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 مقاله :   یخ هایتار

 16/10/1402افت: یخ دریتار

 03/06/1403تاریخ داوری: 

 17/06/1403رش: یخ پذیتار

 w/v(، موسیلاژ بامیه ) w/v  %1خوراکی بر پایه کربوکسی متیل سلولز ) هدف از این تحقیق تهیه فیلم

های مختلف موسیلاژ بامیه و روغن سیاه ( بود. تأثیر غلظتv/v  5/0  %-0( و روغن سیاه دانه )1-  3%

پذیری به بخار  پذیری، نفوذفیلم خوراکی تهیه شده شامل ضخامت، چگالی، انحلال  هایدانه بر ویژگی

( مورد بررسی  RSMاکسیدانی، خصوصیات رنگی و ساختاری به روش سطح پاسخ ) آب، فعالیت آنتی

به بخار آب با افزایش غلظت    پذیری و نفوذپذیریانحلالقرار گرفت. نتایج نشان داد که پارامترهای  

، در صورتیکه با افزایش غلظت روغن سیاه دانه کاهش در این پارامترها  موسیلاژ بامیه افزایش یافتند 

( پارامترهای قرمزی  )*aمشاهده شد.  )∆E(، اختلاف رنگ کل  با گنجاندن YI( و شاخص زردی   )

بامیه و روغن سیاه دانه روند افزایشی داشتند، درحالیکه پارامترهای روشنایی    های بالاتر موسیلاژغلظت

(L*( و شاخص سفیدی )WI  روند کاهشی نشان دادند. همچنین )فعالیت آنتی( اکسدانیDPPH  و )

بامیه افزایش یافتند، در مقابل    های فیلم با افزایش غلظت موسیلاژ( در نمونهTPCمحتوای فنل کل )

ها  اکسیدانی و ترکیبات فنلی فیلمهای بالاتر روغن سیاه دانه باعث کاهش فعالیت آنتیگنجاندن غلظت

تصاویر   اینکه  ضمن  دانه   AFMشد.  سیاه  روغن  و  بامیه  موسیلاژ  غلظت  افزایش  با  که  داد  نشان 

( افزایش یافتند. مطابق با آنالیز واریانس مدل پیشنهادی برای همه پارامترها  Rqو    Raپارامترهای زبری )

(.  p>  05/0دار نبود )ها معنی( که هیچ یک از مدل*bبه جز پارامتر زردی )(   p<05/0)دار بود  معنی

با مطلوبیت    % 5/0و    %1بامیه و روغن سیاه دانه به ترتیب    سازی، ترکیب بهینه موسیلاژبر اساس بهینه

فیلم  SEMبه دست آمد. تصاویر    75/0 از میکروساختار مقطع عرضی  با  ثبت شده  که  داد  نشان  ها 

ها افزایش یافت، در مقابل افزایش غلظت  افزایش غلظت موسیلاژ بامیه تخلخل در مقطع عرضی فیلم

وقوع  ، FTIRها شد. علاوه بر این آنالیز روغن سیاه دانه منجر به کاهش تخلخل در مقطع عرضی فیلم
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 ه مقدم-1

پذیر به عنوان  های زیست تخریب بندیهای اخیر بستهدر سال

های زیادی را  های پلاستیکی توجهبندیجایگزین برای بسته

آلودگی محیط زیست توسط  .  اندبه سمت خود جلب کرده

بزرگترین  پلاستیک از  یکی  ضایعات  بازیافت  مشکل  و  ها 

امروزی  بحران جوامع  گزارش میهای  آمار  اساس  بر    باشد. 

 دیدر جهان تول  یکیتن زباله پلاست  ون یلی م  340از    شیبشده  

حدود   که  است  بسته  %46شده  بخش  از  منشا   یبندآن 

  هستند   افتی باز  رقابل یغ  یادیتا حد زی  بندمواد بسته  .ردیگ یم

بسته  %95  باًیتقر  و مواد  از    یکیپلاست  ی بنداز  شده  ساخته 

شوند و پس از  ینم  افت یترفتالات باز  لنیاتیو پل  هانیالفیپل

 جهیروند و در نت یدفن زباله م  ی هابار مصرف به محل  کی

اقتصاد جهان  اردیلیم  120تا    80سالانه   به  وارد   یدلار ضرر 

. محققان به دلایلی همچون مشکلات زیست  [ 2و    1]  کنندیم

و   نفتی  محصولات  به  پلاستیکی  مواد  وابستگی  محیطی، 

دنبال  به  سالم،  و  ایمن  غذایی  مواد  برای  مشتریان  تقاضای 

در   آنها  کاربرد  و  تجدیدپذیر  زیستی  بیوپلیمرهای  یافتن 

فیلمبندی مواد غذایی هستند.  بسته تهیه  از  در  های خوراکی 

ترکیباتی همچون کربوهیدرات، پروتئین، لیپید و یا مخلوطی  

می استفاده  اینها  منابع  فیلم.  شوداز  کاهش  از  خوراکی  های 

نموده و در عین حال آلودگی زیست محیطی جلوگیری  نفتی  

ترکیبات  [ 4و    3]   کنندایجاد نمی با گنجاندن  این  بر  . علاوه 

های خوراکی،  های طبیعی درون فیلمفعال نظیر آنتی اکسیدان

یابد  بندی شده ارتقاء میکیفیت و ماندگاری مواد غذایی بسته

 .  [ 6و  5] 

( به عنوان یکی از مشتقات مهم  CMCسلولز ) کربوکسی متیل  

گروه تعدادی  دارای  کربوکسیل  سلولز  و  هیدروکسیل  های 

پلیمری و وزن مولکولی  است و   به دلیل دارا بودن ساختار 

سازی خوب، قیمت پایین و  بالا، ویسکوزیته بالا، قابلیت فیلم

آسان   فیلمدسترسی  فرمولاسیون  طور  در  به  خوراکی  های 

. همچنین جهت بهبود خصوصیات  گسترده استفاده شده است 

فیلم بازدارندگی  و  بیوپلیمرها    CMCها،  مکانیکی  سایر  با 

همچون نشاسته کاساوا، نشاسته برنج و کیتوزان ترکیب شده  

متعلق    Hibiscus esculentus. گیاه بامیه با نام علمی[ 7] است 

باشد. گیاه بامیه دارای ماده غلیظ  می  Malvaceaeبه خانواده  

است که در غلاف میوه وجود دارد و موسیلاژ نامیده   و لزجی

عمدهمی پلیشود.  بامیه  موسیلاژ  ترکیبات  ساکاریدها  ترین 

اسید  گالاکتورونیک  گالاکتوز،  رامنوز،  شامل  که  هستند 

پلیمی به عنوان  باشد و  بامیه  از  ساکاریدهای استخراج شده 

کننده امولسیون استفاده  دهنده و تثبیت بهبود دهنده بافت، قوام

اکسیدانی ازجمله  شوند. موسیلاژ بامیه دارای ترکیات آنتیمی

سیاه دانه با نام   .[ 9و    8] باشد  ها میفلاونوئیدها و کوئرستین

خانواده    Nigella sativaعلمی   از    Ranunculaceaeگیاهی 

. سیاه دانه در طب سنتی به طور گسترده بکار رفته است  است 

از   بسیاری  برای  را  آن  درمانی  اثرات  زیادی  مطالعات  و 

ترکیبات فعال مختلفی از سیاه دانه  اند.  ها ثابت کردهبیماری

دی تیمول،  تیموکینون،  تیموهیدروکینون،  شامل  تیموکینون، 

همچنین شدند.  شناسایی  لیمونن  ترین فراوان  کارواکرول، 

پالمتیک،  شامل  دانه  سیاه  روغن  در  اشباع  چرب  اسیدهای 

ترین اسیدهای  باشد، درحالیکه عمدهاستئاریک و مرستیک می

چرب غیراشباع را لینولئیک، اولئیک و آلفا لینولئیک تشکیل  

 .  [ 11و  10] دهند می

توسعه  متعدد    قاتیتحق  رغمیعل پلجهت    ی مرهایکاربرد 

بسته  ریپذب یتخر  ست یز مشکلات  بنددر  علت  به  ی، 

مکانیکی  خصوصیات  و  آب  بخار  اکسیژن،  به  نفوذپذیری 

فیلم می  ریپذب یتخر  ست یزهای  کاربرد  از محدود  باشند. 

های تشکیل  تری در ارتباط با روشتحقیقات گستردهرو  این

ویژگیفیلم بهبود  و  بالقوه  ها  استفاده  منظور  به  آنها  های 

بستهفیلم در  است   های خوراکی  غذایی ضروری  مواد  بندی 

. تولید فیلم مستلزم وجود دست کم یک ترکیب پلیمری  [ 2] 

ای با استحکام و پیوستگی  است که قادر به ایجاد ساختار شبکه
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باشد.   روش  کافی  یک  بیوپلیمر  چند  یا  دو  کردن  مخلوط 

باشد های بیوکامپوزیت میهای فیلممعمول برای بهبود ویژگی

بر پایه  خوراکی  های  با فیلم  رابطه با ترکیب روغندر  .  [ 4و  2] 

پژوهشپلی ازجمله ساکارید  است  شده  انجام  هایی 

Ghanbarzadeh  وAlmasi    [12]    فیلم بر پایهCMC   حاوی  

فیلم با بستر کیتوزان    [ 13] و همکاران    Akyuz،  اولئیکاسید  

و همکاران    Cerqueiraهای گیاهی و حیوانی و  حاوی روغن

با روغن ذرت را    [ 14]  آمیخته شده  مورد فیلم گالاکتومانان 

دادند.   قرار  افزودن تحقیقاتی  بررسی  زمینه  در  نیز 

صورت گرفته    CMCبر پایه  خوراکی  ساکاریدها به فیلم  پلی

غنی شده با    CMCتوان به فیلم خوراکی بر پایه  است که می

با بستر  ساکاریدهای پوست نخود و  پلی حاوی    CMCفیلم 

ترتیب  پلی به  که  کرد  اشاره  قهوه  تفاله  توسط  ساکاریدهای 

Akhtar    و  [ 15] و همکاران  Ballesteros    [16] و همکاران  

گرفتند.   قرار  مطالعه  در سالمورد  اخیر صمغ  همچنین  های 

های خوراکی مورد توجه محققان ها و گیاهان در تهیه فیلمدانه

توان به موسیلاژ دانه بارهنگ  که از جمله می قرار گرفته است 

توسط   ترتیب  به  که  کرد  اشاره  ریحان  دانه  و    Niknamو 

در    [ 18]   همکاران و   Mohammad Aminiو  [ 17]   همکاران

 تهیه فیلم خوراکی بکار گرفته شدند. 

ساکاریدها است و به دلیل دارا  موسیلاژ بامیه منبع غنی از پلی

بامیه توانایی    شود که موسیلاژبودن ماهیت آبدوستی باعث می

تواند به عنوان  حفظ رطوبت را داشته باشد و از این جهت می

کننده طبیعی در نظر گرفته شود. بنابراین کاربرد موسیلاژ  نرم 

ها علاوه بر ارتقاء خاصیت آنتی اکسیدانی بامیه در تهیه فیلم

پذیری فیلم نقش داشته  تواند در بهبود خصوصیت انعطافمی

پلیفیلماز طرف دیگر    .[ 20و    19] باشد   به  های  ساکاریدی 

دلیل ماهیت آبدوستی از ممانعت مطلوب نسبت به بخار آب  

 

1- Folin-Ciocalteu 

به  لیپیدها  کردن  اضافه  با  شرایط  این  در  نیستند،  برخوردار 

پلیفیلم بودن های  آبگریز  ماهیت  به  توجه  با  ساکاریدی، 

ها را نسبت به رطوبت  توان خواص ممانعتی فیلملیپیدها می 

درنتیجه ترکیب این مواد با یکدیگر    .[ 6و    4،  3] بخشید  بهبود  

آبدوستی در بستر   آبگریزی و  تعادل در ماهیت  به برقراری 

های هر یک از مواد کند و از این طریق ضعففیلم کمک می

یابد همپوشانی شده و خصوصیات فیلم تهیه شده ارتقاء می 

ترکیب  [ 4]  زمینه  در  که  تحقیقاتی  وجود  با   .CMC    با

اما  ساکاریدها و روغنپلی است،  انجام شده  تأثیر ها  تاکنون 

بر روی خواص   بامیه  دانه و موسیلاژ  گنجاندن روغن سیاه 

هدف از این تحقیق  بررسی نشده است.    CMCفیلم بر پایه  

  CMCمعرفی یک فیلم خوراکی جدید توسعه یافته بر پایه  

اثر   که  است  دانه  سیاه  روغن  و  بامیه  موسیلاژ  حاوی 

های مختلف موسیلاژ بامیه و روغن سیاه دانه بر روی  غلظت 

آنتی رنگی،  فیزیکی،  ساختاری  خصوصیات  و  اکسیدانی 

 های تهیه شده مورد مطالعه قرار گرفت.  فیلم

 ها مواد و روش  -2

 مواد  -1-2

محلی )مهاباد، ایران( خریداری بامیه تازه و سیاه دانه از بازار  

،  80(، تویین  cp  3000-1500شدند. کربوکسی متیل سلولز )

کالتیو  سیو  فنیل-2و2و   1فولین  هیدرازیل -1-دی    پیکریل 

(DPPH )2  .از شرکت سیگما آلدریچ آلمان خریداری گردید

سولفات  کربنات،  سدیم  گلسیرول،  شامل  ترکیبات  سایر 

 و نیترات کلسیم از شرکت مرک آلمان تهیه شدند.      پتاسیم

2 - 2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyl (DPPH) 
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 ها روش -2-2

 استخراج موسیلاژ بامیه -1-2-2

  [21] و همکاران      Leeاستخراج موسیلاژ بامیه مطابق با روش  

ها از بامیه تازه جداسازی شده و سپس  انجام شد. ابتدا دانه

به مدت  غلاف مقطر  در آب  ور شدند.  ساعت غوطه  12ها 

ای فیلتر شد و عصاره  قسمت نامحلول توسط صافی پارچه

( در  Memmert, Germanyبه دست آمده توسط انکوباتور ) 

 خشک و آسیاب شد.  C55°دمای 

  استخراج روغن سیاه دانه -2-2-2

 Cold Oilاستخراج روغن سیاه دانه توسط پرس حلزونی ) 

Press PR 500, Germany  در دمای )°C45    انجام شد. روغن

بطری در  استفاده  زمان  تا  از صاف شدن  ای  های شیشهبعد 

 نگهداری شد.   C4°تیره در دمای 

 تهیه فیلم  -3-2-2

و همکاران    Taqiگیری مطابق با روش  ها به روش قالب فیلم

محدوده   [ 22]  در  بامیه  موسیلاژ  پودر  ابتدا  در  شدند.  تهیه 

( و کربوکسی متیل سلولز به نسبت  w/v  %3  -  1های )غلظت 

(w/v  )%1    لیتر آب مقطر روی  میلی  30در بشر جداگانه با

دقیقه حل    30و به مدت    C60°مغناطیسی در دمای    همزن

گیسرول   %30های تهیه شده با هم مخلوط و  شدند. محلول 

مدت   به  و  شد  اضافه  سلولز  متیل  کربوکسی  نسبت   20به 

دقیقه عمل همزن توسط همزن مغناطیسی ادامه یافت. سپس 

( با  v/v 5 /%0  - 0های )روغن سیاه دانه در محدوده غلظت 

  80% وزن روغن، تویین  0/ 1لیتر آب مقطر مخلوط و  میلی  40

دور بر دقیقه    5000دقیقه در    2اضافه شد و مخلوط به مدت  

( هموژنیزاتور   ,IKAT25-Digital Ultra Turraxتوسط 

Germany  هموژن شد و به محلول آماده شده قبلی اضافه )

های تهیه شده در ظروف پلاستیکی گردید. محلول امولسیون

قرار    C50°جهت خشک شدن در آون با دمای  پخش شده و  

از سطح ظروف   های فیلمگرفتند. پس از خشک شدن، نمونه

% و  50ها در رطوبت نسبی  شدند و مشروط کردن فیلمجدا  

محلول    C25°دمای   دسیکاتور حاوی  در  آنها  دادن  قرار  با 

 اشباع نیترات کلسیم انجام گرفت. 

 خصوصیات فیلم بیوکامپوزیتی تهیه شده -4-2-2

 ضخامت و چگالی فیلم  -1-4-2-2

نمونه از  از میکرومتر  ضخامت هر یک  استفاده  با  فیلم  های 

متر در  میلی  0/ 01( با دقت  Alton M820-25, Chinaدستی )

اندازه  10 متفاوت  گزارش    گیرینقطه  آن  میانگین  و  شد 

 ×cm 2در ابعاد  های فیلمگردید. جهت تعیین چگالی، نمونه

cm  2    برش داده شدند و چگالی مطابق فرمول زیر محاسبه

 شد: 

  𝜌 = 
m

A × d
 

(، cm)  ضخامت فیلم  d(،  cm2   4)  سطح فیلم  Aبه طوریکه  

m جرم فیلم (g  و )𝜌 ( چگالی فیلمg cm3⁄باشند. ( می    

 پذیری  انحلال  -2-4-2-2

فیلمانحلال  توسط  پذیری  شده  ارائه  روش  از  و    Riazها 

  cm  2×2های فیلم در ابعاد  نمونه تعیین شد.  [ 23] همکاران  

ساعت برای رسیدن به وزن    24به مدت    C105°در دمای  

( آنها  اولیه  وزن  و  اندازه1Mثابت خشک شده  گیری شد. ( 

لیتر  میلی  50های فیلم خشک شده در بشرهای حاوی  نمونه

به مدت   مقطر  این   24آب  از  بعد  داده شدند.  قرار  ساعت 

از خشک   از بشر خارج کرده و پس  فیلم را  مدت قطعات 

دمای   با  آون  در  مدت    C105°شدن  توزین    24به  ساعت 

ها از رابطه زیر محاسبه پذیری فیلم(. میزان انحلال 2Mشدند )

 گردید:  

Solubility (%) = 
W1− W2

W1
 

wi  وwf ها به گرم  به ترتیب وزن اولیه و وزن نهایی فیلم

  باشند. می
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 1( WVPنفوذپذیری به بخار آب ) -2-2-4-3

فیلم نفوذپذیری  روش    هامیزان  با  مطابق  آب  بخار  به 

Ghanbarzadeh  وAlmasi    [12 ]   تعیین شد. در این آزمون از

قطر  سل شیشه به  استفاده شد و    cm  4و عمق    cm  1ای 

رطوبت    3  ها حاویسل ایجاد  منظور  به  %  0گرم سلیکاژل 

فیلم سپس  سل   هابودند.  دهانه  اندازه  به  مدور  صورت  به 

ها به کمک  بریده شدند و بعد از قرار گرفتن روی دهانه سل

اولیه سل وزن  درزبندی شدند.  دقت  پارافیلم  با  ترازو  با  ها 

حاوی  اندازه  0/ 0001 دسیکاتور  درون  سپس  و  شد  گیری 

کردن رطوبت   فراهم  پتاسیم جهت  دمای  97سولفات  در   %

°C25  سل وزن  تغییرات  گرفتند.  زمانی قرار  فواصل  در  ها 

مدت   برای  اندازه  7معین  تغییرات  روز  منحنی  شد.  گیری 

ها بر حسب زمان رسم شده و شیب خط  افزایش وزن سل

تعیین شد.   به بخار آب توسط رگرسیون خطی  نفوذپذیری 

 توسط فرمول زیر محاسبه شد:

WVP = 
∆m × x

∆t × A × ∆p
         

که نحوی  آب    A  به  بخار  نفوذ  معرض  در  فیلم  سطح 

مدت زمان t∆ )گرم(،    میزان افزایش وزن سل m∆)مترمربع(،  

نفوذپذیری فیلم نسبت به بخار    WVPانتقال بخارآب )ثانیه(،  

  متر( ضخامت فیلم )میلی  Xثانیه(،   پاسکال. آب )گرم بر متر.

می p∆  و فیلم  سوی  دو  آب  بخار  فشار    باشند اختلاف 

، C25°)اختلاف فشار جزئی بین درون و بیرون سل در دمای  

 پاسکال است(.   3073/ 93برابر با 

 گیری خصوصیات رنگی  اندازه  -4-4-2-2

 ,Minolta, CR-410ها توسط دستگاه هانترلب )رنگ نمونه

Japan  پارامترهای اساس  بر  رنگ  میزان  شد.  ارزیابی   )L  

تعیین و  -)زرد  bسبز( و  -)قرمز  aتیرگی(،  -)روشنایی  آبی( 

( و شاخص  WI( ، شاخص سفیدی )ΔEاختلاف رنگ کل ) 

 ( از روابط زیر محاسبه شد:YIزردی )

 

3 - Water Vapor Permeability 

∆E = √(L∗ − L)2  + (a∗ − a)2 + (b∗ − b)2 

 

WI = 100 - √(100 − L)2 +  a2 +  b2 

 

YI = (142.86×b) / L 

  *Lو    *a*  ،bفاکتورهای رنگی نمونه و    Lو    a  ،bبه طوریکه  

 فاکتورهای رنگی صفحه استاندارد سفید است.  

  ارزیابی فعالیت مهار رادیکال آزاد -5-4-2-2

بی روش  به  رادیکالی  آنتی  خاصیت  کردن  بررسی  رنگ 

(  DPPHپیکریل هیدرازیل )-1-دی فنیل-2و2محلول بنفش 

روش   با  مطابق  گرفت.  قرار  سنجش  مورد  متانول  در 

Shojaee-Aliabadi    گرم از  میلی  25در ابتدا    [ 24] و همکاران

  0/ 1شد، سپس  لیتر از آب مقطر حل  میلی  5نمونه فیلم در  

به  میلی فیلم  از محلول عصاره  از محلول  میلی  3/ 9لیتر  لیتر 

DPPH  (1 /0  متانولمیلی نمونهمول  اضافه شد.  مورد  (  های 

مدت   به  محیط   60نظر  دمای  در  تاریک  جایی  در  دقیقه 

-Perkinشدند. میزان جذب توسط اسپکتروفتومتر ) نگهداری  

Elmer, model Lambda 25, USA در مقابل متانول خالص )

نانومتر خوانده شده و درصد فعالیت مهار    517در طول موج  

 رادیکال توسط فرمول زیر محاسبه گردید:

Radical scavenging activity (%) = 

(
Abs reference− Abs sample

Abs reference
) × 100 

طوریکه   بیانگر جذب     referenceAو     sampleAبه  ترتیب  به 

  DPPHحاوی عصاره فیلم و جذب محلول    DPPHمحلول  

 بدون فیلم هستند.  

 2(TPCمحتوای ترکیبات فنلی ) -2-2-4-6

روش از  استفاده  با  فیلم  فنلی  ترکیبات  -Shojaee  محتوای 

Aliabadi    میلی گرم از    25گیری شد.  اندازه  [ 24] و همکاران

  5میلی لیتر آب مقطر دیونیزه قرار داده و به مدت  3فیلم در 

4 - Total Phenolic Content  
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میلی لیتر از عصاره    0/ 1دقیقه به آرامی هم زده شد. سپس  

با   لوله   7فیلم  داخل  در  دیونیزه  مقطر  آب  لیتر  میلی 

میلی لیتر از معرف فولین    0/ 5آزمایشگاهی ریخته و سپس  

دقیقه   8اضافه کرده و با هم مخلوط شدند. پس از گذشت  

  0/ 9( و  w/v  %2میلی لیتر محلول کربنات سدیم اشباع )  1/ 5

لوله به  دیونیزه  مقطر  لیتر آب  لولهمیلی  اضافه شد.  به    هاها 

ساعت در دمای اتاق نگهداری و سپس مقدار جذب   2مدت  

نانومتر با استفاده از دستگاه اسپکتروفتومتر    765در طول موج  

(Perkin-Elmer, model Lambda 25, USA  .قرائت گردید )

 محتوای فنل کل با استفاده از فرمول زیر به دست آمد: 

T =  (C × V) M⁄  

اکی والان اسیدگالیک/    mgمحتوای فنل کل )   T  به طوریکه

g    ،)وزن فیلمC    غلظت اسیدگالیک به دست آمده از روی

( استاندارد  )  mg/mL  ،)Vمنحنی  عصاره  و  mLحجم   )M  

 باشد.  ( میgوزن فیلم )

مطالعه ریزساختار با میکروسکوپ الکترونی    -7-4-2-2

  3(SEMروبشی )

-MIRA3 FEGاز دستگاه میکروسکوپ الکترونی روبشی )

SEM, Tescan, Czech Republic  برای مطالعه ریزساختار )

ای از طلا پوشانده های فیلم با لایهها استفاده شد. نمونهفیلم

نمونه عرضی  مقطع  و  سطح  از  سپس  و  فیلم شدند  های 

 گردید.   ثبت  SEMتصاویر 

   4( AFMمیکروسکوپ نیروی اتمی ) -2-2-4-8

های بیوکامپوزیتی تهیه شده با استفاده  مورفولوژی سطح فیلم

( اتمی  نیروی  میکروسکوپ   ,Nanosurf Mobile Sاز 

Switzerland  مطالعه شد. پارامترهای کمی برای تعیین زبری )

 

5 - Scanning Electron Microscopy  

6 - Atomic Force Microscope 

7 - Average Roughness 

8 - Root Mean Square Roughness 

و انحراف  5( Raهای فیلم شامل متوسط زبری )سطح نمونه

 محاسبه شدند.  6( Rqمعیار پروفیل ارزیابی شده ) 

فوریه    -9-4-2-2 تبدیل  قرمز  مادون  سنجی  طیف 

(FTIR )7 

های تهیه شده به کمک های ساختاری فیلمکنشمطالعه برهم 

 ,Tensor 27دستگاه طیف سنجی مادون قرمز تبدیل فوریه )

Bruker, Germanyنمونه شد.  انجام  داخل    فیلم های(  در 

داخل  فشرده شدند و قرص  KBrقرص   نمونه  های حاوی 

سل دستگاه قرار گرفتند. طیف سنجی مادون قرمز در گستره  
1-Cm 4000-400  .انجام شد 

 ها و آنالیز آماری طراحی آزمایش -5-2-2

نرم   ها در این تحقیق با استفاده ازتجزیه و تحلیل آماری داده

پاسخ    13نسخه       Design Expertافزار سطح  روش  و 

(RSM )8  ( مرکزی  مرکب  طرح  براساس  و   CCD )9اجرا 

نشان داده شده است    1طراحی گردید. همانطور که در جدول  

( و روغن سیاه دانه Aل شامل موسیلاژ بامیه )مستق  یرهایمتغ

(B( بودند که غلظت موسیلاژ بامیه )1-%3  = Xi  و غلظت )

( در نظر گرفته شد و مطابق  Xj =    0-%0/ 5روغن سیاه دانه )

مرکزی   مرکب  طرح  آمد.    13با  دست  به   یر ثأتترکیب 

ها شامل ضخامت، چگالی،  بر روی پاسخ  یرهای مستقل متغ

پذیری، نفوذپذیری به بخار آب، خصوصیات رنگی، انحلال 

فعالیت آنتی اکسیدانی، محتوای فنل کل و پارامترهای زبری  

% مورد بررسی قرار  95یانس در سطح  وار  یزبا استفاده از آنال

 گرفت.  

 

 

9 - Fourier Transform Infrared Spectroscopy 

10 - Response Surface Methodology 

11- Central Composite Design 
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 نتایج و بحث  -3

 ضخامت و چگالی  -1-3

جدول   از    1براساس  شده  تشکیل  و    %1/ 29فیلم  موسیلاژ 

روغن، کمترین ضخامت و چگالی را دارا بود. مطابق    0%/ 07

سیاه دانه    روغنموسیلاژ بامیه و    غلظت افزایش با،  1ل  با شک

 2تند و براساس جدول  یاف افزایشها  و چگالی فیلم ضخامت 

مدل  چگالی  و  ضخامت  پارامترهای  برای  پیشنهادی  مدل 

تواند ها میافزایش در ضخامت فیلم (. p<  0/ 05خطی بود )

ها  مولاسیون فیلممواد جامد در فرمحتوای  به علت افزایش  

با افزودن اسانس مرزه به . در مطالعات قبلی  [ 25و    22] باشد  

و   Hasheminyaتوسط و کفیران  CMCفیلم خوراکی برپایه  

گنجاندن عصاره چای سبز در فرمولاسیون  و    [ 26]   همکاران

پوملو  فیلم پوست  پایه  بر  همکاران    Wuتوسط  ها    [27] و 

های این  ها گزارش شد که با یافتهافزایش در ضخامت فیلم

دارد.   مطابقت  توسط  تحقیق  که  تحقیقی  و    Aydogduدر 

انجام شد با افزایش غلظت روغن پرتقال به    [ 28] همکاران  

که   کردند  اعلام  و  یافت  افزایش  گوار چگالی  پایه  بر  فیلم 

تواند به علت افزایش وزن مولکولی  ها میافزایش چگالی فیلم

افزایش   ومحتوای  ترکیبات،  جامد  بین    واکنش  مواد 

 باشد.  و تشکیل ساختار مولکولی فشرده   های پلیمرزنجیره

 پذیری انحلال  -2-3

فیلمانحلال  دوستی  آب  شاخص  عنوان  به  در  پذیری  ها 

شود و مقاومت نسبت به آب یک فاکتور مهم  نظرگرفته می

فیلم تهیه  میدر  تجاری  خوراکی  برمبنای  [ 29] باشد  های   .

  % 1/ 29فیلم تشکیل شده با فرمولاسیون  ،  1های جدول  داده

و   بامیه  کمترین   %0/ 43موسیلاژ  دانه  سیاه  روغن 

با افزایش غلظت  ،  1پذیری را دارا بود. مطابق با شکل  انحلال 

پذیری افزایش ها انحلال موسیلاژ بامیه در فرمولاسیون فیلم

درحالی کرد،  در  پیدا  کاهش  روغن  غلظت  افزایش  با  که 

، مدل خطی 2و براساس جدول  پذیری مشاهده شد  انحلال 

انحلال )برای  شد  پیشنهاد  های  گروه(.   p<  0/ 05پذیری 

پلی مولکولفنلآبدوست  با  واکنش ها  آسانی  به  آب  های 

 دهند و با افزایش غلظت موسیلاژ بامیه ظرفیت ماتریسمی

این از  یافت،  ارتقاء  با آب  پیوند  در  فیلم جهت  افزایش  رو 

افتاد   اتفاق  گزارش   .[ 30] حلالیت  و    Nawabبراساس 

انحلال   [ 31] همکاران   در  فیلمافزایش  پایه پذیری  بر  ها 

افزودن صمغ با  مانگو  گزانتان مشاهده نشاسته  گوار و  های 

به دست آمده است   سایر محققان  شد. نتایج مشابهی توسط

با افزایش مقدار روغن سیاه دانه کاهش حلالیت . [ 23و  15] 

  های هیدروکسیل گروه  بین  ها با واکنشدر فرمولاسیون فیلم

کاهش دسترسی  بیو  به  که منجر  ارتباط دارد  پلیمر و روغن 

آبگریزی در ماتریس های هیدروکسیل و ایجاد ماهیت  گروه

و همکاران   Akyuz  ای. در مطالعه[ 18و    24]   شودفیلم می

بر پایه   افزودن روغن زیتون به فیلم  که کردند گزارش  [ 13] 

پذیری شد و این به ساختار  کیتوزان منجر به کاهش انحلال 

شد.   داده  نسبت  زیتون  روغن  و  کیتوزان  پیوسته  و  فشرده 

و   Cerqueiraه توسط  شد انجام  مطالعات بااین تحقیق   نتایج

و    Maو    Kadzińska    [29] و   Galus،  [ 14]   همکاران

       مطابقت دارد. [ 32] همکاران 

 (WVPنفوذپذیری به بخار آب ) -3-3

به  ،  1برمبنای جدول   به بخار آب  نفوذپذیری  فیلم کمترین 

روغن سیاه    %0/ 43موسیلاژ بامیه و    %1/ 29تهیه شده محتوی  

( و بالاترین نفوذپذیری  cm2g.mm/Pa.h. 8-10  ×  22 /5دانه )

موسیلاژ بامیه    %2/ 71به بخار آب به فیلم تولید شده با غلظت  

(  cm2g.mm/Pa.h. 10-8  ×  96 /8روغن سیاه دانه )  % 0/ 07و  

دهد که با افزایش غلظت  نشان می  1اختصاص یافت. شکل  

آب بخار  به  نفوذپذیری  بامیه،  یافت   موسیلاژ  در  افزایش   ،

با   در  مقابل  کاهش  دانه،  سیاه  روغن  غلظت  افزایش 

مدل    2نفوذپذیری به بخار آب روی داد و با توجه به جدول  

پیشنهاد شد که معنی  پارامتر  این    0/ 05دار بود )خطی برای 

>p ) به کریستالی  نواحی  نسبت  قبلی  مطالعات  براساس   .

ها در انتقال بخار  نسبت آبدوستی به آبگریزی فیلمآمورف و 

هستند مؤثر  در .  [ 33]   آب  بامیه  موسیلاژ  غلظت  افزایش 

فیلم آبدوستی،  فرمولاسیون  ماهیت  شدن  غلبه  موجب  ها 

گروه تعداد  بیشتر  افزایش  جذب  و  هیدروکسیل  های 
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به مولکول منجر  درنتیجه  که  فیلم شد  در ساختار  آب  های 

ساختاری  های جانبی و ایجاد  تحرک و سیالیت بیشتر زنجیره

و شد  کمتر  تراکم  یافت   با  افزایش  آب  بخار  .  [ 31]   انتقال 

فیلمهمچنین   افزایش  در  با  شده  تهیه  بیوکامپوزیت  های 

آمورف نواحی  بامیه  موسیلاژ  و    غلظت  کرد  پیدا  افزایش 

نظم به وجود آمد که باعث نفوذ  ساختاری غیرمتراکم و بی

مولکول بنابراین  آسان  شد،  فیلم  داخل  به  آب    WVPهای 

گزارش کردند که   [ 34] و همکاران    Jang.  [ 33]   افزایش یافت 

های بیوکامپوزیتی تهیه شده بر پایه پروتئین دانه کلزا/  در فیلم

غلظت   افزایش  با  فروت  گریپ  دانه  عصاره  حاوی  ژلاتین 

های افزایش یافت و علت آن را کاهش واکنش  WVPعصاره،  

  بین مولکولی اجزاء فیلم اعلام نمودند که به افزایش تخلخل 

شد. همچنین بر  ها منتهی  و ایجاد ساختاری ضعیف در فیلم

ها عصاره دانه  [ 35] و همکاران    Cerqueiraهای  اساس یافته

دهای فنولیک و فلاونوئیدها هستند که  و گیاهان حاوی اسی

فیلم هیدروفیلی  خواص  افزایش  به  منجر  ترکیبات  ها  این 

درنتیجه  می که  می  WVPشوند  مشابهی  افرایش  نتایج  یابد. 

همکاران    Wuو    Rhim   [25 ]و    Kanmaniتوسط    [ 27] و 

روغن  گزارش شده است. برخلاف اثر موسیلاژ بامیه وجود  

به علت ماهیت  های بیوکامپوزیتی تهیه شده  فیلمسیاه دانه در  

. ها شدها منجر به بهبود خواص ممانعتی فیلمآبگریزی روغن

فاز آبدوستی    توان به عدم پیوستگیمشاهده این رفتار را می

های نسبت داد که مسیری پرپیچ و خم را برای عبور ملکول

علاوه بر این واکنش بین   .[ 37و    36] کند  بخار آب ایجاد می 

موجب  زنجیره دانه  سیاه  روغن  ترکیبات  و  بیوپلیمر  های 

تر شده  های پلیمری و ساختاری فشردهکاهش تحرک زنجیره

یابد و بنابراین  کاهش میماتریس فیلم  به طوریکه حجم آزاد  

WVP    یافت توسط .  [ 37] کاهش  شده  گزارش    نتایج 

Niknam    [ 17] و همکاران  ،Taqi    و  [ 22] و همکاران  Nisar  

 با نتایج این تحقیق مطابقت دارد.     [ 38] و همکاران 

 خصوصیات رنگی  -3-4

فرمولاسیون  فیلم پایه  بر  شده  تشکیل  موسیلاژ    %1/ 29های 

و   روشنایی    %0/ 07بامیه  سطح  بالاترین  دانه  سیاه  روغن 

( را به نمایش گذاشتند 72/11( و کمترین قرمزی )53/ 23)

دهد که با افزایش غلظت روغن  نشان می   1(. شکل  1)جدول  

( قرمزی  پارامترهای  در  بامیه  موسیلاژ  و  دانه  (،  *aسیاه 

رنگ )  (∆E)  کل  اختلاف  زردی  شاخص  افزایش  YIو   )

( و شاخص  *Lمشاهده شد، در مقابل پارامترهای روشنایی )

( کاهش WIسفیدی  موسیلاژ  و  روغن  غلظت  افزایش  با   )

آمده در جدول   نتایج به دست  با  مشخص    2یافتند. مطابق 

داری از مدل خطی  شد که همه فاکتورهای رنگی به طور معنی

( که هیچ  *bزردی )، به جز پارامتر  ( p<  0/ 05)تبعیت کردند  

این  .  ( p>  0/ 05)دار نبود  ها از نظر آماری معنییک از مدل

یافته با  موافق  که    Rhim   [25 ]و    Kanmaniهای  نتایج  بود 

حاوی عصاره دانه انگور   ها بر پایه آگارگزارش کردند در فیلم

( و افزایش *Lبا افزایش غلظت عصاره، کاهش در روشنایی )

( قرمزی  پارامترهای  )*aدر  زردی  و   )b* .شد مشاهده   )

   [30] و همکاران    Sunهمچنین در تحقیقی دیگر که توسط  

پلی عصاره  غلظت  افزایش  با  شد  به  فنلانجام  سیب  های 

های کیتوزان کاهش در روشنایی اتفاق افتاد. در رابطه با  فیلم

فیلم رنگی  خصوصیات  بر  روغن  ی  تحقیق طی درها  تأثیر 

Ghanbarzadeh  وAlmasi   [12] د که افزایش  نمودن گزارش

ها بر پایه کربوکسی متیل سلولز  در فیلم  اولئیک اسیدغلظت  

منجر به تشدید حالت ابری و افزایش اندیس زردی شد و 

تواند به اثر پراکندگی نور توسط توزیع ذرات  این پدیده می

فیلم شدن  خشک  فرآیند  طول  در  باشد.  چربی  مرتبط  ها 

که    [ 38] و همکاران    Nisarای  در مطالعههمچنین   دریافتند 

به فیلم پکتین  افزودن اسانس میخک  پایه  بر  تهیه شده  های 

فیلم روشنایی  کاهش  شد.  باعث  یافتهها  به  این  نتایج  با  ها 

 Hasheminyaو  [ 37] و همکاران  Saberiدست آمده توسط 

 مطابقت دارد.      [ 26] و همکاران 

5-3-  ( آزاد  رادیکال  مهار  فعالیت  و    (DPPHارزیابی 

 (TPCمحتوای فنل کل )

، بالاترین فعالیت آنتی اکسیدانی به فیلم 1با توجه به جدول  

روغن سیاه دانه    %0/ 07موسیلاژ بامیه و    %2/ 7با فرمولاسیون  

اکسیدانی و  فعالیت آنتی  1اختصاص یافت. مطابق با شکل 
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ها با افزایش غلظت موسیلاژ بامیه افزایش  ترکیبات فنلی فیلم

افزایش غلظت روغن سیاه دانه باعث کاهش    یافتند، درحالیکه

برمبنای جدول فعالیت آنتی اکسیدانی و محتوای فنل کل شد.  

هر دو پارامتر فعالیت آنتی اکسیدانی و محتوای فنل کل به   2

معنی کردند  طور  پیروی  دوم  درجه  یا  مربعی  مدل  از  داری 

(05 /0  >p .)  با افزایش    هااکسیدانی فیلم  افزایش فعالیت آنتی

موسیلاژ گروه غلظت  افزایش  به  هیدروکسیل  بامیه  های 

باشد که  فنل موجود در موسیلاژ بامیه مرتبط میترکیبات پلی

کنند و  های آزاد عمل می به عنوان دهنده الکترون به رادیکال

الکترون به رادیکال آزاد مانع گسترش زنجیره  با اهداء  های 

میرادیکال آزاد  غلظت  های  افزایش  با  بنابراین  شوند، 

.  [ 15] موسیلاژ بامیه فعالیت آنتی اکسیدانی نیز افزایش یافت 

فیلم اکسیدانی  آنتی  فعالیت  در  افزایش  افزایش  پی  در  ها 

یافته با  بامیه  موسیلاژ  مطابقت  غلظت  محققان  سایر  های 

با افزایش   . کاهش فعالیت آنتی اکسیدانی[ 30و    23] داشت  

تواند به این علت باشد که روغن  غلظت روغن سیاه دانه می

های گیاهی دارای مقدار سیاه دانه در مقایسه با دیگر روغن

رو به اکسیداسیون بالایی از اسیدهای چرب آزاد است، از این

حساس بوده و به آسانی اکسید شده و ترکیبات پراکسید را  

می عدد  تولید  دانه  سیاه  روغن  که  آنجایی  از  بنابراین  کند، 

سرعت   روغن  غلظت  افزایش  با  دارد،  بالایی  پراکسید 

آنتی اکسیدانی کاهش یافت   افزایش و فعالیت  اکسیداسیون 

. از طرف دیگر ترکیبات فرار و آنتی اکسیدانی در طی  [ 10] 

استخراج روغن و در فرآیند تهیه و خشک شدن فیلم اکسید 

ون این ترکیبات ظرفیت آنتی شوند و با توجه به اکسیداسی می

می کاهش  دانه  سیاه  روغن  فعالیت  اکسیدانی  بنابراین  یابد، 

. در تأیید نتایج [ 39]   ها کاهش نشان دادآنتی اکسیدانی فیلم

همکاران    Dinagaranفوق   با    [ 40] و  که  کردند  گزارش 

اکسیدانی  آنتی  فعالیت  از  دانه  سیاه  روغن  غلظت  افزایش 

غلظت  فیلم افزایش  با  فنلی  ترکیبات  کاهش  شد.  کاسته  ها 

ها  فنلهای بین پلیتواند به علت واکنشروغن سیاه دانه می

با سایر ترکیبات موجود در فیلم باشد که مانع آزاد شدن کامل 

شود ، درنتیجه محتوای فنل  ترکیبات فنلی از ساختار فیلم می

  .[ 41] ها کاهش یافت  کل در فیلم
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Table  2. Variance analysis of the CMC/OM/BSO biocomposite film responses 

including THI, D, WS, WVP, L*, a*, b*, ∆E, WI, YI, DPPH, TPC, Ra, Rq  

Factor Suggested model R2 p-value 

Thickness (THI) Linear 0.96 0.0001* 

Density (D) Linear 0.94 0.0001* 

Solubility (S) Linear 0.97 0.0001* 

Water vapor permeability (WVP) Linear 0.84 0.0001* 

Redness (a) Linear 0.95 0.0001* 

Yellowness (b*) Quadratic 0.7 0.0787 ns 

Lightness (L*) Linear 0.97 0.0001* 

Total color difference (∆E) Linear 0.95 0.0001* 

Whiteness Index (WI) Linear 0.96 0.0001* 

Yellowness Index (YI) Linear 0.95 0.0001* 

DPPH Quadratic 0.97 0.0001* 

TPC Quadratic 0.92 0.0009* 

Ra Linear 0.94 0.0001* 

Rq 2FI 0.97 0.0001* 

The sign of * shows the significant state at P < 0.05, ns shows the not significant state. 

2FI: Two factor interactions  

 

Table1. Experimental data from impacts of independent variables (OM, BSO) on responses including THI, D, WS, WVP, L*, a*, b*, ∆E, WI, YI, 

DPPH, TPC, Ra and Rq by central composite design  

Independent variables Coded levels -1 0 1 

Okra mucilage (OM) A 1 2 3 

Black cumin seed oil (BSO) B 0 0.25 0.5 
 

 Variables 
 

Responses 
 

Ru

n 
OM  

BS

O  
THI  D S WVP  L* a* b* ∆E WI YI 

DPP

H 
TPC Ra Rq 

1 2.71 0.43 0.194 4.68 55.38 7.258 39.14 36.99 43.88 82.72 12.63 183.62 26.82 66.15 52.64 65.31 

2 2.71 0.07 0.173 3.92 65.04 8.961 41.11 31.69 49.3 78.79 16.91 171.34 39.8 62.18 38.44 48.41 

3 2.00 0.25 0.145 2.62 55.14 7.511 46.15 24.98 51.23 74.24 21.58 158.59 14.86 65.12 34.25 43.6 

4 1.00 0.25 0.11 1.58 49.97 5.698 51.94 13.46 49.79 66.35 29.49 136.95 11.61 60.35 19.39 24.38 

5 2.00 0.25 0.14 2.73 54.96 7.814 47.13 23.95 52.22 73.27 23.07 156.56 14.12 65.22 32.25 40.54 

6 2.00 0.25 0.146 2.61 54.68 6.923 45.51 25.26 51.01 75.29 21.99 159.61 13.91 64.97 31.55 39.21 

7 2.00 0.50 0.157 2.97 50.53 6.777 42.4 29.19 50.25 77.53 18.17 169.3 19.21 61.06 42.12 51.46 

8 1.29 0.43 0.121 1.79 45.31 5.223 49.29 16.15 48.52 67.71 27.98 140.6 8.78 56.64 22.09 27.78 

9 2.00 0.25 0.151 2.81 55.51 7.51 45.98 23.69 50.25 74.82 20.85 154.55 15.2 65.29 36.55 45.91 

10 2.00 0.00 0.135 2.33 59.96 7.77 48.3 17.82 52.68 71.78 24.06 155.82 26.4 59.17 29.85 36.94 

11 2.00 0.25 0.139 2.45 56.1 7.009 46.19 25.97 51.27 73.96 21.81 159.83 14.5 64.89 33.15 42.17 

12 3.00 0.25 0.185 4.35 60.8 7.986 39.42 33.35 48.9 80.36 15.26 177.2 34.11 70.52 46.38 61.83 

13 1.29 0.07 0.102 1.38 55.02 6.017 53.23 11.72 50.07 65.42 30.49 134.36 16.21 54.62 18.11 23.06 

OM: Okra mucilage, BSO: Black seed oil, THI: Thickness, D: Density, S: Solubility, WVP: Water vapor permeability, 

L*: Lightness, a*: Redness, b*: Yellowness, ∆E: Total color difference, WI: Whiteness index, YI: Yellowness index, 

TPC: Total phenolic content, Ra: Average roughness, Rq: Root Mean square roughness 
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Fig 1. Desirability plot and contour plots of responses of the CMC/OM/BSO biocomposite films at various OM and BSO concentrations.  

   

 

مطالعه ریزساختار با میکروسکوپ الکترونی روبشی    -6-3

(SEM  ) 

فیلم ریزساختار  بهتر  آنالیز  از  جهت  شده  تهیه  های 

بررسی  .  استفاده شد  (SEMمیکروسکوپ الکترونی روبشی ) 

ها اطلاعات قابل توجهی را در رابطه  تصاویر ریزساختار فیلم

با نحوه توزیع ذرات و چگونگی واکنش ترکیبات مختلف در  

دهد که نقش مهمی را در مکانیسم انتقال بستر فیلم ارائه می

فیلم کدورت  و  آب  میبخار  ایفا  .  [ 42] کنند  ها 

مقطع    SEMهای  میکروگراف و  سطح  از  آمده  دست  به 

نمونه فیلم  عرضی  شکل  های  است.    2در  شده  داده  نشان 

شود سطح فیلم تهیه شده با غلظت  همانطور که مشاهده می

و    1%/ 29 بامیه  دانه    %0/ 07موسیلاژ  سیاه  روغن 

گذاشت.یکنواخت  نمایش  به  را  سطح  تهیه  فیلم  ترین  های 

غلظت  با  موسیلاژشده  کمتر  )  های  و %1/ 29و    %1بامیه   )

( ریزساختار بهم پیوسته و  % 0/ 43و  %0/ 25روغن سیاه دانه )

های بالاتر که در غلظت تری را دارا بودند، درحالییکنواخت 

موسیلاژ بامیه و روغن سیاه دانه ناهمگونی و تجمع بیشتری  

فیلم گره  ها مشاهده شد. شکلدر ریزساختار  گیری ساختار 

ناهمواری ارتقاء  و  میمانند  فیلم  شبکه  در  اثر  ها  در  تواند 

خاصیت آبدوستی ترکیبات پلی فنل موجود در موسیلاژ بامیه  

کنند و در نتیجه  باشد که محتوای آب بالاتری را جذب می

فنل غیرمحلول در بستر  تجمع و آگلومره شدن ترکیبات پلی

می اتفاق  قبلی  [ 27و    23] افتد  فیلم  تحقیقات  اساس  بر   .

های  علام کردند که با گنجاندن عصاره در داخل فیلممحققان ا

پلی ذرات  تجمع  فیلمبیوپلیمر،  ماتریس  در  صورت  فنل  ها 

بی ناهمواری،  درنتیجه  و  بیشتری گرفت  زبری  و  نظمی 
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ها،  فنل. علاوه بر اثر تجمع پلی[ 35و    25،  15] مشاهده شد  

امتزاج بر  قابلیت  پلیمر  بستر  در  روغن  فاز  پایین  پذیری 

ها تأثیر گذار است. متمرکز شدن ذرات روغن  ریزساختار فیلم

افزایش   باعث  کردن  خشک  مرحله  طی  در  فیلم  سطح  در 

تجمع ذرات، جدایی فاز روغن و سرانجام کریستالیزاسیون  

می فیلم  ماتریس  در  چرب  ایناسیدهای  از  و  طریق    شود 

فیلمبی ماتریس  در  ساختار  شدن  غیریکنواخت  و    ها نظمی 

می همکاران    Akyuz.  [ 29و    42] افتد  اتفاق  ثابت    [ 13] و 

کردند با افزودن روغن آفتابگردان و چربی حیوانی به فیلم بر  

پایه کیتوزان به علت ایجاد دو فازه شدن روغن و بیوپلیمر،  

ظاهر   پلیمری  در شبکه  ناپیوسته  و  غیریکنواخت  ساختاری 

با  شد ذرات  تجمع  و  ناهموارتر  زبرتر،  سطوح  مشاهده   .

در ماتریس فیلم توسط سایر محققان گزارش   گنجاندن روغن

 .  [ 32و  22، 17] شد 

های  ثبت شده از مقطع عرضی نمونه  SEMبر اساس تصاویر  

و  فیلم تخلخل  میزان  بامیه  موسیلاژ  غلظت  افزایش  با   ،

  ها افزایش یافت و ساختاری اسفجی ناهمگنی ماتریس فیلم

های فیلم به وجود آمد، در مقابل  شکل در مقطع عرضی نمونه

تر شد با افزایش غلظت روغن سیاه دانه شبکه پلیمری متراکم

ها کاهش یافت،  و میزان خلل و فرج در مقطع عرضی نمونه

%(  1/ 29به طوریکه فیلم تهیه شده با غلظت پایین موسیلاژ )

( کمترین تخلخل را دارا بود.  %0/ 43و غلظت بالای روغن )

حفره مقطع کاهش  ریزساختار  در  پیوستگی  افزایش  و  ها 

به وقوع  ها با افزایش غلظت روغن را میعرضی فیلم توان 

فنلی  واکنش ترکیبات  بین  جدید  پیوندهای  ایجاد  و  ها 

موسیلاژ بامیه و بخش لیپیدی )روغن سیاه دانه( نسبت داد  

نشان داد که افزودن      [ 27]و همکاران    Wuتحقیقات    .[ 41] 

های بالا به فیلم تهیه شده بر های چای سبز در غلظت فنلپلی

پایه پوست پوملو منجر به افزایش تخلخل و کاهش پیوستگی  

یافتهفیلم با  موافق  و  شد  طی  ها  در  بود.  تحقیق  این  های 

همکاران    Rubilarای  مطالعه  با    [ 33]و  که  کردند  گزارش 

کارواکرول به عنوان یک عامل آبگریز به بستر  افزدون ترکیب  

کیتوزان مقطع عرضی به حالت ورقه انباشته شده  فیلم  های 

  Fabraدر تحقیقی دیگر  .  های فشرده مشاهده شد درون لایه

همکاران   با    [41] و  همراه  اولئیک  اسید  و  سویا  روغن  اثر 

عصاره چای سبز و دانه انگور را روی فیلم بر پایه آلژینات 

مورد بررسی قرار دادند و گزارش کردند که افزودن روغن 

به تنهایی به فیلم آلژینات سبب تشکیل دو فاز جداگانه روغن  

ها به  و آلژینات شد، در صورتیکه بعد از اضافه کردن عصاره

ماتریس فیلم ترکیبات لیپیدی به طورتصادفی در سراسر مقطع 

ه وضوح قابل  فیلم توزیع شدند و هیچگونه جدایی فاز لیپید ب

ساختار فیلم    [43] و همکاران    Maتشخیص نبود. همچنین  

بر پایه صمغ تارا و محتوی اسید اولئیک را مطالعه کردند و  

ها ثابت  بر اساس تصاویر به دست آمده از مقطع عرضی فیلم

های بالاتر اسید اولئیک، اندازه منافذ کاهش شد که در غلظت 

روغن منافذ یافت، همچنانکه در این تحقیق با افزایش غلظت  

 SEMها نمایان شد. تصاویر  کوچکتری در مقطع عرضی فیلم

فیلم عرضی  مقطع  از  آمده  دست  از  به  حاصل  نتایج  ها، 

 نماید. نفوذپذیری را تأیید می 

 

 

 

 

 

FE-SEM surface micrographs of CMC/OM/BSO biocomposite films 
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 FE-SEM cross-sectional micrographs of CMC/OM/BSO biocomposite films 

     

    

 

     

    

 

Fig 2. Photographs and FE-SEM surface and cross-sectional micrographs of CMC/OM/BSO biocomposite films at various OM and BSO concentrations, A 

(OM:1.29%, BSO:0.07%), B (OM:1%, BSO:0.25%), C (OM:1.29%, BSO:0.43%), D (OM:2%, BSO:0%), E (OM:2%, BSO:0.25%), F (OM:2%, BSO:0.5%), G 

(OM:2.71%, BSO:0.07%), H (OM:3%, BSO:0.25%), I (OM:2.71%, BSO:0.43%).         

اتمی    -7-3  نیروی  میکروسکوپ  با  ریزساختار  مطالعه 

(AFM)      

فیلم سطح  از  توپوگرافی  تصاویر  بررسی  توسط  با  ها 

اتمی  نیروی  پارامترهای  می  (AFM)  میکروسکوپ  به  توان 

Ra  وRq  های زبری سطح فیلم دست پیدا  به عنوان شاخص

های بیوکامپوزیتی تهیه  فیلم  AFMتصاویر    3کرد. در شکل  

%  2/ 71شده قابل مشاهده است. فیلم تهیه شده با فرمولاسیون  

روغن سیاه دانه دارای بالاترین زبری    %0/ 43موسیلاژ بامیه و  

مشخص شد که با افزایش غلظت   1سطح بود. مطابق با شکل  

افزایش    Rqو    Raموسیلاژ بامیه و روغن سیاه دانه پارامترهای  

جدول   برمبنای  و  پارامترهای    2یافتند  به   Rqو    Raبرای 

ترتیب مدل خطی و مدل تعامل دو عاملی پیشنهاد شد که هر  

(. افزایش در پارامترهای   p<  0/ 05)دار بودند  دو مدل معنی 

F 
G H I 

A B C 
D E 

F G H I 
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بامیه در بستر    توان به ذرات حل نشده موسیلاژزبری را می

شوند زنجیرهای پلیمر به صورت  فیلم نسبت داد که باعث می

نامنظم کنار یکدیگر قرار گیرند و ساختاری غیریکنواخت و  

افزایش در زبری    کنند.ها ایجاد میناهموار را در سطح فیلم

فیلم ناهمواری سطح  آگلومره شدن و  ها علاوه بر تجمع و 

ذرات نامحلول موسیلاژ، به توزیع غیریکنواخت ذرات روغن 

باشد، که با افزایش  در طول خشک شدن فیلم نیز مرتبط می

غلظت روغن پراکندگی نامتقارن ذرات روغن در فیلم افزایش  

گزارش    [ 44] و همکاران    Atarés. در تحقیقی  [ 32]   یابدمی

حاوی   کازئینات  سدیم  پایه  بر  فیلم خوراکی  در  که  کردند 

نظمی  افزایش غلظت اسانس، بی  اسانس دارچین و زنجبیل با

ناهمواری فیلمو  سطح  در  بیشتری  شد. های  مشاهده  ها 

همکاران    Jiménezهمچنین   ریزساختار    [ 45]و  مطالعه  با 

فیلم متیل  سطح  پروپیل  هیدروکسی  برپایه  شده  تهیه  های 

( حاوی اسیدهای چرب لوریک، مریستیک،  HPMCسلولز ) 

دریافتند که با افزایش غلظت    پالمتیک، استئاریک و اولئیک

با   پیدا کردند که  افزایش  پارامترهای زبری  اسیدهای چرب 

 های این تحقیق مطابقت دارد. یافته
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Fig 3. AFM surface micrographs of CMC/OM/BSO biocomposite films at various OM and BSO concentrations, A (OM:1.29%, 

BSO:0.07%), B (OM:1%, BSO:0.25%), C (OM:1.29%, BSO:0.43%), D (OM:2%, BSO:0%), E (OM:2%, BSO:0.25%), F (OM:2%, 
BSO:0.5%), G (OM:2.71%, BSO:0.07%), H (OM:3%, BSO:0.25%), I (OM:2.71%, BSO:0.43%).        

 

 (  FTIRطیف سنجی مادون قرمز تبدیل فوریه ) -8-3

ساختار  گروه در  موجود  مختلف  پیوندهای  و  عاملی  های 

را جذب   IRهای مختلفی از پرتو  ها فرکانسشیمیایی نمونه

توان  می  مادون قرمز  یسنج  ف یط، بنابراین به کمک  کنندمی

فیلمکنشبرهم در  را  ساختاری  تغییرات  و  های  ها 

های  فیلم   FT-IRبیوکامپوزیت تهیه شده بررسی کرد. طیف  

  CMCنشان داده شده است. طیف فیلم    4تهیه شده در شکل  

نشان داد که    cm−1 3430ای را در طول موج  پیک برجسته

های  باشد، همچنین پیکمرتبط می  O-Hبه ارتعاشات کششی  

ثبت    cm−1 1047و   1624،  2925های  جذبی در طول موج

آلیفاتیک   کششی  ارتعاشات  به  ترتیب  به  که  ، C-Hشدند 

اشاره دارند.   C-Oهای کربوکسیل و ارتعاشات کششی  گروه

  . [ 16]   مطابق با مطالعه قبلی بودند  CMCباندهای جذبی فیلم  

فیلم تمامی  ناحیه  ها  در  در  پهنی    cm−1 3445-3430باند 

نمایانگر   که  شد  کششی  ظاهر    با .  است  O-Hارتعاشات 

طیف که  IRهای  مقایسه  شد  غلظت    مشخص  افزایش  با 

کاسته شد و این تغییر دلالت    O-Hموسیلاژ بامیه پهنای باند  

در رابطه با .  [ 23] های هیدروکسیل آزاد دارد  بر افزایش گروه

غلظت  با افزایش    ثابت شد کهها،  تأثیر روغن بر ساختار فیلم

در    روغن ایجاد  پیوندهای ساختاریتغییراتی  در شد.    فیلم 

روغن سیاه    %0/ 07موسیلاژ بامیه و    %2/ 7فیلم با فرمولاسیون  

کششی  دانه   موجی    O-Hارتعاشات  عدد    cm−1 3445در 

در  دانه  سیاه  روغن  غلظت  افزایش  با  که  شد  ظاهر 

به سمت  به ترتیب    %0/ 43و    %0/ 25  ها بهفرمولاسیون فیلم

موج پایینطول  محل   cm−1 3433و    3434تر  های  تغییر 

های  دادند و این تغییرات تشکیل باندهای هیدروژن بین گروه

گروه  CMCکربوکسیل   فنلی  و  ترکیبات  هیدروکسیل  های 

دانه را در ماتریس   بامیه و روغن سیاه  موجود در موسیلاژ 

نمود تأیید  با   O-Hجذبی    پیک  .[ 23]   فیلم  فیلم  در 

موجی    روغن  %0  -موسیلاژ    %2فرمولاسیون   عدد   در 

Ra: 36.55 nm 

Rq: 45.91 nm 

Ra: 42.12 nm 
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cm−13432    0/ 5نمایان شد که با افزایش غلظت روغن به %  

انتقال یافت و    cm−13430 تر  های پایینبه سمت طول موج

های  این حاکی از تشکیل پیوندهای هیدروژنی و کاهش گروه

OH   در غلظت آزاد می ترتیب،  به همین  پایینباشد.  تر  های 

ارتعاشات  ( با افزایش غلظت روغن  % 1/ 29و    % 1)  موسیلاژ

تری ظاهر شد، به طوریکه  در اعداد موجی پایین  O-Hکششی  

ثبت    cm−13439 روغن در طول موج    %0/ 07در فیلم حاوی  

ارتعاشات    %0/ 43% و  0/ 25شد که با افزایش غلظت روغن به  

ترتیب در طول موج  O-Hکششی   پایینبه  و    3437تر  های 

cm−1 3429    تغییرات این  مشاهده  شدند.  داده  تشخیص 

فیلم سایر  واکنشهمانند  وقوع  و ها،  مولکولی  درون  های 

تشکیل پیوندهای هیدروژنی را با افزایش غلظت روغن ثابت  

و    [ 38] و همکاران    Nisarهای  . این نتایج با یافته[ 38] نمود  

Moghadam    همکاران داشت.    [ 46] و  در مطابقت  پیک 

نمونه  cm−1 2900-3000محدوده   همه  ثبت  در  فیلم  های 

همانطور باشد.  مرتبط می  C-Hارتعاشات کششی  شد که به  

های حاوی غلظت بیشتر روغن  شود در نمونهکه مشاهده می

موجی   عدد  در  پیک  شدت  و  افزایش   cm−1 2926قوت 

  و     [ 26] و همکاران    Hasheminyaهای  یافت و مطابق با یافته

Ma    هایی که حاوی  همچنین فیلمباشد.  می  [ 43] و همکاران

 غلظت بالاتری از روغن بودند، باند جذبی در عدد موجی  

cm−11745    را با شدت بیشتری به نمایش گذاشتند که ناشی

. باندهای جذب شده در  باشدمی  C=Oاز ارتعاشات کششی  

این محدوده متعلق به گروه استر اسیدهای چرب است و به 

همچنین باندهایی در  .[ 13]شود  حضور روغن نسبت داده می

موج    طول  -cm−1 1125و   cm−1 1427-1460محدوده 

نمونه  1160 همه  به برای  ترتیب  به  که  شدند  ثبت  ها 

خمشی گروه   CH2  ارتعاشات  ها کربوهیدرات  C-O-Cو 

 .  [ 26] باشند متعلق می

 

 
Fig 4. FT-IR spectra for all film samples, A (CMC control), B (OM:1.29%, BSO:0.07%), C (OM:1%, BSO:0.25%), D (OM:1.29%, 

BSO:0.43%), E (OM:2%, BSO:0%), F (OM:2%, BSO:0.25%), G (OM:2%, BSO:0.5%), H (OM:2.71%, BSO:0.07%), I (OM:3%, 

BSO:0.25%), J (OM:2.71%, BSO:0.43%).      
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سازی فیلم بیوکامپوزیت بر پایه کربوکسی متیل  بهینه  -9-3

  سلولز حاوی موسیلاژ بامیه و روغن سیاه دانه

پایه   بر  فیلم  فرمولاسیون  بهترین  به  دستیابی  منظور  به 

کربوکسی متیل سلولز حاوی موسیلاژ بامیه و روغن سیاه دانه  

جهت تولید فیلم با  سازی  بهینه  شرایطسازی انجام شد.  بهینه

در این    قابل مشاهده است. 3  خصوصیات، در جدول  بهترین

پذیری، نفوذپذیری به بخار آب  سازی پارامترهای انحلالبهینه

آنتی فعالیت  پارامترهای خصوصیات  و  و  حداکثر  اکسیدانی 

پارامتر   شدند.  گرفته  نظر  در  زبری سطح، حداقل  و  رنگی 

سازی در نظر  دار نبود، برای بهینهزردی با توجه به اینکه معنی

برای   که  اهمیتی  لحاظ  از  پارامترها  همچنین  نشد.  گرفته 

رتبه دارند،  فیلم  مهمترین  کیفیت  برای  که  شدند  بندی 

پارامترها در    5پارامترها عدد   ترتیب اهمیت  انتخاب شد و 

نشان داده شده است. نمودارهای کانتور در شکل    3جدول  

م  1 متغیرهای  بین  نشان ارتباط  را  پاسخ  متغیرهای  ستقل و 

شکل   دهند.می با  مطابق  موسیلاژ    1همچنین  بهینه  ترکیب 

ترتیب   به  دانه  مطلوبیت    %0/ 5و    %1بامیه و روغن سیاه  با 

 به دست آمد.    0/ 75

Table 3. Optimum conditions for achieving optimal CMC/OM/BSO biocomposite film  

Factor Goal Importance 
Okra mucilage is in range  3 
Black seed oil is in range 3 

Thickness (THI) is in range 3 
Density (D) is in range 3 

Solubility (S) maximize 5 
Water vapor permeability (WVP) maximize 5 

Redness (a) is in range 3 
Lightness (L*) minimize 3 

Total color difference (∆E) minimize 3 
Whiteness Index (WI) minimize 3 
Yellowness Index (YI) minimize 3 

DPPH maximize 4 
Ra minimize 2 
Rq minimize 2 

 گیری نتیجه  -4

فیلم تولید  تحقیق  این  پایه  در  بر  بیوکامپوزیت    CMCهای 

قرار   مطالعه  مورد  دانه  سیاه  روغن  و  بامیه  موسیلاژ  حاوی 

های به دست آمده با افزایش غلظت  گرفت. بر اساس یافته

به بخار    پذیری و نفوذپذیریانحلال موسیلاژ بامیه پارامترهای  

که با افزایش غلظت روغن سیاه  آب افزایش یافتند، درحالی

(  ∆Eپارامترهای اختلاف رنگ کل ).  دانه کاهش نشان دادند

( زردی  و  YIو شاخص  بامیه  موسیلاژ  غلظت  افزایش  با   )

یافتند.   افزایش  دانه  سیاه  از روغن  آمده  دست  به  تصاویر 

فیلم توسط  ریزساختار  با    AFMو    SEMها  که  کرد  ثابت 

زبری،   دانه  سیاه  روغن  و  بامیه  موسیلاژ  غلظت  افزایش 

ها افزایش یافت.  ها و تجمع ذرات در سطح فیلمناهمواری

مشخص نمود   FTIRها توسط  مطالعه ساختار فیلم همچنین

پیوندهای   تشکیل  دانه  سیاه  روغن  غلظت  افزایش  با  که 

های هیدروکسیل آزاد موجود در بستر  هیدروژنی بین گروه

افزایش غلظت موسیلاژ  این  بر  فیلم صورت گرفت. علاوه 

ها را افزایش داد، درحالیکه بامیه فعالیت آنتی اکسیدانی فیلم

آنتی  فعالیت  کاهش  سبب  دانه  سیاه  روغن  غلظت  افزایش 

ها شد. بنابراین به طور کلی فیلم تهیه شده بر  اکسیدانی فیلم

توان حاوی موسیلاژ بامیه و روغن سیاه دانه را می  CMCپایه  

های سنتزی مواد غذایی و  بندیبه عنوان جایگزین برای بسته

 دوستدار طبیعت در نظر گرفت.   

 یمال نیتأم

 نکرده است.   افت یدر  یابودجه  چیکه ه  کندیاعلام م  سندهینو 
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 سندگان ی نو مشارکت

 انجام شده است.  سندهیتوسط نو  هات یفعال تمام
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ABSTRACT ARTICLE INFO  

The purpose of this work was to establish the biocomposite films made from 

carboxymethyl cellulose (CMC) (1% w/v), okra mucilage (OM) (1-3% w/v) 

and black cumin seed oil (BSO) (0-0.5% v/v). The impact of OM and BSO 

concentrations on the properties of biocomposite films including the 

thickness, density, water vapor permeability, water solubility, antioxidant 

activity, color and microstructure properties was evaluated by response 

surface methodology. The results demonstrated that the water solubility and 

water vapor barrier properties of fabricated films increased at higher OM 

concentrations, whereas by increasing BSO concentrations, these parameters 

decreased. The parameters of redness (a*), total color difference value (∆E) 

and yellowness index (YI) have incremental trend after incorporating higher 

OM and BSO concentrations, while the lightness (L*) and whiteness index 

(WI) displayed a decline. Antioxidant activity (DPPH) and total phenolic 

content (TPC) of films increased by increasing okra mucilage 

concentrations, on the contrary the incorporation of BSO at higher 

concentrations caused a diminish in antioxidant activity and total phenolic 

content. Meanwhile, the AFM images indicated that the roughness 

parameters (Ra, Rq) increased by increasing okra mucilage and black seed 

oil concentrations. According to the analysis of variance, the proposed model 

was significant for the all parameters (p < 0.05), except for the yellowness 

parameter (b*), for which none of the models were statistically significant (p 

> 0.05). Based on optimization, the optimal film was obtained with a 

proportion of 1% OM and 0.5% BSO, with a desirability score of 0.75. The 

recorded SEM images of the microstructural cross-sectional films indicated 

that the porosity and discontinuity increased by increasing okra mucilage 

amount, in contrast higher concentrations of black seed oil led to a decrease 

in porosity of cross-sectional films. Additionally, FTIR analysis confirmed 

the occurrence of new intermolecular interactions in the film matrix.    
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