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Trong nghién ctru nay da chiét tach thanh cong cellulose tr xo' dira nwéc véi hiéu suét
26,12%, tbng hop thanh cong vat liéu hap phu hydrogel dang sgi tir cellulose véi DMAC/LICI
dat hiéu suat 359%. Vat lieu hydrogel trwéc va sau khi sy déu cé mau vang, mém, twong
déi dai va khong tan trong nwéc. M6t sé tinh chat cha vat liéu hydrogel dang soi duwoc xac
dinh bang mét sé phwong phap nhw SEM, FTIR... Do kich thuéc |a soi dai, méng da lam
tang dién tich tiép xtc va dé dang thu héi trong qua trinh tham gia x& ly nwéc thai.

In this study, thread-like hydrogel was successfully synthesized from coconut coir with the
efficiency of 26.12%. The method DMAC/LICI was utilized in the process of synthesizing the
adsorptive hydrogel, with the efficiency of 359%. The resulting hydrogel, both before and
after drying, is yellow in color, soft, relatively tough, and insoluble in water. The
characteristics of the resulting hydrogel are studied with available methods including SEM
and FTIR... Thanks to being long while thin, which significantly increases its surface area
and convenience in the recollection process, the synthesized hydrogel has great
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Abstract:

applications in the water treatment processes.
Keywords: Coconut coir, cellulose, hydrogel, phase-inversion process, adsorption.
1. MO DAU

Hydrogel 1a nén polyme trwong nudc voi xu
hudng hap thu nudc khi dit trong méi truong
nudc. Hydrogel, dac biét 1a hydrogel thong
minh nhay véi méi trudng c6 rat nhiéu tng
dung quan trong trong néng nghiép, cdng
nghiép, cong nghé sinh hoc va y té [2].
Hydrogel sir dung trong nganh cdng nghiép
dét may bang cach ghép hoac hap phu trén bé
mat cua soi polymer. Hydrogel da dugc su
dung trong nganh cong nghiép dau dé tng
dung nang cao kha ning thu hdi dau nhu mot
bo diéu khién tu dong cua nhién liéu trong thu
gom. Vat liéu hydrogel s€ hoat dong nhu tac
nhan kiém ché cac ving d6 thim cao tranh
loang dau ra nhiing noi co6 d6 thim thap, dé
thu gom dau nhiéu nhat c6 thé [3].

Thanh phan cellulose c6 trong xo qua dua
nuéc khé cao (30-45%) va la ngudn chiét tach
cellulose quan trong. Voi khdi lugng phu
pham néng nghiép (xo qua dira nudc) lon &
Viét Nam, nghién ctu ndy nhim muc dich
chiét xuat cellulose tir xo qua dira nudc va sir
dung cellulose nay dé tong hop nén nhiéu dan
Xuat cling nhu vat liéu méi phuc vu cho cac
nganh cong nghiép, ndng nghiép, thuc pham,
moi trudng [1]. Cellulose chiét tach tir vo qua
dira nudc la vat liéu than thién vai moi truong,
c6 kha nang phan huy sinh hoc cao va cé chi
phi san xuét thap.

2. NGUYEN LIEU VA PHUONG PHAP
NGHIEN CUU

2.1. Nguyén liéu

Xo dura nuéc, cellulose co trong xo qua dua
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nudc, sodium hydroxide (NaOH), acid
nitric (HNO3), KOH (potassium hydroxide),
methylen xanh dugc mua tir Xilong Scientific
Co., Ltd, China. Ethanol (C;HsOH), lithium
chloride (LiCl) dugc mua tir Guangdong
Guanghhua Sci  Tech., Co, LTd, Trung Qudc,
va N,N-Dimethylacetamide-DMAc (C4HgNO)
duoc mua tir Merk, Buc.

2.2. Quy trinh téng hop vat liéu hydrogel
dang soi

2.2.1. Qui trinh chiét cellulose (M.F.Ferreira
Junior et.al, 2011)

Xo dura
nudc

Xo dira nudc duoc
cat nho 1-2 cm, rira
sach, say kho

Xo dura
tién xu

ly

A

Can 10 gam xo dtra
nudc, ngdm trong 300
ml NaOH 0.5M
(24 gio)

v

Pun hdi luu véi
ethanol: HNO3

(4:1viv)

F—ComD

Loc, rira lai vé
pH=7, say kho

Hinh 1. Quy trinh chiét cellulose

Giai doan tién xu ly: Vo dira nude duoc thu
gom thu cong dé lam vat liéu sinh khéi co s6.
Sau khi thu gom, vé dira nuéc duoc xir ly vé
dang xo dira nudc (bao gdm xo dira nudc va
mun xo dira nudc). Tiép theo, xo dira nudc
duoc cat nho vé kich thudc khoang 1-2 cm,
ria sach bang nudc cat nong (80°C) 5 lan
nham loai bo lwong dudng du va nhirng thanh
phan cin con bam lai trén xo dira nuéc. Sau
d6, xo dira nu6e duoc dem sdy trong 10 sdy ¢
nhiét do 50°C.

Xue li véi NaOH: Céan 10 gam xo diura nude da
dugc xur ly thd ¢ giai doan trén, ngdm trong
nuéc it 12 gio. Sau do loc xo dira nudc va
ngam trong 300 ml dung dich NaOH 0,5M ¢
nhiét do phong trong 24 gio. Xo dira nudc sau
khi ngdm NaOH duoc loc va ria lai biang
nude cat nhiéu lan dé loai bo NaOH (thir bang
giay quy).

Pun hoi leu: Xo dira nuée sau khi duge xir ly
& giai doan trén duoc chuyén toan bg vao binh
cau hai ¢4 va dun hoi luu voi hdn hop dung
dich ethanol va HNO; (v/v) vai ti I€ 4:1 trong
3 gio, cr mdi gio thay hoa chat mét lan. Sau
khi dun héi luu, hdn hop xo dira nude dugc
dem di loc bang thiét bj loc chan khong va rira
sach bang nuéc cat cho dén khi pH=7 (thu
bang gidy quy) dé loai bo hoan toan luong
acid con lai va thu duoc cellulose. Cellulose
thu duoc tiép tuc cho vao tu siy ¢ nhiét do
105°C trong 3 gio va duogc siy kho téi khoi
lugng khong d6i dé chuan bi cho budc tong
hop vat liéu hydrogel tiép theo [6].

2.2.2. Téng hop vat liéu hydrogel dang soi
(DMAc/Licl)

Vit liéu hydrogel duoc tong hop tir soi
cellulose két hop véi DMAGC/LICI theo cac
budc tién hanh nhu sau:

Chudn bj dung mdi hoa tan cellulose
(DMAC/LiCI):Chuan bj dung méi DMAC/LICI
tredc khi hoa tan sgi cellulose. Dung dich
DMAc duoc ngdm ciing KOH dang ran trong
5 ngay nham loai bo hoa toan luwong nudc
trong dung dich DMAc va siy khd LiCl &
80°C trong 24 gio.

Hoa tan cellulose véi hén hep dung dich
DMAC/LICI: Trong qua trinh nay, soi cellulose
dugc hoa tan trong dung dich DMAC/LICI.
Truéc qua trinh hoa tan, cac sgi cellulose
dugc khudy trong dung dich ethanol trong 3
gio & nhiét do 25°C. Qua trinh nay lam cho
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soi cellulose truong phdng 1én. Sau d6 dem di
loc, cac soi da truong phong dugc dat trong
hén hop dung dich DMAC/LICI & nhiét do
25°C trong 5 ngay véi ty 1& 93 gam DMAC va
6 gam LiCl. Két qua thu duoc dem ly tim &
6000 vong/phut trong 20 phut dé loai bo
phan khong hoa tan va thu dwoc dung dich
cellulose.

1gam cellulose, truong nd
trong 100ml ethanol 3 gid

Cellulose

Cellulose

A
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Tao vat !iéu hydrogel dang
soi bang hoi ethanol
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v
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v

Tao vat liéu hydrogel dang
soi bang hoi ethanol

Soi
hydrogel

Hinh 2. Quy trinh tdng hop sei hydrogel

Tao vt liéu hydrogel dang sei: Chuan bi
khudn tao sgi hydrogel va dung dich ethanol
dé thyc hién phuong phap nghich dao pha hap
phu hoi ethanol.

Can 10 gam dung dich cellulose sau ly tim d6
vao khudn dang soi c6 duong kinh 0,5 cm
chiéu dai 25 cm. Tiép theo, dat khudn dang
sgi vao mot hop ¢ kich thude 16n hon, day
nép kin dé han ché sy thoat hoi ethanol, dé
yén trong 24 gio, ta thu duoc vat liéu hydrogel
dang soi.

=) )

Hinh 3. M6 hinh tao sei hydrogel

bang phwong phap nghich dao pha
Rura sei hydrogel: DMACc va ethanol du duoc
loai bo bang cach ngdm hydrogel trong nudc
cat, thay nuéc lién tuc dén khi nudc trong va
khéng con mui.
2.3. Nghién cu tinh chat caa vat liéu
hydrogel dang so¢i
Phuong phap quang phd hdng ngoai bién doi
Fourier (FTIR Fourier transfer infrared — pho
hong ngoai bién dbi Fourier):

Quang phdé hong ngoai  (Infrared
Spectroscopy-IR) la mét ky thuat phan tich
thuong duoc diung dé xac dinh nhém chic
chat hitu co. Ky thuat nay do su hap thy bic
xa hong ngoai cua vat ligu trén nhimg budc
song khac nhau. Nhirng nhém chirc khac nhau
s& hap thy anh sang & budc séng khac nhau
trén dai hong ngoai. Khi chiéu phat xa hong
ngoai vao maot vat liéu, vat liéu hap thu ning
lugng, chuyén sang trang thai kich thich va
dao dong manh hon. Gia tri cia budc song
ma tai d6 cac phan tir trong vat lidu hap thu
la dic trung cho cdu trdc cua phan tu do.
Dai hap thu nam trong khoang budc song tir
4000 dén 500 (cm™). Trong do, dai hap thu
trong khoang 4000 dén 1500 cm™ 1a ving
nhém chac. Tir 1500 dén 500 cm™ la ving
diu van tay. Truc tung biéu dién do truyén
sudt (transmittance %) hoic d6 hip thu
(absorbance%). Truc hoanh biéu dién sé séng
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(wavenumber cm™). Xo dira nuéc, cellulose,
vat lieu hydrogel dang soi sau khi ché tao
duge do bang FTIR tai Phong thi nghiém Ky
thuat vat liéu bén viing sinh hoc va moi
truong Biosustainable, Khoa Khoa hoc va Ky
thuat vat liéu, Truong Pai hoc Cbng nghé
Nagaoka, Nhat Ban.

Phirong phdp kinh hién vi dién tir quét (SEM):
SEM la phuong phap tao hinh anh c6 d6 phéan
giai cao cua bé mat vat liéu. SEM str dung cac
electron quét dé tao hinh anh, giéng nhu kinh
hién vi quang hoc st dung ngudn sang. SEM
c6 do phong dai (>100000 X) va c6 do sau
truong anh 16n hon nhiéu lan so vai kinh hién
vi quang hoc. Vit liéu hydrogel dang soi dugc
chup anh SEM & xac dinh cau trac bé mat
cua vat liéu tai Phong thi nghiém Ky thuat vat
licu bén viing sinh hoc va méi truong
Biosustainable, Khoa khoa hoc va Ky thuat
vat liéu, Truong Pai hoc Cong nghé Nagaoka,
Nhat Ban.

Do ngdm nwoc cua vat ligu: Thi nghiém do
ngdm nudc cua vat liéu dugc tién hanh bang
cach can vat lieu kho véi khéi luong xac dinh
(gam), ghi lai khéi lugng vat liéu ban dau M.
Sau do6 ngam vat liéu vao V (ml) nudc va sau
cac khoang thoi gian xac dinh, lay vat liéu ra
va nhanh chéng lau bang gidy an va cudi cing
1a can lai khéi lwong vat lieu m, (vat liéu dugc
lay ra sau 1 gio, 2 gio, 3 gio, 4 gio... dén khi
khdi lugng vt lidu dat gia tri khong d6i). Po
ngam nudc cua vat liéu dugc tinh theo cong
thic:

mq:m
EWC (%) = —2

— x100%

Trong do:

EWC: d6 ngadm nudc cia vat liéu (%);

mo: khéi lwong vt liéu lac dau (gam);

me. khéi luong cua vat lidu sau thoi gian
(gam).

3. KET QUA NGHIEN Cl’U VA THAO LUAN
3.1. Téng hop cellulose tir xo dira nwéc

Qua trinh téng hop cellulose tir xo dira nudce
xay ra nhd hai qua trinh chinh 1a xir Iy bang
NaOH va dun héi luu bang hdn hop acid
HNO3/ethanol véi ti 1€ 1:4. Hai qué trinh nay
1a co s dé loai bo céc tap chit (tro, duong...)
va cac thanh phan khéng mong muén (lignin,
hemicellulose) trong xo dira nuéc dé dé dang
thu duoc cellulose - san pham cho cac nghién
ctu tiép theo [6].

Hinh 5. Cellulose chiét tir xor dira nwérc

Sy thay d6i mau sic cua xo dira nudc va
cellulose dugc tao thanh thé hién trén hinh 4
va hinh 5. Cellulose tao thanh trugc khi siy co
mau tring, do duoc chiét gan nhu 1a tinh khiét
cac thanh phan mang mau sic dic trung cua
x0 dira nudc [7]. Bén canh do, cellulose dugc
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chiét mém, min va co6 d6 xop nhiéu hon xo
dira nu6c ban dau do cac thanh phan lignin,
hemicellulose,... di bi loai bo triét dé. Hiéu
suit tong hop cellulose tir xo dira nuéc dat
26,12%.

Qué trinh dun hdi luu bang acid hay con goi la
xu ly acid cho hiéu qua loai bo hemicellulose,
lignin va mot phan cellulose ciing bi loai bo
boi hai qué trinh nay. Theo nghién ctu cua
R.G. Candido et al., [8], hiéu suit loai b6
hemicellulose la 70,78% va lignin la 52,22%.
So véi cac nghién ctu trude day cua VO Thi
Thanh Nhan va V& Vian Bam [2], [3] hiéu suat
chiét cellulose lan lugt la 17,33% va 35%,
diéu nay cho thay cellulose chiét tir xo dira
nudc mang lai higu suat tuong ddi cao.

3.2. FTIR cellulose ttr xo dira nwérc

Ph6 hong ngoai gitip xac dinh cac dao dong
dic trung cua céc lién két nhom chic hitu co.
Viéc chup phé FTIR cho xo dira nuéc va
cellulose chiét duoc nham so sanh dugc do
chinh xac cua cellulose tao thanh.

120

Xo dira nuac

o 100
W“V\J\" )

1725C=0  1540C-H
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1645 -OH

2911 C-H
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3380-OH
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Hinh 6. Hinh chup phd FTIR ctia xo dira nwéc,
cellulose
Hinh 6 thé hién phd hong ngoai FTIR cua xo
dira nuoc va cellulose chiét tir xo dira nuéc.
Nhin vao hinh ta nhan thiy su khac biét rd
rang phd hong ngoai xo dira nude so Véi phd
hong ngoai cua cellulose. Tt FTIR trén hinh 5
dé dang nhan thay dugc cac van phd tuong
ddng cua cellulose so vai van phd cua xo dira
nude, didu nay dugc thé hién ¢ cac van phd

sau: tai van phd 3380 cm™ dai dién cho nhém
—OH (lién két hydro), van phé 2911 cm™ dai
dién cho nhém C-H, van phé tir 900-1200
cm ™ dai dién cho cac nhém C—O-C va C-O
va van phd 1645 cm™ dai dién cho nhém
—OH (lién két cua céc phan tir nudc ty do),
lién két nay giai thich cho kha ning hap thuy
nuéc cua vat liéu cellulose. Pay déu 1a cac
nhom chac dac trung caa phan tu cellulose.
Ngoai ra, khi so sanh vé&i van phé cua xo
dira nudc thi van phd caa cellulose cho thiy
d6 truyén qua ting 1én nhiéu & cac van phd
1645 cm™, van phé 2911 cm™ va van phé
3380 cm™. Hon thé nita, phé hdng ngoai
FTIR ciing cho thdy dugc Sy giam ham luong
caa hemicellulose va lignin c6 trong xo dua
nudc thdng qua sy giam cuong do tai cac van
phd 1540 cm™ va 1725 cm ™ dai dién cho céac
nhém chiic C=0 va C-H trong ciu trlc cua
hemicellulose va lignin [4].

3.3. Téng hop vat liéu hydrogel dang soi
tw cellulose
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Hinh 7. M6 ta qua trinh hoatan cellulose
trong DMACc/LICI

Co ché téng hop vat liéu hydrogel dang soi:
Vit lieu hydrogel dang soi duoc tong hop tir
cellulose va DMAC/LICI trai qua 2 giai doan
chinh:

Quaé trinh hoa tan cellulose trong DMAC/LICI:
Céac twong tac cua cua hop chat cellulose -
DMACc-LICl da dugc nghién ciu va giai thich
theo thtr ty sau day. Pau tién, sy hoa tan cua
cac ion Li* CI” di tao nén lién két manh mé
Vi cac phan tr DMAC va cellulose. O day co
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thé thay rd, cation Li* s& két hop tao phirc Véi
lien két nhdm N-C=0 (cacbonyl) cia DMAc
va aninon CI s& két hop véi ion H' ciia nhdm
—OH (hydroxyl). Tir d6 c6 thé thu dwoc hdn
hop hoa tan cellulose trong DMAC/LICI [5].

Qua trinh hinh thanh sgi hydrogel - cellulose:
Qué4 trinh hinh thanh hydrogel bang phuong
phap dao pha trong ethanol va trong nudc.
Déi véi ethanol, 1a mot dung moi ¢6 kha ning
bay hoi rat tét, hoi ethanol ngung tu va roi
xubng khuén tao soi c6 chira dung dich
cellulose. Tai day dién ra qua trinh trao doi
dung moi gitra ethanol va dung dich cellulose,
cac phan tir ethanol dan dan thay thé dung
moi DMACc bén trong dung dich cellulose, cac
monomer cellulose khong tan duoc trong
dung mdi méi 12 ethanol c6 xu huéng lién két
lai véi nhau thdng qua cac lién két —OH, tao
nén mang ludi cu trdc bén viing bén trong
md hinh tao soi. Két thic qua trinh, phan 16n
DMACc sé& bi loai bo hoan toan ra khoi soi
hydrogel.

Hinh 8. Sei hydrogel

Hiéu suat tong hep vdt liéu hydrogel dang
spi: Ttir 1 gam cellulose co thu dugc 3,59 gam
vat lieu hydrogel-cellulose. Hiéu suit qua
trinh tao vat liéu dat 359% hydrogel tao thanh
truéc va sau khi say déu c6 mau vang, mém,
tuong d6i dai va khong tan trong nudc. Do
kich thudc la soi dai, méong da lam tang dién

tich tiép xdc va d& dang thu hdi trong qué
trinh tham gia xtr ly nuéce thai.

3.4. CAc tinh chéat cta vat liéu hydrogel
dang soi

3.4.1. Phan tich phé FTIR cda véat liéu
hydrogel dang soi

TRANSMITTANCE (%)

1636 -OH )
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3397 -OH ——Cellulose
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Hinh 9. FTIR cuta vat liéu hydrogel dang soi
tao tr DMAC/LICI va cellulose

Hinh 9 thé hién phé FT - IR cua cellulose va
soi hydrogel dugc téng hop tir hdn hop dung
dich cellulose - DMAC/LICI. Nhin vao hinh ta
dé dang thay duoc su twong dong trong cau
trdc cua cellulose va hydrogel. Tuy nhién nho
qua trinh hoa tan bing DMAC/LICI ma
hydrogel da giup thé hién r rét cac van pho
cua cac nhom —OH tai 3397 cm*, —OH tai
1636 cm ', C—H tai 2892 cm ™. Sy tuong ddng
gitra FTIR cua hydrogel va cellulose ching to
da tong hop thanh céng vat liéu hydrogel tir
cellulose.

3.4.2. Phan tich cdu trac hinh thai cda vat
liéu bang SEM

Vit liéu hydrogel duoc chyp anh SEM dé xé4c
dinh cau trac hinh thai cua vat liéu. Két qua
cho thdy cdu trGc hinh thai cua vat liéu
hydrogel c6 su phan tang, xép khit vao nhau
va dong nhat. Hinh chyp mit cit ngang cua
cua vat liéu hydrogel ¢ d6 phong dai x200 cho
kich thude d6 day cua sgi hydrogel 937,5 pum.
Ngoai ra, & d phong dai x1000 va x2000 cho
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ciu trdc phan tang, xuit hién nhiéu vét nat
trai dai.

NL D49 500 pm

Hinh 10. Hinh anh chup SEM bé mét cat ngang
cua vat liéu hydrogel do6 phéng dai x200

NL D45 100 pm

Hinh 11. Hinh anh chup SEM bé mit cat ngang
cua vat liéu hydrogel dé phéng dai x1000

biéu nay chang to trong qua trinh hinh thanh
vat liu hydrogel bang phuong phap nghich
dao pha c6 xay ra su trao doi gitta dung moi
DMACc va ethanol. Mat khéc, & @6 phong dai
X200 va x5000 cho cdu trGc hinh thai dong
nhit. Chiing t6 cellulose di dugc hoa tan hoan
toan trong hop chuc DMAC/LICI va da tao
duoc mot cau tric mang ludi day dic twong
ddng véi vat lieu hydrogel ma nghién ctu
huéng tai.

Hinh 12. Hinh anh chup SEM bé mat cat ngang
cua vat liéu hydrogel dé phéng dai x2000

— e e e — o s e

NL D45 20 pm

Hinh 13. Hinh anh chup SEM bé mat cat ngang
cua vat liéu hydrogel dé phéng dai x5000

3.5. D6 ngam nwéc cua vat liéu hydrogel

Do ngam nuéc 1a mot trong nhitng tinh chat
dic trung can duoc xac dinh nham khang dinh
kha ning hap phu cua vat liéu hydrogel.
Hydrogel c6 ciu tric cang wa nuéc la do
tuong tac polyme - nuéc cang manh. Do do,
d6 ngam nude cang cao thi kha niang hip phu
cua hydrogel cang cao va nguoc lai. Do ngam
nudc ca vat ligu duoc thé hién ¢ d6 thi 14.
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Hinh 14. D6 ngam nwéc cua vat liéu

Két qua thi nghiém cho thiy do ngam nuéc
cua hydrogel ting nhanh trong 3 gio dau ting
dén 136,1%, sau thoi gian 3 gio thi d6 ngam

nude cua vat liéu ting 1én khong déang ké sau
6 gio dat 138,6%. Qua két thu duoc cho thay
tinh chat co hoc cua vat liéu hydrogel dang
soi tr xo dira nude 1a kha tét.

4. KET LUAN

Trong nghién ctu nay da tach chiét duoc
cellulose tir xo dira nudc véi hiéu suit 26,12%.
Vit liéu hydrogel dang soi duoc tong hop tir
cellulose va DMAC/LICI trai qua 2 giai doan
chinh 1a qua trinh hoa tan cellulose trong
DMAC/LICI va hinh thanh sgi hydrogel -
cellulose vai hiéu suat qué trinh tao vat liu
dat 359,0%. Hydrogel tao thanh truéc va sau
khi siy déu c6 mau vang, mém, twong d6i dai
va khong tan trong nudc. Do kich thudc la sgi
dai, mong da 1am tang dién tich tiép xuc va dé
dang thu hdi trong qué trinh tham gia xt ly
nudc thai.
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