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 فيلم نانوكامپوزيت مطالعه تاثير نانوفيبر سلولز باكتريايي بر خواص

  با روش سطح پاسخي آن و تعيين غلظت بهينهنانونقره-كيتوزان

 
 2الماسي هادي و 3 خالدآباد، محمد عليزاده∗2فرد پيروزي ميرخليل ،1جعفري هاله

 

 اروميه نشگاهدا كشاورزي دانشكده غذايي صنايع و علوم گروه دكتري  دانشجوي-1

  اروميه دانشگاه كشاورزي دانشكده غذايي صنايع و علوم گروه  استاديار-2

  اروميه دانشگاه كشاورزي دانشكده غذايي صنايع و علوم گروه دانشيار -3

)06/02/95: رشيپذ خيتار  06/10/94: افتيدر خيتار (  

 

  

  

 

  چكيده
 خواص  روي بر)وزني BCNF() 6-5/1٪(نانوفيبر سلولزباكترياييهاي مختلف غلظتو ني وز٪1در سطح ) AgNPs(پژوهش اثر نانو ذرات نقره اين در 

 حلاليت، تورم،، )WVP( بخار آب  نسبت به، نفوذپذيري))YM (و مدول يانگ) EB (، ازدياد طول در نقطه شكست)TS (استحكام كششي(كششي 

از روش  BCNF نانو پركنندهبراي تعيين مقدار بهينه .وزان مورد بررسي قرار گرفتكيت فيلم نانوكامپوزيتو حرارتي هاي ساختاري و ويژگيخواص رنگي 

 .، حلاليت و تورم بودWVP در كنار كاهش TS ،YM ،EB ،L به حداكثر رساندن ،هدف از بهينه سازي. ي استفاده گرديدعاملتك ) RSM(سطح پاسخ 

ي اه باعث بهبود ويژگيBCNFن وداما افز. كيتوزان تاثير منفي داشتهاي و رنگي فيلمهاي مكانيكي  بر روي ويژگيAgNPsنتايج نشان داد كه افزودن 

وزني  ٪ 2 و4، 6هاي نانوكامپوزيت به ترتيب در سطح ، حلاليت و تورم فيلمWVPكمترين ميزان  . گرديدنانونقره-كيتوزانهاي نانوكامپوزيت فيلم

BCNFمقدار بهينه محاسبه شده براي  كي و مكانيكي،با در نظر گرفتن تمامي پارامترهاي فيزي.  بودBCNF، 55/4٪تصاوير  . بودSEM نشان داد 

BCNFآزمون  . بطور يكنواخت در ماتريس پليمر پخش شده استDSC نيز نشان داد كه با افزودن BCNFخواص حرارتي فيلم كيتوزان بهبود مي يابد ، . 

  

  . بهينه سازي نانوفيبر سلولز باكتريايي،ات نقره، نانوذرنانوكامپوزيت، فيلم كيتوزان،:واژگان كليد
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  مقدمه - 1
متشكل  خطي  گروه پلي ساكاريدهاي از)CS (كيتين وكيتوزان

- D- دي اكسي2آمينو 2-استيل- N واحدهاي مختلفهاينسبتاز

گلوكز - D-دي اكسي 2-آمينو- 2و) گلوكز آمين استيل N(گلوكز 

)N -1 → 4(ندكه بوسيله پيوهستند ) گلوكوزامين(β بهم وصل 

بالاتر گلوكوزامين -استيل-  Nهايواحدتعداد  زماني كه .شده اند

تعداد  ، هنگامي كهاما .شودناميده مي كيتينپليمر بيو است، ٪50از 

 كيتوزان عنواناز  تر است،پايينگلوكوزامين -استيل-  Nهايواحد

 10ميزان توليد كيتين در سال بيش از . ]1- 3 [گردداستفاده مي

در براي اولين بار اگر چه كيتين . شودميليون تن تخمين زده مي

از قارچ هاي )  سال زودتر از سلولز30در حدود  (1811سال 

Braconnotولاني هاي ط اما برعكس سلولز تا مدت جدا شد

كيتين و به ]. 4و 1 [ باقي ماندبعنوان بيومس بدون استفاده

اريد طبيعي كه آمينو پلي ساك خصوص كيتوزان به عنوان يك

داراي ساختمان بي نظير و خصوصياتي چند منظوره هستند به 

 گيرندورد استفاده قرار ميم طور وسيعي در پزشكي و صنعت

]5.[  

هاي نوين با  هاي بسياري براي توسعه بسته بندياخيرا تلاش

بويژه طراحي . هدف بهبود كيفيت و ايمني صورت گرفته است

 مورد توجه زيادي قرار گرفته است هاي فعال ضدميكروبيسيستم

هايي نظير زيست سازگاري،  كيتوزان بدليل داشتن ويژگي].6[

زيست تجزيه پذيري، ويژگي ضدميكروبي و آنتي اكسيداني در 

كنار توانايي توليد فيلم، گزينه مناسبي براي بسته بندي مواد 

فيلم كيتوزان نسبت به آب نفوذپذيري . شود غذايي محسوب مي

همچنين . ط و نسبت به اكسيژن بازدارندگي خوبي داردمتوس

م به چربي وهاي كيتوزان محكم، انعطاف پذير و شفاف و مقافيلم

  ].7[ هستند

به منظور تقويت و بهبود خواص فيلم زيست تخريب پذير 

يك دسته . شودكيتوزان از تقويت كننده هاي مختلفي استفاده مي

سلولز . باشدايه سلولز ميهاي بر پاز اين مواد نانوپركننده

هاي توليد كننده استيك اسيد  كه توسط باكتري (BC) باكتريايي

شود   توليد مي2ين و استو باكتر هانس1استوباكترزايلينوسمانند 

داراي همان فرمول مولكولي سلولز گياهي است اما ساختار 

بدليل . منحصر به فرد و شبكه متخلخل پيچيده سه بعدي دارد

                                                           

1. Acetobacter xylinus 
2. Acetobacter hansenii 

مانند هاي برجسته اي   ويژگيBCحصر به فرد، ساختار من

، تبلور زياد )8000تا (پليمريزاسيون خلوص بالا، درجه بالاي 

 دارد كه كاملا متفاوت از بالايي پايداري مكانيكي و )80٪- 70(

 ،هاي قابل توجهيكي ديگر از ويژگي]. 8 [سلولز گياهي است

سيل فعال هاي هيدروكداشتن نسبت بعد بالا و فراواني گروه

هست كه آن را براي تركيب با نانوساختارهاي مختلف بوسيله 

با نانو ذرات غير آلي و  BC فراهم كردن برهمكنش قدرتمند بين

هاي اخير، نانوفيبر  در طي سال].9 [سازد  مناسب ميپليمري

هاي پليمري و در توليد نانوكامپوزيت) BCNF(سلولز باكتريايي 

تفاده قرار گرفته است كه نتايج آنها بيوپليمري مختلف مورد اس

 BCNFها در اثر افزودن حاكي از بهبود خواص كاربردي فيلم

  ].10-14[باشد مي

يكي از اميدوار كننده ترين فن آوري  بسته بندي ضد ميكروبي

هاي بسته بندي فعال مواد غذايي است كه اغلب با اختلاط و يا 

ته بندي حاصل تثبيت عوامل ضد ميكروبي قوي به سيستم بس

ضد ميكروبي عبارت است  بسته بندي از هدف مهمترين. شودمي

 طولاني ماندگاري ايمني و كيفيت بالا،  باغذاهاي  بهدستيابياز

 كه رشد ميكروارگانيسم هايي تعويق و يا، مهار بوسيله كاهش

 در خود مواد و يا بسته بندي شده در مواد غذايي ممكن است

باشند بدون اينكه از مواد افزودني زيادي بسته بندي وجود داشته 

  .]15[در تركيب ماده غذايي استفاده شود 

مواد آلي و غير آلي مختلفي به عنوان عوامل ضد ميكروبي براي 

با اين حال، مقاومت حرارتي پايين . بسته بندي استفاده شده است

هاي بسته بندي مواد مواد آلي، استفاده گسترده آنها را در سيستم

در مقابل، نانو ذرات فلزي غير آلي، مانند . كند ايي محدود ميغذ

نانوذرات اكسيد طلا، نقره، روي و مس، با ثبات تر بوده، همچنين 

داراي نسبت سطح به حجم بالا و واكنش پذيري سطحي افزايش 

به طور گسترده اي  در نتيجه نانوذرات فلزي .]16[ يافته هستند

  مياناز. استفاده شده استدر صنعت در طي دو دهه گذشته 

به دليل داشتن اثر  (AgNPs) نانوذرات فلزي، نانوذرات نقره

هاي اي از پاتوژنضد ميكروبي قابل توجه در برابر طيف گسترده

منتقله از غذا، در بخش بسته بندي مواد غذايي مورد توجه زيادي 

هاي بيوپليمري مختلف در تركيب فيلم AgNP. قرار گرفته است

هاي حاصل،  استفاده قرار گرفته و تاثير ضدميكروبي فيلممورد

  ].17- 21[ اثبات شده است

 برروي BCNFهدف از اين مطالعه بررسي تاثير غلظت 

 CS-AgNPهاي نانوكامپوزيت فيلمفيزيكومكانيكي هاي ويژگي
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 با استفاده از طرح آزمايشي سطح  BCNFو تعيين مقدار بهينه

  .شدي مي باعاملتك ) RSM(پاسخ 

  

  هامواد و روش - 2
  مواد  - 2-1

مولكولي متوسط و درجه استيل زدايي بالاي  وزن با كيتوزانپودر 

 ppmمحلول كلوئيدي .تهيه شد) آلمان(سيگما ز شركت  ا75٪

از  nm20 و اندازه ذرات ٪99/99با خلوص نانو نقره  4000

 نانوفيبر. خريداري شد) مشهد(شركت پيشگامان نانو مواد ايرانيان 

  از٪33/1 بصورت ژل سفيد با ماده خشك سلولز باكتريايي

استيك اسيد .  خريداري گرديد)ساري (شركت نانو نوين پليمر

  . تهيه شد)اسپانيا(شارلو  از شركت گليسرولو

  هاتهيه فيلم - 2-2
محلول . ها از روش ريخته گري استفاده گرديدبراي توليد فيلم

 بمدت نيم C90°اي در دم ،٪1 اسيد كيتوزان در استيك2٪

ها و مواد نامحلول  براي حذف ناخالصي. ساعت هم زده شد

بطور موازي، . استفاده گرديد خلاء تحت صافي كاغذ كيتوزان، از

 با غلظت BCNFو )  وزن كيتوزاندرصدAgNP) 1محلول 

 )درصد وزني كيتوزان 6 و 5/4، 3، 5/1در چهار سطح (مشخص 

دو مخلوط . اسوند گرديد دقيقه اولتر20مخلوط شده و بمدت 

 به  در دماي اتاق هم زده شده و سپس ساعت4نانوذره بمدت 

ساعت  2محلول حاصل بمدت . محلول آماده كيتوزان اضافه شد

 وزن ٪25به ميزان  C50° وبعد از افزايش دما تاديگر هم زده شد

ساعت در دماي اتاق هم زده  يك .كيتوزان، گليسرول افزوده شد

 ها فيلمهاي شيشه اي ريخته شده،ي پليت و سپس بر روشد

به منظور تعديل .  ساعت در دماي محيط خشك شدند72بمدت 

ها بمدت هاي توليد شده، قبل از انجام آزمونرطوبت، همه فيلم

 C25°و دماي ٪50 ساعت در دسيكاتور با رطوبت نسبي48

  . شدندنگهداري

بخارآب  به نسبت نفوذپذيري گيرياندازه - 2-3

)WVP(  
هاي گيري انتقال بخار آب از فيلم كيتوزان و نانو كامپوزيت اندازه

 ASTMبا استفاده از روش استاندارد وزن سنجي صورتبه آن 

E96 نمونه فيلم روي درپوش .  انجام گرفت با اصلاحات جزئي

 داراي منفذي به )cm5 و ارتفاع cm 2به قطر (ويال شيشه اي 

 سولفات كلسيم قرار g3ل داخل ويا.  قرار داده شدmm 7قطر

 درون ،ويالها بعد از توزين. داده شد و درپوش آن بسته شد

 )RH=٪97(پتاسيم سولفاتدسيكاتور حاوي محلول اشباع نمك 

 ساعت يكبار 3ها هر وزن ويال.  قرار داده شدندCo25در دماي 

ها با  منحني تغيير وزن ويال.  ساعت اندازه گيري شد24بمدت 

گذشت زمان رسم شد و شيب خط با رگرسيون خطي محاسبه 

از تقسيم شيب قسمت ) WVTR(بخار آب نرخ انتقال. گرديد

سپس . درپوش ويال محاسبه شد خطي منحي بر مساحت منفذ

WVPتعيين گرديد 1طه فيلم با استفاده از راب:  

L
RRP

WVTR
WVP ×

−
=

)( 21

     

L : ضخامت فيلم)m( 

P : خالص درفشار بخار آبC˚25) kPa 169/3(  

R1 : 97(رطوبت نسبي در دسيكاتور(%  

R2 : 0(رطوبت نسبي در داخل ويال(%  

   (WS) درآب حلاليت ميزان اندازه گيري - 2-4
 به وزن رسيدن  تهيه شد وبرايcm 2×2هاي فيلم در ابعادنمونه

 .گرفتند قرار 0C 110آون در ساعت 6مدت به اوليه، خشك

 mlحاوي دربدار ظروف داخل در )W1( ين پس از توزهانمونه

 صورت به درحاليكه ظروف. شدند ور غوطه مقطر آب 50

 قرار ساعت 18 مدت به 0C 25دماي در ،شدندمي همزده مقطعي

  6مدت به ودوباره خارج آب داخل از هافيلم پس س.گرفتند

 با. برسند ثابت وزن به تا گرفتند قرار 0C 110 آون در ساعت

 .آمد دست به )W2(نهايي خشك وزن ها،نمونه رةدوبا توزين

 : گرديدمحاسبه 2 رابطه از حلاليت در آب درصد

 

×100     

  )swelling (اندازه گيري ميزان تورم - 2-5
 ز طريق تعيينهاي آن اميزان تورم فيلم كيتوزان و نانوكامپوزيت

 ]22[و همكاران لاورنا  مطابق با روش آنهاتوسط  جذب آب

 (كوچك قطعات صورت به فيلم هاينمونه. انجام گرفت

cm2×2 (گذاشته  دسيكاتور در شب يك مدت به شده، داده برش

ه توزين شد) Wd( براي تعيين وزن خشك اوليه هانمونه. شدند

 ساعت قرار 3آب مقطر به مدت  ml 50سپس در بشر حاوي و

اغذ صافي، ها بوسيله كپس از گرفتن آب سطحي فيلم. ندداده شد
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 با استفاده از آنهاو ميزان تورم  شدند) Ws(ها توزين نمونه

  : محاسبه گرديد3رابطه

  100×  =  تورم٪

 خواص مكانيكي گيرياندازه - 2-6

، مدول  (TS) استحكام كششيبا آناليز ها فيلمخواص مكانيكي 

طبق (EB) و درصد ازدياد طول در نقطه شكست ) YM(يانگ 

هاي فيلم نمونه. گيري شداندازه ASTM D882-91 اندارداست

 2بريده شده و بين  cm8 × cm1به صورت نوارهاي با ابعاد 

 ساخت H100K-Sمدل (آزمون مكانيكي  فك دستگاه

 و mm50فاصله اوليه بين دو فك . قرار داده شدند) انگلستان

 5، براي هر فيلم.  بودmm/min 50سرعت حركت فك بالايي 

  .  شدگزارش ميانگينمقادير  و مورد آزمايش قرار گرفت هنمون

  اندازه گيري خواص رنگي - 2-7

-Minolta, CR(فيلم ها با دستگاه رنگ سنج  رنگ سطحي

400, Tokyo, Japan (نمونه ها بر روي . اندازه گيري شد

 و ميزان رنگ، با استفاده از حه سفيد استاندارد قرار گرفتهصف

  و) سبزي- قرمزي (a، )روشنايي (Lحسب پارامترهاي هانتر بر 

b )نقطه ( نقطه 5در مورد هرنمونه،  . بيان گرديد) آبي-زردي

گيري قرار گرفت و مورد اندازه) اطراف در نقطه4مركزي و

  .ميانگين داده ها گزارش شد

  اندازه گيري خواص حرارتي - 2-8

مدل  (DSCها از دستگاه  براي اندازه گيري خواص حرارتي فيلم

Netzsch 200 F3كاليبراسيون . استفاده شد)  ساخت آلمان

ظرف آلومينيومي . دستگاه توسط اينديوم و نقره صورت گرفت

خالي به عنوان مرجع و ازت بعنوان اتمسفر مورد استفاده قرار 

 گرم با سرعت 03/0هايي با وزن تقريبي  نمونه. گرفت
oC/min10 در گسترة دمايي صفر تا  oC200 حرارت داده 

، )Tm(از روي الگوي گرمايي بدست آمده، دماي ذوب . شدند

  .  تعيين شد(Tg)اي  دماي انتقال شيشه

تبديل فوريه مادون قرمز طيف سنجي  - 2-9

)FT-IR(  

 استفاده با  فيلم كيتوزان و نانوكامپوزيت آنFTIRطيف 

 عدد هدر محدود) Nexus 670, USA( طيف سنج اهازدستگ

 مورد cm 4-1پذيري  يك درتفك وcm4000-500-1موجي

 مخلوط شده و تحت فشار  KBr نمونه با .بررسي قرار گرفت

 ذوب شده و تركيب مورد نظر را  KBr در اثر فشار .ندقرار گرفت

در ،  حاصلKBrقرص  .آورد درمي ماتريس صورت به

 عبوري آن و طيف شد قرارداده سنج طيف نگهدارنده دستگاه

  .ثبت گرديد

 )SEM (روبشى ترونىالك ميكروسكوپ - 2-10

پس از آزمون خواص سطح و سطح مقطع فيلم ها  مورفولوژي

- KYKY(ميكروسكوپ الكتروني روبشي مكانيكي، توسط 

EM3200 (مورد كيلو ولت،20 تا 10از دهنده  ولتاژ شتاب در 

قبل از مشاهده، سطح نمونه ها بوسيله لايه . بررسي قرار گرفت

  .نازكي از طلا پوشش داده شدند

  تجزيه وتحليل آماري - 2-11

در اين پژوهش از طرح سطح پاسخ تك عاملي براي مطالعه و 

ها با روش مدل.  استفاده گرديدBCNFمدل سازي تاثيرات 

حداقل مربعات برازش شد و كفايت برازش با ضريب تبيين 

 بودن به منظور ارزيابي معني دار. اصلاح شده ارزيابي گرديد

رگسيون و توزيع فيشر در سطح معني ها از آناليز رگضرايب مدل

 پس از 3براي بهينه سازي چند منظوره.  استفاده شد05/0دار 

  . استفاده گرديد4هاي مناسب از روش تابع مطلوبيتحصول مدل

  

  بحث و نتايج - 3

هاي  ويژگي.توليد شدند mm  136/0 ها با ضخامت متوسطفيلم

-CS وCS-AgNPي هانانوكامپوزيتمكانيكي  خواصرنگي و 

Ag-BCNF ها در جدول  ضرايب رگرسيون مدل و 1جدول در

، تورم، WVPهاي پاسخ و 5با مدل خطيL پارامتر  . آمده است2

                                                           

3. Multi objective optimization  
4. Desirability  
5. linear model 
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a، b و  YM وEB  و با مدل كوادرياتيك برازش شدند

. با مدل درجه سوم فيت شدندحلاليت  و TSپارامترهاي 

 ها  نشان داده شده، در همه مدل2همچنان كه در جدول 

Lack of fit بي معني )P>0.05 (ها معني دار و رگرسيون

)P<0.01 ( بودند و ضرايبR2  بود كه نشان دهنده ٪91بالاتراز 

 .باشدهاي ارائه شده براي هر پاسخ ميكفايت مدل

 
Table 1. Experimental design and responses related to the color and mechanical properties 

of chitosan  nanocomposite films 

b a L 
YM 

(MPa) 
EB 
(%) 

TS 
(MPa) 

BCNF 
(%W/W) Run 

38.08 -0.90 83/71 435.76 23.09 21.98 0 Control 
40.23 2.49 65.51 306.73 25.44 18.10 0 1 
40.50 2.25 64.65 271.70 25.60 19.68 0 2 
40.02 2.22 68.08 700.67 17.84 29.07 1.5 3 
39.14 1.45 73.44 1003.00 14.13 35.74 3 4 
38.60 1.47 72.25 954.00 12.28 36.09 4.5 5 
32.75 -0.15 76.29 1103.75 11.66 50.10 6 6 
34.05 -0.14 75.57 1039.40 10.45 51.29 6 7 

 

 )WVP(بخارآب  به نسبت پذيري نفوذ - 3-1

WVP است بسته بندي مواد غذايي يهاترين ويژگيمهميكي از. 

تواند در مي كند،عبور ميپليمر بسته از ديواره بخار آب از آنجا كه

 در فيلم خالص WVPمقدار . ]23 [كيفيت محصول موثر باشد

قره رات نبا افزودن نانوذ بود كه g/m.s.Pa 10-10 ×71/8كيتوزان

× g/m.s.Pa10-10 مقدار آن اندكي افزايش يافت و به حدود 

تواند به دليل كاهش برهمكنش بين اين افزايش مي. رسيد1/9

اين . زنجيره اي در كيتوزان و تشكيل حفره در ساختار فيلم باشد

و  ]24[ن و همكاراوالدز -  سانچزنتايج با نتايج بدست آمده توسط

همچنين آناليز داده ها . بقت دارد مطا]25[يوكسان و چيراچانچي 

 تاثير ٪ 0- 6 در بازه BCNFنشان داد كه تغيير غلظت )  1شكل(

نشان  1همانطور كه در شكل .  داشتWVPمعني داري بر روي 

 WVP ، ٪2 تا حدود BCNFداده شده است با افزايش غلظت 

 بيشترين كاهش براي . كاهش مي يابدپس از آنافزايش يافته و 

در مقايسه با فيلم كيتوزان خالص نوفيبر بوده كه  نا٪6غلظت 

 SEMتصاوير همچنين  . درصدي را نشان ميدهد23كاهش 

 بخوبي در ماتريس كيتوزان BCNFنشان ميدهد كه )  4شكل(

هاي بخار پخش شده و با ايجاد يك مسير زيگزاگي براي مولكول

. هاي نانوكامپوزيت شده است فيلمWVPآب باعث كاهش 

 به ماتريس سلولز در اثر افزودن نانو فيبرهاي WVPكاهش 

 ].27 و 26[پليمرهاي مختلف توسط محققين گزارش شده است 

عدم امكان  ممكن است بدليل ٪2 تا غلظت WVPعلت افزايش 

هاي پايين و كاهش يكپارچگي پليمر تشكيل شبكه در غلظت

  .باشد

 حلاليت  - 3-2

ها در برابر محلاليت در آب شاخصي براي سنجش مقاومت فيل

 بود ٪ 1/27حلاليت در آب كيتوزان خالص . رودآب به شمار مي

 مقدار آن اندكي افزايش CS/Agهاي نانوكامپوزيت كه در فيلم

باعث كاهش BCNF افزودن .  رسيد٪7/28يافت و به حدود 

كمترين ). 2شكل ( هاي حاصل شدحلاليت نانوكامپوزيت

با . باشدميBCNF ٪4هاي حاوي حلاليت مربوط به فيلم

. ها افزايش پيدا كرد مقدار حلاليت فيلمBCNFافزايش غلظت 

 باعث BCNFايجاد برهمكنش بين مولكولي بيشتر در حضور 

هاي افزايش حلاليت در غلظت. شودكاهش حلاليت فيلم مي

هاي خود  تودهنفوذ و پخش شدنلا به دليل ااحتم BCNFبالاي 

ه به افزايش حلاليت فيلم باشد كميدر آب  BCNFنانوذرات 

  .منجر شده است
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Fig 1 WVP of chitosan/AgNPs films as affected by 

BCNF concentration  
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Fig 2 Water solubility of chitosan/AgNPs films as 
affected by BCNF concentration. 

 

  تورمدرصد  - 3-3
 را بر روي درصد جذب BCNFهاي مختلف تاثير غلظت3شكل

ميزان تورم . دهدكيتوزان نشان مينانوكامپوزيت هاي آب فيلم

مقدار  AgNP بود كه با افزودن ٪5/212فيلم خالص كيتوزان 

تا  BCNFافزودن .  رسيد٪ 270تورم افزايش يافته و به حدود 

 باعث افزايش ٪ 6- 2 باعث كاهش تورم و از ٪2غلظت حدود 

علت افزايش تورم . دهاي نانوكامپوزيت كيتوزان شتورم در فيلم

توان بوسيله برهمكنش را مي BCNFهاي بالاي در غلظت

ها تعداد در فيلم BCNFبا افزايش مقدار . آب توضيح داد-سلولز

آزاد افزايش يافته و بنابراين باعث افزايش جذب  OH هايگروه

هاي آزاد در برخورد با آب پيوند اين گروه. شودآب مي

ها د كه منجر به افزايش وزن در كامپوزيتكننهيدروژني برقرار مي

 نسبت به كيتوزان داراي BCNFهمچنين بدليل اينكه  .شودمي

افزايش مقدار آن در فيلم باعث باشد، ميتري ماهيت آبدوست

] 28[و همكاران  گائو نتايج حاصل با نتايج .شودافزايش تورم مي

  .مطابقت داشت
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Fig 3 Swelling of chitosan/AgNPs films as affected 
by CHNF concentration. 

  رنگ - 3-4
 و ظاهر در مهمي نقش هاي بسته بندي،فيلم وشفافيت رنگ

 ترجيح غذايي مواد اكثر بندي بسته در معمولا. دارد آنها مقبوليت

بوده و  شفاف كاملاً و رنگبي استفاده مورد كه پليمر شودمي داده

 .باشد شده بندي تهبس محصول ظاهري هايويژگي نمايانگر

 آن در هايهاي كيتوزان و نانوكامپوزيتشاخص هاي رنگ فيلم

 نسبت CS-Agهاي نانوكامپوزيت در فيلم.  آمده است1جدول

 b و a كاهش پيدا كرده و مقادير L مقدار  خالصبه فيلم كيتوزان

 CS-Ag-BCNFهاي نانوكامپوزيت در فيلم.افزايش يافته است

  BCNF درصد مقدار با افزايش،CS-Agاي هدر مقايسه با فيلم

. دكن روند كاهشي پيدا ميb و aروند افزايشي و L شاخص 

هاي نانوكامپوزيت محتوي ط به فيلم مربوLببيشترين مقدار 

6٪BCNF  دهد كه  اين امر نشان مي.بودBCNF قادر است 

ص رنگي فيلم كيتوزان را  بر روي خواAgNPsتاثير منفي 

  .كاهش دهد
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Table 2 Estimated regression coefficients for the responses 
YM 

(MPa) 
EB 
(%) 

TS 
(MPa) b a L Swelling 

(%) 
Solubility 

(%) 
WVP 

(g/m.s.Pa)  

936.90 14.05 33.71 39.65 1.78 70.82 254.64 26.28 9.16×10-10 Constant 
375.86*** -7.05*** 4.06 -3.25*** -1.20*** 5.29*** 224.22*** -2.15**  -1.10 ** BCNF 
-262.02*** 4.23** 0.92 -2.73** -0.64* - 251.74** 2.76*** -1.20** [BCNF]2 

- - 11.84* - - - - 2.43** - [BCNF]3 
0.96 0.99 0.99 0.95 0.95 0.93 0.98 0.99 0.91 R2 

          
         Regression 

73.87 245.57 104.96 34.71 39.28 66.53 135.8 99.24 19.28 F ratio 
<0.01 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01 P 

          
         Lack of fit 

6.27 1.68 8.10 2.71 11.36 9.35 3.37 0.064 6.47 F ratio 
0.14 0.37 0.10 0.27 0.08 0.10 0.23 0.82 0.13 P 

* Significant at 5% level. 
** Significant at 1% level. 
*** Significant at 0.1% level 

  خواص حرارتي - 3-5
و دماي ذوب ) Tg(اي در نقطه مياني  همقادير دماي انتقال شيش

)Tm( آورده شده است3، فيلم هاي نانوكامپوزيت در جدول  .

 نشان C 54/75°اي در دماي فيلم خالص كيتوزان انتقال شيشه

.  مطابقت دارد ]29[و همكاران بيگ زاده داد كه با يافته هاي 

 Tg تأثير قابل توجهي بر روي دماي نانونقره،% 5/1افزودن 

اي را   بطور چشمگيري دماي انتقال شيشهBCNFنداشت اما 

با افزايش ميزان نانوفيبر سلولز باكتريايي، . تحت تأثير قرار داد

بيشتر شد كه نشان دهنده تأثير مطلوب اين نانوپركننده Tg دماي 

واحي بر نواحي آمورف كيتوزان و كاهش تحرك زنجيرها در اين ن

    . مي باشد

با افزودن نانونقره دماي ذوب نيز تغيير قابل توجهي نداشت اما 

% 6، دماي ذوب بيشتر شد و فيلم حاوي BCNFدر حضور 

BCNF بالاترين دماي ذوب را نشان داد ،)°C 0/174 .( اين

هاي بين سطحي قوي بين كيتوزان  توان به برهمكنش پديده را مي

نواحي بلورين متراكم و چگال در  و در نتيجه تشكيل BCNFو 

 نشان داد كه تأثير DSCنتايج آزمون . ماتريس بيوپليمر نسبت داد

BCNF بر روي خواص حرارتي كيتوزان بيشتر از نانوذرات نقره 

مي باشد كه اين امر را مي توان به خواص مورفولوژيكي اين دو 

 نسبت منظر بالاتري داشته و BCNFكه  تركيب نسبت داد چرا

مچنين سازگاري آن با كيتوزان بيشتر است و به همين دليل تأثير ه

  .بيشتري بر روي بهبود خواص حرارتي كيتوزان دارد

Table 3 Thermal properties of chitosan films containing AgNP and BCNF 
Material  )C°Tg (  Tm (°C) 

CS 75.54 163.23  
CS/Ag 76.77 161.11  

CS/Ag/BCNF-1.5%  89.21 169.45 
CS/Ag/BCNF-6% 93.13 174.00 

  خواص مكانيكي - 3-6
ها يري از پارامترهاي مهم فيلمشي و كشش پذاستحكام كش

 يكپارچگي بعنوان شاخصي از فيلم براي حفظد توانهستند كه مي

طي كاربردهاي هاي محيطي درو مقاومت فيلم در برابر استرس

 آزمون از حاصل مكانيكي يهاويژگي. ]30[د بسته بندي بكار رو

  نشان1هاي آن در جدولزان و نانوكامپوزيتكيتو فيلم كشش

 باعث كاهش ٪1 در سطح AgNPافزودن . است شده داده

استحكام كششي و مدول يانگ و كاهش ازدياد طول در نقطه 

كاهش .  شد CS-AgNPهاي نانوكامپوزيت شكست فيلم

 كاهش تواند در اثر در اين نانوكامپوزيت مياستحكام كششي

برهمكنش بين زنجيرهاي كيتوزان به دليل افزودن نانو ذرات نقره 

نتايج مشابهي در مورد افزودن نانو ذرات نقره به ماتريس . باشد

 اين امر نشان دهنده .]31[پليمر ژلاتين گزارش شده است 

  .باشدسازگاري پايين نانوذرات نقره با فيلم كيتوزان مي
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BCNFهش و كايش استحكام كششي و مدول يانگ  باعث افزا

 و TS بيشترين مقدار .ها شدازدياد طول در نقطه شكست فيلم

YM6هاي حاوي  مربوط به فيلم٪BCNF باشد كه به مي

اما  .مقدار آن در فيلم كيتوزان خالص بود برابر 5/2 و 3/2ترتيب 

هاي حاصل فيلم انعطاف پذيري BCNFبا افزايش غلظت 

هاي حاوي بيشترين مقدار كاهش مربوط به فيلم. ردكاهش پيدا ك

6٪BCNF داد را نشان ٪220 مي باشد كه كاهشي حدود. 

 ممكن است به دليل هاي نانوكامپوزيتفيلمEB كاهش در مقدار

 تحركو در نتيجه محدود شدن اي افزايش پيوندهاي بين رشته

افزايش استحكام و مدول  .]32 [ باشدپليمر هايرشته

ها نشان دهنده پخش يكنواخت فيبرها در ماتريس مپوزيتنانوكا

 باشد خوب بين فيبر و پليمر ميچسبندگيهاي  برهمكنشپليمر و

 شبكه،  BCذاتي مورفولوژي توان بارا مي اين نتايج .]33[

 پلي ساكاريد كيتوزان و سلولز آن وتشابه ساختار دوفيبري نانو

يا  (BCNFا افزودن هاي مكانيكي ببهبود ويژگي. توجيه نمود

به ماتريس پليمرهاي ) هاي سلولزي تقويت كنندهساير نانو

 ].37 و 36، 35، 34، 11[مختلف گزارش شده است 

  SEMميكروسكوپ  - 3-7
 از سطح مقطع فيلم خالص كيتوزان و SEMتصاوير  4 شكل

مشخص است كه فيلم . دهد فيلم هاي نانوكامپوزيت را نشان مي

تراكم بين مولكولي بالايي بوده و ميزان خالص كيتوزان داراي 

اين امر ). A-4شكل (خلل و فرج در ساختار آن بسيار كم است 

نشان دهندة آرايش بين مولكولي منظم بين رشته هاي كيتوزان 

 نيز وجود ماهيت نيمه بلورين در كيتوزان XRDاست كه آزمون 

 را AgNPs سطح شكست فيلم حاوي B-4شكل . را تأييد نمود

نقاط و برجستگي هاي موجود در بستر فيلم را مي . ان مي دهدنش

طور كه مشخص است،  همان. توان به نانوذرات نقره نسبت داد

اين نقاط بطور كاملاً يكنواخت در داخل شبكه فيلم پخش شده 

اند كه نشان دهندة سازگاري سوسپانسيون نانونقره با محلول فيلم 

-CS تصاوير فيلم هاي  نيزD و C-4شكل . باشد كيتوزان مي

AgNP-BCNF 5/1 حاوي) % C ( 5/4و) % D ( BCNF را

افزايش زبري و ميزان ناهمواري ها با افزودن . نشان مي دهد

 نيز BCNFبا اين وجود، . نانوفيبر سلولز كاملاً مشهود است

با . بصورت كاملاً يكنواخت در بستر بيوپليمر پخش شده است

ميزان اتصالات بيشتري بين ،  %5/4 تا BCNFافزايش غلظت 

اما همين توده هاي ريز .  مشاهده مي شودBCNFرشته هاي 

تشكيل شده نيز بطور كاملاً يكنواخت در ماتريكس فيلم پخش 

 با كيتوزان، موجب BCNFسازگاري نسبتاً خوب . شده اند

پخش يكنواخت آن در شبكه فيلم كيتوزان، ايجاد برهمكنش هاي 

رنتيجه كاهش احتمال توده شدن نانوفيبرها بين مولكولي بيشتر و د

به نحوي كه در داخل بستر فيلم، نمي توان دو فاز مجزا . مي شود

  .مربوط به بيوپليمر و نانوفيبرها را تشخيص داد

  
Fig 4 SEM of cross sections of films from chitosan and chitosan-based nanocomposites: (A) neat chitosan; 

(B) chitosan/AgNP; (C) chitosan/Ag/BCNF-1.5% and (D) chitosan/Ag/BCNF-4.5%.
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3-8 - FTIR    
ابزار مناسب جهت  به عنوان يك اغلبFTIR طيف سنجي 

 پيوندهاي شيميايي كه در يك خاص و يا هاي عامليگروه تعيين

 طيف نتايج .]38[ گيرداستفاده قرار مي وجود دارد، مورد ماده

 در هاي آننانوكامپوزيت و كيتوزان فيلم قرمز نمادو سنجي

-1عدد موجيبين   پيكهاي.است شده داده نشان  5شكل

cm3300 -3600كششي  باندهاي به مربوطOHست كه با  ا

-1باند ظاهر شده در. همپوشاني كرده است NH باندهاي كششي

cm1636هاي كربونيل مربوط به ارتعاش گروه CO 1و باند-cm 

 cm-1باند.  ، نسبت دادIIهاي آميد وان به گروهت را مي1568

 cm 1150-1، پيكOH مربوط به ارتعاش خمشي گروه 1410

 cm-1 و باند جذبي درC-O-Cمربوط بهكشش نامتقارن پل 

-Cتوان به ارتعاشات اسكلتي كششي  را ميcm1091-1و 1018

Oفيلم به مربوط طيف در .]42 و 41، 40، 39[  نسبت داد 

 cm 1568-1در موجود شانه حذف CS/Ag تنانوكامپوزي

 ايجادشده دهنده برهمكنش نشان NH خمشي پيوند به مربوط

  .باشدمي AgNP و كيتوزان بين

 
Fig 5 FT-IR analysis of neat chitosan (A); 

chitosan/Ag/BCNF-1.5% (B); chitosan/Ag/BCNF-
3%; chitosan/Ag/BCNF-4.5% and 

chitosan/Ag/BCNF-6%. 
 يشافزا با CS/Ag/BCNF به مربوط هايطيف رد

 هيدروژني پيوندهاي غلظت پليمر، ماتريس در  BCNFغلظت

-cm 3500-1تر شدن پيك ناحيهباعث پهن و كرده پيدا افزايش

 ضعيفتر cm 1568-1در موجود شانه همچنين . شود مي3400

- نمي وديده كرده همپوشاني آميدي كربونيل گروه پيك با و شده

اين امر نيز نشان دهنده ايجاد پيوندهاي جديد در حضور  .شود

BCNFباشد و نشان دهنده سازگاري نانو تقويت كننده  مي

 .خاب شده با بيوپليمر كيتوزان استانت

  6بهينه سازي و مطلوبيت - 3-9
هاي مورد نظر در بهينه سازي، بطور مناسبي باتوجه به اينكه پاسخ

 تابع مطلوبيت در بهينه سازي ، روش) بالاR2(برازش شده بودند 

 مقدار تابع مطلوبيت براي تك تك . بكار گرفته شدچند منظور

ها با روش عددي برآورد شد و مقدار تابع مطلوبيت پاسخ

ها با استفاده از هاي مطلوبيت پاسخبصورت ميانگين هندسي تابع

 :رابطه زير محاسبه گرديد

 
 بهينهر مقدا يافتن به نجرم كه آمار تحليل و تجزيه از حاصل نتايج

BCNF در گرديد هافيلم ومكانيكي فيزيكي هايپاسخ براساس 

 مقداربهينه به دست آمده نتايج براساس .است شده ارائه 4 جدول

 مطلوبيت كه شد عيين ت٪55/4فيبر سلولز باكتريايي  نانو

  .داشت پي در را ٪760مركب

 
 

  نتيجه گيري - 4
هاي سنتزي با منشاُ  مقايسه با فيلمهاي بيونانوكامپوزيت درفيلم

خواص مكانيكي ضعيف، : باشند ايراد عمده مي3نفتي داراي 

. نفوذپديري بالا نسبت به بخار آب و مقاومت كم نسبت به آب

- فيلمفيزيكي و مكانيكي هاي در اين مطالعه براي بهبود ويژگي

 استفاده گرديد و مقدار بهينه BCNFاز CS-AgNPsهاي فعال 

 هايفيلم خواص.با استفاده از روش تابع مطلوبيت تعيين شدآن 

CS-AgNPs-CHNF  متاثراز AgNPs مقدار و BCNF 

 منفي تاثير كيتوزان هايفيلم بهAgNPs ٪1، افزودنلك در .بود

 BCNF  مقدار.داشت هافيلم فيزيكومكانيكي هايويژگي رويبر

 ما تاثيرا داشت مثبت تاثير YM و L ، TSحلاليت، تورم، برروي

 . بود منفي EB و WVP ،a ، bبرروي آن

 

                                                           

6. Desirability 
7. Combined desirability 
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Table 4 Optimization of CS/Ag/BCNF 
nanocomposite films based on 
physicomechanical properties 

 
Factor Goal value Optimized  

BCNF (%) Min 4.55 
WVP (g/m.s.Pa) Min 10-10 ×8.34  
Solubility (%)  Min  26.19 
Swelling (%) Min 427.65 

L Max 73.45 
a Min  1.03 
b Min 37.37 

TS (MPa) Max 39.69 
EB (%) Max 11.54 

YM (MPa) Max 1058.84 
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Studying of the effect of bacterial cellulose nanofiber on the 
properties of chitosan-nanosilver nanocomposite film and 

determination of its optimum concentration by surface response 
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In this study, the effects of silver nanoparticles (AgNPs) at 1% wt and different concentrations of 
bacterial cellulose nanofiber (BCNF) (1.5-6% wt) on tensile properties (tensile strength -TS, elongation at 
break-EB, and Young’s modulus -YM), water vapor permeability (WVP), solubility, swelling, color 
properties and structural characteristics of chitosan nanocomposite films were studied. Response surface 
methodology (RSM) was used to determine the optimum amount of BCNF nanofiller. The optimization 
was based on maximizing TS, YM, EB, L*and decreasing WVP, solubility and swelling. The results 
showed that the AgNPs had a negative effect on mechanical and color properties of chitosan films. But 
incorporation of BCNF in the films improved their mechanical and barrier properties significantly. 
Lowest WVP, solubility and swelling of nanocomposite films was respectively for 6, 4 and 2%wt of 
BCNF content. Considering all physical and mechanical parameters, the optimal value calculated for 
BCNF, was 4.55%. SEM images showed BCNF uniformly distributed in the polymer matrix. DSC 
analysis confirmed that the addition of BCNF causes to improve the thermal properties of chitosan film. 
 
Keywords: Chitosan film; nanocomposite; silver nanoparticles; bacterial cellulose nanofiber; 
optimization. 
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