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Introduction: Cellulose is a fibrous and natural carbohydrate polymer, found abundantly in plants, producing 

about 50 billion tons annually. One of cellulose derivatives is microcrystalline cellulose (MCC), due to these 

specifications, MCC is widely used in food and pharmaceutical industries as excipients, anti-caking agents, 

emulsifiers, binders, disintegrating agents, dispersants, emulsion stabilizers, thermal stabilizers and carriers for 

fast drying and tableting agents. In this study, MCC was prepared from dried Lucerne (alfalfa) waste fibers 

(powdered to mesh 80), the pigments of which were already extracted as food colorants. This cheap and 

renewable raw material was converted to MCC by conventional methods including dewaxing, de-lignification, 

bleaching and acid hydrolysis. Commercial microcrystalline cellulose (Avicel PH-101) was used as reference 

compound for comparative studies.  

Materials and methods: In order to delignify, purify and separate alpha cellulose, 50 g of the above-mentioned 

alfalfa waste powder (80-mesh) was treated with 500 ml of 17.5% NaOH (w/v) solution at a ratio of 1:20 and 

stirred in beaker at 80 °C for 3 hours with continuous agitation. After filtering with a nylon filter cloth and then 

rinsed with distilled water to remove impurities and finally a neutral pH was achieved. The yellow-colored 

cellulosic residue was then dried at room temperature for 48 hours. The main components of the raw waste 

cellulosic fibers and the produced MCC are listed in Table 1. For bleaching, the dry delignified compound was 

treated with 15% sodium hypochlorite at a ratio of 1:20 at 80 °C for 90 minutes. Then the bleached fiber waste 

powder (50.0 g) was treated with 250 ml of 2.5 M hydrochloric acid for 90 minutes at 80 °C. After hydrolysis, 

the resulting microcrystalline cellulose was filtered and washed with distilled water until the pH of the effluent 

reached 7.0. Then the resulting precipitate was dried at 60 °C and homogenized. 32.0 g of white 

microcrystalline cellulose with 85% purity was obtained (64% yield). 

Results and discussion: For characterization of prepared MCC, first particle size analysis was achieved. The 

results of the particle size analysis of the standard and the prepared MCC are shown in Fig. 1. The mean particle 

size of the prepared sample is approximately 26 µm with broad particle size distribution (1-110 µm) and 

cumulative particle size distribution of x10 = 3.87, x50 = 26.29, x90 = 59.17 and x99 = 109.60 µm. From the 

particle size distribution graph, it can be seen that the average particle size of prepared MCC is approximately 

26 μm (Fig. 1. a) compared to the particle size of the commercial MCC that is 20 μm (Fig. 1. b). Then, Fourier 

Transform Infrared spectroscopy was carried out. The FT-IR spectra are illustrated in Fig. 2. This showed that 

the infrared spectra of the prepared MCC (Fig. 2a) were similar to those of the infrared spectra of the 

commercial MCC (Fig. 2b). The characteristic peaks related to cellulosic structure appeared at 666, 896, 1062, 

1159, 1260, 1326, 1372, 1425 and 1643 cm−1. Thermogravimetric analysis (TGA) of the prepared MCC in 

comparison to that of the commercial MCC is shown in Fig. 3. In the TGA curve of the prepared MCC (Fig 3a), 

three main stages of weight change are observed. The first stage is in the temperature range of 53-93 °C, which 
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is attributed to the evaporation of associated moisture (approximately 3.0%). The second degradation stage 

started at temperature of 273-353 °C and the third at 403-533 °C, respectively. The maximum weight loss rate 

was at 320 °C (75%), which can be attributed to the dehydration, decarboxylation, and depolymerization and 

carbonization of the glycosidic bonds and finally the third step which is the ashing processes (20%). As it is 

shown in Fig. 3b, TGA curve of the commercial MCC also has three steps of weight loss similar to the prepared 

MCC. The first degradation stage occurred approximately at 45-85 °C (5.6%) which is attributed to evaporation 

of water. The second degradation stage was at temperature range of 275 –355 °C (82.7%) and the third step at 

405-515 °C (11.4%). To study the crystallinity of Lucerne (alfalfa) MCC, X-ray diffraction (XRD) analysis was 

carried out. Fig. 4 shows the X-ray diffraction patterns of prepared MCC (Fig. 4a) and those of the commercial 

MCC (Fig. 4b). Peaks were observed at around 2θ=14.9° and 22.2° for both samples corresponding to cellulose 

I type structure. The peak intensity near 22.2° is the highest indicating high crystallinity in both MCC types and 

attributed to the removal of amorphous compounds during acid hydrolysis. Furthermore, similar patterns of X-

ray diffraction demonstrated that hydrolysis did not change the cellulose structure of MCC, which was in 

accordance with the results of FTIR analysis. Based on Segal equation (equation 1) and XRD patterns (Fig. 4), 

and ignoring the contribution of amorphous cellulose in the intensity recorded at 2θ = 18º and comparing the 

ratio of the pure peak intensity of alfalfa MCC to the pure peak intensity of commercial MCC sample, the 

relative crystallinity index of prepared alfalfa MCC was calculated 92%. Also by using Scherrer equation 

(equation 2) the approximate crystallite size perpendicular to the 200 plane was calculated for both MCC. For 

prepared MCC and commercial MCC the approximate crystallite size was 29.1 and 45.0 Å respectively. Fig. 5 

shows the SEM images of Lucerne (alfalfa) and the commercial MCC. The result of SEM analysis shows that 

microcrystals of both MCC are similar, which is evidence for the synthesis of MCC in alfalfa biocomposite. 

Based on SEM analysis, it can be seen that the shortening of fibers occurred and flack-shaped MCC with rough 

surfaces was formed. The differences in MCC and the standard morphology may be due to differences in raw 

material source and MCC preparation methods. In comparison, the commercial MCC exhibits a rough surface 

with irregular morphology due to the chemical treatment during the delignification and bleaching process. The 

prepared MCC has an irregular, agglomerated, and elongated morphology which resembles that of the 

commercially available MCC used for food and pharmaceutical excipients applications. 

Conclusions: In this study, microcrystalline cellulose was isolated from Lucerne (alfalfa) waste fibers using a 

conventional procedure. The properties of alfalfa MCC were compared with those of the commercial type. The 

results of MCC characterization indicate that it has cellulose type I crystalline structure. The powder was fine, 

odorless, tasteless, and a little less white compared to reference, particle size distribution 26 µm, pH 6.88. The 

results obtained from FT-IR analysis confirmed that the chemical structure of the cellulosic fragments is not 

influenced by the acid hydrolysis. The temperature of thermal decomposition and its degree of crystallization 

are slightly different from those of the commercial type. SEM analysis showed that microcrystals were 

characterized by irregular and agglomerated morphology which resemble that of the commercially available 

MCC. Overall, the properties of the prepared MCC are comparable to those of the commercial type, and can be 

used as food additive. 
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 مقاله پژوهشی

 الیاف یونجه از پسماند میکروکریستالین سلولز شناساییتهیه و 

(L. Medicago sativa) افزودنی مواد غذایی عنوان به 
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 چکیده

و  کلروفیلطبیعی  هایدانهاستخراج رنگ پس از باقیماندهیونجه  پسمانداز  میکروکریستالین سلولز در این پژوهش ترکیب

زدایی، واکسشامل  شیمیایی هایواکنش ،این ترکیب سنتز. در فرآیند ه استشد مقایسه دو با نمونه استاندار سنتز، کاروتن

 های تهیه شده همراه با نمونه استانداردنمونه. بر روی الیاف یونجه انجام شد سفیدگری و هیدرولیز اسیدیزدایی، لیگنین

(Avicel PH101) قرمز مادون سنجی یفطآنالیزهای  با ( تبدیل فوریهFTIR)تجزیه حرارتی وزنی ، (TGA) ،اشعه ایکس پراش 

(XRD) ،میکروسکوپ الکترونی روبشی (SEM) و تعیین اندازه ذرات (PSA،) نمونه  قرمز مادونشد. طیف  یابی مشخصه

 پراشطرح اند. ها خواص الیافی نمونه اصلی را حفظ نموده نمونه. دادمطلوبی را نشان  همخوانیبا نمونه استاندارد  شده یهته

و  نظم یبهای حالت انباشت رشتهها این نمونهرا داراست.  CrI=78%اشعه ایکس نمونه آزمایشگاهی شاخص شبکه بلوری 

است و  مزه یب، بو یبنرم،  نسبی طور بهپودر حاصل  دهند.میمشابه مواد افزودنی کمکی رایج مصرفی در داروها را نشان 

آنالیز حرارتی آن پایداری دمایی مناسبی را باشد. می 88/6آن  pHو  μm 26 اندازه ذرات آنباشد. می مطلوبسفیدی رنگ آن 

میکروکریستالین یک منبع قابل استفاده جهت تهیه  عنوان بهشده را  یبر رنگالیاف یونجه  پسمانداین پژوهش دهد. مینشان 

 نماید. می معرفیماده افزودنی غذایی  عنوان به سلولز

 

 .، ماده افزودنی غذایییونجه، بیوپلیمرپسماند ، الیاف یونجه، میکروکریستالین سلولزها : کلید واژه
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 مقدمه .1

، که است یعیطب دراتیو کربوه یبریف مریپلبیو کیسلولز 

تن  بیلیون 50لیانه حدود او س شدهدر گیاهان یافت  وفور به

-زنجیرهای بلند از واحدهای بتا دارای سلولز شود.تولید می

به گلوکوزید – 4،1که از راه پیوند  استگلوکوپیرانوز  -دی

یکی از مشتقات سلولز ترکیب اند.  شده متصل هم

است که  (MCCبلوری، ریز)سلولز  میکروکریستالین سلولز

اندازه ذرات در این کاربردها، دامنه کاربردی وسیعی دارد. 

 .]4-1[ (μm 100-1) باشدمتر میدر حد میکرو  MCCپودر 

در اثر  است که یواقع سلولز در میکروکریستالین سلولز

لیمرزدایی شده جزئی پ صورت به واکنش با اسیدهای معدنی

، یررسمیغ، بو یباین ترکیب پودری سفید،  است.

و بلورین با دانسیته پایین، مقاومت  پذیر تخریب یستز

با عنایت به این  .]5[ مکانیکی بالا و سطح زیاد است

در صنایع غذایی و  وفور به میکروکریستالین سلولزها  ویژگی

 ر،یفای، امولسکیکضد مواد  ،یمواد کمک عنوان بهدارویی 

 یدارکنندهپا ،یونیامولس کننده یتتثب، کننده پخش ندر،یبا

و قرص  عیسر کننده خشکعوامل  یو حامل برا یحرارت

 .]8-6[ شودی مصرف میساز

با توجه به تقاضای روزافزون برای غذاهای فرآوری شده، 

رود بازار تولید داروها و مواد آرایشی و بهداشتی، انتظار می

میلیون  4/1241به  2023تا سال  میکروکریستالین سلولز

 .]10،9[دلار برسد 

از خمیر  میکروکریستالین سلولز در روش مرسوم برای تهیه

شود، که این امر موجب ماده خام استفاده می عنوان بهچوب 

با عنایت به حساسیت  شود.میها  تخریب درختان و جنگل

، تمرکز جهت زیست یطمحها در خصوص  عامه مردم و نگرانی

میکروکریستالین یافتن منابع ارزان و تجدید پذیر برای تهیه 

از  در دستور کار محققان و صنعتگران قرار گرفته است. سلولز

 پسماندهای یژهو بهالیاف حاصل از ضایعات گیاهی،  رو ینا

 کشاورزی یک جایگزین قابل توصیه برای خمیر چوب است

 از منابع مختلفی میکروکریستالین سلولز تهیه امروزه. ]11[

، هسته خرما ]6[ الیاف گیاه روزله: ازجمله تهیه شده است

الیاف  پسماند، ]13[کاه برنج ، ]8[ ینیزم بادام، پوسته ]12[

 روغنینخل پسماند ، ]15[ الیاف پنبه، ]14[پنبه 

الیاف علف الفا ، ]18[گیاه مگنو استین پسماند ، ]4،16،17[

، ]21[ هندی الیاف کنف، ]20[الیاف گیاه فودر ، ]19[

، ]24[ بامبو، ]23[ کنف معمولی، ]22[پوسته سویا 

الیاف ، ]27[باگاس ، ]26[بلال ذرت ، ]25[مزوکارپ نارنجی 

، ]30[چای پسماند ، ]29[ای جلبک قهوه، ]28[نارگیل 

 .و غیره ]31[زیتون  هستهپسماند 

پسماند ( از MCC) میکروکریستالین سلولزدر این پژوهش 

( که رنگدانه کلروفیل آن 80)پودر مش  الیاف خشک یونجه

رنگ خوراکی استخراج شده است، تهیه گردید.  عنوان به قبلاً

( گیاهی گلدار چند ساله از تیره .Medicago sativa Lیونجه)

در  وفور بهگیاهان لگومی است. این گیاه برای غذای دام 

این منبع ارزان و شود. بسیاری از مناطق جهان کاشته می

زدایی، سفید  زدایی، لیگنین های واکستجدیدپذیر با فرایند

تبدیل  میکروکریستالین سلولزکردن و هیدرولیز اسیدی به 

ت به منابع علمی در دسترس تاکنون تهیه گردید. با عنای

گزارش  پسماند الیاف خام یونجهاز  میکروکریستالین سلولز

 نشده است. 
 

  ها مواد و روش .2

  مواد مصرفی. 2.1

در این پژوهش از ضایعات خشک یونجه یونجه الیاف خام 

. دست آمده ( در تهیه رنگ خوراکی ب80مصرفی )مش 

 عنوان به( Avicel PH101)تجاری  میکروکریستالین سلولز

%(، 98) هیدروکسید سدیمشاهد استاندارد استفاده شد. 

 %(25%(، محلول سدیم هیپوکلریت ) 37هیدروکلریک اسید )

   تهیه گردید. پراکسید هیدروژن ن سمنان از شرکت کلرا

وزنی( از -% وزن98) یدسولفوریکاسوزنی( و -% وزنی30)

 شد. استفادهخریداری و  آلمان شرکت مرک

 میکروکریستالین سلولزتهیه . 2.2

 یها روشیونجه براساس  پسمانداز  میکروکریستالین سلولز

، بر پایه ]24،6-31،26[ توسط دیگر پژوهشگران شده اعمال

شامل سه مرحله لیگنین زدایی، سفید  ،]32[فرآیند باتیستا 

  کردن و هیدرولیز اسیدی به شرح ذیل تهیه گردید.
 

 زدایی لیگنین .2.2.1

 و جداسازی آلفا سلولز،  یساز خالصلیگنین زدایی،  منظور به



 

  91              تهیه میکروکریستالین سلولز                                                                                                                      همکارانو  ذاکر بحرینی  

 

 ( را با80از ضایعات الیاف مصرفی یونجه )مش  g 50 مقدار

ml 500   حجمی( هیدروکسید -%)وزنی 5/17از محلول

در  h 3 به مدت 80 ℃ در یک بشر در 1:20سدیم با نسبت 

نموده تا واکنش خورد، مخلوط می به همحالی که پیوسته 

دهند. پس از آن مخلوط واکنشی، که همان ترکیب لیگنین 

( سرد 25 ℃ای رنگ است را تا دمای محیط)زدایی شده قهوه

 منظور بهنموده و سپس با یک پارچه نایلونی صاف نموده و 

 ،( خنثیpHو رسیدن به پی اچ ) ها یناخالصبر طرف کردن 

 .شوداده میدرسوب روی صافی را با آب مقطر شستشو 

ی اتاق در دما h 48 حاصل به مدتترکیب زرد رنگ سلولزی 

اجزاء اصلی ضایعات الیاف سلولزی و ماده  شود.خشک می

و نتایج آن  ]32[آنالیز شده  حاصل میکروکریستالین سلولز

  .شده است آورده (1) لجدو در

 

  سفید کردن. 2.2.2

هیپوکلریت ترکیب خشک و لیگنین زدایی شده با سدیم 

 min 90 به مدت 80 ℃ در دمای 1:20% به نسبت 15

و با آب  شده صافمواد سفید شده  شد. سپس یآور عمل

 خنثی رسید. pHمقطر شسته شد تا به 

 

  هیدرولیز اسیدی .2.2.3

از   ml 250 پودر الیاف ضایعاتی سفید شده با g 50 مقدار 

      به مدت 1:25( با نسبت M 5/2 هیدروکلریک اسید )

min 90 پس  .]32[ مورد واکنش قرار گرفت 80 ℃ در دمای

حاصل را  میکروکریستالین سلولزاز پایان عمل هیدرولیز، 

محلول  pHکه  صاف نموده و با آب مقطر شسته تا جایی

باشد. آنگاه مواد روی صافی را در  7خروجی زیر صافی برابر 

خشک و به پودر یکنواخت تبدیل نموده که  60 ℃ دمای

% ) بازده 85با خلوص  میکروکریستالین سلولز g 32 مقدار

 آمد. به دست%( 64عملیات 

 

  آنالیز مواد. 2.3

 

  اندازه ذرات. 2.3.1

  1:100میکرو سلولز در حلال استن با نسبت  سوسپانسیون

در معرض امواج  min 20 حجمی( تهیه شد و به مدت-)وزنی

قرار گرفت. اندازه ذرات در یک حمام ( kHz 35صوت )فرا

 Sympatec Helos  با دستگاه میکروکریستالین سلولز

Particle size analyzer (GmbH)  سنجیده و با نمونه

شاهد مورد مقایسه قرار  عنوان به( Avicel PH 101)استاندارد 

 گرفت. 

 

  FTIR سنجی یفط .2.3.2

و نمونه  میکروکریستالین سلولزنمونه تجاری  FTIR طیف

تهیه شده در آزمایشگاه، با پتاسیوم برماید مخلوط و به قرص 

 400 -  4000و سپس باند انتقالی آن در محدوده  ]6[تبدیل 

cm
 ثبت گردید. Bruker Tensor 27با دستگاه     1-

 

   (TGA) حرارتی –آنالیز وزنی  .2.3.3

و نمونه  میکروکریستالین سلولزرفتار حرارتی نمونه تجاری 

 آنالیز حرارتی در آزمایشگاه، با دستگاه شده یهته

SHIMADZU DTG-60H تعیین شد. g 5  تحت ها نمونهاز ،

و نرخ  ml /min 100نیتروژن، با سرعت جریان گاز  اتمسفر

 600تا  C  25° در دامنه دمایی C/min° 10 افزایش دما

. درصد کاهش وزن با ]33[ ر گرفتمورد آزمایش قرا

  بررسی شد. C 600° وزن ماده باقیمانده در دمای یریگ اندازه

 

  (XRD) آنالیز پراش اشعه ایکس. 2.3.4

نمونه تجاری  آنالیز پراش اشعه ایکس برای

و نمونه تهیه شده در آزمایشگاه، با  میکروکریستالین سلولز

 Bruker D8 Advance X-rayاستفاده از دستگاه 

diffractometer .آزمایش با  در دمای اتاق به انجام رسید

ها تبلور نمونه انجام شد.Cu Kα (λ = 1.5405 A  )تابش 

(%ICr به روش )Segal ( بررسی شد. 1با استفاده از معادله ) 

%𝐼𝐶𝑟 = (𝐼200 −  𝐼𝑎𝑚)/𝐼200 × 100                     (1) 

 

 : این معادلهدر 

ICr  ،درجه نسبی تبلورI200  ( و 200) رتفاع پیکاIam  شدت

رابطه بین اندازه بلورها و  .]34[ باشدمی 2θپراکنش در زاویه 

تعریف  Scherrer(2) معادله   یلهوس به ،شده ثبت XRDطرح 

 .]35[ شودمی
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τ = Kλ / β cosθ                                            (2) 

 

عددی  Kاندازه عمود به صفحه شبکه بلور،  τدر این معادله 

طول موج پرتو  λ ،شکل بلور بستگی داردثابت است که به 

عبارت  β (،Cu Kα-radiation λ = 1.5418 Å) برخوردکننده

بر  (pwhm)از پهنای پیک در نیمه حداکثری ارتفاع  است

 رسم شده (. 2θجایگاه پیک )نصف  مقدار θ  ،حسب رادیان

 

   (SEM) میکروسکوپ الکترونی روبشی .2.3.5

و  میکروکریستالین سلولزسطح برای نمونه تجاری  تصاویر

 Tescanدر آزمایشگاه با استفاده از دستگاه  شده یهتهنمونه 

Mira FE-SEM های خشک  مورد مطالعه قرار گرفت. نمونه

( و آنگاه در فاصله nm40-50 ) وسیله طلا پوشش داده شد هب

شد  یربرداریتصو kv 5 دهنده شتاببا ولتاژ  nm 11 کاری

]37،36،6[. 

 

  نتایج و بحث .3

 

  ها شناسایی ویژگییابی و  مشخصه .3.1

 -50از: سلولز ) اند عبارتاجزاء شیمیایی اصلی الیاف یونجه 

%( و 11-8)%(، لیگنین 14-10%(، همی سلولز)70

داشتن کلروفیل  واسطه به. این گیاه ]3[های طبیعی  رنگدانه

ار خوب برای تولید رنگ خوراکی مس ییک منبع بس

ضایعات الیاف باشد. در این پژوهش  ( میE141ن )یکلروفیل

های کلروفیلی و  ( که رنگدانه80یونجه )پودر مش 

حجمی( -% )حجمی90با حلال اتانل  قبلاًکاروتنوئیدی آنها 

زدایی، سفید  فرآیندهای لیگنین یلهوس بهاستخراج شده بود، 

و در نهایت پودر سفید  شده اصلاحکردن و هیدرولیز اسیدی 

تحت شرایط شدید حاصل گردید.  میکروکریستالین سلولز

هیدرولیز اسیدی زنجیرهای سلولزی در موقعیت پیوندهای 

تر سلولزی شده و پیوندهای کوتاه شکسته گلیکوزیدی-1،4

شکل  در این فرآیندها، اجزاء بی .]16[ شودحاصل می

شوند و سلولز به اجزاء محلول در اسید تبدیل می)آمورف( 

پایدار خواهند بود.  هابقیه اجزاء در برابر اسید

% مورد 64( حاصل با بازده MCC) میکروکریستالین سلولز

ساختاری، اندازه ذرات و خواص پایداری  ییو شناساآنالیز 

های  آمده، ویژگی به دستحرارتی قرار گرفت. برپایه نتایج 

 عنوان بههای نمونه تجاری  محصول بسیار نزدیک به ویژگی

گیر طبیعتی رطوبت میکروکریستالین سلولز .نمونه شاهد بود

   دارد و در آب نامحلول است، اما در تماس با آب متورم 

اجزاء اصلی پودر ضایعات درصد  (1)در جدول شود. می

از آن گزارش شده  شده یهته میکروکریستالین سلولزیونجه و 

  است.

% 25زدایی، محتوای لیگنین از مقدار  در حین فرآیند لیگنین

یافته، به همین ترتیب  کاهش% در محصول 3در ماده خام به 

سلولز از  -% رسیده و مقدار الفا5% به 17سلولز از مقدار همی

یافته و میکروکریستالین سلولز با خلوص  یشافزا% 85% به 56

آمده است  به دست( g 50از  g 32% ) 64% و بازده  85

 (.1)جدول 

 
 شده یهته میکروکریستالین سلولزدرصد اجزاء اصلی پودر پسماند الیاف یونجه و  (1جدول )

Table 1. The main components percent of alfalfa waste powder and prepared MCC 

Prepared MCC Lucerne fiber waste Test method Compound 
3% 25% T222 om-98 Lignin 
5% 17% Rowell 2012 Hemicellulose 

85% 56% Rowell 2012 α-Cellulose 
 

  آنالیز اندازه ذرات. 3.2

 در شده یهتهنتایج آنالیز اندازه ذرات نمونه استاندارد و نمونه 

. میانگین اندازه اند شدهنشان داده  (1)آزمایشگاه در شکل 

است که در یک توزیع  μm 26 برابر شده یهتهذرات نمونه 

توزیع ( قرار گرفته است. μm 110-1اندازه ذرات پهن )

 ,x10 = 3.87: از  عبارت استترتیب  هبتجمعی اندازه ذرات 

x50 = 26.29, x90 = 59.17 and x99 = 109.60 µm . با

شود که توزیع اندازه ذرات مشاهده می هایعنایت به نمودار



 

  93              تهیه میکروکریستالین سلولز                                                                                                                      همکارانو  ذاکر بحرینی  

 

 1)شکل  μm 26 تهیه شده برابرمیانگین اندازه ذرات نمونه 

که  است ب( 1)شکل  μm 20 الف( و نمونه استاندارد برابر

 . کندهمخوانی مناسبی را ارائه می

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 
(a) 

 
(b) 

 (.bتجاری ) میکروکریستالین سلولز ( وa) شده یهته میکروکریستالین سلولزاندازه ذرات  (1شکل )

Fig 1. PSA analysis of alfalfa MCC (a) and commercial MCC (b) 

 

   FTIR آنالیز .3.3

سلولز میکروکریستالین ارزیابی ساختار شیمیایی  منظور به

طیف مربوط  .استفاده شد FT-IRطیف سنجی از شده،  یهته

های نشان  از مقایسه طیف آورده شده است. (2)در شکل 

) نمونه  (b)( و شکل شده یهته)نمونه  (a)در شکل  شده داده

 های یکپ. باشدمشهود می کاملاً( مشابهت آنها داستاندار

، 1062، 896، 666 هایموقعیتشاخص ساختار سلولزی در 

cmو  1372، 1326، 1260، 1159
 اند. پدیدار شده 1425 1−

cm باند جذبی در موقعیت
پیوند  ایگهوارهبه ارتعاش  896 1−

C-H خاص اتصال بتاآنومریک  ارتعاش)یابد  اختصاص می-

cm در موقعیت جذب .]38[ (گلوکوزیدیک
به  1162 1−

 .]39،6[ باشدمربوط می C-O-Cارتعاش کششی پیوند 

cm مقایسه شدت جذب در باند
مربوط به نمونه  896 1−

آزمایشگاهی و تجاری بیانگر افزایش خلوص نمونه ساخته 
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cm باند جذبی در موقعیتشده است. 
به ارتعاش  1429 1−

باند افزایش  عنوان بهاختصاص داشته و  CH2خمشی گروه 

-41[ شودشناخته می میکروکریستالین سلولز درجه تبلور

39[. 

 
 (.bتجاری ) میکروکریستالین سلولز( و a) شده یهته میکروکریستالین سلولز FTIRطیف  (2شکل )

Fig 2. FTIR analysis of alfalfa MCC (a) and commercial MCC (b)  
 

های نمونه آزمایشگاهی و نمونه تجاری از مقایسه طیف

غیاب  لیگنین وجود ندارد. شده یهتهپیداست که در نمونه 

cm) مربوط به ارتعاشات حلقه آروماتیکجذبی باند 
-1 1600-

هیدروکسید سدیم و سدیم  مؤثربه معنی واکنش   (1500

سلولز و لیگنین از ماده اولیه هیپوکلریت در حذف اجزاء همی

cm  های یتموقعجذبی در  های یکپ .]43-42[ است
−1 

به ارتعاشات کششی  به ترتیب 3300-3450و  2900-2800

آلیفاتیک اشباع اختصاص  C-Hو پیوندهای  O-Hگروهای 

cm در موقعیت  O-Hشدت جذب باند . ] 42،39[ یابدمی
−1 

پیوند هیدروژنی در زنجیر سلولزی  گسستبه دلیل  3400

-42[اسیدی کاهش یافته است  در زمان فرآیند هیدرولیز

43،40[. 

 

  (TGA) حرارتی -آنالیز وزنی. 3.4

حرارتی نمونه آزمایشگاهی در مقایسه با نمونه  -آنالیز وزنی

نشان داده شده است. به علت تفاوت  (3)تجاری در شکل 

سلولز و لیگنین، تجزیه –ساختاری سه ترکیب سلولز، همی

مربوط  TGAنمودار گرمایی آنها نیز متفاوت خواهد بود. در 

الف( سه  3)شکل  آزمایشگاهی میکروکریستالین سلولزبه 

مرحله نخست در دامنه  شود.مرحله تغییر وزن مشاهده می

توای رطوبت آن حباشد، که به تبخیر ممی C 93-53° دمایی

-355مرحله دوم در دامنه دمایی %(. 3 یباًتقر) مربوط است

 درجه 403-533و مرحله سوم در دامنه دمایی  درجه 273

 C 320° بیشترین کاهش وزن در دمایرخ داده است. 

%(، که به از دست دادن آب، 75) شودمشاهده می

زدایی،  پلیمرزدایی و کربونیره شده پیوندهای  کربوکسیل

مرحله سوم فرایند خاکستر شدن  یتدرنهاگلیکوزیدی و 

 (ب 3)گونه که از شکل  همان باشد.%( مربوط می20) است

( نمونه تجاری TGAحرارتی ) –پیداست، نمودار آنالیز وزنی 

. داردکاهش وزن را سه مرحله  مشابه نمونه آزمایشگاهی نیز

-C 85° در دامنه دمایی یباًتقر%( 6/5مرحله نخست تجزیه )

که به تبخیر رطوبت همراه مربوط است. مرحله  داده رخ 45

درجه و  275-355%( در دامنه دمایی 7/82دوم تجزیه )

 405-515در دامنه دمایی  %(4/11)تجزیه  مرحله سوم

و  FT-IRاین مشاهدات با نتایج آنالیز است.  داده  رخ درجه

  .]33[ های علمی دیگر همخوانی مطلوبی دارند گزارش
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 (.bنوع تجاری ) میکروکریستالین سلولز ( وaیونجه ) پسمانداز  شده یهته میکروکریستالین سلولز TGAآنالیز  (3)شکل 

Fig 3. TGA analysis of alfalfa MCC (a) and commercial MCC (b) 

 

 

 ( XRD) آنالیز پراکنش اشعه ایکس. 3.5

حاصل از  میکروکریستالین سلولزبررسی تبلور  منظور به

( روی آن XRDضایعات یونجه، آنالیز پراکنش اشعه ایکس )

میکروکریستالین مربوط به  یزآنال (a4)در شکل انجام شد. 

آنالیز نوع تجاری نشان  (b4)و در شکل  تهیه شده سلولز

 ها برای هر دو نمونه در حدودپیکداده شده است. 

2θ=14.9° 1که به ساختار سلولز نوع  اند شدهظاهر  °22.2 و 

(cellulose Iمربوط می ).22.2شدت پیک در محدوده  شوند° 

2θ= و حذف اجزاء  حالت حداکثری دارد و بیانگر تبلور بالا

میکروکریستالین  هر دو نمونه در در فرآیند هیدرولیز شکل یب

افزون بر این، طرح پراکنش مشابه هر دو نمونه،  است. سلولز

گویای عدم تخریب ساختار سلولز در حین هیدرولیز اسیدی 

نیز همخوانی  FTIR این مشاهدات با نتایج  طیفنیز هست. 

    و ( 1)معادله  Segalبر مبنای معادله . ]39-38[ دارد

 شکل یب( و اغماض سهم سلولز 4)شکل  XRDهای طرح

و مقایسه نسبت  2θ = 18ºدر شده دادهپیک نشان  درشدت

حاصل  میکروکریستالین سلولزشدت خالص پیک مربوط به 

پیک مربوط به نوع تجاری، شاخص  شدت بهاز ضایعات یونجه 

نسبی تبلور مربوط به ام سی سی حاصل از ضایعات یونجه 

 Scherrerن با استفاده از معادله همچنی شود.% می92برابر 

برای هر  200(، اندازه تقریبی تبلور عمود به صفحه 2)معادله 

دو نمونه محاسبه گردیده و برای نوع آزمایشگاهی و تجاری  

 باشد.می 0/45و  1/29به ترتیب برابر 

  a 

   b 
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 (.b) تجارینوع  میکروکریستالین سلولز( و a) پسماند یونجه میکروکریستالین سلولز مربوط به XRD های قالبمقایسه  (4)شکل 

Fig 4. The comparison of XRD patterns of alfalfa MCC (a) and commercial MCC (b) 
 

  (SEMمیکروسکوپ الکترونی روبشی ) . 3.6

( SEMمیکروسکوپ الکترونی روبشی ) یرهایتصو (5)شکل 

حاصل از ضایعات یونجه و  میکروکریستالین سلولزمربوط به 

بیانگر تشابه  SEMنتایج آنالیز  دهد.نوع تجاری را نشان می

و شاهدی بر تهیه  دو نمونه با هم های یستالکر یکروم

است.  از بیوکامپوزیت ضایعات یونجه میکروکریستالین سلولز

میکروکریستالین ، کوتاه شده الیاف و  SEMبر مبنای آنالیز 

 آمده است. به دست مانند پولک برخیبا سطح صاف و  سلولز

مربوط به نوع آزمایشگاهی و SEM موجود در یها تفاوت

-منبع اصلی تهیه آنها نیز مربوط می فرآیند ونوع  بهتجاری 

در تصویر نوع تجاری سطحی صاف مشاهده  .]36،31[ شود

مرحله لیگنین زدایی است. تصویر انجام  به دلیلشود که می

نوع آزمایشگاهی نیز سطحی صاف مشابه نوع تجاری دیده 

مصرف آن در صنایع دارویی و  یریپذ امکانشود و بیانگر می

 ی است.غذای

  

 

 (.bتجاری ) میکروکریستالین سلولز( و aآزمایشگاهی ) میکروکریستالین سلولزمربوط به  SEMتصاویر  (5)شکل 
Fig 5. SEM images of alfalfa MCC (a) and commercial MCC (b)  
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  گیری یجهنت .4

از ضایعات الیاف  میکروکریستالین سلولزدر این پژوهش، 

یونجه مصرفی جهت تهیه رنگ خوراکی، به روش معمول 

خواص محصول تهیه شده با خواص نوع تجاری تهیه گردید. 

بلورین آن  ساختارنتایج نشان داد که آن مقایسه گردید. 

محصول پودری سفید،  باشد.( میcellulose I) 1سلولز نوع 

و نسبت  88/6برابر  μm 26 ،pH ، اندازه ذراتمزه یببی بو، 

-FTآنالیز طیف به نوع تجاری درجه سفیدی آن کمتر است. 

IR  نشان داد که ساختار اجزاء سلولزی ماده اولیه در فرآیند

–آزمایش وزنی نتایج هیدرولیز اسیدی از بین نرفته است.

حرارتی آن بیانگر اندک تفاوتی در خواص با نوع تجاری است. 

ساختاری تجمعی و نمونه آزمایشگاهی،   SEMویر آنالیز تص

در شبیه تصویر نوع تجاری است.  دهد کهنشان میرا  نظم یب

با نوع تجاری حاصل  میکروکریستالین سلولزمجموع خواص 

توان می یجهدرنتقابل قیاس بوده و همخوانی مطلوبی دارد و 

با قابلیت کاربرد در پلیمری یک منبع بیو عنوان بهآن را 

 کرد. معرفیصنایع دارویی و غذایی 

 

 تشکر و قدردانی

های علمی و صنعتی ایران که هزینه لازم از سازمان پژوهش

 345609طرح پژوهشی با شماره قرارداد برای اجرای را 

فراهم نموده است، تشکر و قدردانی به  31/3/1399مورخ 

 آید.عمل می
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