tb
khac ¢6 ham luwgng mat ngoai 1én hon mat
trong, dac biét Si thé hién rat rd su khac
nhau. Su khac nhau nay cé thé la do tiép
xuc moi truong khéc nhau.

Ap dung cac phuong phap xac dinh ham
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Hinh 1. Anh SEM (a va c) va phé do EDX (b va d) cua mat trong
(avab)va mat ngoai (c va d) cua rom
Bang 1. Thanh phdn nguyén té ¢ mat trong va mat ngoai Cia rom

Ham lwong (%)

Miu
C (@] Mg Al Si Cl K Ca

Mat ngoai  36,88+1,195 46,52+0,849 0,16+0,014 0,22+0,021 13,92+0,537 0,715+0,092 1,43+0,106 0,17+0,035
Mat trong  44,75+0,919 45,99+2,666 0,60+0,092 0,09+0,077 4,78+1,259 0,65+0,014 2,67+0,608 0,28+0,007
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lugng lignin va cellulose trong rom cua
nghién ctu nay lan luot 14 19,02 va 39,2%
rom kho.

3.2 Céc yéu to6 anh hwéng téi hiéu suat
tach lignin va sei cellulose

Anh hwéng cua nhiér dg tach

Nhiét d6 va thoi gian c6 lién quan mat
thiét v6i nhau, théng thuong nhiét do cao
thi thoi gian chiét ngan. Trong nghién cau
nay khao sat su anh huong caa nhiét do
trong khoang 60 - 100 °C, vé6i nong do
NaOH 2 M, thoi gian gia nhiét la 3 gio,
kich thudc nguyén liéu 1a 0,1 cm, ty 1€
rom/dung dich NaOH la 1/20 g/ml. Véi
diéu kién nay két qua thu duoc thé hién ¢
Hinh 2. Ta thay hiéu suét tach lignin ting
manh tir 60 dén 80 °C sau d6 ting nhe &
90 °C va gan nhu dat trang thai can bang
& 100 °C. Tuy nhién, hiéu suit cua
cellulose lai giam, va ¢ 60, 70 va 80 °C lai
vuot trén 100 °C. Vi & nhiét do thap lignin
va hemicellulose khong tach ra dugc hoan
toan, van con bam trén soi cellulose. Hon
nira, cellulose khdng hoa tan trong kiém
nén theo ly thuyét Ia s& thu hdi hoan toan.
Tuy nhién, & 90 °C, sgi cellulose c6 mau
vang nhat, day c6 thé 1a do con mot lugng
nho lignin nhung higu suat nho hon 100%
la do ton that trong qua trinh thuc hién.
Nhu vay, nhiét d¢o tach la 90 °C duoc
chon cho céc thi nghiém sau.

Anh hirong cua thoi gian tach

C6 dinh nhiét d6 tach 1a 90 °C, ndng do
NaOH la 2 M, kich thuéc nguyén liéu la
0,1 cm, ty Ié rom/dung dich NaOH la 1/15
g/ml, thoi gian gia nhiét dao dong trong

Hiéu suét (%)

khoang tir 0,5 dén 4 gio, két qua tach
lignin va cellulose biéu dién ¢ Hinh 3.
bing nhu dy doan, hiéu suét tach tang
manh tir 0,5 gio dén 1 gio va ting nhe ¢ 2
gio, sau d6 hau nhu khong ting ma con cd
chiéu huéng giam nho. Pay co thé 1a do
thoi gian dai, nhiét do va nong d¢6 NaOH
cao ¢ kha niang gy phan huy mot phan
nho lignin, dan dén viéc thu hdi kho khan.
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Hinh 2. Anh hwéng cia nhiét dg dén hiéu
sugt tach lignin va cellulose

=
o
o

Hiéu suit (%)
(o]
S

Anh hwong cia néng dé NaOH

Xur ly kiém s& lam pha v thanh té bao
boi vi kiém hoa tan hemicellulose, lignin
va silica, phan hay lién két este cua acid
uronic va acetic, lam truong cellulose,
lam giam do két tinh cua cellulose [11].
Hon nira, kiém pha v& lién két o-ete giira
lignin va hemicellulose, lién két este giira
lignin va/hoac hemicellulose va céc acid
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Hinh 3. Anh hwéng cua thoi gian dén
hiéu sudt tach lignin va cellulose
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hydroxycinnamic nhu acid p-coumaric,
acid ferulic [12]. Do d6, nong d6 NaOH la
mét trong nhitng yéu té kha quan trong
anh huong dén hiéu suat tach lignin va
cellulose. Trong nghién cau nay thuc hién
& cac diéu kién nhigt do tach 1a 90 °C,
kich thuéc nguyén liéu la 0,1 cm,
rom/dung dich NaOH la 1/20 g/ml, thoi
gian gia nhiét 1a 2 gio va ndng do NaOH
dao dong tir 0,5 dén 2,5 M. Véi diéu kién
nay, hiéu suat tach lignin tang khi nong do
NaOH ting, tor 54.2% dén 85,7%,
cellulose giam tir 125,7% dén 95,6%. Khi
nong d6 NaOH trén 2 M, hiéu suit tach
dugc cai thién khong dang ké. Do vay,
nong d6 NaOH sir dung cho tach lignin va
cellulose dugc ap dung cho thi nghiém
tiép theo 1a 2 M.
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Nong do NaOH (M)
Hinh 4. Anh hwong cia nong dé NaOH
dén hiéu sudat tach lignin va cellulose

=
o
o

Hiéu sudt (%)

Anh hieong cua kich thiréc nguyén lidu

Theo nhu du doan, kich thudc cang nho
thi dién tich tiép xic véi dung dich tach
cang lén, hiéu suat tach cang cao. Tuy
nhién, kich thuéc qua nho, dan dén qua
trinh thu héi gap khé khan. Hon nira, tiy
theo muc dich st dung ma chon kich
thuéc phu hgp. Trong nghién cutu nay,
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khao sat sy anh huong cua kich thudc
trong khoang tir 0,1 dén 2 cm, véi ty 18
rom/dung dich NaOH la 1/20 g/ml va cac
didu kién da tim dwoc o trén. Két qua
dugc thé hién ¢ Hinh 5. Pung nhu du
doan véi diéu kién thi nghiém, kich thuéc
nguyén liéu cang nho thi hiéu suat tach
cang cao, vai kich thude rom 1a 0,1 cm,
thi lignin thu duoc la 86,3%, cellulose thu
duoc 1a 95,7%.
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Hinh 5. Anh hwong cia kich thieée rom
dén hiéu sudt tach lignin va cellulose

Anh huwong cua ty 1é rom/dung dich
NaOH

Lugng dung moi cling 1a mot trong nhiing
yéu té quan trong anh huong toi hiéu suat
tach vi no tac dong dén luong hoa tan
cling nhu sy can bang nong d6 trong va
ngoai nguyén liéu cua chat tan. Trong
nghién cau nay, khao sat ty 1€ rom/dung
dich NaOH la 1/5; 1/10; 1/15; 1/20; 1/25
g/ml véi cac didu kién tach phu hop da
dua ra ¢ trén. Két qua tach duoc biéu thi ¢
Hinh 6. Hiéu suét tach tang manh khi ty 1&
rom/dung dich NaOH giam tir 1/5 dén
1/15 sau d6 tang rat it. Khi tang ty 1& nay
dong nghia véi viéc tinh ché lignin ciing
nhu xt Iy méi truong can luong dung moi,



hoa chit, dién nang... 16n, din dén hiéu
qua kinh té khéng cao. Do do6, trong
nghién ctru nay chon ty 1€ rom/dung dich
NaOH la 1/15 g/ml cho hiéu suat tach
lignin la 85,9% va cellulose la 96,2%.

120 1 OvLignin [ Cellulose
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Ty 1€ rom/dung dich NaOH (g/ml)

Hinh 6. Anh hwong cua ty 1é rom/dung
dich NaOH dén hiéu sudt tach lignin
va cellulose

4. KET LUAN
Nghién ctru da cho thidy ham luong cac
nguyén t & mit trong va mat ngoai cua
mét soi rom phan bd khong dong déu.
Piéu kién thich hop dé tach lignin va
cellulose bang phuong phap kiém da duoc
dé xuat, cu thé:

Nhiét d6 tach: 90 °C

Thoi gian tach: 2 gio

Nong d6 NaOH: 2 M

Kich thudc rom: 0,1 cm

Ty Ié rom/dung dich NaOH: 1/15 ml
Vé6i diéu kién nay, hiéu suat tach lignin
dat 85,9%, cellulose dat 96,2%.
Loi cam on: Nghién ciu nay dwoc thuc
hién bdi sw hé tro kinh phi cia dé tai déc
lgp cdp Nha nmuéc, ma sé: PTPL.CN —
07/15.
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