
Journal of Korea TAPPI http://dx.doi.org/10.7584/ktappi.2012.44.4.043
Vol. 44. No. 4, 2012, 43-50p
ISSN : 0253-3200
Printed in Korea

시료 조건 및 측정방법에 따른 셀룰로오스의           
결정화도 평가

안정언 · 윤혜정 ·정양진1 김태영1

접수일(2012년 7월 25일), 수정일(2012년 8월 6일), 채택일(2012년 8월 9일)

Determination of crystallinity index of cellulose depending 
on sample preparation and analysis instruments

Jung Eon Ahn, Hye Jung Youn , Yang Jin Joung1 and Tae Young Kim1 
Received July 25, 2012; Received in revised form August 6, 2012; Accepted August 9, 2012

• 서울대학교 농업생명과학대학 산림과학부 (Dept. of Forest Sciences, Seoul National University, Seoul, 151-921, Korea)
1. 한국조폐공사 (54 Gwnhang-no, Yuseong-gu, Daejeon 305-713, Korea)
† 교신저자 (Corresponding Author): E-mail; page94@snu.ac.kr

ABSTRACT

The crystallinity index is an important characteristic of cellulose. The crystallinity value is different de-
pending on the adopted instrument. In this study, we determined a crystallinity index of cotton and wood 
celluloses using wide-angle X-ray scattering (WAXS), powder X-ray diffractometer (PXRD), and cross 
polarization/magic angle spinning solid-state 13C nuclear magnetic resonance spectroscopy (CP/MAS 
solid-state 13C NMR). The specimen was prepared in forms of powder, sheet and pallet. With the compar-
ison of the obtained crystallinity indices of the cellulose, the effects of the analysis instrument, the sample 
preparation and analysis method were investigated. Among three instruments, the crystallinity indices 
by PXRD and NMR had a good relationship and reproducibility, and WAXS gave the crystallinity index 
with poor reproducibility. In the case of analysis methods of crystallinity indices, the Segal method 
showed higher value than that of the Ruland-Vonk method. We expect that this study would be applicable 
to evaluate the crystallinity index of various cellulose materials with accuracy and reproducibility.

Keywords: Cellulose, crystallinity index, WAXS, PXRD, NMR, specimen condition, analysis methods.

1. 서 론

셀룰로오스는 지구상에서 가장 풍부한 천연 고분자

물질로서 많은 양이 식물의 광합성에 의해 생산되며 수

소결합이 가능하고 원료에 따라 중합도 및 결정화도 등

의 특성이 달라 응용 범위가 넓다는 특징을 가지고 있
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Sample Type

Cotton linter 
pulp

CLP-1-P
 Powder 

CLP-2-P

CLP-1-S
 Sheet 

CLP-2-S

Wood pulp

WP-1-P  Powder

WP-1-S  Sheet

Table 1. List of celluloses 

다. 셀룰로오스의 구조는 결정 영역과 비결정 영역으로 

이루어져 있으며, 결정 영역의 비율을 나타내는 결정화

도 (crystallinity index)는 고분자로서의 특성을 나타내

는 기준으로 많이 사용되고 있다. 결정화도는 물질의 

강성을 결정하는 척도로서 매우 중요한 의의를 가진

다.1) 또한 셀룰로오스를 활용하기 위해 용매로 반응시

키거나 효소로 분해하고자 할 때 셀룰로오스의 결정화

도는 반응의 용이성을 좌우하는 등 물리화학적 제반 특

성에 영향하며 셀룰로오스를 바이오에탄올로 전환하

는 공정의 효율성에 영향하는 매우 중요한 특성이다.2) 
최근 셀룰로오스를 고도로 활용하고자 하는 연구가 활

발히 진행되면서 lyocell과 같은 재생 셀룰로오스 제조 

시 셀룰로오스 결정화도는 원료 셀룰로오스의 반응성

에 영향하는 기초 특성으로 평가되고 있다. 따라서 결

정화도를 도출함에 있어서 신뢰성 있는 결과를 제시하

는 측정이 이루어져야 한다. 셀룰로오스 결정화도의 측

정법으로는 X-선 회절법 (X-ray Diffraction, XRD)과 

분광법 (spectroscopy), 열적특성 측정법이 널리 알려

져 있다. X-선 회절법은 측정의 편이성으로 인해 널리 

사용되고 있는 오래된 방법이며, 분광법은 NMR 
(Nuclear Magnetic Resonance spectroscopy)을 이용

하는 방법과 IR (Infrared) 분광기를 이용하는 방법이 

있다. 이렇게 서로 다른 기법을 이용하여 구한 결정화

도 값은 유사한 경향을 가지고 있지만3-4) 측정 방법에 

따라 동일 시료에 대해서 상이한 결정화도가 제시되며, 
시료의 상태, 측정 조건에 따라서도 다른 결과가 보고

되기도 한다.5) Thygesen 등6)은 X-선 회절법을 이용하

여 네 가지 분석방법으로 여러 종류의 섬유에 대하여 결

정화도를 도출하였고, Segal 등7)은 흔히 Segal법으로 

알려진 계산식에 의거하여 각기 다른 화학적 처리를 한 

면 셀룰로오스 시료의 결정화도를 구하였다. Schroeder 
등8)은 XRD와 solid state 13C NMR 측정법을 이용하여 

얻은 시료의 스펙트럼에서 비결정 셀룰로오스 스펙트

럼을 제거하여 시료의 결정화도를 구하는 amorphous 
substraction법을 제시하였다. 이 외에도 다양한 연구

자에 의해 셀룰로오스의 결정화도를 평가하고자 하는 

노력이 있어 왔다.9-14) 또한 Lahaye 등15)은 NMR을 이

용한 연구에서 수분을 첨가하여 함수율이 높은 습윤 상

태의 셀룰로오스가 건조된 셀룰로오스 시료보다 더 높

은 결정화도를 나타낸다는 흥미로운 사실을 관찰하면

서 셀룰로오스의 함수율이 셀룰로오스의 결정화도에 

영향한다는 것을 보고하였다. 이렇듯 1920년대 이후 

현재까지 오랜 시간에 걸쳐 셀룰로오스의 분자 구조를 

모델링하고, 셀룰로오스의 결정화도를 측정하는 것에 

많은 연구가 수행되어 왔으나, 화학적 처리 조건을 달

리하거나 수종 자체의 성질에만 중점을 두어 왔기 때문

에 측정 시 시료형태 및 측정 방법 간의 상관성 등에 관

한 연구를 통한 최적 방법의 도출에 대해서는 알려진 바 

없다. 따라서 본 연구에서는 대표적 셀룰로오스인 면 

펄프와 목재 펄프 섬유를 이용하여 측정 기기와 결정화

도 도출방법, 측정 시 시료의 준비 방법을 달리하여 평

가하여 비교하고 이를 통해 신뢰성 있는 셀룰로오스의 

결정화도 평가법을 제시하고자 하였다. 

2. 재료 및 방법

2.1 공시재료

2.1.1 셀룰로오스

셀룰로오스의 결정화도를 분석하기 위해 면섬유 2
종과 목재섬유 1종을 공시재료로 이용하였다. 각 셀룰

로오스들은 분말상, 시트상으로 본래의 상태 및 일부 

가공 처리하여 준비된 시료의 상태로 평가하였으며, 이 

때 분말상은 분쇄기 (knife cutter)를 이용하여 분쇄한 

후 0.25 mm 간극을 가진 체 (sieve)로 분급하여 준비하

였다. 셀룰로오스의 종류 및 형태는 Table 1과 같다. 
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Fig. 1. Automatic lab pallet press (left) and pallet
(right).

Specimen ID Preparation condition
CLP-O Manually tearing the sheet 

CLP-O-C
Manually tearing the sheet and 
cutting the sheet into very small pieces 
with scissors

CLP-C Cutting the sheet into very small 
pieces with scissors

CLP-R  Disintegrating and freezing drying 

Table 2. Preparation of test specimen for 
measurement of NMR

2.2 결정화도 측정

2.2.1 광각 X-선 산란 분석법

본 연구의 광각 X-선 산란 분석기 (wide angle X-ray 
scattering, WAXS)는 평행 beam법 (parallel beam 
method)으로, 투과 시 시료와 부딪혀 발생하는 X-선의 

간섭을 측정하는 것을 원리로 하기 때문에 시료의 두께 

또는 평량의 영향을 받을 것으로 생각되었다. 따라서 

평량의 영향을 보고자 셀룰로오스 시료를 Fig. 1의 IR 
측정용 팰릿 제조기를 이용하여 77 g/m2, 155 g/m2, 310 
g/m2의 세 가지 평량으로 팰릿을 준비하였다. 팰릿 제

조기의 직경은 40 mm였으며, 이 위에 시료의 양을 달리

하여 올려 놓은 후 10 ton의 압력으로 압착하여 디스크 

형태의 팰릿을 만들었다. 0°-40° 범위로 전압 40 kV, 전
류 45 mA 스캔 조건에서 시료를 평가하였다. 이들 측정

의 신뢰성을 평가하고자, 3번 반복 측정한 후 평균과 표

준편차를 구하였다.

2.2.2 분말상 X-선 회절분석법

분말상 X-선 회절분석기 (powder X-ray diffractometer, 
PXRD)를 이용하여 각 시료에 대하여 0°-40° 범위에서 

주사속도 2°/min, 0.02° 간격으로 측정하였다. 이들 측

정의 신뢰성을 평가하고자, 3번 반복 측정한 후 평균과 

표준편차를 구하였다. 또한 광각 X선 산란분석법과 마

찬가지로 평량의 영향을 보고자 셀룰로오스 시료를 IR 
측정용 팰릿 제조기를 이용하여 44 g/m2, 88 g/m2, 132 
g/m2의 세 가지 평량으로 팰릿을 준비하여 평가하였다. 

2.2.3 CP/MAS solid-state 
13
C NMR

CP/MAS (cross polarization/magic angle spinning) 
solid-state 13C NMR은 매우 강한 자기장 속에서 측정

하기 때문에 시료의 균일한 팩킹이 무엇보다 중요하다. 
분말상 시료의 경우 팩킹에 어려움이 없으나, 시트상의 

경우 간혹 뻣뻣함으로 인해 팩킹에 문제가 생길 수 있다. 
따라서 본 연구에서는 시트상 시료의 형태를 변화시켜 

측정함으로써 형태의 영향을 살펴보고자 하였다. 손 또

는 가위로 절단하는 방법에 따라 결정성이 변화가 되는

지와 재해리하여 동결 건조하여 플레이크상으로 만들

었을 때의 결정성의 변화를 평가하고자 하였다. NMR 
분석을 위한 시트상 시료의 준비 조건은 Table 2와 같다. 
400 MHz의 solid-state NMR을 이용하여 4 mm 프로브 

(probe)에 시료를 담은 후, spinning rate 7 kHz, dwell 
time 4초, 스캔 수 2000 조건에서 측정하였다. 

2.3 결정화도 도출 방법

2.3.1 Segal법 (Peak height ratio법)

오늘날 가장 널리 쓰이는 방법인 Segal법을 사용하

여 WAXS, PXRD의 결정화도를 도출하였다. 이는 일

반적으로 결정면 200 plane에서 최대값을 나타내는 I200

과 110 plane과 200 plane 사이 최소값을 보일 때의 값, 
즉 비결정성 물질만을 나타내는 IAM 값을 이용하여 Eq. 
[1]에 적용하여 결정화도를 구하는 방법이다.6) 본 연구

에서는 좀 더 정확한 결정화도 도출을 위하여 실제 최

대, 최소 인텐시티를 이용하여 결정화도를 도출하였다 

(Fig. 2 (a)).

 

  
×                     Eq. [1]

where, 
 xCR : Crystallinity index of a specimen,
 I200 : max intensity in 200 plane peak,
 IAM : min intensity between the 200 plane and 110 

plane peaks.
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Fig. 2. Spectrums of CLP-1-P obtained by WAXS (the Segal method) (a), PXRD (Ruland-Vonk) (b), 
and NMR (c).

2.3.2 Ruland-Vonk법

본 연구는 Segal법 이외에도 널리 쓰이고 있는 방법

인 Ruland-Vonk법을 적용하여 WAXS, PXRD의 결정

화도를 도출하였다. Ruland-Vonk법은 결정 부분과 비

결정 부분을 분리하여 결정화도를 구하는 방법으로, 
ball milling (milling machine의 회전속도: 400 rpm, 
milling 시간: 1시간, ball size: ∅ 1 cm)하여 얻은 비결

정 셀룰로오스의 스펙트럼을 이용하여 Eq. [2]에 적용

하여 결정화도를 분석하는 방법이다. 비결정 셀룰로오

스의 스펙트럼을 시료 셀룰로오스의 스펙트럼 아래에 

위치시키고, 시료 셀룰로오스 스펙트럼의 결정면 200 
plane과 110 plane 사이에서 가장 낮은 인텐시티를 나

타내는 지점을 비결정 셀룰로오스 스펙트럼의 가장 높

은 인텐시티를 나타내는 지점과 서로 맞닿도록 조절하

여 background를 잡은 뒤 값을 도출하였다6) (Fig. 
2(b)). 

  

 ∙

  



∙  ×   

                              Eq. [2]
where,
    : The sum of the crystalline intensity,

   : The sum of the crystalline and amorphous 
contribution.

2.3.3 C4 peak separation법

NMR은 각 chemical shift 범위에 따라 대응하는 탄

소 번호가 상이하다. 보통 결정성을 분석하는 가장 간

단한 방법으로 C4피크를 이용한 C4 peak separation법
을 이용하였다. C4 탄소부분인 79 ppm-92 ppm에 초점

을 맞추어, 결정 영역 (86 ppm-92 ppm)의 면적과, 비결

정 영역 (79 ppm-86 ppm)의 면적을 구하여, 전체 면적 

대비 (79 ppm-92 ppm) 결정 영역의 면적으로 계산하였

다8-9) (Fig. 2(c)).

        × 

  Eq. [3]

3. 결과 및 고찰

3.1 결정화도 측정기기의 영향

 WAXS, PXRD 및 NMR을 이용하여 면 셀룰로오스

와 목재 셀룰로오스의 결정화도를 측정한 결과가 Fig. 
3에 제시되어 있다. WAXS의 경우 65% - 87%, PXRD
의 경우 67% - 84%, NMR의 경우 42% - 58%의 범위로 

나타났다. 기존 문헌에서는 면 셀룰로오스의 결정화도

가 68% - 78% 범위로 평가된 바 있다.5,11,13) 또한 Park 
등5)의 논문에서는 cotton linter가 XRD를 이용하여 평

가한 경우 89%, NMR로 평가한 경우 59% 정도로 나타

난 것을 감안할 때 본 연구에서 면 셀룰로오스에 해당하

는 CLP 시료의 결정화도 결과는 기존의 보고와 비교적 

유사하였다. 세 가지 측정법 중 NMR의 결정화도는 X-
선 회절법인 WAXS 및 PXRD 평가에 비하여 작은 값을 

나타내었다. NMR의 경우 비결정 영역의 탄소와 결정 

표면 (crystallite surface)의 탄소는 결정 영역의 탄소와 

구별되는 chemical shift를 가져 이를 분리하여 평가할 

수 있지만, XRD의 경우 결정 표면의 셀룰로오스를 구

별할 수 없어 이를 포함하여 평가하기 때문에 상대적으
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Fig. 3. Crystallinity index of celluloses obtained
from WAXS, PXRD and NMR.

Sample
COV (Coefficient of 

Variation), %
WAXS PXRD NMR

Cotton 
linter 
pulp

CLP-1-P 3.0 2.2 0.5

CLP-2-P 2.4 0.7 0.6

CLP-1-S 5.4 0.8 1.1

CLP-2-S 6.8 0.8 0.3

Wood 
pulp

WP-1-P 1.1 2.9 0.6

WP-1-S 8.2 0.7 0.5

Table 3. Coefficient of variation of the 
crystallinity obtained from WAXS, 
PXRD, and NMR instruments 

Fig. 4. The relationship between the results obtained from WAXS, PXRD and NMR instruments.

로 높은 값을 가지는 것으로 알려져 있다.5)

각 측정법으로부터 얻은 결과의 변동계수(coefficient 
of variation, COV)를 Table 3에 나타내었다. 변동계수

는 표준 편차를 산술 평균으로 나눈 값으로, 숫자가 클

수록 더 큰 분산성 또는 불량한 재현성을 의미한다. 측
정법 중 WAXS의 변동계수가 PXRD와 NMR에 비하

여 상대적으로 높은 것을 볼 수 있다. 이로부터 각 셀룰

로오스 시료의 결정화도를 도출함에 있어서 WAXS보

다는 PXRD나 NMR기기를 이용하였을 때, 상대적으로 

재현성이 높은 결과를 얻을 수 있을 것으로 판단된다. 
또한 측정법간의 상관성을 알아보기 위해 본 연구에

서 사용된 모든 셀룰로오스 시료의 결정화도를 이용하

여 상관관계의 척도인 R2값을 Fig. 4에 나타내었다. R2

값은 0에서 1.00 사이의 값을 나타내고, 이 값이 0에 가

까울수록 상관관계는 낮아지며, 1에 가까워질수록 양 

(r>0) 또는 음 (r<0)의 상관관계가 높아진다. 분석해 본 

결과, PXRD 와 NMR의 상관성이 0.9를 나타내며 가장 

높게 나왔으며 WAX와 PXRD, WAX와 NMR 은 상관

성이 매우 낮게 나왔다. 이는 측정의 재현성 측면에서 

우수하였던 PXRD와 NMR 두 기법의 상관성이 가장 

높게 나와 WAX법보다는 이 두 기법에 더욱 신뢰성이 

있다고 판단된다. 결과의 재현성 외 편이성 측면을 볼 

때 NMR은 측정 시간이 오래 걸린다는 단점이 있어 상

대적으로 XRD가 측정의 편이성이 있다고 할 수 있다. 

3.2 결정화도 도출 방법의 영향 

WAXS 및 PXRD로 측정한 데이터를 이용하여 

Segal법과 Ruland-Vonk법으로 도출한 결정화도가 

Fig. 5에 제시되어 있다. 분석 결과 Segal법의 결정화도

가 Ruland-Vonk법의 결정화도보다 전체적으로 더 높

은 값을 나타내었다. 이는 Segal법을 쓸 경우 셀룰로오

스의 비결정 부분을 과소평가하여 Ruland-Vonk법보

다 높은 결정화도값을 나타내는 것으로 판단된다.5) 
Ruland-Vonk 평가법은 Segal 분석법에 비해 낮은 값이
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Fig. 5. Crystallinity indices of celluloses using the Segal and Ruland-Vonk methods. Error bars indicate 
a standard deviation.

Fig. 6. Effect of specimen condition on crystallinity obtained from WAXS(a), PXRD(b), NMR(c).

지만 여전히 NMR 측정법보다는 높은 수치를 제시하

고 있다. 이 방법에서는 적절한 비결정 셀룰로오스를 

제조하여 스펙트럼을 얻는 것이 중요한데, 많은 논문에

서 ball-milling을 통한 비결정 셀룰로오스 제조를 제안

하고 있지만 이 외에도 유기 용매를 이용하여 셀룰로오

스를 용해시켜 만드는 방법 또는 리그닌과 같은 비결정 

물질을 이용하는 방법 또한 제시되고 있다. 시료 구조

에 대한 정확한 이해는 가능할 수 있으나, 별도의 비결

정 시료를 제조하고 소프트웨어를 통한 적절한 피크 제

거 처리가 필요하다는 것이 번거로운 점으로 여겨진다. 

3.3 시료 형태의 영향

동일 시료를 분말, 시트, 팰릿의 형태로 만든 후, 이러

한 시료의 형태가 결정화도에 미치는 영향을 알아보고

자 하였다. Fig. 6은 각 측정 기기별로 셀룰로오스 시료

의 형태에 따른 결정화도를 WAXS, PXRD, NMR 순으

로 나타내었다. WAXS를 이용하여 평가한 경우 시트

상으로 평가한 3종의 시료는 대체로 65%에서 73% 정
도의 결정화도를 갖는 것으로 나타났다. 하지만 시료의 

형태별로 별다른 경향성은 보이지 않았다. 이에 반해, 
PXRD는 일관되게 시트의 결정화도가 가장 높고 그 다

음으로 팰릿, 파우더 순으로 모든 종류의 시료가 일관

된 순서로 경향성을 나타냈다. NMR의 결과를 C4 peak 
separation법을 이용하여 평가한 결정화도 값 역시 분

말상 시료가 시트상 시료에 비해 낮게 평가되었다. 이
는 분쇄기를 이용하여 분말상 시료를 제조하는 동안 시

료에 변형이 가해져 일부 결정 영역이 손상된 것으로 판

단된다. 따라서 시료를 준비하는 과정에서 셀룰로오스 

시료에 손상을 가하지 않는 적절한 방법을 선택하는 것

이 매우 중요하다.
NMR 측정은 매우 강한 자기장 속에서 측정하기 때

문에 시료의 균일한 팩킹이 무엇보다 중요하다. 시료의 

절단 시 사용되는 가위 날 (금속)의 경도는 50 이상으로 

높은 경도를 나타내기 때문에 가위를 이용한 시편의 절

단 시 결정 영역에 변화가 있을지를 평가하기 위해 손 

또는 가위로 절단하는 방법에 따른 결정성과 재해리하

여 플레이크상으로 만들었을 때의 결정성의 변화를 평

가하였다. Fig. 7은 NMR 측정 시 시트상 시료의 준비 
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Fig. 7. NMR crystallinity index of cotton linter 
cellulse (CLP-1-S) depending on sample 
preparation method.

Fig. 9. PXRD crystallinity index of CLP-1-P 
pallet depending on the grammage.

Fig. 8. WAXS crystallinity index of CLP-2-P 
pallet depending on the grammage.

상태에 따른 영향을 보여준다. 시트상 시료 모두 시료 

형태에 크게 관계없이 유사한 값을 보였다. 다시 말해 

측정 셀 내 팩킹을 위해 가위를 이용하여 절단한 경우 

절단편의 크기가 1 mm 내외로서 비교적 큰 크기이기 

때문에 셀룰로오스의 결정화도에 영향하지 않는 것으

로 판단된다. 이는 분말상으로 만든 시료의 낮은 결정

화도 (Fig. 6) 결과와는 다른 결과로서, 시료의 분쇄, 세
편화의 정도에 따른 영향이라고 생각된다. 따라서 시트

상 시료의 경우 손 또는 가위를 이용하여 팩킹이 용이하

도록 잘게 절단하여 시료를 준비한다면 신뢰성 있는 결

과를 얻을 수 있다고 생각된다. 

3.4 시료 평량의 영향

WAXS와 PXRD를 측정함에 있어서 측정값에 영향

을 끼칠 수 있는 인자 중의 하나인 시료의 평량을 달리

하여 측정, 비교하였다. Fig. 8은 CLP-2-P 시료를 평량

을 달리하여 팰릿화한 후 측정한 WAXS 결정화도를 보

여주고 있다. 팰릿형 시료의 평량이 증가할수록 결정화

도가 소폭 증가하며 오차 또한 감소함을 알 수 있다. 이
는 XRD 기기 중에서도 본 연구의 WAXS는 평행 beam
의 투과 원리를 채택하고 있기 때문에 평량이 증가되어 

투과되어 나온 X-선의 양이 많아짐에 따라 재현성이 높

아져 오차 값이 적게 나온 것으로 판단된다. 가능하면 

균일한 평량으로 시료를 만드는 것이 필요한데, 이는 

평량에 따라 발생되어 나오는 X-선의 인텐시티가 달라

질 수 있기 때문이다. 따라서 150 g/m2 이상의 평량으로 

팰릿을 제조하여 측정할 경우 유의한 결과가 얻어진다

고 할 수 있다.
Fig. 9는 CLP-1-P 시료를 팰릿화하여 평량에 따른 

PXRD 결정화도를 나타내고 있다. 팰릿의 평량에 관계

없이 모두 유사한 결정화도를 보였다. Fig. 8의 WAXS
는 투과 원리로 측정하기 때문에 팰릿의 평량이 증가되

면 투과되어 나온 X-선의 양이 많아 결정화도 값이 상

승하거나 재현성이 높아졌으나 본 연구 PXRD의 경우 

같은 XRD 기기이지만 집중법 (focusing method)인 반

사의 원리를 채택하고 있어 시료의 평량을 달리하여도 

차이가 없는 결과를 나타낸 것으로 분석된다. 집중법의 

경우 평행 beam법에 비해 분해능이 좋고 X-선 강도가 

강하다. 이 경우 평량보다는 시료 표면의 평활성이 더 

중요할 것으로 생각된다. 

4. 결 론

본 연구에서는 측정 기기와 도출방법 그리고 측정 시 
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시료의 준비 방법을 달리하여 면섬유, 목재섬유 셀룰로

오스의 결정화도를 평가하였다. 측정기기 중 WAXS와 

PXRD는 NMR에 비해 결정화도가 과대평가되었지만, 
PXRD와 NMR은 서로 상관성이 높고 재현성이 높았

다. 결정화도 도출 방법의 경우, Segal법이 Ruland- 
Vonk법에 비해 높은 결정화도를 보였다. PXRD와 

NMR은 시료 형태에 따라 시트상, 분말상 순으로 높은 

결정화도를 나타내며 시료의 형태에 따라 상이한 결정

화도를 보였다. 분말상 시료 준비 시 셀룰로오스 구조

에 손상이 가해지지 않도록 주의할 필요가 있었다. 시
료 평량의 경우, WAXS의 결정화도는 시편의 평량이 

높을수록 증가하였으나 PXRD는 시편의 평량에 영향

받지 않았다. 또한 NMR은 시료 준비 방법에 관계없이 

일정한 값을 나타내었다. 따라서 시료의 주어진 형태에 

따라 적절한 측정법을 선택하는 것이 바람직하지만, 측
정의 편이성과 재현성 측면에서 PXRD를 이용하여 평

가하고 Segal법으로 분석하는 것을 고려할 수 있겠다. 
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