Chuong 1. TONG QUAN VE NGHIEN CUU

1.1. TONG QUAN VE TINH DAU TRAM NAM GAN (Malaleuca quinquenervia
(Cav.) S.T. Blake)
1.1.1. Cay tram Nam gan

1.1.1.1. Phan logi sinh hoc, danh phap khoa hoc
Phan loai khoa hoc:

Giéi: Plantae

Khong phan hang: Tracheophytes, Angiosperms, Eudicots, Rosids
Bo: Myrtales
Ho: Myrtaceae
Chi: Melaleuca
Loai: M. quinquenervia

Danh phap khoa hoc hai phan: Melaleuca quinquenervia (Cav.) S.T. Blake
Tén tiéng Anh: Five—veined paperbark, Broad—leved paperbark, Niaouli
Tén tiéng Viét: Tram Nam gan, Tram la rong, Tram Uc

1.1.1.2. Ddc diém hinh thai cia tram Nam gin

Tram Niam gan (tram Uc, tram 14 rong) 1a loai thuc vat thuoc ho Pao Kim nuong,
Stanley Thatcher Blake di tién hanh mé ta loai thuc vat ndy vao nim 1968 (Blake,
1968). Cay thudc loai than g c& nho, thoi gian sinh treéng ngin — chi tir 6 thang nudi
trdng. Diac diém nhan biét dic trung cua loai ndy nhu sau:

— Trung binh chiéu cao cay khoang 8-15 m, chiéu cao téi da cua cy 1a 25
m. Vo cdy c6 mau trang bac hoic nau gém nhiéu mang mong trang x6p dan xen 1an
nhau, ban dau bé ngoai vé cay bong muot va mém, dén khi truong thanh bat dau co do
ctmg sau d6 tao thanh nhiéu 16p san sui.

— L& cay c6 hinh dang phién thon cua la tre hoac dang tan 14 rong tir 5-12 m,
chiéu dai cua 14 roi vao khoang 4-14 cm, do rong tir 7,5-60 mm dong thoi ¢d xu
huéng thon dan ¢ hai dau 14. Cac 14 dugc sap xép theo trat tu xen k&, mat 14 twong dbi
phang, trén bé mat |4 ¢ cac 16ng, mau xanh xin hoic xam.

— Hoa tram thuong nd & cudi canh va phat trién vé phia sau, thong thuong
hoa c6 mau trang, mau kem hoic xanh luc vang dai khoang 2—-3mm va rung khi hoa
gia. Nhuy hoa mau trang, c6 khoang 5-10 nhuy va xép xung quanh hoa khoang 5 b6

thanh hinh chum, n¢ theo tirng cum ¢6 8 cho dén 20 chum hoa, mdi chum thuong moc
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3 hoa. Qua nang hinh tru rong 2-2,8 mm va dai khoang 40 mm va moc thanh ting
chum doc theo canh cay, mdi vién nang déu chira nhiéu hat giéng tram nho (Boland et
al., 2006). Hoa déng vai tro 1a ngudn cung cap mat hoa phong phu cho cac loai sinh
vat nhu doi dn qua, c¢on trang (Lepschi, 1993) va chim chim chiang han nhu loai vet
Lorikeet (Trichoglossus chlorolepidotus) (Elliot et al., 1990), doi dau xam va doi dau
do (Eby, 1995).

c)

Hinh 1.1. Cac bg phan cia tram Nam gan
a) Hoa tram; b) Nhanh tram; ¢) Qua tram; d) Than cay tram

1.1.1.3. Nguon goc va diéu Kién sinh trucng cia tram Nam gan

Tram Nam gan c6 ngudn gbc tir bang Queesland va New South Wales thudc cac
vling ven bién phia dong nudc Uc, sau d6 duoc nhap vao Papua New Guinea — mot
qudc gia & ven bd Thai Binh Dwong, New Caledonia va Irian Jaya. Loai nay sinh
truong tot & vung dia ly thip ¢ Papua New Guinea, do cao giita mat dat trong so véi
mit nude bién khong qua 90 m, vi do 7-34° nam, dong thoi cay phat trién tét ¢ khu
vuc ¢6 lugng mua 350-700 mm/nam. Pong thoi, tram Nam gan phét trién tap trung tai
khu vuc dong bang dat sét phu sa giau chat hiru co. Vao giai doan mua mua, nhiing

khu vuc nay thuong c6 xu huéng bi ngap lut véi do sau tir 1 m tro 1én. O New
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Caledonia, cay xuat hién cha yéu trén nhitng khu vuc trung du, sudn ddi va & cac dinh
ndi cao. Loai nay phat trién tét & da s6 cac diéu kién dat nhung it khi dugc tim thay tai
cac loai dat dugc tao thanh trén nén da (Boland et al., 2006).
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Hinh 1.2. Ban d6 phan b cia tram Nim gén tai Uc

1.1.1.4. Phan bé cdy tram Nam gan tai Viét Nam

Hién nay, tram Nam gan duoc nhap giéng vé Viét Nam va tién hanh nhan gidng,
canh tac tir nhimg nam 1990 b&i Gido su Tién si Lé Pinh Kha, sau d6 dugc phan phdi
va nhan giéng phat trién tai cac tinh Ha No6i, Ha Tinh, Thanh Héa, Quang Binh, Ddng
Thap, Long An,... theo cac dé an phat trién kinh té caa khu vuc. Muc dich cua viéc
phan phéi, nhan gidng ciy tram Nam gan nham cha dong trong viéc cung ang nguyén
liu dé thu tinh dau va nang cao hiéu suét ciing nhu ham luwong cua cac hop chit cé
hoat tinh sinh hoc quan trong tur cay tram.

1.1.2. Tinh dau tram Nim gén

1.1.2.1. Thanh phan trong tinh dau tram Nam gdn

Tinh dau tram Nam gan duoc (Ireland et al., 2002) chia theo 2 kiéu héa hoc la
Chemotype 1 va Chemotype 2 c6 khac nhau vé mat thanh phan cé mat trong tinh dau,
diéu nay duoc tac gia nhan dinh 1a do sy khac nhau vé diéu kién thd nhudng khac nhau
giita cac vung. Cu thé 1a Chemotype 1, thanh phan dic trung chinh cha yéu la E-
Nerolidol (tir 74 dén 95%) va Linalool (tir 14 dén 30%) va duoc phat hién tai thanh
phd Sydney, doc theo phia Bic bo bién dong ctia bang New South Wales va tap trung
nhiéu & gan thanh phé Maryborough, bang Queensland, nuéc Uc. Trong khi do,
Chemotype 2 tap trung chira 1,8—Cineole (tir 10 dén 75%), Viridiflorol (tir 13 dén



66%), a—Terpineol (tir 0,5 dén 14%) va p—Caryophyllene (tir 0,5 dén 28%) véi ty ¢ va
thi tu khéc nhau trong tinh dau 1a tram Nam gan va sy phan bd caa loai nay tir Sydney
dén Papua New Guinea va New Caledonia. Piéu dic biét tai Chemotype 2 c6 kha ning
ma& rong lién tuc vé thanh phan tinh dau ma khdng hinh thanh thém bat ky su phan
chia giéng loai mai roi rac nhu Chemotype 1.

Panh gia dit liéu ban dau cho thay su c6 mat caa hai kiéu héa hoc chinh. Trong
hai kiéu hoa hoc nay c6 khac biét khé rd rét cua cac thanh phan riéng 1é va dugc nhan
xét nhu sau:

— Kiéu hoa hoc 1 chira E-Nerolidol véi ham luong 16n trong tinh dau, c6
thé c6 hoac khéng c6 Linalool.

— Kiéu héa hoc 2 chii yéu chira 1,8—Cineole, Viridiflorol va o—Terpineol,
Vé6i ty 16 cao nhét 1a 1,8-Cineole hoic Viridiflorol. Tai Viét Nam, cdy tram Nam gan
thudc Chemotype 2 duoc Gido su Tién s Lé Dinh Kha nhap gidng nubi trdng va phat
trién tir Papua New Guinea va New Caledonia, thanh phan kinh té chu yéu dugc thu
nhan 1a hoat chat 1,8-Cineole va Viridiflorol.

1.1.2.2. Hogt tinh sinh hoc cua tinh dau tram Nam gan
Hogt tinh chéng oxy hda

Tinh dau M. quinquenervia duoc thu nhan bang phuong phép chung cét hoi nudc
(Siddique et al., 2018) thé hién kha nang chéng oxy hda tét bang cach trung hoa géc tu
do thdng qua phan tng lién hop dién tir tw do DPPH® va hoat tinh khir sit Fe3* (FRAP),
st dung Butylated Hydroxytoluene (BHT**) lam déi chimg dwong. Cac gia tri phan
tich cho thay tinh dau c6 kha ning chéng goc tu do va khir sit chénh léch khoang 1,05%
so véi d6i chimg BHT, dong thoi gia tri 1Cso cua tinh dau 1a 44,5 + 0,44 mg/mL, tét
hon dén 6,74% so véi doi chung BHT 41,05 + 0,50 mg/mL.

Hogt tinh khang khudn

(Siddique et al., 2018) da tién hanh danh gia hoat tinh khang khuan cua tinh dau
tram Nam gan trén 7 chung khuan B. spizizeni, S. aureus, E. aerogenes, E. coli, S.
enterica, K. pneumonia, P. aeruginosa va 6 chuing nam A. niger, A. flavus, F.
oxysporum, F. solani, A. alternata, Penicillium digitatum bang phuong phap khuéch
tan dia thach, MIC, MBC va MFC. Céac két qua tir nghién ctu cho thay 250 pg/mL
tinh dau tram Nam gan c6 kha nang khang khuan B. spizizenii tot v6i 1Z = 46 = 00 mm

trong khi S. aureus bi khang yéu nhat véi 1Z = 12,00 + 00 mm, kha ning khang nam



cua tinh dau rat tét dién hinh 12 gidng P. digitatum va F. solani bi ¢ ché tét nhat (1Z =
46,00 + 00 mm); két qua MIC, MBC, MFC cho thay bat dau tir ndng do 8 pg/mL tinh
dau trg 1én c¢d kha nang khang khuan va khang nam.
Hogt tinh chéng viém

Nghién ciru kha ning chng viém tai chd caa tinh dau tram Nam gén trén chudt
bach do (Acha et al., 2019) cho thay toc do phét trién caa té bao phu né dugc kiém
soat dang ké. Pong thoi dic tinh ha sbt, giam dau cua tinh dau tai liéu lugng 1800
mg/kg c6 hoat tinh t6t hon so vai liéu 50 mg/kg Lysin acetylsalicylate.
Hogt tinh diét mudi

Ba loai mudi Aedes aegypti, Aedes albopictus va Culex quinquefasciatus cling
cac 4u trung cua ching di duoc (Leyva et al., 2016) lra chon dé phan tich méc do uc
ché mudi cua tinh dau tram Nam gan theo phuong phap chuan cia WHO. Thé tich tinh
dau 50 dén 100 mg/L cho thay kha ning tiéu diéu mudi vira phai, chi s6 LCso twong
tng véi Aedes aegypti, Aedes albopictus va Culex quinquefasciatus lan luot 1a
0,0047%, 0,0049% va 0,0021%.
1.2. PHUONG PHAP CHUNG CAT PHAN TU

Chung cat 13 mot trong nhitng qua trinh phan tach vat 1y lién quan dén hdn hop
hai hozc nhiéu ciu tr 16ng ¢ nhiét do sbi khac nhau. Trong nhitng nim qua, mot
phuong phap chung cit méi duoc phat trién dic biét dé phan tach céac ciu tir d& bi bién
tinh bai nhiét d6 hodc co nhiét do sdi cao trong hdn hop 16ng do6 1a “chung cat phan
ti”, con duoc goi 12 “chung cit con dwdng ngian” (Lin et al., 2009; Stichlmair et al.,
2021).
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Thiét bi chung cit nay duoc thiét ké voi khoang cach bay hoi nho khoang vai
centimetres gitta bé mat bo phan hoéa hoi dén bé mat bo phan sinh han (ngung tu),
ddng thoi hé thdng hoat dong ¢ &p suat chan khéng rat cao (nhoé hon 1 mbar).

Trong chung cat phan ti, nguyén liéu duoc pha déu thanh mot 16p mang mong
trén bé mat hoa hoi dé dam bao qué trinh gia nhiét duoc dong déu va ting hiéu qua caa
quéa trinh chung cat. Sau khoang thoi gian gia nhiét ngan, cac hop chat c6 khéi lugng
nhe va dé bay hoi di chuyén dén bé mit bo phan ngung tu, khoang céach gitra hai bé
mat rat ngin (tir 1-2 cm) dé tranh sy quay lai caa cac hop chit vé bé mit bay hoi, khi
khoang cach giira 2 bo phan gan bang véi duong di tu do trung binh cua cac phan tir
bay hoi (the mean free path of evaporated molecules), thi khai niém chung cét phan tir
duogc st dung (Mahrous et al., 2022).

Thuat ngir duoc tap trung dau tién trong chung cat phan tir 13 duong di phan tir
trung binh (B), 1 khoang cach ma mét phan tir c6 thé di chuyén truge khi va cham véi
mot phan tir khac va cd thé duoc xac dinh tir 1y thuyét khi dong hoc dugc dua ra boi
phuong trinh sau:

k,T
- \/ErfazP @)
Trong do:
B: duong di phan tir trung binh (m);
T: nhiét d6 (K);
P: &p suat (Pa)
ko: 12 hang s6 Boltzmann (1,38x102% J/K)
o: duong kinh phan tir (m)

Ké tir khi dugc phét trién va ang dung trén thi truong qudc té, chung cat phan tu
da thu hat sy chd ¥ ngay cang ting trong cac nganh cong nghiép, hda dau, hda hitu co,
dugc pham va my pham béi phuong phap nay cho hiéu suat phan tach va tinh ché tot
hon so v&i cac ky thuat phan tach thong thuong (Ketenoglu et al., 2015). Ngoai viéc
thu hoi cac hop chat co gia tri kinh té, chung cat phan tir c6 thé duoc sir dung dé loai
bo mot sé doc chat ¢ thé hién dién tu nhién trong nguyén liéu hodc c6 thé hinh thanh
trong qué trinh tao thanh. Phuong phap nay mang lai wu diém vuot troi so vai cac
phuong phép tinh ché khac théng qua viéc khdng st dung dung méi hiru co, tac nhan
xuc tac hoa hoc trong qua trinh chung cét, tir d6 loai bo dugc nhitng méi nguy doc tinh
khi tng dung trong cac san pham duoc pham, my pham va thuc pham. Bong thoi co
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thé tng dung cho céc chat c6 trong luong phan tir va &p suat hoi khac nhau, dic biét
giam thiéu hao hut san pham do bién tinh nhiét d6 d6i vai cac chat nhu vitamins, dugc
pham... Chung cat phan tir dugc coi 1a cdng nghé phan tach an toan nhat dé tinh ché
cac phan ta khong 6n dinh vé nhiét va cac hop chat lién quan voi d bay hoi thap va
nhiét d6 s6i cao (Wang et al., 2009).
Ba dic diém chinh cta chung cat phan tir 1a:
(i) Khoang cach ngin gitra bé mat hoa hoi va bé mat ngung tu (Ibrahim et al.,
2001);
(i) Do chan khong rat cao;
(iii) Thoi gian tiép xuc gitra nguyén liéu va bé mat hoa hoi ngan (Stichlmair et al.,
2021).

Trong qué trinh van hanh chung cat phan tir, cac yéu té can duoc khao sat sy anh
hudéng dén hé théng chung cét rat da dang, gom c6: Cac yéu té lién quan dén nguyén
licu nhu nhiét do nhap liéu, thanh phan, d6 nhét; Cac yéu td lién quan dén thiét bi
chung cit nhu kiéu va thiét ké cua qua trinh bay hoi, dién tich bé mit gia nhiét va
khoang céch gitra bé mat hoa hoi va bé mit ngung tu; Cac yéu t6 lién quan dén diéu
kién van hanh nhu luu luong nguy@n liéu dau vao, nhiét d6 bé mat hoéa hoi bay hoi,
nhiét d6 bé mat ngung tu, 4p suat van hanh va téc d6 con lin hoic roto. Nhitng diéu
kién nay anh huéng dén ty 1& cua san pham chung cat (phan nang va phan nhe), thanh
phan cua phan nhe, va thanh phan caa phan niang (lto et al., 2006).

Viéc toi wu hoa cc thdng sé van hanh cua qua trinh chung cét phan tir phu thudc
rat nhiéu vao ban chit hda hoc cua nguyén liéu va muc dich cua qua trinh chung cét.
C6 nhiéu yéu t6 c6 thé anh huong dén hiéu qua cia qua trinh, sy can bang gitra chi phi
hoat dong, do tinh khiét cua hop chat va san luong phai duoc tim kiém can than thdng
qua t6i uu hoa quy trinh va cac thir nghiém xéac dinh diéu kién t6i uu dé tach va thu hoi
cac phan ti muc tiéu (Lin et al., 2009; Stichlmair et al., 2021).

1.3. HOAT CHAT o~TERPINEOL

o—Terpineol 1a mot hop chat rugu monoterpenoid don vong khong bdo hoa bac
ba c6 mit trong cac loai thuc vat. Cau tric caa hop chat nay duoc dinh danh vao
nhitng nam 1880 boi Tiemann, Wagner, SemmLer va Wallach va vai nam sau cac
phan ang tong hop cua hop chat nay lan dau dugc md ta (Sell et al., 2006). 5 dong

phan thudc ho Terpineols pho bién trong cac nguyén lidu thién nhién bao gom o—, p—,
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y—, 60— va Terpineol-4-ol dugc trinh bay trong hinh 1.4. Trong d6 Terpineol-4—ol va
o—Terpineol phd bién nhat va duoc tim thay trong cac ngudn nguyén liéu tu nhién
(Surburg et al., 2016) va c6 thé thu hop chat bang phuong phap chung cit phan doan
hon 150 loai tinh dau (Burdock, 2010). Nguoc lai, ddng phan B—, y— va d-Terpineol

khong duoc tim thay rong rai trong tu nhién.

2T

o-terpineol B-terpineol y-terpineol O-terpineol 4-terpineol

Hinh 1.4. Cac ddng phan thudc he Terpineols

Trong tu nhién, o—Terpineol dugc tim thay trong hon 100 loai thyc vat (hoa, thao
méc, 14, qua, tinh dau va céc loai khac). Terpinyl acetate, mot dang ester caa chat nay
cling dugc tim thiy trong cac loai tinh dau thuc vat khac nhau nhu ciy bach
(Cupressus sempervirens), bach dau khau (Elettaria cardamomum), tinh dau tram
(Melaleuca alternifolia), tinh dau thong (Pinus sylvestris), ...

Tur 1au, o—Terpineol da duoc tng dung vao cac nganh céng nghiép mui huong
trong thuc phdm va dugc wng dung vao dong san phiam nudc hoa trén thi truong
(Khaleel et al., 2018), nhung nhitng nim gan day da c6 nhiéu nghién ciu bao cao cac
dic tinh sinh hoc cd thé ké dén nhu dic tinh chéng oxy héa (Brand et al., 2001), chdng
viém (Oliveira et al., 2012), chong co giat (Sousa, Damio P. de et al., 2009), chdng
ung thu (dién hinh Ia té bao NF—B) (Hassan et al., 2010) va dic biét l1a khang khuan
(Li, L. et al., 2014). V&i nhiing dic tinh sinh hoc da néu, cac phuong phap téng hop
sinh hoc méi dé san xuat o—Terpineol voi san luong hang trim gam mdi lit (bao gom
ca san pham dong phan ddi quang) di dan dén tiém ning mdi cho cac dinh hudng
nghién cau va phat trién trong quy mé phong thi nghiém va thyc nghiém (Bicas et al.,
2008; Molina et al., 2019). Nho d6, sé luong tai liéu duoc tim kiém boi tir khoa
“alpha—terpineol” trong Scopus khong ngung tang 1€n trong 40 nam trd lai day, dac

biét 14 trong 20 nam tré lai day, két qua duoc trinh bay boi hinh 1.6.
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Hinh 1.5. S6 lwong tai li¢u dwoc tim Kiém dwéi tir khéa “alpha—terpineol” trén Scopus
tir giira niim 1960 dén 2019
Bang 1.1. Tinh chat vat ly va hoa hoc cia hoat chat a—Terpineol (Api et al., 2017; Bhatia
et al., 2008; Efsa Panel on Food Contact Materials et al., 2010; Li, J. et al., 1998)

Tén goi

3-Cyclohexene—1-methanol,a,0,4—trimethyl—; 1-p-menthen—8-ol; p—menth—
a—Terpineol 1-en-8-ol; 2—(4-Methylcyclohex—3-en—1-yl)propan-2—ol;  1-Methyl-4—
isopropyl-1-cyclohexen—8 —ol; a—Terpilenol; Terpineol schlechthin

Thong tin dinh danh

S6 CAS S6 EINECS S6 CoOE S6FEMA S6FL SbJECFA
a—Terpineol  98-55-5 202-680-6 62 3045 02.014 366
Tinh chat
congthic  Khéi luong phan Ti trong 0,93 XLogP3-
Ci1oH180  tr 154.25 g/mol g.mL tai 25°C AA 18
Piém . D) hoa tan Goc ]
] biem . Log P Chi so
nong ] biém s0i  trong nwdcC quay i
chay (o/w) khac xa
chay (25°C) cuc
-103° 1.474—
) 35— 217- , )
a—Terpineol 88,33°C 710 mg/L 2,67 den 1.486 tai
41°C 219°C

+111.6° 20°C

Cam quan: Chat long khdng mau va nhét.

1.4. TINH HINH NGHIEN CUU TRONG NUGC VA NGOAI NUOC
1.4.1. Tinh hinh nghién ctru trong nwéc
Tur ndm 2008 dén nim 2012, Gido su Tién si Lé Dinh Kha da tién hanh khao
nghiém trén c4c giéng tram Nam gan nham muc dich thu nhan céc giéng cay troi, két
qua cho thay cac gidng Q15 (West Malam PNG), Q16 (Balimo — Wasua Road PNG)
va Q23 (Casino NSW) la c6 gia tri kinh té. Sau d6 dén nim 2013 dén 2016, Gido su da
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nhan gidng vo tinh cac giéng nay & Thanh Hoa (Long An), Phi Loc (Thira Thién —
Hué) va Ba Vi (Ha Noi). B&o céo vé tinh dau cua loai nay dugc Gido su cong bd vao
nam 2017 (Lé Pinh Kha et al., 2017) cho thay lugng tinh dau dugc thu nhan bing
phuong phép chung cét 16i cuén hoi nude dat tir 1,53 dén 2,61%. Vé mat thanh phan
dugc danh gia bai phuong phap sac ky khi ghép khdi phd (GC-MS) cho théy ti 18 1,8—
Cineole cao hon 60%, ti I& Limonene dudi 5% thudc vé gibng Q23.127 (tai 3 noi),
Q23.21, Q23.315, Q15.38 (tai 2 noi) va Q16.427 tai Ba Vi. Trong khi d6, cac dong
tram Gi6 cia Viét Nam cung thoi gian trong déu sinh truong cham, ham luong tinh
dau chi dat khoang 0,63%, ti 1& 1,8-Cineole dat khoang 29,82%. Ddng thoi két luan
dugc tram Nam gan c6 ham luong tinh dau trong 14 kha cao, chi sau tram Tra véi san
lwong tinh dau thu duoc tir 1,3-2,4% vé mat khdi lwong, ham lugng 1,8—Cineol dat
0,2-65% va hon ntra.

Dua trén céc dit liéu nghién ctu trude day tai Viét Nam cho thay:

— Thir nhét, chwa c6 nghién ciu nao sir dung phuong phap chung cat phan
tir ing dung vao phan doan tinh ché cc hoat chat tir ngudn nguyén liéu tinh dau.

— Thtr hai, cac phan doan tinh dau sau khi két thic qua trinh tinh ché chi thu
nhan cac phan doan nhe (thu tai dinh) c6 gia tri va loai bo cac phan doan nang (thu tai
day). Trong khi cac phan doan niang van cd thé duoc xtr Iy nang cao ham lugng va tinh
ché céc hoat chat c6 hoat tinh sinh hoc c6 gié tri con sot lai.

1.4.2. Tinh hinh nghién ciru ngoai nwéc

Mot sb loai tinh dau duoc thu nhan bing cac phuong phap truyén théng nhu
chung cét hoi nudce, chung cat h tro vi séng, chiét xuat dung méi hay ép lanh thuong
c6 mau sdm va chira nhiéu mau sac cua sac t6 diép luc, sap, Pectine va Lipid. Do do,
céc cong doan Xt 1y phan doan tinh dau thd 1a cong viéc rat quan trong trudc khi ang
dung céc loai tinh dau nay vao linh vuc san xuat céng nghiép thuc pham, my pham va
dugc pham. Mot sé nghién ctru di st dung phuong phap chung cat phan tir dé tinh ché
cac loai tinh dau da duogc bao céo:

Nam 2009, Zuo—Gang cling cac cong su da sir dung k¥ thuat chung cat phan tu
dé phan tach cac hop chét acid va nudc khoi dau sinh hoc. May duoc van hanh dudi
mot sb théng s6 qua trinh nhu nhiét d6 50 °C, &p suat 60 Pa, luu lugng 1 mL/phdt. St
dung phuong phép phan tich thanh phan GC-MS cho thdy ¢ mét phan doan giau hop
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chat acid, va cac phan doan khac cd lién quan dén dau sinh hoc tinh ché (véi nong do
cac carboxylic acid thap khoang 0,96-2,2%) (Guo et al., 2009).

Tovar va cong su vao nim 2011 di tién hanh nghién ciu nang cao ham lugng
Citral c6 mit trong tinh dau sa chanh bang phuong phap chung cat phan tir quy md
phong thi nghiém. Cac gi4 tri duoc khao st trong nghién ciru bao gdm nhiét d bé mat
héa hoi tir 60 dén 120 °C, toc d6 nhap liéu hé thong tir 1,5 dén 4,5 mL.min* dong thoi
¢ dinh tdc do roto 1450 vong/phut, &p suat 5 Pa. Két qua cho thiay ham lugng Citral
cta san pham chung cit ting gip 2,1 1an don vi Mgeira.mL so Vi tinh dau tho. Ti
trong, d6 nhét va gia tri acid béo ty do (cu thé 1a Oleic acid) lan luot 1 0,901 g.cm™3,
2,069 mPa.s ! va 1,26%, dap ng tiéu chi chat lwong dau va tranh duoc hién tuong
bién tinh thanh phan do nhiét do (Tovar et al., 2011).

Trong mét nghién ctu khac (Xiong et al., 2013) di str dung phuong phap nay dé
loai bo khoang 99% ba loai Phthalate c¢6 kha ning gay ung thu ¢6 mit trong tinh dau
cam ngot cu thé 1a Bis (2—ethylhexyl) phthalate (DEHP) giam 99,62%, Dibutyl
phthalate (DBP) giam 99,51% va Diisobutyl phthalate (DIBP) giam 99,37%.

Vao nam 2014, Olmedo d3 tién hanh chung cat phan tir hai lan véi hai &p suét 73
mbar va 75 mbar, ¢ dinh nhiét d6 hoa hoi 25 °C va luu lwong 1,18 mL/phdt véi muc
dich 1am giau cac hop chat chdng oxy hda va khao sat ham lwong phenol c6 trong tinh
dau Kinh gigi cay (Origanum vulgare L.) va cac phan doan cua tinh dau nay. Két qua
GC-MS cho thay y-Terpinene, Terpinen—4—ol, Carvacrol, va a—Phellandrene, 1a cac
thanh phan chinh trong phan doan ning ¢ ham luong 23,5%, 23,2% va 11% tuwong Gng.
Trat ty sap xép gié tri uc ché gdc tw do DPPH cho thay tinh dau gbc c6 gia tri cao nhit
(84,1 + 1,14 mg/mL) sau d6 dén cac phan doan niang va nhe. Mic cao nhat caa phenol
thugc vé phan doan nang lan 2 (13,1 + 0,07 mg/g) hon cac phan doan nhe (Olmedo et
al., 2014).

Li va cong su vao nam 2017 da sir dung ky thuat chung cat phan tir ¢é phan tach
cac thanh phan hién dién trong tinh dau hing qué tay (Ocimum basilicum L.). O nhiét
d6 bay hoi 40 °C, &p suat 80 Pa, toc do nhap liéu 2 mL/phut, toc d6 truc quay mang la
200 vong/phat, mot phan nhe chira chi yéu 1a sesquiterpenes (a—Cadinol 16,2% va o—
Bergamoten 11,9%) duoc thu hdi va cho thay dic tinh chéng viém trén té bao Raw
264.7. Bong thoi qua trinh nay thu duge cac phan doan cét c6 kha nang khang oxy héa
DPPH (ICso = 1,092 + 0,066 mg/mL) va ABTS (ICso = 0,707 £ 0,042 mg/mL). Trong

14



khi d6, phan doan nhe da thé hién rd rét sy (¢ ché viéc san sinh cytokine (TNF—a, IL—
B, IL—6) va biéu hién gen cua chiing bén trong té bao Raw 264.7 do LPS gay ra va uc
ché tin hiéu NO, iNOS trong thi nghiém in vitro khi so sanh vai tinh dau thd. Phan tich
dinh tinh va dinh luong dudi k§ thuat GC-MS cho thay, phan ning chira Estragole
(17%), Methyleugenol (11,3%) va Acid Linoleic (11,4%) (Li, H. etal., 2017).

Tinh dau hwong thao (Rosmarinus officinalis L.) da duogc tién hanh khao sat cac
diéu kién ap suit thip tuwong ung Véi ting phan doan boi may chung cat mang roi
DCC4. Céc két qua dinh tinh va dinh luong thanh phan bang phuong phap GC-MS—
FID cho thay ham lugng cac nhém chat thanh phan nhu oxygenated monoterpenes
(56,53% lén 61,28%), sesquiterpene hydrocarbon (2,60% lén 10,82%), oxygenated
sesquiterpenes (0,95% Ién 3,68%) va diterpene hydrocarbons (1,72% [én 7,00%).
DPong thoi gia tri 1Cso cua phan doan chung thir ba giau ham luong 1,8-Cineole,
Camphor va a—Pinene 1a cao nhat véi 29,17 + 0,22 uL.mL* (Mezza et al., 2018).

Cac phan doan tinh diu hoa hong Rosa damascene, Rosa centifolia, Rosa
pomponia va Rosa chinensis Jacq “Crimson Glory” H. T. da duoc Yi va cac cong su
khao sét sy khac biét vé thanh phan dudi tac dong cua chung cat phan tir tai diéu kién
4p suat 50 Pa, nhiét d6 hoa hoi bé mat 70 °C. Két qua thu dwgc hiéu suat qua trinh
chung cét phan doan chung cua céc loai tinh ddu RDEO, RCEO, RPEO va CGEO lan
luot 12 61,6%, 66,9%, 65,7% va 19,8%, dong thoi tai phan doan ct 1a 32,6%, 26,3%,
28,7% va 76,5%. Cac phan doan c6 gia tri 1Cso dao dong tir 0,735 dén 0,948 va 0,0653
dén 0,0707 mg/mL d6i voi cac goc tu do DPPH, ABTS tuong tmg. Kich thudc cua
vong khang khuan trén 4 loai vi khuan S. aureus, B. subtilis, E.coli, P. aeruginosa
trong khoang 6,93-32 mm va nong do uc ché toi thiéu (MICs) tir 0,625 dén 1,25
mg/mL ddi véi vi khuan va 6,25 dén 12,5 mg/mL ddi véi cac chung nam A. niger, R.
nigricans, B. pringsheimii (Yi et al., 2019).

Qua trinh phan doan tinh dau Quang Hoic huong (Pogostemon cablin Benth) da
duoc Dantas va cac cong su toi wu hoa diéu kién van hanh trén thiét bi chung cat phan
tr vao nam 2020 dé thu dugc cac phan doan c6 ham luong Patchoulol cao. Biéu kién
van hanh ti wu 13 nhiét d6 bé miat hoa hoi 85 °C, ap suat 0,1 mbar, téc do khuiy 600
vong/phit. Bang phuong phap déanh gia GC-MS cho thay, ham lugng Patchoulol c6
mat trong tinh dau gdc tir 13,75% duoc nang cao dén 66,08% tai phan doan téi wu,
ddng thoi do thu hoi cua toan bo qua trinh 1én dén 74,22% (Dantas et al., 2020).
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(Deng et al., 2020) da thyc hién qué trinh loai bo tap chat khoi tinh dau buoi ép
lanh bang phuong phap chung cat phan tir diéu kién nhiét d6 hoa hoi bé mat 55 °C va
&p suat 6,0 Torr. Két qua GC-MS cho thay san pham thu duoc tai phan doan nhe c6
chua 24 hop chat chiém 99,74% tong ham lugng tinh dau, trong d6 dic trung 1a ham
luong Limonene (93,33%), B—Myrcene (2,1%) va a—Pinene (0,76%).

Phuong phép chung cit phan tir thu tinh dau cdy ngai diép (Artemisia argyi
Level. et Vant) duoc so sanh véi chung cit hoi nudc véi nguyén liéu 1a cao chiét bai
Zhong va cé4c cong su vao nam 2021. Céc thi nghiém cho thay diéu kién van hanh thiét
bi chung cat phan tir & nhiét d6 100 °C, &p suét 20 Pa thu duoc ham lwong Eucalyptol
(16,11%) cao hon chung cit hoi nudc (10,88%) ddng thoi xac dinh ham luong thanh
phan bang GC-MS (Zhong et al., 2021).

Tinh dau tho dugc chuin bi bang phuong phap ép lanh cua bdn loai trai cay
thugc ho Citrus bao gdm cam ngot (C. sinensis L.), buéi (C. paradisi Mac.), quyt (C.
deliciosa Ten.), chanh (C. limon [L.] Burm.) duoc tinh sach bang cong nghé chung
phuong tir tai 4p suit 6x10-3 mbar va nhiét d6 65 °C boi Yang va cac cong sy vao nim
2021. Két qua phan tich thanh phan cac phan doan duoc do bing GC-MS-FID cho
thy tai phan doan chung ton tai nhiéu cac hop chat dé bay hoi nhu D-Limonene, p—
Myrcene, (+)—o—Pinene, va y—Terpinene, phan doan cat tdn tai nhiéu cac hop chat nhu
Decanal, Geraniol, Hedycaryol, a—Citral, ...(Yang et al., 2021).

Nguyén liéu cao chiét CO; siéu t6i han cua cdy Lavandula angustifolia da duoc
khéo sat trén thiét bi chung cit phan tir tai cac ché do van hanh. Két qua cho thiy ti 16
hdi luu tai phan doan chung cing chiéu hudng véi nhiét dd qué trinh chung cat tai &p
suat 1 Pa (Debczak et al., 2022).

Jacobo vao nam 2022 di tién hanh chung cat phan tir trén nguyén liéu tinh dau
Laurus nobilis L. tai diéu kién &p suat 200 mbar, nhiét do hoa hoi 26 °C. Két qua cho
thiy ham lugng 1,8—Cineole tai phan doan chung ting 10,06% so v&i tinh dau ban dau
(Jacobo et al., 2022).

Garcia—Fajardo ctng nhém nghién ctu da so sanh hiéu suat phan tach giia
chung cat phan tir va chung cat phan doan hoi nudc trén tinh dau cam ngot chira ham
lugng D—-Limonene cao, day 1a hop chat nhay véi nhiét do, tac nhan anh sang va nudc.
Phuong phap GC-MS dung dé danh gia ham luong cac chat c6 trong phan doan cua

D-Limonene. Biang chung cat phan tir, két qua thé hién ham luwong tai phan doan
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chung chiém 86,779% va phan doan cat ham luong dat 47,964% (Garcia-Fajardo et
al., 2023).
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Chuong 2. NGUYEN LIEU VA PHUONG PHAP

NGHIEN CUU
2.1. NGUYEN LIEU

Cin tinh dau tram Nam gan (Melaleuca quinquenervia) dugc cung cap tir Hop

tdc xa Duogc liéu Truong Son, huyén Cam L6, tinh Quang Tri.

Hinh 2.1. Cin tinh dau tram Nim gan (Melaleuca quinquenervia)
2.2. HOA CHAT, DUNG CU VA THIET BI
2.2.1. Hoa chat
Bang 2.1. Hoa chit sir dung

Tén héa chat Cong thirc phan tir Xuit xir
Ascorbic acid 99% CeHsOs buic
Ethanol 96% C2HsOH Trung Qudc
Goéc tr do ABTS*" (2,2-
azino—bis(3-

C18H18N406S4 buc

ethylbenzothiazoline—6—
sulfonic acid))
Gbéc tu do DPPH® (2,2-

C18H12N506 Dirc
diphenyl-1-picrylhydrazyl)
Methanol > 99,9% CH3OH buc
Nudc cit 2 lan H.O Viét Nam
Potassium persulfate K2S20s burc
Sulfuric acid H2SO4 buc
Trolox 97% C14H1804 Duc
a—Terpineol > 90% C10H180 My
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2.2.2. Dung cu va thiét bi
Bang 2.2. Dung cu va thiét bi thi nghiém

Tén dung cu, thiét bi Xuit xir Hinh anh minh hoa

Becher 50-100-250 mL Trung Quéc ‘

Binh dinh mrc buc
i
Binh do ty trong Trung Quéc /( \
( \
\—./l
|
. \
Céan phan tich 4 s6 Ohaus ,
Trung Quoc Lo 1
— PX224E | —
- ;—j@:‘/.
- -
Cuvet thay tinh Trung Quéc

Hé thdng Thiét bi chung
cat phan doan con duong Trung Québc
ngan (AYAN-F60)
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May do do nhét DV2T

cam tng man hinh

May do quang phé UV-
VIS Shimadzu UV-1800

Tu Sdy Memmert UN110
— Dung tich 108 Lit

Nhat Ban

buc
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2.3. PHUONG PHAP NGHIEN CUU
2.3.1. So' dd nghién citu

Xéc dinh thanh phan hoéa hoc (GC-MS)
Tinh chat vat Iy (d6 nhét, ti trong, chi sb
khuc xa, géc quay cuc)

Piéu kién khio sat

Khao sat diéu kién chung cit phan tir Ap suit (Pa): 50-100-150-200-250
Nhiét d6 hoa hoi bé mat (°C): 30-35-40-45-50
Lwu hrong nhép liéu (mL/phuit): 1-1,5-2-2,5-3

Dua trén didu kién khao sat so bod

T61 wu hoa cac diéu kién vin hanh . - . )
Ham muc tiéu: Ham legng o-Terpineol

k4

Xéc dinh thanh phan héa hoc cia phan
doan tinh dau trim Nam gan thu duoc

Hinh 2.2. So' @6 nghién ciu phéan doan tinh dau
2.3.2. Quy trinh thi nghiém

Qua trinh chung cét phan tir dugc thuc hién duéi quy mé phong thi nghiém bing
hé théng thiét bj chung cat phan tr AYAN-F60 (Trung Qudc). Dau tién, 100 gram
nguyén liéu tinh dau thd dwoc cung cap cho binh nhap liéu cia hé théng chung cét
phan tir. Lap cac binh cau va kiém tra dau néi ciia bom chan khong vai hé thong, dam
bao hé hoan toan kin khi van hanh thiét bi chung cit. Bat hé thong bom chan khong,
co dinh céc thong sé nhu nhiét do bé mat ngung tu 2 °C, toc d6 khuay 235 vong/phut,
dong thoi khao sat cac théng s gom ap suat (Pa), nhiét do bé mit hoa hoi (°C), luu
luong dong nhap liéu (mL/phat). Két thuc qua trinh chung cét, thdo cac binh cau, ria
sach va sdy kho. Cac phan doan chung va cat tai cac lan thi nghiém duoc mang di can
khéi lwong, lwu mau tinh dau vao vial 1,5 mL dé phan tich thanh phan bang ky thuat
sac ky khi ghép khéi phd (GC-MS) cho phan doan nhe véi myc tiéu 1a ham lugng cua
hoat chat o—Terpineol. Sau d6 tién hanh téi wu hoa cac thong sé van hanh hé théng boi

phuong phép dap ung bé mat (RSM). Cudi cing, danh gia kha ning chéng goc tu do
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DPPH* va ABTS** ciia phan doan mau tdi uu so voi tinh dau goc va ddi chimg o-
Terpineol > 90%.
2.3.3. Bo tri thi nghiém
2.3.3.1.Khdo sat @anh hwéng cia ap sudt
Tién hanh khao sat ap suét trén hé théng chung cat phan tir voi cac ap suat lan
luot la 50-100-150-200-250 Pa.
Cb dinh céc thdng sb hé théng nhur:
- Nhiét 6 bé mit hoa hoi: 30 °C;
- Nhiét d6 ngung tu: 2 °C;
- Luu lugng: 2 mL/phat;
- Téc d6 khuay: 235 vong/phlit.
Chon két qua ap suat c6 ham lugng a—Terpineol I6n nhat dé tién hanh khao sat
tiép theo.
2.3.3.2.Khdo sat dnh hwéng cia nhiét dg bé mat hoa hoi
Tién hanh khao sat nhiét do bé mit hoa hoi trén hé théng chung cit phan ti véi
cac nhiét do lan luogt 1a 30-35-40-45-50 °C.
Cb dinh céc thdng sb hé théng nhur:
- Ap suét duoc lay tir két qua khao sat cua muc 2.3.2.1;
- Nhiét d6 bé mit ngung tu: 2 °C;
- Luu lugng: 2 mL/phat;
- Téc d6 khudy: 235 vong/pht.
Chon két qua nhiét do bé mit hoa hoi o6 ham luong o—Terpineol 16n nhét dé tién
hanh khao sét tiép theo.
2.3.3.3.Khdo sat dnh hwong cua lwu lwong
Tién hanh khao sat luu lugng trén hé thong chung cat phan tir véi cac mic lan
luot la 1-1,5-2-2,5-3 mL/phdt.
Co dinh cé4c thdng sb hé théng nhur:
- Ap suat phan doan dugc Iy tir két qua cia muc 2.3.2.1;
- Nhiét d6 bé mat hda hoi dugc lay tir két qua cta muc 2.3.2.2;
- Nhiét d6 bé mit ngung tu: 2 °C;
- Tbc do khudy: 235 vong/phut.
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Chon két qua luu luong c6 ham luong o—Terpineol 16n nhat dé tién hanh tong
hop phan tich sé liéu.

2.3.4. T6i wu héa thong s6 van hanh chung cit phan tir bing phwong phap dap
¥ng bé mit (RSM)

So véi viéc sir dung phuong phap khao sat luan phién ting bién, phuong phap toi
wu héa bé mat dap ung (Response Surface Methodology — RSM) cho phép danh gia
tryc quan mic d6 twong tac gitra Cac yéu té khao sat véi mot hozc nhiéu ham muc tiéu.
Str dung phan mém Design Expert phién ban 13.0 (Stat-Ease Inc., Minnesota, USA)
dé tién hanh téi wu hoa céc thong sb chung cit (ap suat, nhiét do bé mat hoa hoi, luu
luong) nham thu dugc ham lugng o—Terpineol 16n hon 70%. Cac thi nghiém thuc
nghiém duoc thiét ké boi thiét ké phuc hop trung tam (Central Composite Design —
CCD) véi 3 yéu t6 va 3 mirc khao sat twong wng. Céc yéu t nay duoc xem la céc bién
doc lap: X1 — Ap suat (Pa); X2 — Nhiét d6 bé mat hoa hoi (°C); Xs — Luu luogng
(mL/phat). Cac mic do khao sat cua mdi bién duge xac dinh tir két qua cua cac thi
nghiém so bd. M6 hinh thiét ké ciu tric trung tam thiét 1ap 17 thi nghiém, trong d6 c6
3 thi nghiém lap lai tai diém trung tdm. Dit liéu thuc nghiém phu hop va duoc dua vao
mo hinh da thire bac hai, biéu thi theo ham muc tiéu 1a bién dap tng Y — Ham luong
o—Terpineol (%) dudi dang ham sé cua céc bién doc 1ap duoc biéu dién nhu sau:

Y = ap + oy Xq + 0, X5 + 03 X5 + a, X1 X, + 03X, X + ap3 X X5 4 g Xy
+ 0(22X22 + a3X32 @
Trong do:
Y la Ham luong o—Terpineol;
oo: 12 hang sé
X1, X2, X3: c4c mirc do cua bién doc 1ap
01, 02, 03, 012, 013, 0123, 011, OG22, 033 CAC hé s tuyén tinh, hé sb tuong tac va
hé s6 bac hai dugc xac dinh boi phan mém Design Expert
Thiét ké thi nghiém thuc nghiém va phan tich dit liéu dugc thuc hién boi phan tich
phuong sai (ANOVA) tai p < 0,05, khi d6 biéu do khong gian 3 chiéu va biéu do bé
mat duoc tao lap bai mode software.
Mo hinh ¢6 y nghia vé mat thong ké khi: Gié tri p caa mé hinh nho hon 0,05 & do
tin cay 95%; Mic do phi hop (AP) dugc sir dung dé thiét 1ap cho thiét ké khong gian
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ba chiéu phai 16n hon 4,0; Gia trj phan anh d6 roi rac cua cac dir liéu (LOF) cao hon
0,05; Hé s6 twong quan R? tir 0,75 tré [én (Long Giang et al., 2017).
Bang 2.3. Bé tri thi nghiém t6i wu héa bé mit béi thiét ké phirc c6 thm — CCD

Yéu to khao sat Yéu to khao sat

X1: Ap Xa: Xs: Luu X1: Ap Xa: Xs: Luu
Nghié¢m  suadt  Nhi¢tdd Ilwong  Nghiém  suat  Nhi¢tddp  lwong
thirc (Pa) héa hoi (mL/phat)  thic (Pa) héa hoi (mL/phut)
(°C) (°C)
1 150 30 1 10 284 35 15
2 250 30 1 11 200 26,59 15
3 150 40 1 12 200 43,40 15
4 250 40 1 13 200 35 0,66
5 150 30 2 14 200 35 2,34
6 250 30 2 15 200 35 15
7 150 40 2 16 200 35 15
8 250 40 2 17 200 35 15
9 116 35 15

2.4, PHUONG PHAP PANH GIA
2.4.1. Panh gia tinh chit vat Iy cia cac phan doan tinh diu
Bang 2.4. Chi tiéu vat ly

Chi tiéu Tiéu chuin danh gia
Do nhot May do d6 nhot DV2T
Ty trong cua tinh dau TCVN 8444-2010
Chi s6 khuc xa TCVN 8445-2010
Géc quay cuc TCVN 8446-2010
Tinh chat cam quan TCVN 8460-2010

2.4.2. Xac dinh thanh phan héa hoc ciia cac phan doan tinh diu tram Niam gan
bang phwong phap sic ky khi ghép khéi pho (GC-MS)

Tinh dau thd va cac phan doan san pham duoc tién hanh phan tich thanh phan
bang k¥ thuat sic ky khi ghép khéi pho (GC-MS). Hé thdng phan tich sic ky ghép
khdi pho cua coéng ty Thermo Fisher Scientific, Waltham, Hoa Ky duoc str dung dé
phan tich cac thanh phan co trong cac phan doan tinh dau tram Nam gan 1a méy sac ky
khi Thermo Scientific™ TRACE™ 1300GC két hop voi khbi phd TSQ™ 9000. Cac
chat phan tich dugc tach trong cot mao quan Silica nung chay khéng phan cuc TG—
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5ms dugc phu bang Methyl Siliconne (30 m x 0,25 mm i.d.), d6 day mang 0,25 pm
(Thermo Fisher Scientific, Hoa Ky) tir Agilent. Qua trinh quét khdi phé (MS) (1 l1an
quét s1) dugc thuc hién trong pham vi khéi lwgng 50-550 amu véi su ion hda tac
dong dién tir & 70 eV. Heli dugc st dung l1am khi mang ¢ téc d¢6 dong 1,2 mL.phut?
theo ty I¢ phan chia dong 1:100 (0,2 pL). Nhiét do injector 250 °C. Nhiét do 10 cot
duoc lap trinh nhu sau:

e Gia nhiét tir 60 °C 1&n 240 °C véi tdc d6 3,0 °C/phdt,

e Gia nhiét tir 240 °C dén 270 °C véi téc d6 5,0 °C/phdt va giit trong 2 phuit.

Hau hét cac hop chét c6 trong can tinh dau tram Nam gan duoc xac dinh bang két
qua khéi phé cua ching (théng qua bo suu tap thu vién NIST 2.2) va so sénh voi thu
vién phd Adams nhu mot ngudn tham khao. Cac dién tich pic riéng 1é duoc ghi lai va
phan trim dién tich peak twong d6i dugc tinh toan dé dinh luong céc thanh phan tinh
dau. Céc phan tich sic ky duoc thuc hién trong ba lan.

2.4.3. P thu hdi hoat chat o—Terpineol tai phan doan nhe

Do thu hoi cua hoat chat o—Terpineol tai phan doan nhe duoc xac dinh boi thanh
phan phan traim hop chat gitta phan doan nhe va nguyén liéu tinh dau thd. Gia tri nay
duoc trinh bay theo cdng thic ciaa (Dantas et al., 2020):

%a—Terpineol X Mphian doan

%'Bé thu h‘(A)ioc—Terpineol = x 100 (3)

% a—Terpineol X Mpguyen liéu

2.4.4. Panh gia hoat tinh chéng géc tw do DPPH®

Phuong phap danh gia hoat tinh khtr géc ty do DPPH® lan dau tién duoc thuyét
minh boi (Blois, 1958) v&i mot sb sira doi cua (Marinova et al., 2011).

Dung dich DPPH géc dugc chuan bi bang cach dung 0,024 gram DPPH dinh muc
100 mL bang dung méi Methanol, bao quan méi trudng kin trong 24 gio va nhiét do 4
°C. Dung dich DPPH gbc dugc mang di hiéu chinh véi dung mdi Methanol bang may
do quang phd UV-VIS dudi budc séng cuc dai 515 nm dén khi dat do hap thu 1,10
0,02 Abs cua may.

Dé xac dinh hoat tinh khir goc ty do DPPH® cua tinh dau, 2,85 mL thubc thir DPPH
da hiéu chinh duoc b6 sung vao 0,15 mL dung dich tinh dau da pha lodng 100 lan.
Han hop phan tmg dugc u 30 phat duéi diéu kién thiéu sang va do quang phd hap thu
UV-VIS do & budc song cuc dai 515 nm. Mau blank dung dé d6i chitng bao gém 2,85
mL thuéc thir DPPH va 0,15 Methanol. Hoat tinh chéng goc tu do DPPH® duoc tinh
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dwa vao dudng chuan Ascorbic acid va duoc trinh bay dudi don vi milligram dwong

lwong Ascorbic acid trén 1 milligam tinh dau (mg AAE/mg EO).

(ODblank — ODmﬁu) X 100 _ b
ODblank

a

Hoat tinh ch6ng goc tw do DPPH = x df 4)

2.4.5Panh gia hoat tinh chong goc tw do ABTS**

Phuong phép danh gia hoat tinh chdng géc ty do ABTS®* dugc mo ta lan dau bai
(Re et al., 1999) v&i mot vai sy hiéu chinh dén tir (Zheng et al., 2016).

Dung dich ABTS gdc duogc chuan bj bang cach dung nuéc cat dinh mac d&én 25 mL
lan luot 0,1015 gram ABTS va 0,0176 gram K,S:0s. Ké tiép, tron ca hai dung dich
nay véi nhau va bao quan trong diéu kién tbi, kin trong 16 gio va nhiét do 4 °C. Dung
dich DPPH gdc dugc mang di hiéu chinh véi dung mdi Methanol bang may do quang
phd UV-VIS duéi budc séng cuc dai 734 nm dén khi dat d6 hap thu 1,10 + 0,02 Abs
cua may.

Dé xac dinh hoat tinh chéng géc tu do ABTS**, 2,85 mL thudc thir ABTS duoc bd
sung vao 0,15 mL dung dich mau tinh dau da pha lodng 250 lan. Hon hop phan @ng
duoc 1 30 phat dudi diéu kién thiéu sang va do hap thu dugc do ¢ budc séng 734 nm
bang may do quang phd UV-VIS. Mau blank dung dé ddi chiing bao gom 2,85 mL
thudc ther ABTS va 0,15 mL dung mdi Methanol. Hoat tinh chéng gbc tu do ABTS**
dugc tinh toan dua vao dudng chuan Trolox va duoc trinh bay dudi don vi milligram

duong lugng Trolox trén 1 milligam tinh dau (mg TE/mg EO).

(ODblank — ODméu) X 100 _ b
ODpjank

a

Hoat tinh chéng géc tw do ABTS = x df ©)

2.4.6. Phan tich thong keé sé liéu

Dir liéu khdo sat thuc nghiém va cac chi s6 phan tich héa 1y cta cdc mau tinh dau
dugc xir Iy thong ké bang phan mém Microsoft® Excel® 2021 MSO (phién ban 2308
Build 16.0.16731.20052 va IBM SPSS Statistics 27.0.1 (SPSS Inc., Chicago, My) st
dung cac k¥ thuat théng ké co ban. Mdi twong quan Pearson va phan tich phuong sai
mot chiéu (One-way ANOVA) di dugc dung dé xac dinh su khac biét gitta cac mau
va thir nghiém. Phuong phap Tukey’s Multiple Range test dd dugc ap dung dé xac
dinh su khac biét ¢4 y nghia giita cac gia tri trung binh & mutc 5%. Tat ca cac thi

nghiém dugc thuc hién 3 lan.
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Chuwong 3. KET QUA VA THAO LUAN
3.1. TINH CHAT VAT LY VA THANH PHAN HOA HOQC CUA TINH DAU
NGUYEN LIEU
Bang 3.1 dudi day trinh bay cac két qua tinh chat hoa ly cua tinh dau nguyén
liéu.
Bang 3.1. Tinh chat vt ly caa tinh dau thd

Chi tiéu Két qua
Dang long trong suét, mau xanh luc
Cam quan < N
sam, mui thom nhe dac trung cta tram

Ti trong (20 °C) 0,9250 + 0,005 g/cm?

Chi s6 khuc xa (n2) 1,4684 + 0,0037

GAc quay cuc (20 °C) —0°74 £ 0,5000

Do nhét (20 °C) 12,76 + 0,60 cP

Két qua thanh phan tinh dau cin tram Nam gin duoc phan tich va xac dinh bang
phuong phap sic ky khi ghép khéi phd (GC-MS) va duoc trinh bay trong bang 3.2.
Bang 3.2. Két qua phan tich thanh phan tinh diu thd béi GC-MS

i Phin trim i Phin trim
STT  Tén hop chat i STT Tén hgp chat ,
khoi luwgng khoi lugng
1 Eucalyptol 5,78 9  B-Selinene 4,42
2  Linalool 5,75 10  o-Selinene 4,06
3  Terpinen—4-ol 3,24 11  o—Cadinene 2,95
4  o-Terpineol 36,04 12 Guaiyl acetate 7,24
5  Caryophyllene 8,11 13  1-Gurjunene 4,12
7—epi—P—
6  Humulene 5,12 14 4,38
Eudesmol
) 7—epi—oa—
7  o—Gurjenene 2,72 15 3,40
Eudesmol
()-a- )
8 2,51 Tong 99,84
Amorphene
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3.2. KHAO SAT SO BQ ANH HUONG CUA CAC YEU TO
3.2.1. Anh huwéng cia 4p suat
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Hinh 3.1. Anh hwéng cia 4p suat dén ham lweng a—Terpineol

Viéc nang cao ham luong o—Terpineol duoc tién hanh dudi 4p suit chung cét tir
50 Pa dén 250 Pa, nhitng sy thay doi khac nhau dd dién ra trong ham luong o—
Terpineol trong phan doan nhe dugc thé hién trong Hinh 3.1. Ham luong a—Terpineol
trong phan nhe ting déu khi &p sut chung cét ting manh tir 150 Pa 1én 200 Pa, va sau
d6 giam tr 250 Pa. Boi vi duong di trung binh tu do cua phén tor o—Terpineol giam
manh khi 4p sudt chung cat ting, do d6, ngay cang c6 nhiéu phan tir khong thé dén
dugc bé mat ngung tu. Khi dp suit chung cat ting 1én 100-200 Pa, dan dan cac ciu tir
nang hon (Caryophyllene, Humulene, Guaiyl acetate, 6—Cadinene) vai trong luong
phan tir 16n hon so véi o—Terpineol khong thé dén duoc binh ngung. Vi viy, o—
Terpineol bat dau tré thanh thanh phan chinh trong phan nhe. Bén canh dé, khi ap suat
chung cit tang, ham luong a—Terpineol trong phan ning tang lién tuc va nguoc lai doi
véi phan nhe. Khéi lugng phan tir cang 16n thi su s6 lwong cau tir tai phan nhe giam
cang lon. Do d6, hiéu suat thu hoi phan nhe giam, va ty I¢ phan tach giam khi tang ap
suat chung cat. Trong diéu kién ting ap, viéc chap nhan mat ham lugng a—Terpineol
khong lam tang d6 tinh khiét ciia phan doan. két qua nay twong tu v&i nghién ciru chiét
xuat Octacosanol tir sap cam gao cua (Chen et al., 2007). Bé lya chon thong s6 hé
théng cho cac khao st tiép theo, cd dinh diéu kién ap suat 200 Pa (ham luong o—
Terpineol 16n nhat & 65,73%) 1a hoan toan phi hop dé van hanh thiét bi.
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3.2.2. Anh hwéng cia nhiét dd bé mit héa hoi
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Hinh 3.2. Anh hwéng cia nhiét dd bé mit héa hoi dén ham lwong o—Terpineol

Biéu db trinh bay su anh huong cua nhiét dd bé mat hoa hoi trong khoang 30 dén
50°C 1én ham lwong o—Terpineol trong phan doan nhe duogc thé hién trong hinh 3.2.
Véi sy gia ting nhiét d6, ham luong o—Terpineol giam va ham luong cac chat khéac
ting 1én trong phan doan nhe. Diéu ndy xay ra do khi nhiét d6 chung cét ting, ap suit
hoi ting nhanh; dong thoi, dudng di tu do trung binh cua phan tir tré nén dai, tao ra
cac su va cham lién tuc giita c4c phan tr tai ving khong gian gitra bé mit hoa hoi va
bé mit ngung tu (LutiSan et al., 1995; Lutisan et al., 2002). Do d6, cac hop chét ning
hon véi khdi lwgng phan tir 16n hon, chiang han nhu Caryophyllene, Humulene, Guaiyl
acetate, 5—Cadinene cd thé dén phan nhe khi ting nhiét 6. Boi vi duong di phan tir
trung binh cua phan tir a—Terpineol gan véi mot trong cac phan tir con lai trong diéu
kién nhat dinh, do d6, c¢6 nhiéu phan tr ning hon tap trung nhiéu tai phan nhe hon 1a
o—Terpineol. Vi vay, ham lugng cac hop chat ¢ khéi luong Ion gia ting dang ké trong
phan nhe. Mt khac, 35 °C tro thanh mot diém mang tinh budc ngoat cho nhiing thay
ddi vé ham luong o—Terpineol trong phan doan nhe. O nhiét do dudi 35 C, ham luong
o—Terpineol trong phan nhe giam nhe trong khi ham luong a—Terpineol trong phan
nang c6 xu hudéng tang 1én. Dicu ndy chung minh rang a—Terpineol chi c6 thé bay hoi
dén binh ngung, nhung cac cau tir cO trong lugng phan tir 16n hon so véi a—Terpineol
khong thé dén dugc phan nhe va duogc thu thap trong phan nang. Vi su gia ting nhiét
d6, mot vai phan tir & cac phan doan ning hon bat dau cé du nang lugng dé thoat ra
khoi bé mat hoa hoi va duge ngung ty tai phan nhe, nhung maot vai phan tir nhe hon di
chuyén ngau nhién hon trong khe ho va khdng thu hdi tai phan nhe va phan nang (hao
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hut). Khi nhiét do trén 45 °C, gan nhu khong thé thu a-Ter tai phan nhe va hiéu qua
phan tach khong dat yéu cau. Két qua nay c6 xu huéng dir liu gan twong tu Vi
nghién ctu tinh ché hop chat Citral trong phan doan nhe tir ngudn tinh dau sa chanh
cua (Tovar et al., 2011). Bé lya chon théng sb hé thdng cho cac khao sat tiép theo, cb
dinh diéu kién nhiét d6 35 °C (ham lugng o—Terpineol 16n nhat & 67,57%) l1a hoan
toan phu hop dé van hanh thiét bi.

3.2.3. Anh hwéng cia lwu hrong

100 T . T 80
g — i = L170F
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B ot
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20 + =
2 1108
2 0 : : : ——0
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Luu lugng dong nhap liéu (mL/phut)
E=Ham lugng a-Terpineol Do thu hoi

Hinh 3.3. Anh hwéng cia lwu lwong dén ham lweng a—Terpineol

Biéu d6 trinh bay trong hinh 3.3 cho thiy sy anh huéng cua luu luong tinh dau tir
1 mL/phat dén 3 mL/phit 1én ham lugng o—Terpineol trong phan doan nhe. Két qua
thé hién viéc luu luong cang 16n s& 1am giam manh két qua thanh phan va d6 thu hoi
ctia hoat chat tai phan doan nhe. Diéu nay 1a do khi hé théng dugc nhap liéu lién tuc &
lwu lwong cao, toc dd6 mang khuay truc khong dap ung kip dé dan trai déu va gitr
nguyén lidu trén dién tich bé mat hoa hoi. Bong thoi, nguyén liéu khong du thoi gian
tiép xdc véi nhiét do dé tién hanh gia nhiét. Bén canh do, luu lwong thap nhat & 1
mL/phdt s& 1am ham lugng c&c hoat chat c¢6 xu hudng giam di trong khi do thu hoi ¢
muc tim cao Vi thoi gian phan tach cac hop chat ¢ khdi lugng dién ra dai hon. Tai
diéu kién nay s luong céc hop chét bay hoi gia ting dang ké 1am cho thanh phan hoat
chat muc tiéu co trong phan doan nay bi giam hon so v&i mitc cao hon 1a 1,5 mL/phdit.
Xu hudng két qua nay twong tu voi nghién ctu khao sét téi wu luu lwong nguyén liéu
dé phan tach Monoglycerides cua (Fregolente et al., 2005). Lya chon théng s 1,5

mL/phat 13 diém t6i wu cua thi nghiém, tai d6 ham luong o—Terpineol 16n nhat 14
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70,80% véi do thu hoi 1én dén hon 85% la hoan toan dat duoc muc tiéu da dé ra cua
nghién cuu.
3.3.TOI UU PIEU KIEN CHUNG CAT BOI PHUONG PHAP TOI UU HOA BE
MAT (RSM)
3.3.1. Panh gia mirc d§ phu hep giira mé hinh va thuc nghiém
Qua cac thi nghiém khao sat trén da thu hep ving anh hudng cua cac théng sd
cong nghé, tir d6 gidi han viing khao sat dé tim diém tdi uvu bang phuong phap dap tung
bé mat. Dé thiét ké va kiém dinh tinh tuong thich ctia mé hinh, phuong phap phan tich
phuong sai ANOVA da dugc stir dung va trinh bay tai phu luc A3.
Xét theo cadc mirc da néu tai muc 2.3.3., md hinh bac hai tai nghién cau dat dugc
ca bén muc lan luot 12 P < 0,05; AP = 15,1260; LOF = 7,62; R? = 0,9605. Cho thiy md
hinh hoan toan c6 ¥ nghia vé& bé mit théng ké&. Muc d6 chuan xac caa mé hinh hdi quy
phu thudc vao mot sé phan hoi anh huong dén mé hinh gém hé sb twong quan R?, R?
hiéu chinh, gia tri ¥ nghia p va mirc d6 phd hop cua bién doc lap. Tir két qua & phu luc
A3, sau khi loai bo cac yéu té khdng phi hop cho ham muc tiéu véi d6 tin cay tir 95%,
cac diéu kién thuc nghiém thé hién méi lién hé gitra gia tri ham muc tiéu va cac gia tri
bién doc lap duoc viét lai duéi dang cia phuong trinh bic hai theo phuong trinh (4)
nhu sau:
Phuong trinh theo ma hoa:
Y = 70,67 + 1,41X, + 0,8816X, — 1,59X, X, + 1,87X, X5 + 0,9037X, X,
—2,77X,% — 1,24X,% — 0,8433X,* ©)
Phuong trinh thyc té:
Y = —54,90834 + 0,581792X, + 4,37494X, — 0,006355X, X,
+0,074850X, X5 + 0,361500X,X5 — 0,001109X, 2 ©)
— 0,049570X,% — 3,37304X,>
Trong khoang khao sat, phuong trinh (6) va (7) thé hién viéc gia tri Y chiu su
anh huong bac nhat cua yéu té Xi, Xz; bac hai ba yéu té X1, X2 va Xz va chiu anh
huong dong thoi cia ba cap yéu to (XiXz), (X1Xs) va (X2Xs). Két qua phan tich nay
khang dinh qué trinh nang cao ham luong hoat chat a—Terpineol déu chiu anh huong
ctia ca ba yéu té nay twong tu véi phan khao sat luan phién tiing bién ¢ trén. Do d6
viéc dung ba bién doc 1ap 1a 4p suat chan khéng, nhiét do bé mit hoa hoi va luu luong

nhap liéu dé t6i wu diéu kién nang cao hoat chét 1a hoan toan c6 y nghia.
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Kiém dinh F va gia tri p < 0,0001 cho thay tinh tuong thich gitra md hinh va thyc
nghiém 1a gan nhau, chinh vi vay cang khang dinh tinh ¢ng dung thuc tién véi d6 tin
cay cao. Hé sé R? ciia ham muc tiéu Y 13 0,9605 cho thiy 96,05% su thay do6i vé ham
lwong 14 do anh hudéng tuwong tac qua lai giita cac bién doc 1ap va 3,95% sy thay doi la
do céc yéu té ngoai ludng chua xac dinh dugc gay nén (du doan do sai s6 ngau nhién).
Cang nhiéu bién thi gia trj R? cang ting, nén dyua vao R2 cd thé din dén sai léch, vi vay
st dung R hiéu chinh. Trong nghién cru ndy, gié tri R? hiéu chinh déu 1a 0,9098. Diéu
nay cho thdy mé hinh c6 su twong thich tuong d6i chat ché voi thuc nghiém.

Bang 3.3. Hé so twong quan tir mo hinh

Ham muc tiéu Phuong sai R2 R? hiéu chinh C\V, %

Ham lugng o—Terpineol 1,05 0,9605 0,9098 1,57

3.3.2. Phan tich t6i wu hoa thong qua mé hinh 3D bé mit dap ving

Cac mé hinh dap (ng bé mit gilp du doan so bd céc gia tri 1an can lam cho ham
muc tiéu dat mirc d6 t6i wu. Nhin chung, céc cap yéu té nhu ap suat-nhiét ¢ bé mit
hoa hoi, ap suat-luu lwong nhap liéu, nhiét d6 bé mit hoa hoi-luu legng nhap liéu anh
huéng truc tiép dén ham lwong hoat chat. Hinh 3.4 cho thiy khi ting 4p suat tir 150
dén 200 Pa gi4 tri ham luong c6 xu huéng gia ting nhung cang ning cao ap suat thi
gia tri c6 xu hudéng giam. Luu lugng cang tang cao tir 2 mL/phdt sé lam cho ham
lwong hoat chit thu hdi bat dau giam manh. Két qua nay tuong tu véi két qua cua cac
khéo sét luan phién ting bién nhu dudng di phan tir trung binh, su tuong tac gitra cac
hop chét dudi diéu kién 4p suat sau va su phan b dong nhat hay khong ddng nhit cua
nguyén liéu trén bé mat hoa hoi cua hé théng. (Chen et al., 2007; Manohar et al., 2009;
Martins et al., 2012).

(a) Ap suat—Nhiét d§ bé mit héa hoi (b) Ap suit-Luwu lwgng nhap ligu
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(c) Nhiét dg—Luu lwgng nhap ligu
Hinh 3.4. Md hinh 3D vé anh hwéng caa cac ciap yéu té dén ham lwong a—Terpineol
3.3.3. Xac dinh diéu kién van hanh téi wu
Tir cac phan héi trong hinh 3.4 va hinh 3.5 bén duéi, tng dung da dé& xuét diéu
kién t6i wu cho viéc nang cao thanh phan hoat chit o—Terpineol nhu sau: ap suat
205,95 Pa, nhiét do bé mat hoa hoi 35,32 °C, luu lwong 1,34 mL/phdt véi két qua ham
muc tiéu du doan 1a 77,72%. Tién hanh kiém chiung ham luong o—Terpineol & diéu
kién toi wu dé xuat, thi nghiém duoc l3p lai 3 1an va két qua duoc trinh by ¢ bang 3.4.
Két qua thi nghiém gan bang vai gia tri du doan cia mé hinh va sai s6 so vai md hinh

khong nhiéu.

D6 phu hop Ham luong a-Terpineol (%)

1}

B: Temp (C)
B: Temp (C)

250

A: Press (Pa) A: Press (Pa)
Hinh 3.5. P6 thi 2D thé hién anh hwéng cia ap suit va nhiét do bé mit héa hoi dén ham
lwgng a—Terpineol tai lwu lwgng 1,34 (mL/phut)

Béng 3.4. Kiém tra diéu kién phan héi ciia diém tdi wu

Két qua phan tich  Gia tri dyw doan  Phén trim sai s6

70,97 0,14
Ham luong o—
) 70,25 70,87 0,87
Terpineol
70,13 1,04
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3.4. KET QUA HOAT TINH CHONG GOC TU DO DPPH"®

Phuong phap danh gia hoat tinh chéng géc tw do DPPH® (Blois, 1958) g6p phan
xéac dinh kha ning loai bo goc tu do cua miu tinh dau. Dua trén co ché ghép cap giita
dién tor tu do ton tai trong phan tir DPPH va nguyén tir hydro tir cac hop chat chng
oxy héa trong mau tinh dau. Cac hop chat chéng oxy hda trong mau Iam giam mau sic
tim cua géc tuy do DPPH® trong dung dich thanh mau vang cua diphenyl-
picrylhydrazine. Gia tri hoat tinh chéng gdc tu do dugc biéu thi bang mg dwong luong
Ascorbic acid trén mot mL tinh dau (mg AAE/mL EO). Cac mau duogc chuan bj cho
phan tich gdm: hai phan doan nhe — niang cua tinh dau t6i uu (Optimal-D va Optimal—
R), tinh dau nguyén liéu thd va mau a-Terpineol tinh khiét sir dung 1am mau ddi
chang. Két qua dugc trinh bay qua hinh 3.6.
8,00 + 7,56784
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6,00 +

5,00 +
400 1 367342

5,9669¢

oc tu do
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Hoat tinh ch

Hinh 3.6. Hoat tinh chéng géc tw do DPPH® (mg AAE/mL EO)

Hoat tinh khang oxy hoa bang cach chong goc tw do DPPH® ciia phan doan toi
uu (Optimal-D va R) duoc so sanh véi tinh dau tho va dbi chimg o—Terpineol c6 gia
tri dao dong tir 5,9669 dén 7,5678 mg AAE/g EO. Phan tich dit liéu thong ké cho thay
hoat tinh chong gbc ty do DPPH® giita cAc mau danh gia dugc so sanh theo thu ty
giam dan nhu sau: Mau Optimal-R (7,5678 + 0,02¢ mg AAE/mL EO) > Optimal-D
(5,9669 + 0,0154° mg AAE/mL EO) > tinh dau thd (4,9702 + 0,0296° mg AAE/mL
EO) > ddi chimg o—Terpineol (3,6734 + 0,05972 mg AAE/mL EO). Trong d6 mau
Optimal-R c6 hoat tinh khang oxy hda DPPH cao nhat, cu thé la cao gap 1,26 lan so
véi mau Optimal-D, 1,52 lan tinh dau thd, 2,06 1an so véi mau thap nhat 1a déi chung
o—Terpineol 90%. Nguyén nhan sy khac nhau vé hoat tinh khir goc ty do DPPH giira

cac mau tinh dau duoc Iy giai bai sy hién dién cua cac hoat chit mang dic tinh sinh
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hoc ¢6 khéi lugng nang hon nhu —Cadinene, Humulene, 7—epi—a—Eudesmol, 7—epi—
B—Eudesmol va mot luong nhé hop chat dé bay hoi di bi 16i cuén vao phan doan ning
trong sudt qua trinh phan tach. Phan doan Optimal-R chta it a-Terpineol nhung kha
ning khang oxy hoa lai cao hon phan doan Optimal-D, diéu nay ching to trong thanh
phan tinh dau Optimal-R khong chi c6 a-Terpineol c6 kha ning khang oxy hoa ma con
c6 nhiéu hop chat khac c6 kha ning khang oxy hoa tao ra tinh chat cong huong lam
gia tang hoat tinh nay. Tuy phan doan Optimal-D cd kha nang khang oxy hoa it hon
phan doan Optimal-R, nhung ngugc lai mac d6 huong cao tao cam giac nhe nhang thu
thai hon phan nang rat nhiéu, bén canh dé theo (Li, L. et al., 2014) thi cac phan doan
nhe chira hoat chat a-Terpineol c6 kha ning khang khuan rat cao dong thoi kha ning
khang oxy hoa cua Optimal-D cao hon chit chuan a-Terpineol 90%. So sanh Voi
nghién ctu cua (Valkova et al., 2022), tinh dau tram Nam gan gbc c6 mac khang oxy
hoa 162,0 + 0,0154 pg TE/mL EO, diéu nay cho thiy cac phan doan tai nghién ctu
hoan toan c6 tinh &ng dung cao cua tinh dau nay vao cac san pham my pham, thuc
pham va dugc pham.

3.5. KET QUA HOAT TINH CHONG GOC TU DO ABTS®*

Phuong phap danh gia hoat tinh chéng gdc tw do ABTS** (Re et al., 1999) gop
phan xac dinh kha ning loai bé gbc ty do cua tinh diu véi co ché twong tu phuong
phap DPPH®, nhung khac & diém ban chat cua ABTS khong phai 1a gbc tu do, phai
can sy hd trg cua mot tdc nhan oxy héa manh 1a K2S,0s dé tao thanh géc tu do
ABTS**. Céc hop chat chéng oxy hoa trong mau lam giam mau xanh dwong den cua
ABTS** trong dung dich thanh mau xanh ngoc cia ABTS. Gi4 trj hoat tinh chéng géc
tu do dugc biéu thi bang mg duong lwong Trolox trén mot mL tinh dau (mg TE/mL
EO). Cac mau duogc chuan bi cho phan tich gidng véi phuong phap DPPH. Két qua
dugc trinh bay theo hinh 3.7.

Két qua cho thay hoat tinh chéng géc ty do ABTS®* ctia phan doan tinh dau téi wu
c6 gia tri dao dong tir 5,9592 dén 6,8126 mg TE/mL EO, Phan tich thong ké cho thay
hoat tinh loai bo géc tu do ABTS®* giita cAc mau dugc so sanh theo thtr ty giam dan
nhu sau: Mau Optimal-R (6,8126 + 0,0760¢ mg TE/mL EO) > tinh dau thé (6,7025 *
0,0263° mg TE/g EO) > Optimal-D (5,9592 + 0,0322" mg TE/g EO) > dbi ching o—
Terpineol (5,5491 + 0,0531% mg TE/g EO). Trong d6 mau Optimal-R van 1a mau c6
hoat tinh chong goc ty do ABTS tét nhat, cu thé 1a cao gap 1,14 1an mau Optimal-D
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va 1,23 1an mau thap nhat 1a d6i chimg o—Terpineol. Piéu nay duoc ly giai tvong tu
két qua DPPH, nhung sy chénh léch khong nhiéu nay 1a do hop chat ABTS tuong d6i
bén trong hop chat do duoc K2S:0g hd trg chuyén hoa. Song song do, két qua ciing
cho thiy cac phan doan sau phan tach cé hiéu niang chdng gdc tu do ABTS®* gan bang
so vai tinh dau tho ban dau. So véi két qua nghién ciu trén tinh dau tram Tra chanh
cua (Zhao et al., 2008), két qua ABTS 14 1,5x103 mL VitE/mL EO thap hon so v4i
nghién cau ndy. Két qua ndy cho thiy cac phan doan tai nghién ciru hoan toan ¢ tinh
g dung trong viéc chng céc géc tu do tuong tr ABTS®".

8,00 T

7.00 + 6,7025 6,8T126
5,9592

6,00 + 5,5491

5,00 +

tu do ABTS**

(mg TE/mL EO)

7
A

4,00 +

ong goc

r
A

3,00 +
2,00 +
1,00 +

Hoat tinh ch

0,00 : : : |
a-Terpineol Tho Optimal-D Optimal-R

Hinh 3.7. Hoat tinh chéng géc tw do ABTS*" (mg TE/mL EO)

Cac két qua trén ching minh viéc c6 thé sir dung phin doan nhe vao cac san
pham thue, dugc va my pham do mac do chdng goc tu do tét va tinh tng dung mui
huong cua chiing (Sousa, Damido Pergentino de et al., 2007; Zhou et al., 2014) nham
dam bao su an toan vé liéu luong trong viéc st dung hoat chét thién nhién cua con
ngudi va ting gia tri kinh té, tinh tng dung cua phuong phap ndy ciing nhu cac phan

doan.
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KET LUAN VA KIEN NGHI

1. KET LUAN

Trong nghién ctu ndy, can tinh dau tram Nam gan duoc tién hanh phan doan
bang phuwong phap chung cat phan tir nham nang cao ham luong hoat chat o—Terpineol
trong tinh dau. Cac yéu t6 anh hudng dén qua trinh phan doan tinh dau dugc khao sat
bao gom &p suat (Pa), nhiét dd bé mit héa hoi (°C) va luu lwong nhap liéu (mL/phat),
sau d6 t6i wu hoa cac yéu té cong nghé boi phuong phap dap tng bé mat (RSM) dé thu
dugc phan doan c6 ham lugng o—Terpineol cao nhit. Cac phan doan cing véi mau
tinh dau thé va mau dbi ching dugc danh gia kha nang chong goc tu do bang phuong
phap DPPH va ABTS.

Két qua khao sét cho thay:

1. Ap suat chan khdng van hanh, nhiét d6 bé mit hoa hoi (°C) va luu lwong
nhap liéu (mL/phat) déu c6 anh huéng dang ké dén qua trinh phan doan can tinh dau
tram Nam gan.

2. Ap suit chan khong khoang 150250 Pa, nhiét do bé mit hoa hoi khoang
30-40 °C, luvu lugng nhép liéu khoang 1-2 mL/phit 1a phi hop dé thu dugc cac phan
doan tinh dau voi ham luong o—Terpineol cao.

3. Két qua t6i wu hda bé mit dap ung dé xuit thong sé van hanh tdi vu bao
gom &p suat 205,95 Pa, nhiét d6 bé mit hoéa hoi 35,32 °C, luu luong tinh dau 1,34
mL/phdt ¢ng véi diéu kién ndy phan phan trim hoat chat o—Terpineol dat cao nhét 1a
70,97% véi @6 thu hoi hoat chét 1én dén 70,8%.

4. Két qua hoat tinh chéng géc tu do trén DPPH® cho thay phan doan nhe
(5,9669 + 0,0154° mg AAE/mL EO) chéng lai cac gbc tu do cao hon han so véi tinh
dau nguyén liéu va dbi chung o—Terpineol do c6 sy hién dién cia cac hoat chat sinh
hoc khac. Nguoc lai, trén goc tu do ABTS®* phan doan nhe (5,9592 + 0,0322° mg
TE/mL EO) c6 hoat tinh thap hon so vai tinh dau nguyén liéu va gan bang véi doi
chung a—Terpineol.

5. Két qua trong nghién cttu cho thdy chung cat phan tir phil hop cho viéc
phan tach va 1am giau hop chat co gia tri cao trong tinh dau trong khi cac cong nghé

khac khdng thuc hién duoc.
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2. KIEN NGHI
Ung dung hé théng vao quy mé Pilot véi cac diéu kién tdi uu.
banh gia thém hoat tinh sinh hoc théng qua chi tiéu FRAP, kha nang khang

khuan, khang nim, khang té bao ung thu cta cic phan doan tinh dau tram Nam gan.
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