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TÓM TẮT
Polyvinyl alcohol (PVA) được biết đến nhiều trong lĩnh vực chế tạo bao bì nhất là trong lĩnh vực
thực phẩm, y tế với khả năng phân hủy sinh học hoàn toàn và có thể tan trong nước khi ở dạng
màng ngay ở nhiệt độ phòng nên hầu như không để lại bất kì vấn đề nào cho môi trường. Tuy
nhiên loại polymer này còn hạn chế trong tính chất nên việc ứng dụng chưa nhiều. Trong nghiên
cứu này, PVA được gia cường bởi các thành phần ``xanh'' có cấu trúc ở mức độ nanomet như sợi
nanocellulose (CNF) và các tấm graphen oxide (GO) đã bước đầu cho thấy một số cải thiện trong
tính chất. Ứng suất lúc đứt ở tất cả các mẫu nanocomposite đều tăng, nhất là với mẫu gia cường
kết hợp cả GO và CNF gần như tăng gấp đôi và cómodul đàn hồi cải thiện hơn 40% so với mẫu PVA
tinh chất và cao hơn so với các màng chỉ được gia cường bằng CNF hay GO. Khi ngâm trong nước
(pH trung tính) ở nhiệt độ phòng, cácmàng gia cường graphen oxide không chỉ cho thấy hiệu quả
trong việc cải thiện thời gian trương của màng mà còn hỗ trợ làm giảm độ ngậm nước của màng
khi có thêmCNF. Việc gia cường kết hợp còn cho thấy những lợi ích trong việc làm giảm tốc độmất
hơi nước của màng, cũng như làm giảm độ hấp thu ẩm của các màng nanocomposite. Các màng
PVA được gia cường bởi các sợi nanocellulose và các tấm graphene oxide đã giúp khắc phục một
số các nhược điểm của PVA từ đó góp phần mở rộng phạm vi ứng dụng của loại polymer trong
lĩnh vực màng nanocomposite thân thiện môi trường.
Từ khoá: graphene oxide, film, nanocomposite, polyvinyl alcohol, sợi nanocellulose

MỞĐẦU
Nanocellulose là chất rắn trong suốt được tạo ra từ
cellulose, trong đó bao gồm nhiều sợi hay bó sợi có
kích thước nano, diện tích bề mặt riêng lớn. Kích
thước ngang điển hình là 5–30 nm và chiều dài hàng
chục nanomet đến vài micromet1. Sợi nanocellulose
(CNF) có các tính chất đặc trưng như thân thiện môi
trường, trong suốt, độ tái sinh cao, nguồn nguyên liệu
dễ tìm, có độ kết tinh cao. Nanocellulose có thể tách
chiết trực tiếp từ các đại phân tử cellulose từ thực
vật bằng các phương pháp phổ biến là cơ học và hóa
học. Trong nghiên cứu, sợi nanocellulose được tách
chiết trực tiếp từ bẹ lá cây dừa nước, một thành phần
thường bị loại bỏ trong việc khai thác các nguồn lợi từ
loại thực vật này, bằng phương pháp cán ép kết hợp
với xử lý hóa chất đơn giản.
Graphene oxide (GO) là graphite oxide đơn lớp, là
loại vật liệu có cấu tạo được mô tả là bao gồm các
“đảo” vòng thơm được ngăn cách bởi các vùng có
chưa các nguyên tử carbon liên kết với nhau và hình
thành nên các nhóm chức có chứa oxygen, trong đó
có bốn nhóm chức chủ yếu: hydroxyl, epoxy đính ở
trên bề mặt, carbonyl và carboxyl đính ở mép của các
đơn lớp2. Tính chất GO phụ thuộc vào phương pháp

tổng hợp và mức độ oxy hóa, sau khi được oxy hóa
bề mặt GO xuất hiện thêm các nhóm chức phân cực
làm tăng khả năng phân tán của GO trong nước và
các dung môi phân cực, mặt khác GO có tính chất cơ
lý cao, khả năng gây độc cho người thấp theo đường
thực quản, có diện tích bề mặt lớn nên có khả năng
cản nước và cản khí tốt khi gia cường3 và thân thiện
với môi trường4. Trong một vài nghiên cứu GO còn
cho thấy có khả năng kháng khuẩn nhẹ với các chủng
khuẩn và nấm ứng dụng trong các màng sinh học5–7.
Việc đưa GO và CNF vào màng PVA hứa hẹn sẽ làm
cải thiện các tính chất còn hạn chế của màng PVA khi
sử dụng trong lĩnh vực bao bì thực phẩm.
Polyvinyl alcohol (PVA) là một trong số ít polymer
có tính phân hủy sinh học, tương thích sinh học và
không gây độc cho tế bào mà lại có giá thành không
cao. Trong những nămgần đây việc sử dụng polyvinyl
alcohol ngày càng phổ biến trong nhiều lĩnh vực trong
đời sống, từ bao bì tan trong nước dùng cho ngành
thực phẩm và trong ngành y tế, cho đến màng tái
tạo và thay thế mô, tác nhân vận chuyển thuốc và
màng che phủ vết thương. Việc cải thiện tính chất
của loại polymer này trong chế tạo vật liệu compos-
ite và nanocomposite thân thiện môi trường cũng đã
và đang rất được quan tâm. Các vật liệu mới như
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graphene oxide, sợi nano cellulose, chitosan là các
nguyên liệu thân thiệnmôi trường, có nhiều tính chất
tốt, được lựa chọn nhiều trong việc gia cường cho
loại polymer này vì sự tương hợp trong cấu trúc và
không làm thay đổi đặc tính thân thiện của PVA ứng
dụng trong lĩnh vực y tế và thực phẩm8,9. Năm 2013,
nhóm tác giả Dagang Liu10 đã chế tạo màng PVA gia
cường bằng các nano sợi cellulose thương mại cho
thấy những cải thiện trong tính chất cơ lý, độ kéo
căng, ổn định nhiệt và khả năng hấp thu tia cực tím.
Năm 2015, nghiên cứu của tác giảMarina I. Voronova
và các cộng sự 11 đã cho thấy việc gia cường thêmPVA
bằng các sợi nanocellulose với hàm lượng sợi nanocel-
lulose tối ưu là 8% cho cải thiện đáng kể trong độ ổn
định nhiệt của mẫu. Tương tự như vậy gần đây nhất
trong một nghiên cứu khác của nhóm chúng tôi cũng
cho thấy sự cải thiện trong độ trương và hạn chế độ
tan trong nước của màng PVA bằng GO, từ đó góp
phần làm tăng thêm khả năng ứng dụng của loại vật
liệu này trong việc bảo quản thực phẩm ướt 12. Như
vậy việc gia cường từng thành phần GO và nanocel-
lulose cho thấy những vai trò riêng biệt trong việc gia
cường và cải thiện tính chất cho màng PVA. Trong
nghiên cứu này chúng tôi gia cường PVA đồng thời
bằng cả sợi nanocellulose (CNF) và GO và khảo sát
các tính chất của màng nanocomposite thu được.

VẬT LIỆU VÀ PHƯƠNG PHÁP
Vật liệu
Phosphoric acid đậm đặc (60%), potassium per-
manganate, hydroperoxyde (33%), sodium hydrox-
ide, sodium hypochloride (9%), acetic acid (99%)
đượcmua từ công ty Guangdong Guanghua Sci-Tech,
China.Ltd. Graphite bột (99 %) cung cấp bởi Sigma-
Alrich, Đức (CAS-No. 7782-42-5). Cuống lá cây dừa
nước được thu hoạch ở quận Bình Thạnh, Tp.HCM.
Polyvinyl alcohol (khối lượng phân tử khoảng 160.000
g/mol, độ thủy phân 75–82 %) được cung cấp bởi Hi-
media, Ấn Độ. Nước sử dụng trong thực nghiệm là
nước cất một lần.

Phương pháp
Tất cả các mẫu sợi nanocellulose, graphene oxide
và mẫu màng nanocomposite sau khi sấy đến trọng
lượng không đổi thì được bảo quản trong bình hút
ẩm với độ ẩm thấp hơn 10%.
Cácmẫu được phân tích quang phổ hồng ngoại FT-IR
từ 4000 đến 400 cm−1 với trung bình 16 lần quét trong
1 phút với độ phân giải 4 cm−1, trên máy MIR/NIR
Frontier hãng PerkinElmer (Mỹ). Mẫu dạng màng,
đo trên đế silic.
Các kết quả phân tích nhiễu xạ tia X (XRD) thực hiện
ở nhiệt độ phòng và độ ẩm tương đối 30–35% với

góc chụp 2θ từ 5 o đến 40 o bằng máy Bruker D8–
AVANCE (Đức). Từ kết quả của XRD, tính toán dựa
theo phần mềm Origin và sau khi giản đồ XRD đã
được trừ được nền và lấy theo chuẩn Savizky Golay,
độ kết tinh tương đối của cellulose, sử dụng phương
pháp ước lượng theo Segal (Segal, Creely, Martin &
Conrad, 1959) 13 là phương pháp được sử dụng phổ
biến với công thức tính (1):
Độ kết tinh (Cr) =

I200−Iam
I200

×100(%) (1)
Trong đó, I200: cường độ mặt mạng tinh thể (200) tại
2θ = 22,4 o; Iam: cường độ nhiễu xạ vùng vô định hình
tại 2θ = 18,5 o.
Mẫu sợi dừa nước thô và sợi nanocellulose tạo thành
được chụp ảnh kính hiển vi điện tử phát xạ trường
(FESEM) ở dạng rắn và dạng huyền phù trong nước
bằng kính hiển vi JSM–6480LV, Jeol. Với mẫu sợi
nanocellulose dạng huyền phù, mẫu được phân tán
lại bằng siêu âm trong 30 phút, sau đó nhỏ lên đế thủy
tinh và sấy trong tủ sấy đối lưu 2 giờ để đuổi dungmôi,
trước khi được quan sát hình ảnh sợi dưới kính hiển
vi điện tử quét.
Phép phân tích nhiệt trọng lượng của các mẫu trong
nghiên cứu được phân tích từ nhiệt độ phòng đến 800
oC với tốc độ gia nhiệt 10 oC/phút trong môi trường
khí N2, trênmáy LabSys Evo TG-DSC 1600, Setaram-
Pháp.
Tính chất cơ học củamàng nanocomposite được phân
tích bằng cách đo độ bền kéo và modul Young bằng
máy kiểm tra đa năng Trapeziam–X (AG 20RRKNXD
Plus), Shimadzu. Các màng được cắt thành hình chữ
nhật có kích thước (80 x 20 mm) và phân tích được
thực hiện ở tốc độ kéo 10 mm/phút và chiều dài là 80
mm theo tiêu chuẩn ASTM D882. Độ dầy của từng
mẫu cũng được xác định bằng thước cặp điện tử Mi-
tutoyo, Nhật. Mỗi mẫu được xác định bề dầy tại 5
điểm khác nhau sau đó lấy giá trị bề dầy trung bình.
Độ dầy trung bình của các màng là 0,19± 0,02 mm.
Trong phép đo độ ngậm nước, các màng được cắt
thành các mẫu có cùng kích thước (30 x 15 mm) với
độ dàymàng khoảng 0,19mm,mỗimàng được chuẩn
bị ba mẫu và được sấy đến trọng lượng không đổi
trước khi đo độ ngậm nước. Các mẫu đo được ngâm
trong cùngmột lượng nước cất ở nhiệt độ phòng được
đo trọng lượng tại một số thời điểm xác định (1, 2, 3,
4, 5, 10, 15, 20, 25, 30 phút). Để kiểm tra khả năng
ngậmnước trong nước ấm,một chuỗi cácmẫu, chuẩn
bị tương tự, được ngâm trong cùng lượng nước ở 70
oC được đo trọng lượng tại một số thời điểm xác định
(1, 2, 3, 4, 5, 10, 15, 20, 25, 30 phút). Mặc khác trong
phép đo độ ngậm nước chúng tôi còn tiến hành đo độ
ngậm nước trong dung dịch acetic acid 5%, pH≈ 3,5
(pH tương đương pH của nước ép các loại trái cây có
vị chua) thí nghiệm được tiến hành tương tự các thí
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nghiệm đo độ ngậm nước trong môi trường nước cất.
Các mẫu được cân trọng lượng trước và sau mỗi mốc
thời gian ngâm quy định, sau khi được lau khô bềmặt
bằng vải không sợi. Giá trị độ ngậm nước được tính
theo công thức (2):

Wa (t) =
wt −w0

w0
×100%

Trong đó, WA(t): độ hấp thụ nước tại thời điểm xác
định t (%), W0: trọng lượng ban đầu của mẫu (g), Wt

: là trọng lượng của mẫu được đo tại thời điểm t (g).
Tốc độ truyền hơi ẩm của các màng composite được
thực hiện như sau: đầu tiên, cho 5 mL nước cất vào
lọ thủy tinh có đường kính trong 16 mm. Miệng chai
được bọc kín bằng cácmàngnanocomposite, đảmbảo
sao cho nước trong chai chỉ có thể thoát ra qua màng.
Khối lượng của lọ và nước đã được cân trước và sau
khi được đặt vào tủ sấy 10 giờ ở 40 ◦C. Sau 10 giờ, lọ
được lấy ra khỏi tủ sấy và cân lại trọng lượng. Giá trị
WVTR (Water vapor transmission rate - tốc độ mất
hơi nước) được đo bằng công thức (3) 14:

WVTR =
wi −wt

A×T

(
g×m−2 ×h−1

)
(3)

Trong đó, A: diện tích miệng tròn của chai thủy tinh
(m2), T: 10 giờ, Wi: trọng lượng ban đầu của lọ thủy
tinh (g), Wt : trọng lượng sau cùng của lọ thủy tinh
(g).
Độ trương và độ giữ ẩm của cácmàng nanocomposite
được tiến hành trong các bình hút ẩm có độ ẩm được
giữ ổn định ở 76 78% bằng dung dịch NaCl bão hòa
và có độ ẩm 2-4% bằng các hạt hút ẩm silica gel. Cắt
các màng có kích thước (30,00 x 15mm), cho vào tủ
sấy đến khối lượng không đổi, đem cân khối lượng.
Sau đó, cho các màng vào bình desicator thứ nhất có
độ ẩm 76-78%. Sau mỗi 24 giờ, đem cân và đo kích
thước màng. Thí nghiệm được tiến hành cho tới khi
màng có độ hấp thu hơi nước bão hòa. Sau khi màng
đã bão hòa hơi nước, các màng được đổi qua bình hút
ẩm thứ hai có độ ẩm 2-4% để bắt đầu quá trình giải
hấp thu hơi nước ra khỏi màng. Tương tự các màng
cũng được cân lại sau mỗi 24 giờ. Độ trương nở được
tính theo công thức (4) 15:
Độ trương nở= Stb

S0
(4)

Trong đó, Stb: diện tích trung bình sau 24 giờ (mm2),
So: diện tích ban đầu của màng (mm2).
Lượng nước trongmàng qua quá trình hấp thu và giải
hấp hơi nước được tính theo công thức (5) 15:
Lượng nước trong màng = wt

wi
×100 (5)

Trong đó, Wi: Trọng lượng trước khi sấy (g), Wt :
Trọng lượng sau khi đã sấy (g).

Chế tạo sợi nanocellulose (CNF)
Sợi dừa thô ở dạng bột (cell) (25 g) được cho vào bình
cầu, thêm 500 mL nước cất rồi gia nhiệt và khuấy cơ
trong 1 giờ ở 90 oC. Sau khi kết thúc quá trình xử lý
sơ bộ, sợi được lọc và rửa sạch bằng nước cất. Sau
đó, sợi được sấy ở 50–60 oC cho đến khi trọng lượng
không thay đổi. Bột sợi sau khi xử lý sơ bộ (20 g) được
cho vào bình cầu, thêm 400 mL NaOH 5% và khuấy
cơ trong 1 giờ ở 90 oC. Sau 1 giờ, bột được lọc, rửa lại
bằng nước cất cho đến pH7. Sợi được sấy khô và sau
đó cân lại, khối lượng sợi còn lại là 11,50 g. Sợi sau khi
xử lý kiềm (5,00 g) lại được cho vào bình cầu để qua
giai đoạn tẩy trắng. Thêm vào hệ khuấy cơ hỗn hợp
dung dịch gồm: NaClO (10 mL), CH3COOH (250
mL) và nước cất (10mL), kế tiếp gia nhiệt hệ lên 75 oC
và khuấy cơ trong 2 giờ. Sau khi kết thúc quá trình, sợi
được lọc, rửa bằng nước cất cho đến pH7 và được sấy
khô ở 50–60 oC. Khi sợi đã khô, tiếp tục thực hiện tẩy
trắng lần thứ nhì với quy trình tương tự. Cuối cùng
thu được 2,80 g sợi nanocellulose (CNF). Hình ảnh
sợi từ cuống lá dừa nước trước xử lý và sau tẩy trắng
lần thứ nhì (Hình 1).

Chế tạo graphene oxide (GO)
Graphene oxide được chế tạo theo phương pháp
Hummer cải tiến16. Đong 240 mL H2SO4 và 26,67
mL H3PO4 (tỷ lệ thể tích của H2SO4: H3PO4 là 9:1),
cho vào bình cầu, khuấy đều và gia nhiệt lên 50 oC.
Khi nhiệt độ đã ổn định ở 50 oC, cho 2 g graphite và
6,67 g KMnO4 vào hệ, để khuấy cơ và giữ ở nhiệt độ
50 oC trong 12 giờ. Sau khi kết thúc, hỗn hợp được rót
ra cốc thủy tinh và cho thêm 600 mL nước cất đã làm
lạnh trước đó vào hỗn hợp. Tiếp theo nhỏ từ từH2O2

vào hỗn hợp cho đến khi dung dịch chuyển sang màu
vàng sáng thì dừng lại. Để lắng hỗn hợp và thay nước,
lặp lại ba lần. Cuối cùng đem li tâm hỗn hợp đến pH
7, thu được huyền phù GO phân tán trong nước.

Chế tạomàng PVA
Cân 12 g PVA (dạng rắn) cho vào bình cầu, thêm vào
120 mL nước cất. Hỗn hợp được khuấy ở 90 oC trong
2 giờ. Khi quá trình kết thúc, để nguội dung dịch keo
một thời gian, sau đó rót dung dịch keo ra khuôn có
kích thước 15 x 25 cm và sấy ở 65 oC trong 10 giờ. Khi
màng đã khô hoàn toàn, gỡ màng ra khỏi khuôn, thu
được màng PVA.

Chế tạomàng PVA/GO
Huyền phù GO được chuẩn bị bằng cách phân tán
0,072 g GO trong 40 mL nước cất. Hỗn hợp được
khuấy từ trong 1 giờ, sau đó được siêu âm 30 phút.
Trong cùng thời điểm, khuấy cơ hỗn hợp 12,00 g PVA
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Hình 1: Bột sợi dừa nước trước (bên trái) và sau khi được tẩy trắng hai lần (bên phải)

với 80mL nước cất ở 90 oC trong 2 giờ (như quy trình
tạo màng PVA tinh chất). Tiếp đó, cho hệ huyền phù
GO vào dung dịch keo PVA tạo thành, khuấy cơ ở 90
oC trong 1 giờ. Đổ ra khuôn, sấy khô ở 65 oC trong
10 giờ, thu được màng PVA/GO.

Chế tạomàng PVA/CNF

Khuấy cơ 12 g PVA và 80mL nước cất ở 90 oC trong 2
giờ như quy trình tạomàng PVA tinh sạch. Trong quá
trình khuấy cơ, cân 0,96 g CNF cho phân tán trong 40
mL nước cất. Hỗn hợp CNF được khuấy từ trong 1
giờ, sau đó phân tán bằng bể siêu âm trong 30 phút
để tạo thành dung dịch huyền phù CNF. Tiếp theo,
cho từ từ hệ huyền phù CNF vào dung dịch keo PVA,
khuấy ở 90 oC trong 1 giờ. Rót hỗn hợp vào khuôn và
sấy ở 65 oC trong 10 giờ, thu được màng PVA/CNF.

Chế tạomàng PVA/GO/CNF

Khuấy 30 g huyền phù GO (0,24 %wt) trong bình cầu
có chứa sẵn 12 g PVA hòa tan trong 60 mL nước ở 90
oC trong 1 giờ. Sau 1 giờ, 30 g huyền phù CNF (3,20
%wt) được cho vào bình cầu, tiếp tục khuấy thêm 1
giờ ở 90 oC. Sau 2 giờ, hỗn hợp PVA/GO/CNF được
rót vào khuôn và sấy ở 65 oC trong 10 giờ bằng tủ sấy,
thu được màng PVA/GO/CNF.

KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN

Ảnh hưởng của quá trình xử lý lên cấu trúc
sợi được chế tạo từ cuống lá cây dừa nước

Kết quả phân tích phổ hồng ngoại biến đổi
Fourier (FT-IR)

Phổ FT–IR (Hình 2) cho thấy các mũi đặc trưng cho
thành phần của sợi thực vật: mũi ở 3433 cm−1 (dao
động kéo dãn của nối O–H), mũi ở 2933 cm−1 (dao
động kéo dãn của nối C–H); mũi ở 1065 cm−1 (dao
động kéo dãn của nối (C–O) trong cấu trúc của cel-
lulose, hemicellulose và lignin. Phổ FT–IR của mẫu
CNF cho các mũi ở 1738 cm−1 đặc trưng cho dao
động của nối C=O của các nhóm acetyl, nhóm uronic
ester của hemicellulose hoặc liên kết ester trong nhóm
carboxyl của ferrulic acid và p ara-coumeric acid của
lignin17, có cường độ tín hiệu yếu so với mũi này
ở mẫu cell (khi so với tín hiệu ở vùng khoảng 1600
cm−1 đặc trưng cho dao động của nhóm C=C của
vòng thơm) sau khi được xử lý loại bỏ bằng các hóa
chất trong quá trình xử lý.
Các mũi đặc trưng lignin như mũi ở 1457 cm−1 (dao
động của nối O–CH3có trong coniferyl (G) và sinapyl
(S); mũi 1252 cm−1 dao động kéo dài của nối C–O
của aryl–alkyl ether. Trong phổ của CNF, các đỉnh
đặc trưng cho cấu trúc lignin đều giảm cường độ hay
không xuất hiện.
Quá trình xử lý với NaOH, CH3COOH đã loại bỏ các
vùng cellulose vô định hình. Do đó nhiều liên kết C–
O, C–O–C trên cấu trúc tinh thể của cellulose đã có
thể tương tác với nhau. Chính sự tương tác này làm
xuất hiện những mũi hấp thu tại vùng khoảng 750
cm−1.
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Hình 2: Phổ FT–IR của mẫu sợi chưa xử lý (Cell) và
mẫu sợi tẩy trắng (CNF)

Hình 3: Giản đồ XRD củamẫu sợi chưa xử lý (Cell) và
CNF

Kết quả phân tích nhiễu xạ tia X (XRD)
Giản đồ XRD (Hình 3) của CNF có hai mũi ở 2q »
15,6 o và 2q » 22,4 o đặc trưng lần lượt cho mặt mạng
tinh thể (110) và (200) của cellulose 15. Mũi ở 2q »
22,4 o của CNF có cường độmạnh hơn so với sợi chưa
qua xử lý, cho thấy trật tự kết tinh tăng khi được xử
lý hóa học. Lý giải cho hiện tượng này là vì loại bỏ
hiệu quả lignin và hemicellulose làmgiảmbớt vùng vô
định hình. Mũi nhiễu xạ 2q » 31,8 o xuất hiện trong
mẫu cell có thể làmũi đặc trưng của kim loại do thành
phần vô cơ chiếm khoảng 12 % khối lượng có trong
thành phần của sợi dừa nước và một số các loài thực
vật sống trong nước18.

Độ kết tinh tương đối của mẫu sợi thô và mẫu sợi cel-
lulose sau xử lý lần lượt là 62,57% (I200 =22,1o; Iam =
18,52o) và 89,04% (I200 = 22,4o; Iam = 18,57o) thông
qua phần mềm Origin sau khi giản đồ XRD đã được
trừ đường nền và lấy theo chuẩn Savizky Golay. Kết
quả này có thể được giải thích bằng việc tồn tại lignin
và hemicellulose bao xung quanh cellulose trong cấu
trúc đã làm ảnh hưởng đến trật tự sắp xếp của các
tinh thể cellulose. Do đó việc loại bỏ hemicellulose
và lignin giúp cho cellulose loại bỏ được hầu như gần
hết vùng vô định hình và còn lại vùng tinh thể nên
CNF có độ kết tinh cao hơn.

Kết quả phân tích kính hiển vi điện tử quét
(SEM)
Ảnh SEM của mẫu sợi chưa qua xử lý (Hình 4A)
cho thấy bề mặt sợi ghồ ghề và thô nhám do bị bao
phủ nhiều tạp chất như hemicellulose, lignin có trong
thành phần cây dừa nước và có kích thước đường kính
là 69,74 µm. Đối với mẫu đã qua xử lý (Hình 4B), bề
mặt sợi được loại bỏ hầu hết các tạp chất và các thành
phần như hemicellulose, lignin có trong sợi nên nhẵn
hơn và xu hướng trở nên trong hơn. Mẫu đã qua xử
lý ở dạng rắn sau sấy có kích thước đường kính giảm
đáng kể còn 6,23 µm.
Ảnh FESEM (Hình 5A) cho thấy sợi CNF sau khi
được phân tán trong nước và từ giản đồ phân bố kích
thước sợi CNF (Hình 5B), có thể thấy đường kính sợi
phân bố từ 10 đến 140 nm, tập trung nhiều nhất ở
khoảng 30–40 nm. Kích thước đường kính trung bình
sợi CNF ở trong khoảng 38 nm. Mặc dù vẫn có sự
hiện diện của các sợi có đường kính trên 100 nm, tuy
nhiên số lượng sợi này rất ít, chiếm 2% (3/150 so với
tổng số sợi được xét). Bên cạnh có nhiều sợi nanocel-
lulose bị kết tụ với nhau là vì khả năng tự kết tụ lại,
thông qua các liên kết hydrogen và lực liên kết Van–
der–waals trong cấu trúc của cellulose do quá trình
phân tích FESEM. Kết quả này cho thấy sau khi được
phân tán trong nước, các sợi CNFđã được tách bóc tốt
hơn rất nhiều khi ở dạngmẫu rắn do các tương tác hy-
drogen với nước làm tách bóc các bó sợi cellulose sau
khi đã được loại bỏ các tạp chất trước đó. Các sợi có
kích thước ở nanomet theo đường kính (D) trong khi
chiều dài sợi (L) vẫn còn khá dài với tỉ lệ L/D khoảng
vài trăm lần. Như vậy chỉ bằng quy trình xử lý đơn
giản với NaOH, acetic acid và sodium hypochloride,
đã có thể loại bỏ các tạp chất đồng thời tách chiết được
vi sợi cellulose từ cuống lá cây dừa nước về kích thước
nanomet.

Kết quả phân tích nhiệt trọng lượng (TGA)
Giản đồ TGA (Hình 6), ở vùng nhiệt độ 25-125 oC
cả hai mẫu sợi đều mất khối lượng khoảng 8%, chủ
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Hình 4: Hình SEM. (A) Sợi từ cuống lá dừa nước thô chưa xử lý (Cell); (B) CNF dạng mẫu rắn sau sấy

Hình 5: (A) Ảnh FESEM huyền phù CNF phân tán trong nước cất; (B) Giản đồ phân bố kích thước sợi CNF.

yếu là do sự bay hơi của nước có trong sợi và có thể
kèm theo sự phân hủy của một số hợp chất có trọng
lượng phân tử nhỏ trên bề mặt sợi. Đối với mẫu sợi
thô (Cell) có hai giai đoạn phân hủy chính, giai đoạn
1 từ 200-300 oC diễn ra sự phân hủy của các thành
phần trong sợi dừa: cellulose, hemicellulose và lignin;
giai đoạn 2 từ trên 300-400 oC là vùng phân hủy của
các hợp chất bền nhiệt hơn trong sợi như các vùng kết
tinh của cellulose hoặc vùng được bảo vệ bởi lignin đã
bị phân hủy nhiệt ở giai đoạn trước. Quá trình phân
hủy sau 400 oC là sự giảm khối lượng do sự phân hủy
nhiệt của các nhóm hợp chất còn lại, lượng tro còn lại
khoảng 35%. Đối với mẫu sợi đã xử lý (CNF), nhiệt

độ diễn ra quá trình phân hủy là từ 200-600 oC và
lượng tro còn lại khoảng 21%. Lượng tro ở mẫu CNF
thấp hơn so với mẫu Cell, chứng tỏ quá trình xử lý
cơ học và hóa học đã giúp loại bỏ hầu hết lignin cũng
như gây khuyết tật lên bề mặt của sợi CNF nên dễ
bị phân hủy hơn. Ngoài ra kích thước tinh thể của
cellulose có thể đã bị giảm đi nhiều sau quá trình xử
lý cũng có thể làm ảnh hưởng đến sự phân hủy nhiệt
của nanocellulose, sợi có kích thước càng nhỏ càng
phân hủy nhanh. Kết quả này cũng tương đồng với
kết quả của nhóm Nainggolan H19,20.
Giản đồ DSC (Hình 7), tương tự như nghiên cứu của
nhóm Ma N 20, cũng cho thấy mẫu Cell và CNF có
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tính chất mũi khác nhau, mẫu Cell mũi tỏa nhiệt ở
vùng nhiệt độ khoảng 350 ◦C và mẫu CNF thu nhiệt
trong vủng nhiệt độ này. Dưới 200 oC, hai mẫu đều
cho mũi thu nhiệt của nước bay hơi và các hợp chất
có trọng lượng phân tử nhỏ. Từ 200-400 oC,mẫu Cell
biểu diễn haimũi bầu tỏa nhiệt kề nhau, đặc trưng cho
sự biến đổi trong cấu trúc của các vùng vô định hình.
Đối với mẫu CNF quá trình thu nhiệt đặc trưng bởi
hai mũi có cường độ khác nhau, từ 200-300 oC đều
đặc trưng cho sự nóng chảy của các tinh thể nanocel-
lulose với các kích thước và độ tinh khiết khác nhau.
Mũi thunhiệt càngnhọn thì tinh thể nanoclulose càng
sạch, khích thước tinh thể càng đồng nhất. Sau 400 oC
ở mẫu Cell còn xuất hiện một mũi đặc trưng cho quá
trình tỏa nhiệt là vùng kết tinh của các tinh thể nằm
sâu bên trong cấu trúc của sợi thô, được bao bọc bởi
hemicellulose và lignin.

Hình 6: Giản đồ TGA của mẫu sợi chưa xử lý (Cell),
CNF

Hình 7: Giản đồ DSC củamẫu sợi chưa xử lý (Cell) và
CNF

Kết quả tổng hợp graphene oxide (GO)

Kếtquảphântíchquangphổhồngngoạibiến
đổi Fourier (FT–IR)
Graphene oxide đặc trưng bởi bốn mũi được thể hiện
trênHình 8,mũi ở 3417 cm−1 đặc trưng cho dao động
kéo dãn nhóm hydroxyl (O–H) cho mũi tín hiệu sâu
hơn rất nhiều trong phổ của graphite, ngoài ra mũi ở
1722 cm−1 đặc trưng cho dao động kéo dãn của nối
C=O vàmũi ở 1384 cm−1 đặc trưng cho dao động kéo
dãn của nối C–O,mũi ở 1059 cm−1 đặc trưng cho dao
động kéo dãn của nối C–O trong phổ của GO đều cho
tín hiệu rõ và sâu hơn nhiều trong phổ của graphite21.
Ngoài ra, ở số sóng 1614 cm−1 là mũi đặc trưng cho
nối C=C của vòng thơm của các vùng graphite chưa bị
oxy hóa. Sự xuất hiện các mũi phổ trên chứng minh
được việc tổng hợp thành công GO từ graphite ban
đầu, gắn các nhóm chức này lên các tấm graphite bằng
các tác nhân oxy hóa trong quá trình tổng hợp.

Kết quả phân tích nhiễu xạ tia X (XRD)
Giản đồ XRD (Hình 9) cho thấy một đỉnh nhiễu xạ
đặc trưng cho vật liệuGO tại 2θ = 10,9 o 22 với khoảng
cách giữa các lớp là 9,30 Å. Khi so sánh với giản đồ
XRD của graphite với đỉnh nhiễu xạ nhọn và hẹp
tại khoảng 2θ = 26,4 o (khoảng cách giữa các lớp là
3,36 Å) đặc trưng cho tinh thể hoàn hảo của graphite,
khoảng cách giữa các lớp graphite rộng hơn do sự dời
mũi về vùng 2θ thấp hơn. Do các nhóm chức được
gắn vào graphite trong quá trình oxy hóa như epoxy,
hydroxyl, carboxylic… đã làm gia tăng khoảng cách
giữa các lớp. Đồng thời, kết quả trên cũng giúp kết
luận được việc chế tạo thành công graphene oxide
(GO) từ graphite bằng các tác nhân oxy hóa thông qua
phương pháp Hummer cải tiến.

Hình 8: Phổ FT–IR của GO và graphite
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Hình 9: Giản đồ XRD của graphite và graphene ox-
ide (GO)

Kết quả phân tích nhiệt trọng lượng (TGA)
Giản đồ TGA của GO (Hình 10) có 3 vùng giảm khối
lượng, vùng I từ 35–180 oC giảm khoảng 19,99% khối
lượng của những tạp chất có trọng lượng phân tử nhỏ
và nước. Vùng II giảm khoảng 21,27% khối lượng,
trong đó từ 180–300 oC là vùng giảm khối lượng
chính của GO, với nhiệt độ từ 300–570 oC tiếp tục
giảm khối lượng do sự phân hủy hoặc biến đổi trong
cấu trúc vòng của sườn carbon graphite sau khi các
nhómchức phân cực bị phân hủy. Vùng III từ trên 600
oC lượng tro còn lại khá cao, khoảng 49%, lượng tro
này chủ yếu carbon graphite. Khác với trong đường
cong TGA của GO đường của graphite gần như một
đường thẳng, hầu như không cho thấy sự thay đổi
trọng lượng trong cả ba vùng phân hủy nhiệt. Kết quả
này cùng với các kết quả trước đó đều cho thấy việc
oxy hóa thành công của GO từ graphite bằng phương
pháp Hummers.

Kết quả phân tích các mẫu màng
nanocomposite PVA, PVA/GO, PVA/CNF
và PVA/GO/CNF

Kếtquảphântíchquangphổhồngngoạibiến
đổi Fourier (FT–IR)
Phổ FT–IR của các mẫu màng (Hình 11) đặc trưng
bởi các tín hiệu dạng bầu ở 3250–3550 cm−1 là dao
động kéo dãn của nối O–H; ở 2937 cm−1 là dao động
kéo dãn của nối C–H trên sườn mạch carbon; ở 1750
cm−1 là dao động kéo dãn của nối C=O; ở 1437 cm−1

là biến dạng cắt kéo của CH2 và ở 1042 cm−1 là dao
động kéo dãn của nối C–O. Phổ cho thấy mẫu màng
composite đều có tín hiệu nhóm –OH dịch chuyển về

vùng số sóng thấp hơn so với khi không có sự hiện
diện của GO và CNF. Điều này có thể liên quan đến
sự tương tác của các GO và CNF lên nền PVA, kết quả
này cũng tương đồng với một số các phân tích khác
[23-24]????. Mũi ở 1042 cm−1 nhọn hơn so với tín
hiệu này ở PVA cho thấy PVA và CNF chủ yếu tạo liên
kết hydrogen. Ở màng PVA/GO có tín hiệu ở 1326
cm−1 đặc trưng cho nối C–O như trong cấu trúc của
GO, trong PVA cũng có nối này nhưng tín hiệu bị che
lấp bởi mũi bầu ở vùng 1000 cm−1. Hình 11 cho thấy
việc chế tạo màng PVA/GO/CNF thành công với sự
tồn tại cả tất cả các pha trong cấu trúc và có sự tương
tác giữa pha nền và pha gia cường

Hình 10: Giản đồ TGA của GO và graphite

Hình 11: Phổ FT-IR của các mẫu màng
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Hình 12: Giản đồ XRD của các màng nanocompos-
ite

Kết quả XRD của cácmàng nanocomposite
Giản đồ XRD (Hình 12) cho thấy tất cả cácmẫumàng
đều có một đỉnh nhiễu xạ đặc trưng cho mặt mạng
(101) của PVA bị thủy phân một phần13. Tuy nhiên
các đỉnh nhiễu xạ của các mẫu màng composite đều
có góc 2q lớn hơn so với 2q của PVA. Điều này cho
thấy khi thêm các pha gia cường vào nền PVA, đã có
sự tương tác giữa pha nền và pha gia cường, làm thay
đổi trật tự sắp xếp trong cấu trúc của PVA. Ngoài ra
trong các mẫu khi có gia cường CNF đều cho thấy có
một mũi vai với tín hiệu không rõ ở vùng 2q = 22 o

(mũi đặc trưng của CNF).

Kết quả TGA cácmàng nanocomposite
Giản đồ TGA (Hình 13) của các mẫu màng đều trải
qua một vùng phân hủy chính và Bảng 1 cho biết độ
mất khối lượng theo nhiệt của các màng. Khi quét
nhiệt độ dưới 200 oC các màng đều cho độ mất khối
lượng nhỏ do mất nước và các chất dễ bay hơi. Các
mẫu đều có một vùng phân hủy chính là từ 200–600
oC. Trong vùng này, các mẫu bị mất trọng lượng do
phânhủy các nhómchức trong cấu trúc và sựmất khối
lượng do phân hủy sâu hơn của các đoạn mạch tạo
thành các hợp chất hydrocarbon có trọng lượng phân
tử nhỏ. Độ bền nhiệt gần như tương đồng đối với các
màng nanocomposite, nhiệt độ bắt đầu phân hủy (T0)
giảm và chênh lệch nhẹ trong nhiệt độ phân hủy cực
đại (Tmax) khi có thêm các thành phần gia cường như
GO, CNF. Do GO và CNF đều được xem là các thành
phần tự nhiên kémbềnnhiệt, tuy nhiên việc gia cường
thêm các thành phần này lại góp phần làm giảm đáng
kể lượng chất bị phân hủy nhiệt độ trong vùng 200–
600 oC, nhất là đối với các mẫu có gia cường GO.

Kết quả cơ lý của cácmàng nanocomposite
Hình 14A thể hiện mức độ chịu lực của các màng
khi bị kéo. Nhìn chung các mẫu màng nanocompos-
ite đều chịu lực tốt hơn màng PVA, trong đó màng
gia cường cả GO và CNF cho thấy sự cải thiện nhiều

Hình13: GiảnđồTGAcủa cácmàngnanocomposite

nhất tăng gần 100%. Điều này nói rằng pha gia cường
phân tán tốt trong pha nền, mạng lưới liên kết được
tạo ra giữa các nhóm chức của pha nền với pha gia
cường thông qua tương tác giữa các nhóm chức phân
cực (–OH, –COOH, –CO...) dẫn đến tăng độ chịu
lực. Hình 14B cho kết quả tương tự về modul Young
của các mẫu màng nanocomposite, modul Young của
các màng nanocomposite đều có giá trị lớn hơn so
với PVA tinh chất trừ modul Young của PVA/CNF
giảm 31,27%, kết quả này có thể do ảnh hưởng từ
kích thước tinh thể các CNF với cấu trúc 1D dạng
sợi nhưng có thể đã có kích thước bị vụn sau các quá
trình xử lý nên làm giảm tính độ cứng của các mạch
polymer. Các mạch PVA cho thấy sự tương tác tốt
với vật liệu dạng tấm cấu trúc 2D của GO, có diện
tích tiếp xúc cao do đó đều cho sự cải thiện trong giá
modul Young cụ thể PVA/GO tăng 16,92 %. Khi kết
hợp thêm với CNF trong màng PVA/GO/CNF có sự
cải thiện đáng kể trong modul Young tăng 40,14%.

Kết quả đo độ ngậmnước trong các điều kiện
khác nhau
Các Hình 15 và Hình 16 cho thấy độ ngậm nước của
các màng trong nước cất ở hai nhiệt độ khác nhau và
môi trường pH thấp để kiểm tra độ trương trong nước
của các màng khi ứng dụng để bảo quản các loại thực
phẩm khác nhau. Việc tan tốt trong nước được xem
là ưu điểm nhưng đồng thời là nhược điểm của PVA
trong các ứng dụng. Môi trường nước cất ở nhiệt độ
phòng, các màng nanocomposite có độ ngậm nước
cao hơn màng PVA. Với nước cất ở nhiệt độ 70 oC
các màng nanocomposite đều có độ ngậm nước thấp
hơnmàng PVA tinh chất, đặc biệt màng PVA/CNF và
PVA/GO/CNF có thời gian ngậm nước trước khi rã
lâu hơn màng PVA tinh sạch khoảng 10 phút. Trong
môi trường pH3,5 tất cả các màng có gia cường đều
ngậm nước nhiều hơn so với màng PVA tinh sạch.
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Bảng 1: Sự phân hủy khối lượng theo nhiệt của các màng nanocomposite

Mẫu màng T0 (oC) Độmất khối lượng tại
T0 (%)

Tmax (oC) Độ mất khối lượng
tại Tmax (%)

Lượng tro còn lại
tại T800 (%)

PVA 285,13 8,62 352,80 93,39 2,29

PVA/GO 279,16 7,98 353,44 79,96 3,43

PVA/CNF 281,06 7,79 352,71 83,41 2,97

PVA/GO/CNF 278,32 7,37 358,52 79,10 3,36

Thời gian trương trước khi ra và độ ngậm nước tối
đa của màng trước khi tan rã trong nước được thống
kê trong Bảng 2.
Các kết quả trong Hình 15, Hình 16 và Bảng 2 cho
thấy việc gia cường các vi sợi CNF giúp màng bền
hơn trong nước so với GO thông qua kết quả thời
gian trương trước khi màng tan rã và giá trị độ ngậm
nước cực đại trước khi tan rã trong nước. Với màng
PVA/GO cho độ ngậm nước trước khi tan rã hầu như
đều thấp so với màng còn lại trong cả ba điều kiện thí
nghiệm, do hiệu quả chắn tốt của các tấm GO trong
mạng lưới cấu trúc PVA. Các phân tử khí như hơi
nước, khí O2, N2… không dễ dàng đi qua các tấm
GO, sự phân tán tốt củaGO trong pha nền và hiệu ứng
quanh co đã cản trở các phân tử nước đi qua và nhờ
thế độ ngậm nước giảm. Đặc biệt khi kết hợp thêm
với GO làm giảm khả năng ngậm nước củamàng, qua
việc độ ngậm nước các màng PVA/GO/CNF đều có
độ ngậm nước thấp hơn so với màng PVA/CNF.
Ở 70 oC (nước ấm), độ ngậm nước của các mẫumàng
có gia cường hầu như đều thấp hơn so với màng PVA
tinh sạch và thời gian trương trong nước trước khi tan
rã cũng lâu hơn. Trong đó, các màng nanocomposite
có gia cường CNF đều có thời gian trương lâu hơn
màng PVA/GO chỉ gia cường GO, mặc dù màng gia
cường CNF có độ ngậm nước ở 70 ◦C cao hơn nhiều
so với màng PVA/GO. Điều này có thể được lý giải là
do các màng có hiện tượng co lại khi ở nhiệt độ cao
trong quá trình thực nghiệm làm hạn chế sự tiếp xúc
với nước giúp màng ngậm nước ít hơn.
Khi ngâm trongmôi trường pH3,5 độ ngậm nước của
các màng nanocomposite hầu như đều cao hơn so với
màng PVA tinh chất, chỉ có màng PVA/GO là tương
đương. Các ion H+ của môi trường acid phản ứng
với các nhóm chức có trong GO và CNF nên làmmất
khả năng phân tán của các vật liệu này trong PVA từ
đó là giảm hiệu ứng chắn của GO. Đồng thời việc
ion H+ phản ứng với các nhóm chức có trong GO
và CNF cũng làm giảm tương tác hydrogen của các
thành phần trong màng với nước nên độ ngậm nước
ở điều kiện pH nhỏ đều thấp hơn so với khi ngâm
trong nước cất.

Tốc độ truyền hơi nước của các màng
nanocomposite
Biểu đồ Hình 17 cho thấy tốc độ truyền hơi nước của
màng ba thành phần PVA/GO/CNF là chậm nhất và
màng PVAnhanh nhất. Sự cómặt của các thành phần
GO và CNF đã góp phần làm giảm việc mất hơi nước
ra khỏi màng sau khi được sấy trong 12 giờ, hiệu quả
thể hiện rõ nhất khi trongmàng cùng xuất hiện cả hai
pha gia cường giảm 36,86% so vớimàng PVA. Kết quả
này cũng tương tự như kết quả đo độ trương trong
nước trước đó, đều cho thấy hiệu quả cản khí của các
pha gia cường kích thước nano khi phân tán tốt trong
nền pVA làm cản trở việc thất thoát hơi nước ra ngoài.
Màng PVA/GOcũng cho hiệu quả hạn chế việc truyền
hơi nước tốt hơn so màng PVA/CNF.

Độ trương nở (SD) và chu kì hấp thu và giải
hấp thuhơinước củacácmàngnanocompos-
ite trongmôi trường độ ẩm78%và 3%
Sau 7 ngày khảo sát thu được kết quả độ trương nở của
các mẫu màng như Hình 18 đều cho thấy thay đổi rất
ít không quá 1,2 lần, so với mẫu PVA có độ trương nở
1,19 lần, màng PVA/CNF có độ trương nở thấp nhất
1,05 lần. Cácmàng gia cường cóCNF cho thấy việc ổn
định kích thước tốt hơn so vớimàng chỉ gia cườngGO
trong điều kiện độ ẩm cao. Tương tự đối với khảo sát
đo độ hấp thu của các mẫumàng trongmôi trường có
độ ẩm 78–79% cao (Hình 18) và sau đó đo độ giải hấp
của cácmẫumàng trongmôi trường có độ ẩm thấp 2–
3%. Các màng đều có đường hấp thu và giải hấp gần
giống nhau. Các mẫu màng từ PVA đều cho thấy khả
năng hấp thu hơi nước nhanh và giải hấp hơi nước
chậm hơn. Trong đó, các màng nanocomposite cho
độ hấp thu hơi nước thấp hơn màng PVA tinh chất.
Sau 7 ngày giải hấp độ ẩm trong màng vẫn chưa giải
hấp hoàn toàn hơi nước hấp thu trong 7 ngày trước
đó, mà phải tới ngày thứ 10 thì mới ghi nhận được
lượng hơi nước hấp thu mới được giải hấp hết. Các
kết quả về độ hấp thu và giải hấp cho thấy khả năng
giữ hơi ẩm tốt của các màng PVA khi gia cường thêm
CNF và GO, và tương đối là đồng đều ở các loại pha
gia cường. Kết quả này như một thông số tham khảo
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Hình 14: Biểu đồ ứng suất tại điểm đứt (A) và modul Young (B) của các màng nanocomposite

Hình 15: Giản đồ đo độ ngậm nước của các màng nanocomposite trong nước ở nhiệt độ phòng và ở 70 oC
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Hình 16: Giản đồ đo độ ngậm nước của các màng nanocomposite trong dung dịch acetic acid ở nhiệt độ phòng

trong việc ứng dụng các màng nanocomposite trong
việc bảo quản thực ở các điều kiện độ ẩm khác nhau.
Bảng thống kê các giá trị ngậm nước của các màng
trước khi phân rã trong một số điều kiện thí nghiệm

KẾT LUẬN
Bằng phương pháp xử lý sơ bộ kết hợp xử lý kiềm và
tẩy trắng hai lần đã loại bỏ hầu hết các thành phần tạp
chất trong sợi được chế tạo từ bẹ lá cây dừa nước đồng
thời tách chiết được sợi nanocellulose có kích thước
đường kính 38,09 ± 3,14 nm. Nanocellulose tạo
thành kết hợp với graphene oxide (khoảng cách giữa
các lớp là khoảng 9,30Å) được tổng hợp bằng phương
pháp Hummer cải tiến trong việc gia cường chế tạo
các màng nanocomposite trên nền nhựa polyvinyl al-
cohol bằng cách phối trộn dung dịch đơn giản. Các
màng nanocomposite tạo thành có ứng suất vàmodul
cải thiện nhất là màng kết hợp cả hai thành phần. Các
màng gia cường GO cho thấy hiệu quả chắn nước và
hơi nước cao hơn các màng gia cường chỉ với CNF và
góp phần cải thiện độ ngậm nước và tốc độ mất hơi
nước của CNF khi được kết hợp chung trong màng
nanocomposite. Trong khi đó màng gia cường với
CNFgópphần làmổnđịnh kích thước trong cácmàng
nanocomposite gia cường cả GO và CNF. Như vậy cả
hai thành phẩn nanocellulose và graphene oxide đều
có những tác dụng hỗ trợ riêng cho màng polyvinyl
alcohol và hỗ trợ lẫn nhau khi cùng được gia cường
cho loại nhựa này.

LỜI CÁMƠN
Nghiên cứu này được tài trợ bởi Đại Học Quốc Gia
thành phốHồChíMinh (ĐHQG-HCM) trong khuôn
khổ đề tài mã số C2019-18-34.

DANHMỤC CÁC TỪ VIẾT TẮT
Cell: Sợi cellulose trước xử lý (Cellulose)
CNF: Sợi nanocellulose (Cellulose Nanofiber)
DSC: Phân tích nhiệt quét vi sai (Differential Scan-
ning Calorimetry)
FESEM: Kính hiển vi điện tử quét phát xạ trường
(Field Emission Scanning Electron Microscope)
FT–IR: Quang phổ hồng ngoại biến đổi Fourier
(Fourier Transform Infrared Spectroscope)
GO: Graphene Oxide
PVA: Polyvinyl alcohol
SEM: Kính hiển vi điện tử quét (Scanning Electron
Microscope)
TGA: Phân tích nhiệt trọng lượng (Thermal Gravi-
metric Analysis)
XRD: Nhiễu xạ tia X (X – ray Diffraction)

XUNGĐỘT LỢI ÍCH
Chúng tôi cam đoan bản thảo không có xung đột về
lợi ích.

ĐÓNGGÓP CỦA CÁC TÁC GIẢ
Nguyễn Tường Vy là người đóng vai trò định hướng,
lên kế hoạch nghiên cứu, viết và chỉnh sửa bản thảo.
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Hình 17: Biểu đồ biểu diễn tốc độ mất hơi nước sau 12 giờ của các mẫu màng

Hình 18: Đồ thị biểu diễn độ trương củamàng và chu kì hấp thu và giải hấp thu hơi nước của cácmàng nanocom-
posite
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Bảng 2: Bảng thống kê các giá trị ngậm nước của các màng trước khi phân rã trongmột số điều kiện thí nghiệm

Thí nghiệm Thời gian trương trước khi rã (phút) Độ ngậm nước trước khi rã (%)

Tên mẫu Nước cất nhiệt
độ phòng

Nước cất
70 ◦C

pH 3.5 nhiệt độ
phòng

Nước cất nhiệt
độ phòng

Nước cất 70
◦C

pH 3.5 nhiệt
độ phòng

PVA 25 15 15 280,54 293,29 214,53

PVA/GO 25 15 15 272,85 175,79 223,43

PVA/CNF 25 25 25 359,88 308,89 294,77

PVA/GO/CNF 25 25 25 337,84 268,79 246,07
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ABSTRACT
Polyvinyl alcohol (PVA) is well-known in the packaging industry, especially in the food and medical
fields with the ability to be completely biodegradable and easily soluble in cold water therefore
products made from it are the environmentally friendly materials. However, the disadvantages of
this polymer as quick dissolubility in water, poor moisture retention, weak mechanical properties
reduce its applications. In this study, PVA, reinforced by ``green'' components at the nanometer-
level such as nanocellulose fibers (CNF), graphene oxide (GO) nanosheets showed improvements in
properties. Mechanical properties of all of nanocomposite films showed improvements in stress at
break and modulus. Especially, reinforced GO and CNF films increased almost doubled and im-
proved more 40% in modulus than the pure PVA film and films reinforced by only GO or CNF.
When immersed in water (neutral pH) at room temperature, graphene oxide-reinforced films not
only had effective improvements in swelling time but also supported to decrease water retension
of film added CNF. The combined reinforcement also indicated a benefit in reducing the rate of
water vapor loss of the film as well as the efficiency in declining the moisture absorption of the
nanocomposite films. The PVA films reinforced by nanocellulose fibers and graphene oxide sheets
overcomed some of the PVA's shortcomings. This helped expanding its applications in the field of
environmentally friendly nanocomposite films.
Key words: cellulose nanofibers, graphene oxide, film, nanocomposite, polyvinyl alcohol
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	Tốc độ truyền hơi nước của các màng nanocomposite
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