Chuong 1. TONG QUAN PE TAI
1.1. GIOI THIEU TINH DAU SA JAVA

1.1.1. Giéi thiéu sa Java
Sa Java (Cymbopogonwinterianus Jowitt) la loai thuc vat thuoc chi sa
(Cymbopogon).

Chi sa 1a mét chi chira khoang 55 loai trong ho Poaceae.

Hinh 1.1. Sa Java - Cymbopogon winterianus Jowitt

Sa Java thuéc nhom cdy co6 mui huwong, day 1a loai cay nhiét d6i sdng lau nam.
Cay thuong xanh, c6 chum soi véi nhidu than moc thang phat sinh tir mot than ré
ngén. Théan cao tdi 2,5 mét, hinh tron, min va bong. La c¢6 hinh dang thudn dai, bé mat
¢6 16ng nham va c6 xu hudng rii xudng 3/4 phién 1a. Than cdy c6 mau hong tia hoic
d6 thim. R& moc khoe, in siu xudng dit khoang tir 25-30 cm. Cac chdi non moc ra tir
nach 14 va hinh thanh ciy con duoc goi 1a cac tép sa, nhiéu tép tao thanh bui sa
(Ravindran, 2017). Cay c6 ngudn gdc tir dao Java cua Indonesia, hién dang phan b tai
cac tinh Tuyén Quang, Ninh Binh, Ha Tinh, ving nui Tay Nguyén cuia Viét Nam
(Singh & Kumar, 2017a).

Cac qudc gia trén thé gidi (ng dung sa Java vao trong y hoc ¢6 truyén va dugc
xem nhu mdt ngudn duogc liéu quy nhd cac hoat tinh sinh hoc cua chung (Sharma et
al., 2019a; Simic et al., 2008; Ram S Verma et al., 2020).



1.1.2. Giéi thiéu vé tinh dau sa Java
Java Citronella essential oil 1a mot hdn hop chira nhiéu hoat chat d& bay hoi va
c6 mui thom dic trung dwoc chiét xuat bang chung cit hoi nudc tir cdy sa Java

(Cymbopogon winterianus Jowitt) (Wany et al., 2014).

Hinh 1.2. Tinh diu sa Java

Puoc cau tao cha yéu boi cac monoterpenes (+80%). Citronellal, Citronellol va
Geraniol 14 nhitng terpenoid chinh duoc tim thdy trong tinh dau sa Java va 1a chat nén
dé tong hop cac chit hitu co nhu nudc hoa (Ram S Verma et al., 2020). Citronellal
duoc st dung trong tdng hop hoa hoc nhiéu hop chat khac nhau, dic biét la
hydroxycitronelal, 13 chat diéu huong quan trong, 1am cho nudc hoa c6 mui hoa tu
nhién (Beneti et al., 2011; Sharma et al., 2019b). Geraniol la hop chat khong mau, mui
dé chiu giéng huong thom ciia hoa hong, 1a mot trong nhiing thanh phan trong nudée
hoa va ciing 1a mét chit tao hwong vi ctia nhiéu loai thuc pham. Citronellol 13 thanh
phan phd bién trong nganh nuéc hoa va cac loai thuc chong con trung (Katsukawa et
al., 2011; Sedikelo et al., 2022; Sharma et al., 2019b).

Tinh dau sa Java dugc danh gia theo TCVN 11426:2016 (1ISO 3848:2016)
(Singh, Kumar, et al., 2017).

Trong tinh dau sa Java gom cac hop chat dic trung nhu: Citronellal (2,2-55,4%),
Geraniol (14,2-53,0%), Citronellol (8,2-16,4%), D-Limonene (0,2-5,0%), Elemol
(0,8-8,2%), Citronellyl Acetate (0,3-1,7%), Geranyl Acetate (0,6-2,3%), p-Elemene
(0,2-1,4%), Germacrene D (0,1-1,7%), 6-Cadinene (0,2-1,3%) (Ram S. Verma et al.,
2020).



1.2. GIOI THIEU VE HOAT CHAT CITRONELLAL, CITRONELLOL VA
GERANIOL.

Citronellal (3,7-dimethyl-6-octenal) 13 mot monterpene, chu yéu duwgc hinh
thanh boi qua trinh trao doi chit thir cap cua thuc vat. N6 thuong duge phan tach nhu
mot hdn hop bang cach chung cit hoi nudc hodc chiét xuat dung méi tir dau cua
Corymbia citriodora Hill va Johnson va cay sa Java (Singh & Kumar, 2017b).

Danh phap IUPAC: 3,7-Dimethyloct-6-enal

S6 CAS: 106-23-0

Bang 1.1. Cac thong s6 héa 1y va ciu tao cia Citronellal

Théng s6 héa 1y Cong thirc ciu tao

Cong thirc phan C10H180

tir
Khéi lugng phan 154,25 g/mol CH; O

tir

Khéi lwong riéng 0,855 g/cm® H
Nhiét do soi 201-207°C

Nhiét héa hoi tiéu 44,2 kd/mol

chuén HaC CH,

Citronellol 13 mdt monoterpene ruou monoterpene dugc tim thay trong tinh dau
cua thuc vat thudc chi C ymbopogon (Santos et al., 2019).

Danh phap IUPAC: 3,7-Dimethyloct-6-en-1-ol

S6 CAS: 106-22-9



Bang 1.2. Cac thong sé hoa Iy va ciu tao caa Citronellol

Théng s6 héa ly Cong thirc cau tao
Cong thirc phan C10H200
tir
Khéi lugng phan 156,27 g/mol
tir
Khéi lwong rieng 0,855 g/cm® /
Nhiét d6 soi 225°C
Nhiét héa hoi tiéu 63,50 kd/mol o
chuin

Geraniol 1a mdt loai rugu monoterpenic ¢6 mui thom dé chiu giéng nhu hoa
hong, dugc biét dén 1a thanh phan quan trong trong nhiéu loai tinh dau va duoc sir
dung thuong mai nhu mot chit nén tong hop huong thom trong my pham va cac san
pham gia dung (Mgczka et al., 2020).

Danh phap IUPAC: (2E)-3,7-Dimethylocta-2,6-dien-1-ol

S6 CAS: 106-24-1

Bang 1.3. Cac thong s6 hoa ly va ciu tao caa Geraniol

Théng so6 hoa ly Cong thirc cau tao
Cong thirc phan C10H180
tu
Khoi luong phan 154,25 g/mol
tr \
Khbi lwong riéng 0,889 g/cm® /
Nhiét do soi 230°C
Nhiét hoa hoi tiéu 54,61 kJ/mol or
chuén

1.3. PHUONG PHAP CHUNG CAT PHAN POAN CHAN KHONG

Phuong phép chung cét ndy duoc biét dén va str dung rong rai dé tach cac thanh
phan dé& bay hoi trong hén hop long. Trong nganh cong nghiép dau khi, cong nghé
chung cit chan khong phan doan 13 phwong phap di dugc sir dung rat 1au doi (Parra et
al., 2010). Qua trinh duoc thuc hién trong diéu kién chan khong béng cach dun néong

hdn hop cac chat co nhiét do soi khac nhau, trong d6 cac chat c¢6 nhiét do soi thap nhat



s& duoc phan tach trude, cho dén cudi cung 14 chét co nhiét d6 soi cao nhat. Trong qua
trinh phan tach, pha hoi duoc lam giau boi thanh phan d& bay hoi nhat khi nd 1én d&én
dinh cot. Phuong phap nay dua trén sy khac biét vé do bay hoi cta cac thanh phan
trong hdn hop, trong d6 qua trinh truyén khéi xay ra thong qua su tiép xtc giira pha
hoi va pha long ¢ cting nhiét 4o va ap suét, qua trinh bay hoi va ngung tu xay ra dong
thoi va lién tyc. Két qua 1am gia ting néng do cia thanh phan dé bay hoi hon trong
pha hoi va thanh phan it bay hoi hon trong pha 1ong. Chi sau khi hau hét chat long dé
bay hoi hon di duoc tach khoi hdn hop, chét 1ong it bay hoi hon sé trai qua qua trinh
bay hoi va ngung tu (Beneti et al., 2011; W. P. Silvestre et al., 2016).

Phuong phap nay duwa trén sy khic biét vé do bay hoi cia cac hop chit va phu
thudc vao tinh chat vat 1y va hoa hoc cua cac cau tir cling nhu ap suit va nhiét do cua
qua trinh chung cit. Hiéu sudt qua trinh phén tach ciing phu thudc vao cic qua trinh
truyén nhiét, truyén khéi giita cdc pha 1ong va hoi cia hdn hop. Do dé, loai dém,
duong kinh va chiéu cao cta cot chung cat anh hudng truc tiép dén két qua (Wankat,
2006). Tinh dau 1a su pha tron cia tecpen va cac hop chat dé bay hoi khac. Hau hét
cac tecpen khong 6n dinh nhiét, phan huy hoac oxy héa ¢ nhiét dd cao hoac khi c6 anh
sang hodc oxy. Do d6, quy trinh chung cit thudng duoc thuc hién & ap suat chan
khong dé giam nhiét d6 hoa hoi cia hdn hop dé bay hoi. Viéc sir dung ap sudt chan
khong lam giam nhiét d6 soi ciia cac hop chit vi do bay hoi ting 1én khi 4p suit giam,
qua trinh nay thic day sy phan tach. Khi thuc hién & 4p suat chan khong ciing lam
cham cac phan tng phan hay cac hop chat nhay cam voi nhiét do do giam nhiét d6 soi
so voi khi lam viéc ¢ 4p suat khi quyén. Gan day voi nhu cau ngay cang cao cua con
nguoi va san xuét, viée st dung céng nghé nay cang duoc chu trong hon dé phuc vu
cho nhu cau nay.

1.4. TINH HINH NGHIEN CUU
1.4.1. Tinh hinh trong nuéc

ThS. Nguyén Thi Ngoc Lan, ThS. Nguyén Qudc Duy Khoa K§ thuat Thuc pham
va Moi trudng cia Dai hoc Nguyén T4t Thanh, nghién ctru chung cit tinh dau sa Java
nhap tir huyén Lam Ha bang phuong phap chung ct truc tiép va so sanh ching vdi
tinh dau sa Java dugc chung cat tir nguon nguyén liéu khac. Két luan cho thay, cac
chat chinh trong tinh dau sa & Lam Ha déu co gia tri dat chuan I1SO 3848:2016 va cao
hon tinh dau sa Java chung cét tir ngudn nguyén liéu noi khac (Lan et al., 2020).
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Nhom nghién ctu cia Nguyén Trong Phiic Nguyén vao nam 2022 di tién hanh
nang cao ham luong hoat chat Citronellal tir hai loai tinh dau cdy bach dan chanh
(Eucalyptus citriodora) va ciy sa Java (Cymbopogon winterianus) bang phwong phap
phan doan chin khong sau. Két qua phan tich GC—MS cua cac phan doan thé hién tai
phan doan F2 cua tirng loai tinh dau thu duoc ham lwong vai d6 thu hoi Citronellal cao
1a 87,51% va 91,58% (Nguyén et al., 2022).

ThS. Pham Hoang Danh, ThS. Nguyén Dinh Phic Khoa K§ thuat Thuc pham va
Moi trudng tai truong DH Nguyén T4t Thanh, ¢ nhiét d6 s6i khac nhau tinh dau tram
gi6 thd duoc phan thanh nhiéu phan doan bing viéc st dung phuong phép chung cat
phan doan chan khong. Két qua thu duoc bén phan doan Tram gi6 rat khac nhau vé
mat cam quan. Ham luong va do thu hoi eucalyptol ¢ bay nay lan luot 13 74,8 va
96,4%. Eucalyptol thu duoc 16n hon nhiéu so véi gia trj tdi thiéu (40%), duoc quy
dinh trong quy chuan k¥ thuat dia phuong d6i voi tinh dau Tram ¢ Hué (QCBP
1:2017/TT-H) (Danh et al., 2022).

Niam 2021, nhom nghién cttu ciia Thac st D4 Dinh Nhat da thuc hién khao sat i
vu anh huong cia cac thong sb qua trinh 1én phuwong phap chung cat phan doan chan
khong tinh dau sa chanh (Cymbopogon citratus), bao gom ap suét chan khong, loai cot
chung cit va nang luong dugc cung cip cho toan hé thong. Két qua thé hién o diéu
kién téi wu gébm cot 400 mm, 4p suat 15 mmHg va 165 W ning luong dau vao, qua
trinh s& thu duoc 5 phan doan voi ham lugng hoat chat Citral cao nhat (chiém 95%) &
phan doan F4, F5 véi do thu hoi 1én dén 80% (Dinh Nhat Do et al., 2021).

1.4.2. Tinh hinh ngoai nwéc

Nhoém nghién ciru cia Milojevic cung cong su (2010) (Milojevié et al., 2010) bao
c40 cac mo hinh chung cat phan doan tinh dau & cay bach xu (Juniperus communis L.).
Két qua da tach duogc mot sé thanh phan chu yéu cua tinh dau gom a-pinen, sabinene
va myrcene (65% tinh dau).

Silvestre va cong su (2016) (Wendel P Silvestre et al., 2016), tién hanh nghién
ctru phan doan tinh dau quyt xanh (Citrus deliciosa Tenore). Cac két qua thu duoc
chang minh rang chung cat phan doan chan khong cé kha ning tach cac tecpen
hydrocacbon (thu hoi & dinh cot) khoi cac tecpen c6 chiic nang hoa hoc khac (ruou,
andehit, xeton, v.v.) vin con ¢ dudi cung. M6t s hop chét vi luong trong tinh dau
quyt xanh, chang han nhu metyl-N-metyl anthranilate (phan khéi lugng 0,006g trong
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tinh dau tho) va alpha sinensal (phan khéi lugng 0,004g trong tinh dau tho), nong do
ctia chung ting hon muoi 1an sau khi phéan tach. Phan khéi lwong cua hop chét chinh
cua tinh dau, D-Limonene, da giam tir 0,707 g trong dau thdé xudng 0,218 g & day cot.
Khong ¢6 bang chung vé sy bién tinh vi nhiét do trong cic san pham cua qua trinh
tach.

Nam 2017, mot nhom nghién cu ding dau 1 Pauletti (Perini et al., 2017) voi
viéc ap dung cong nghé phan tach nay dé tach cac hoat chat trong tinh dau cam. Két
qua, trong nguyén liéu thd, ham luong Linalool, mét hoat chat cong dung diéu tri cam
cim tbt, ting tir 0,37% 1én 4,22% & phan khuc duéi ddy thap. Cung véi phuong phap
nay nhung & mot sé nghién ciru khac, hoat chat D-limonen dwgc phén tach véi do tinh
khiét 96,7% véi ap suat 100 mmHg ¢ 25-26°C (Amanzadeh et al., 2006).

Phuong phéap chung cit chian khong phan doan c¢6 hoan luu ciing dwgc ung dung
dé phan tach va tinh ché tinh dau sa Java (Eden et al., 2018). V&i viéc ap dung cong
nghé phan tach nay, ap suat duoc diéu chinh 1a -76 cmHg véi ti 1¢ hoan luu 13 5:1.
Trong hdn hop ban dau, cac hoat chat chinh c6 trong tinh dau sa Java nhu Citronellal,
Citronellol va Geraniol ham luong dugc xac dinh lan luot 1a 21,59%, 7,45% va
34.27%. Sau khi chung cat va tinh ché dudi ap suat chan khong thu dugc Citronellal
v6i do tinh khiét 1a 75,67% va rhodinol con lai bao gom thanh phan Citronellol va
Geraniol véi d6 tinh khiét 1an lugt 14 19,33% va 34,31%. Tinh ché rhodinol thu dwoc
Citronellol va Geraniol véi d¢ tinh khiét lan Iuot 1a 80,65% va 76,63%.

Nhoém nghién ctru cia Silvestre va cong su (2019) (Silvestre et al., 2019) ciling da
tién hanh nghién ctru qua trinh phan doan tinh dau huong thao bang phuong phap
chung cét phan doan chan khéng. Cac tecpen nhe di bi loai bé & trén dinh cot, trong
khi cac thanh phan chita oxy van ¢ dudi cung. Nhiing chimg minh trén cho thdy,
phuong phap nay cé kha niang mé rong va hiéu sut tot trong viéc tinh ché va chiét

tach cac ché pham mang duoc tinh trong tinh dau.
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Chuong 2. NOI DUNG VA PHUONG PHAP NGHIEN
Cuu
2.1. NGUYEN LIEU
Tinh dau sa Java c6 ngudn goc tir huyén Muong La, tinh Son La. Day 1a ving
nguyén liéu sa Java quy mo 16n cua Viét Nam. Tinh dau sa Java dugc thu nhan bang

phuong phap chung cat 16i cudn hoi nude, duoc cung cap boi cong ty TNHH KHKT
Suwina, TP HCM.

Hinh 2.1. Tinh diu sa Java thé
2.2. HOA CHAT, DUNG CU VA THIET BI
2.2.1. Héa chit
Bang 2.1. Hoéa chit sir dung

Tén hoéa chat Cong thirc phan tir Xuat xir
Géc tu do ABTS® 2,2'- C18H18N406S4 bic
Azino-bis(3-

ethylbenzthiazoline-6-

sulfonic acid)

Géc ty do DPPH® (2,2— C18H12N506 Puc
diphenyl-1—picrylhydrazyl)

Bot Agar Viét Nam
Ethanol 96% C,HsOH M§
Acid ascorbic 99% AAE Trung Quéc
Trolox 97% TE Trung Quéc
Methanol >99,9% (HPLC) CH;OH Duc
Mueller Hinton Broth MHB An Do
Nuéc cat 2 1an H,O Viét Nam
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Potassium Persulfate K5S,04
Sulfuric acid H»SO4

buc

buc

2.2.2. Dung cu va thiét bi
Bang 2.2. Dung cu va thiét bi thi nghiém

Tén dung cu, thiét bi Xuat xir

Hé thong chung cit phan )
Trung Quoc
doan chan khong

May do quang phd UV-
VIS (UV 1800 Nhat Ban
SHIMADZU)

MicroPipette tu dong )
Trung Quoc

don kénh
Becher 50-100-250mL Trung Quédc
Binh dinh mic buc
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Dia 96 giéng Viét Nam

Bang 2.3. Thong sé cot chung cit phan doan

. Chiéu cao  Puong kinh ngoai Khodng cach
Loai cot SO0 mam A
(mm) (mm) mam (mm)
Cot vigreux 1 9 200 29 25
Cot vigreux 2 9 300 29 37,5
Cot vigreux 3 14 400 29 30

2.3. PHUONG PHAP NGHIEN CUU

2.3.1. So' @6 nghién citu

) Xéc dinh thanh phan héa hoc
Nguyén liéu » Tinh chét vt I (trang thdi, mau sdc, mii, & trong, chi sb kivic xa,
3 quay circ)

r Yéutd Diéu kién
Khao sat dieu kién ﬁﬁi cat phan doan chan Cong §u§t W) 150
Ap suat (mBar) 20-40-60-80
Chiéu cao cét (mm) 200-300-400

i

Phin tich thanh phin héa hoc céc phan doan
(GC-MS)
Danh gia hoat tinh chéng oxy héa DPPH. ABTS
Dénh gia kha ning khang lkhuin

Hinh 2.2 So' 6 nghién ciru
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2.3.2. Quy trinh cong ngh¢

150g tinh dm sa Java

Piéu chinh ap suit

Chung cat

> > <>

Hinh 2.3. Quy trinh chung cit phan doan tinh dau sa Java

Thuyét minh quy trinh:

Thi nghiém phan doan duoc thuc hién dudi quy mo pilot bang hé théng thiét bi
chung cit phan doan chan khong dugc thé hién ¢ hinh 2.4. Pau tién, 150 g tinh dau sa
Java thoé duoc can va cho vao binh cau hai ¢4 250 mL cia Pirc ¢6 bo sung mot it da
bot. P4 bot dong vai trd tao mam soi, tranh hién tuwong nguyén liéu bi s6i cuc bo trong
qua trinh chung cit. Lap hé théng nhu hinh 2.4. Kiém tra dau ndi cia bom chan khéng
v6i hé théng, dam bao hé hoan toan kin khi van hanh thiét bi chung cat. Bat hé thong
bom chan khéng, diéu chinh cac thong sb khao sat gém ap suat, cong suat bép phu hop
véi yéu cau mdi thi nghiém. Cac phan doan duoc phan tach theo nhiét ¢ bang cach
xoay bach tugc 4 co dé thay doi vi tri cac binh nhan tng véi 4 phan doan khac nhau
dua vao cac khoang nhiét do dinh khac nhau. Thoi gian thu hoi phan doan dau tién
duogc tinh tir giot 10ng dau tién ngung tu & phan doan 1. Sau khi két thuc thi nghiém,
thao thiét bi theo quy tic ldp trudc-thao sau, sau d6 dem can mdi phan doan va luu

mau dé xac dinh thanh phan héa hoc va xac dinh hoat tinh sinh hoc.
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Hinh 2.4. H¢ thong chung cit phan doan quy md phong thi nghi¢m

2.3.3. Xay dung gian d6 mé ta mdi quan hé giira nhiét do sbi va ap suit cia cac
CAU tir chinh trong tinh dau sa Java

Qua trinh md phong dugc thuc hién bang phan mém thuong mai ASPEN PLUS
V14. Trong nghién ctru nay, 11 thanh phan don chit c6 ham lwong cao nhat trong tinh
dau sa Java (thu duoc tir két qua do GC-MS) duoc sir dung trong md phong dé dic
trung cho tinh dau sa Java. Trong 11 thanh phan nay, c6 8 thanh phan gom Citronellal,
Citronellol, Geraniol, Citronellyl Acetate, Geranyl Acetate, B-Elemene, 5-Cadinene, o
D-Limonene c6 san trong co so dit liéu caa phan mém Aspen Plus V14, ba thanh phan
gom Germacrene-D, a-Elemol va a-Cadinol khong c6 san trong co so dit liéu caa phan
mém. Ba thanh phan nay duoc gia dinh va nhap vao phan mém bang cach sir dung cau
tric hoéa hoc, khéi lwong phan tir, nhiét do soi, ti trong, enthalpy, ning luong Gibbs
cta chiing, thu dugc tir cac co s dit liéu c6 sin khac nhau, bao gom NIST, Pubchem
va ChemSpider. Dit liéu thudc tinh vat 1y cho cac thanh phan bi thiéu trong co so di
licu Aspen Plus dugc ude tinh bang twong quan dit liéu co sian tir the vién National
Institute of Standards and Technology (NIST) trong Aspen, va cac thudc tinh bi thiéu
duogc wdc tinh trong Aspen Plus bang phuong phap dong gop nhom.

Phuong phap nhiét dong luc hoc dugc chon cho mé phong nay 1a UNIFAC, n6

cung cap cac wdc tinh chinh xac trong cdc mod phong lién quan dén chiét xuat, phan
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tach tinh dau. Ap suit hoi (P™) cua cac chat tinh khiét 14 mot trong nhiing thong sb
dic tinh quan trong trong viéc thiét ké quy trinh k¥ thuat héa hoc. Mic du da co céc tai
liéu chra mot co sé dir liéu thuc nghi€ém da 16n cho hau hét cac hop chét thong
thuong, tuy nhién cac dir liéu cho thanh phan tinh dau van con rét it, do dic diém
chudi dai va cic nhom chire cu thé. Piéu nay cho thiy su can thiét cia cac phuong
phéap du doan dé lién hé ap suat hoi nhu mot ham cua nhiét d6 d6i véi cac hop chit
nay.

Trong nghién ctru ndy 4p sudt hoi cia ciu tr nguyén chit D-Limonene,
Germacrene D, a-Elemol va a-Cadinol Pjs(i) dugc tinh toan bdi phuong trinh Antoine
mo rong:

In"! Ca

pi Cli +

+C,T+C, INT+C,T%:C, <T <C, (1)

3i
Ap suét hoi ciia cdu tir nguyén chét Citronellal, Citronellol, Geraniol, Citronellyl
Acetate, Geranyl Acetate, B-Elemene, d-Cadinene dugc tinh toan bdi phuong trinh

WAGNER 25:

C,(1-T,)+C, (1-T,) +C, (1-T,)** +C,, (1-T,)
J(T) Gy (T Cu T G T o

*’I _
Ir]pi =In pci + T upper

Voéi:
T,=L )

Céac hé sb khac nhau cho moi thanh phén don chit, duoc sir dung tir co s¢ dit ligu
Aspen Plus hoic tinh toan sir dung phuwong phap udc tinh cdc tinh chét vat 1y cua céac
thanh phan thuan tiy bang cach két hop 1y thuyét vé cac trang thai tuong tng véi
phuong phép dong gép nhom. Tinh ndng ciia phuong phap nay, dugc goi la CSGC
(Corresponding-States with Group Contribution)(Li et al., 1994).

2.4, PHUONG PHAP DANH GIA
2.4.1. Xac dinh tinh chit héa 1y va thanh phin héa hoc cia tinh dau sa Java
— Xéc dinh tinh chat cam quan theo tiéu chuan TCVN 8460-2010:
= Ty trong duoc xac dinh theo tiéu chuin TCVN 8444-2010;
=  Goc quay cuc dugc xac dinh theo tiéu chuan TCVN 8446-2010;
= Chi sé khiic xa duoc x4c dinh theo tiéu chuan TCVN 8445-2010;
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= Thanh phin cic chat c6 trong tinh dau sa Java dugc phan tich bang
phuong phap sic ky khi ghép khéi phd (GC-MS).
2.4.2. P thu hdi hoat chét trong phéan doan

Do thu hoi cua hoat chét trong mdi phan doan duoc tinh theo cong thirc sau:

(4)

\ , Mphan dosn X %ohop chi
(%) Thu hdi hoat chat =< phandogn ~ " hop chittrong P ) x 100

My ths X Yhop chit trong mau tinh dau tho
2.4.3. Panh gia hoat tinh chdng goc tu do DPPH*

Phuong phap danh gia hoat tinh khir goc ty do DPPH® lan dau tién duoc thuyét
minh boi (Blois, 1958) v&i mot s6 sira doi cua (Marinova et al., 2011).

Dung dich DPPH gbc duoc chuan bi bang cach dung 0.024 gram DPPH hoa tan
véi dung mo6i methanol trong binh dinh mic 100 mL, bao quan méi trudng kin trong
24 gio va nhiét d¢ 4 °C. Dung dich DPPH géc duoc mang di hiéu chinh véi dung moi
methanol dudi budc song UV-VIS cuc dai 515 nm dén khi dat do hap thu 1,10 + 0,02
ADbs cua may.

Dé xac dinh hoat tinh khtr goc tu do DPPH® cua mau tinh dau, 2,85 mL thudc thu
DPPH d3 hiéu chinh duoc b6 sung vao 0,15 mL dung dich mau tinh dau da pha lodng
100 l1an. Hon hop phan tng dugc @ 30 phut trong bong t6i va do quang phd hap thu
UV-VIS do ¢ budc song cuc dai 515 nm. Mau blank dung dé dbi chiing bao gom 2,85
mL thubc thit DPPH va 0,15 mL methanol. Hoat tinh chéng géc tu do DPPH® (mg
AAE/mL) dugc tinh theo cong thirc cua (Kamkar et al., 2010):

(ODblank — ODmﬁu) X 100 _ b

ODyjank % df (5)

Hoat tinh ch6ng gbc tw do pppy = "

Dung dich chuan gdc ascorbic acid nong do 1000 ppm dugc chuan bi bang cach
dinh mtc 0,01 gram ascorbic acid dén 10 mL bing methanol. Pha lodng chat chuan &
cac nodng d6 100, 200, 300, 400, 500, 600, 700 ppm. Tién hanh phan tng véi thudc thir
DPPH, sau d6 do UV-VIS & budc séng cuc dai 515 nm, dung dudng chuan ¢ dang hoi
quy tuyén tinh y=ax+b tir ndng d6 va két qua do UV-VIS.

2.4.4. Panh gia hoat tinh chéng goc tw do ABTS®*

Phuong phap danh gia hoat tinh chéng géc tu do ABTS®" dwgc mé ta lan dau bai
(Re et al., 1999) v&i mot vai su hiéu chinh dén tir (Zheng et al., 2016).

Dung dich ABTS gdc dugc chuan bi bang cach ding nudc cat dinh mirc dén 25
mL lan luot 0,1015 gram ABTS va 0,0176 gram K,S,0g. Ké tiép, tron ca hai dung
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dich nay v&i nhau va bao quan trong diéu kién tdi, kin trong 16 gio va nhiét do 4 °C.
Dung dich DPPH géc dwoc mang di hiéu chinh véi dung méi methanol dudi budc
song UV-VIS cuc dai 734 nm dén khi dat ¢6 hap thu 1,10 + 0,02 Abs cua may.

Dé xac dinh hoat tinh chéng géc ty do ABTS®", 2,85 mL thuéc thi: ABTS duoc
bd sung vao 0.15 mL dung dich mAu tinh dau di pha loang 250 lan. Hon hop phan ¢ng
duoc 1 30 phat trong béng tdi va do hap thu dugce do & bude song 734 nm bang may
do quang pho UV-VIS. Mau blank dung dé ddi chung bao gom 2,85 mL thudc thir
ABTS va 0,15 mL dung mdi Methanol. Hoat tinh chéng gbéc ty do ABTS®* (mg
TE/mL) dugc tinh theo cong thirc cua (Abuelizz et al., 2020) véi mot s6 két hop:

blank

Hoat tinh chéng gbc tw doygrs = x df (6)

a
Dung dich chuan géc Trolox nong d6 1000 ppm duoc chuan bi bang cach dinh
muc 0,01 gram Trolox dén 10 mL bang methanol. Pha loang chat chuan ¢ cac nong do
100, 200, 300, 400, 500, 600, 700 ppm. Tién hanh phan ung Vi thudc thir ABTS, sau
d6 do UV-VIS & bude song cuc dai 734 nm, dung dudng chuan & dang hdi quy tuyén
tinh y=ax+b tir nong d6 va két qua do UV-VIS.
2.4.5. Panh gia kha niing khang khuan cia tinh dau thé va cac phan doan tinh
dau
2.4.5.1. Phiong phdp khuéch tan dia thach (Agar Diffusion Test)

Hinh 2.5. Qu4 trinh danh gia kha ning khang khuin
Phuong phap khuéch tan dia thach con dwgc goi 1a xét nghiém Kirby-Bauer
(Shoaib et al., 2021). Mdi dia thach dugc d6 20 mL méi trudng MHA, tiép d6 4 chung
vi khuan gom Staphylococcus aureus (ATCC 6538), Streptococcus pneumoiae
(ATCC 49619)12, Escherichia coli (ATCC 8739) va Vibrio parahaemolyticus (ATCC
17802) c6 ndng dod 10° CFU dugc bom 100 uL va trang déu trén bé mit dia thach.

Céc giéng gidy loc c6 dudng kinh 6 mm day 0,5 mm duoc dit vao dia thach mdi giéng

19



dugce bom cing mot thé tich 1a 25 pL, sir dung nude cat 1am d6i chiung am, khang sinh
Ampicillin duoc sir dung 1am ddi ching duong c6 khi luong 10 pg/giéng, cudi cing
1a mau thtr nghiém. Két qua dugc danh gid bang cach do dudng kinh wc ché su phat
trién cua vi khuan trén dia thach trir di duong kinh cua déi ching 4m (Yang et al.,
2021). T4t ca cac thi nghiém duoc lap lai 3 lan.

2.4.5.2. Chi tiéu MIC (Minimum Inhibitory Concentration)

ndng do mau

000006000000
00000000000

‘000060000000 ...

Hinh 2.6. Két qua chi tiéu MIC

MIC (Minimum Inhibitory Concentration) 1a chi tiéu xac dinh nong do tdi thiéu
ma mau thir cé thé Gc ché sy tang truong cua vi khuan (Terwee et al., 2021). MAu thir
nghiém duoc pha lodng bang phuong phap vi pha lodng diy 2 1an bang hdn hop
Tween 80:nudc cat (ti 18 1:6) hoac nudc cit. Sau d6 méi truong MHB va vi khuan
dugc thém vao voi cung thé tich 1a 50 uL. Day d6i chimg duong dwgc lam twong tu
nhu trén nhung thay thé vi khuan bang 50 pL hdn hop Tween 80:nudc hodc nudc cat,
hang d6i ching am khong c6 mau thir nhung c6 vi khuan. Cac dia duoc 0 & nhiét do
37°C trong 24 gio. Sau d6 chi thi resazurin c¢6 néng d6 0,001 g/mL c6 mau xanh
duong dam dugc thém vao véi thé tich 20 uL dé hién thi két qua. Khi hang mau
chuyén sang mau hdng thi chiing to ¢6 vi khuan con sdng va nguoc lai khi hang mau
khong chuyén mau thi miu da khang duoc vi khuan (Nguyen et al., 2023). Tat ca cac
thi nghiém duoc lap lai 3 lan.

2.4.6. Phan tich thong ké s6 liéu

Phan mém Excel® 2010 va IBM SPSS Statistics 27.0.1 (SPSS Inc., Chicago,

M) sir dung cac ky thuat thong ké co ban.
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Chwong 3. KET QUA VA THAO LUAN

3.1. TINH CHAT HOA LY VA THANH PHAN HOA HQC CUA TINH DAU SA
JAVA THO
Céc tinh chit cua tinh dau sa Java thé dugc xac dinh bao gom co tinh chit cam
quan, ty trong, goc quay cuc, chi s6 khuc xa. Két qua dugc hién thi & bang 3.1
Bing 3.1. Cac tinh chét caa tinh diu sa Java
Tinh chat Két qua

Tinh chat cam quan Dang long trong suét, mau vang,
mui thom ndng sa dic trung

Ty trong (20°C) 0,891+0,005

Goc quay cuc (20°C) -2,5°+0,5

Chi sb khaic xa (20°C)  1,468+0,003

Nhin chung céc tinh chét cua tinh dau sa Java duoc st dung trong nghién ciu
dap ung Tiéu chuan Viét Nam TCVN 11426:2016 ciing nhu tiéu chuan 1SO
3848:2016 vé tinh dau sa Java. Cac tinh chat ndy ciing twong tu nhu loai tinh dau sa
Java ¢ Indonesia theo nghién ctru cia W T Eden va cong su (Eden et al., 2018). Céc s6
liéu trén cho thay, cic mAu nay thich hop dé sir dung cho toan bd cac cac thi nghiém
cua dé tai.

Thanh phan cua tinh dau sa Java dugc xac dinh bang phuong phép sic ky khi ghép
khdi phd (GC-MS) duoc trinh bay trong Bang 3.2.
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Bang 3.2. Thanh phan cac ciu tir trong tinh dau sa Java

STT Thanh phan héa hoc % khoi lrong
1 D-Limonene 2,91
2 Linalool 0,96
3 Citronellal 32,76
4 Isopulegol 0,36
5 Citronellol 11,83
6 Neral 0,38
7 Geraniol 17,29
8 Geranial 0,35
9 Citronellyl acetate 4,28
10 Eugenol 1,32
11 Geranyl acetate 5,73
12 B-Elemene 3,82
13 y-Amorphene 0,46
14 Germacrene D 3,09
15 a-Muurolene 1,4
16 0-Cadinene 3,28
17 a-Elemol 3,91
18 Germacrene D-4-ol 0,77
19 y-Eudesmol 0,71
20 a-Cadinol 2,09
21 Céc thanh phan khac 2,3
Téng 100

Céc hop chat dugc hién thi & thoi gian luu khac nhau dd dwoc tao ra trén biéu do
sac ky. Trong sb cic peak ndy, c6 thé quan sat thay téng cong 20 peak riéng biét trong
sic ky d6 chiém 97,7% tong thanh phan dwgc xac dinh 13 D-Limonene, Linalool,

Citronellal, Isopulegol, Citronellol, Neral, Geraniol, Geranial, Citronellyl acetate,
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Eugenol, Geranyl acetate, B-Elemene, y-Amorphene, Germacrene D, a-Muurolene, -
Cadinene, a-Elemol, Germacrene D-4-ol, y-Eudesmol va o-Cadinol. Cac hop chét vi
lwong khac chiém 2,3 %. Két qua phan tich thu duoc cho thiy nong do cao cta ba hop
chat chinh quan trong vé mat thwong mai 1a Citronellal (32,76%), Geraniol (17,29%)
va Citronellol (11,83%) chiém 61,88% tong s6 thanh phan tinh dau. Két qua nay c6 sy
trong dong véi mot sd bao cao khac vé thanh phan tinh dau sa Java véi tong thanh
phan 3 hop chét nay trong tinh diu sa Java nam trong khoang 60-75% (Cassel et al.,
2006; Songkro et al., 2012). Két qua phan tich nay la co s& dé tién hanh qua trinh
chung ct phan doan dé thu hoi cac phan doan giau 3 cdu tir Citronellal, Geraniol va
Citronellol.
3.2. CAC THONG SO VAT LY, NHIET PONG CUA CAC THANH PHAN CO
TRONG TINH DAU SA JAVA

Trong nghién ctru ndy, 11 thanh phan c6 ham luwong 16n nhat trong tinh dau sa
Java (chiém 91% thanh phan tinh dau sa Java theo két qua phan tich GC-MS) dic
trung cho tinh dau sa Java duoc chon dé thyc hién qua trinh mé phong. Trong 11
thanh phan nay, c¢6 8 thanh phan gom Citronellal, Citronellol, Geraniol, Citronellyl
Acetate, Geranyl Acetate, B-Elemene, §-Cadinene, & D-Limonene c6 san trong co s&
dit liéu ciia phan mém Aspen Plus V14, ba thanh phan gom Germacrene-D, a-Elemol
va a-Cadinol khong c6 sin trong co sé dit liéu cua phan mém. Ba thanh phan nay duoc
gia dinh va nhap vao phan mém bang cach sir dung ciu trac héa hoc, khdi luong phan
tu, nhiét do soi, ti trong, enthalpy, nang lugng Gibbs cua ching, thu duoc tir cac co sé
dit liéu c6 san khac nhau, bao gdm NIST, Pubchem va ChemSpider. Cong thong sé 1y
va nhiét dong cua cac thanh phan trong tinh dau c6 co so dit liéu va dugce tinh toan qua
mo phong Aspen Plus (M: khéi luong phén tir; tg: nhiét do sbi & ap suat khi quyén; vg:
thé tich mol 16ng tai tg; Tc: nhiét do tGi han; pe: ap sudt téi han; v¢ thé tich mol 16ng

tai tc; @: hé sd acentric; zc: hé s6 nén; SG: ti trong) duoc thé hién & bang sau:
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Bang 3.1. Céc thong s vat 1y, nhiét dong ciia cac thanh phin c6 trong tinh dau (dix liéu

va tinh toan)

Citro Gera
Tho D- ) ] - Germ - a- -
] Citro Citro Gera nellyl nyl ) _
ng Limo _ Elem acrene Cadi Elem Cadi
. nellal nellol niol Aceta Aceta
SO nene ene D nene ol nol
te te
M,
| 136.2 1542 156.2 154.2 198.3 196.2 204.3 204.3 2043 2223 222.
m
gl 37 52 68 52 05 90 56 56 56 71 371
0
tg,° 177.4 206.9 2244 2304 237.6 223.7 2393 308.1 253.3 362.0 386.
C 50 81 23 44 75 62 73 00 62 90 790
VB,
53/ 190.5 202.1 203.8 176.2 261.2 2453 318.6 3759 287.0 407.0 387.
cm
92 49 10 87 30 09 14 10 17 76 376
mol
Te, 379.8 387.8 400.8 413.8 407.8 395.8 438.8 5639 4478 637.1 671
K 50 50 50 50 50 50 50 17 50 59 986
Ppc, 2820 2391 23.09 26.78 1858 19.73 18.29 1942 19.38 19.33 20.6
bar 0 9 7 7 3 6 4 4 4 8 99
Ve,
Cg/ 470.0 587.2 6034 5984 7185 709.0 760.6 7265 7446 7755 752.
cm
00 10 53 18 65 56 44 00 00 00 500
mol
0.29
® 0.381 0.571 0.657 0.672 0.645 0.612 0.388 0.248 0.496 0.267 o
0.19
ZC 0.244 0.256 0.249 0.281 0.236 0.252 0.235 0.203 0.241 0.198 o
AG®
f, 4837 336.3 1254 7336 36400 4230 2677 2073
7239. 4561 2791
cal/ 9192 21 7.077 8.921 .130 1.997 7.025 .183
610 4789 3.920
mol
SG,
0.93
glc 0.842 0.859 0.865 0.885 0.936 0.925 0.887 0.850 0.920 0.941 .
m3
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3.3. GIAN PO MO TA MOI QUAN HE GIUA NHIET PQ SOI VA AP SUAT
CUA CAC CAU TU CHINH TRONG TINH DAU SA JAVA

Trong nghién ctru ndy ap sudt hoi cia cau tir nguyén chat D-Limonene,
Germacrene D, a-Elemol va a-Cadinol theo nhiét do dugc tinh toan bdi phuong trinh
Antoine m¢d rong va ap suat hoi cua cau tor nguyén chat Citronellal, Citronellol,
Geraniol, Citronellyl Acetate, Geranyl Acetate, 3-Elemene, 6-Cadinene theo nhiét do
dugc tinh toan bai phuong trinh WAGNER 25 nhu di trinh bay ¢ phan trén. Qua trinh
tinh toan, biéu dién két qua duogc thuc hién trén Aspen Plus V14, cac hé sé khac nhau
cho moi thanh phan don chét, dugc tinh toan tir co s& dit liéu Aspen Plus ung vai 2
phuong trinh trén duoc thé hién ¢ Bang 3.2 va Bang 3.3 nhu sau:

Bang 3.2. Cac hé s6 phwong trinh tinh ap suit hoi theo phwong trinh Antoine mé rong

Hz‘ing
Cii Cai Ci C4 G Cei Cn Csi Co;

Limon 64.06 -8079.70 0 0 -7.56 839E-18 6  -7435 379.85
ene

Germa

crene 4283 -8272.19 O 0 -4.50 798E-19 6  308.10 563.92
D

o- 45.08

-9253.58 0 0 -4.73 4.96E-19 6 362.09 637.16
Elemol 76
a_

Cadino 48.50 -100539 0 0 -5.13 4.15E-19 6  386.79 671.99
1

25



Bang 3.3. Cac hé s6 phwong trinh tinh 4p suit hoi theo phwong trinh WAGNER 25

H%lllg S6 Cli CZi CSi C4i lnpci Tci Tlower Tupper

Citronellal  -8.24 025 -1.65 -7.51 3.17 387.85  -73.15  387.85
Citronellol ~ -9.62 3.21 -6.10 -4.60 3.14 400.85  -53.15  400.85
Geraniol -18.00  25.64 -31.16 10.78 3.29 413.85  -33.15 413.85

Citronellyl

-9.49 3.03 -5.92 -4.47 2.92 407.85 -53.15  407.85
Acetate
Geranyl

-9.30 2.89 -5.51 -4.42 2.98 395.85 -53.15  395.85
Acetate

B-Elemene -8.03 209 -3.34 -3.47 291 438.85  -53.15 438.85
0-Cadinene -8.63 245 434 -3.97 2.96 44785  -53.15  447.85

Két qua tinh toan méi quan hé giita nhiét d6 soi theo ap suit hoi cua cac cau tir
trong tinh dau sa Java duoc thé hién ¢ hinh 3.1. Chung ta c6 thé danh gia va du doan

mo6 hinh chung cat phan doan tinh dau sa Java tir két qua mé phong nay.

375 f
350 /
325 /
300 / +—D-Limonene
275 / —&—Citronellal
250 / —4—Citronellol
¥ 225 .
£ f Geraniol
£ 200 .
— / —4—Citronellyl Acetate
a‘g 175
® e —e—Geranyl Acetate
o
< 15 B-Elemene
100 Germacrene D
75 6-Cadinene
50 a-Elemol
25 a-Cadinol
0 M)
0

Nhiét ¢ °C

Hinh 3.1. P thi nhiét d / ap suit ciia cac thanh phin chinh ciaa tinh dau sa Java

(md phéng bang Aspen Plus V14)
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O ap suat khi quyén, nhiét do soi ciia cac thanh phan chinh trong tinh dau sa nhu
Citronellal, Citronellol, Geraniol lan luot 14 207, 227, 230°C. O nhiét d6 cao nay, tinh
dau dé bi phan hay hoic oxy hoa; do d6, qua trinh chung cat phai dwgc thyc hién & ap
suit chan khong dé giam nhiét do hoa hoi ctia hdn hop d& bay hoi, tranh phan huy cac
hop chat khong bén nhiét trong tinh dau sa Java. Hinh 3.1 cho thdy thanh phan d& bay
hoi nhét 1a D-Limonene, vi 4p suét hoi cao hon nhiéu so véi phan con lai, ddy 1a chat
dau tién duoc thu hoi tir dinh cot trong qué trinh chung cét. Citronellal, thanh phan
chinh cua tinh dau sa Java, c6 nhiét d6 soi 1a 207°C & ap sudt khi quyén, day 1a thanh
phan c6 d6 bay hoi cao thir 2 sau D-Limonene. Khi 4p suét hoi ting tir 5 1én 50 mmHg
thi nhiét do so6i Citronellal s& tang tir 75 1én 122°C. Biéu dd con cho thiy c6 su phan
tach khé rd gitra cau tir D— limonene, Citronella véi cac cu tir con lai. Tir d6, co thé
thdy, trong qua trinh chung cat phan doan c6 thé tinh ché D— limonene va Citronellal
v6i do tinh khiét cao. Citronellol va Geraniol 1a cac cau tir co thé thu hoi ¢ dinh thap,
cac cAu tir nay co do bay hoi kha gidng véi cac thanh phan khac trong tinh dau sa nén
qua trinh phan tach s& gap kho khin, do d6 dinh huéng sé thu hoi cac phan doan giau
Citronellol va Geraniol, cac phan doan nay sau d6 co thé dugc tinh ché dé lam giau 2
hoat chat chinh nay. Viéc ung dung mé phong dé dy doan qua trinh chung cit phan
doan di duoc thuc hién trong moét sé nghién ciru trude day va cho thdy mdi lién hé
chat ch& vai thuc nghiém (Ayunda et al., 2023; Dinh Nhat Do et al., 2021). Trong
nghién ctru nay, két qua moé phong cho thay sy chénh léch nhiét do soi giita D—
limonene va Citronella v&i cac cau tir con lai 16n nén viée tach tinh dau sa Java thanh
cac phan doan khac nhau c6 ham lugng Citronella cao la kha thi. Bén canh d6, do
nhiét do soi ciia cac thanh phan trong tinh dau sa Java cao nén qué trinh chung cat
phan doan s& dugc thuc hién & ap suit chan khong cao nhiam han ché téi da su phan
hity nhiét cua tinh dau.

3.4. GIAN PO NHIET MO TA THAY POI NHIET PQ SAN PHAM THEO
GIAN CHUNG CAT

Trong thi nghiém nay, su thay ddi nhiét do san pham dinh theo thoi gian dugc
ghi nhan bat dau tir giot 1ong dau tién ngung ty tai binh nhan. Nhiét do dugc ghi nhan
lién tuc sau mdi 1 phut. Trong qué trinh chung cét, nhiét 6 pha hoi & san pham dinh

tang lién tuc, qué trinh thi nghiém két thuc khi nhiét d6 san pham dinh giam 10°C. Thi
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nghiém duoc tién hanh ¢ cac diéu Kién ap suat chan khong 60 mbar, cot dia 300 mm,

cong suit bép gia nhiét 150 W.

130 + /

60 I I I I I |
0 10 20 30 40 50 60
Thot gian (phut)

Nhiét d6 hoi tai dinh cot (°C)
=
o

Hinh 3.2. Gian d0 nhiét d9 cia tinh dau sa Java theo thoi gian chung cat

Gian d6 nhiét hinh 3.2 cho thay su thay d6i nhiét do san pham dinh theo thoi gian
c6 thé chia thanh bon giai doan. Giai doan 1 véi khoang nhiét do tir 72-118°C Voi
khoang thoi gian chung cat 1a 7 phut, giai doan 2 voi khoang nhiét d6 119-122°C ( 15
phut), giai doan 3 véi khoang nhiét do 122-135°C (8 phut) va giai doan 4 véi khoang
nhiét do 136-142°C (22 phut). Gian do cho thay c6 hai giai doan khoang nhiét d6 san
phdm dinh dugc duy tri 6n dinh 1a giai doan 2 (119-122°C) va giai doan 4 (136-
142°C). Pdi chiéu véi khoang nhiét do san pham dinh theo ap suat chung cat , giai
doan 2 tuong wng V41 phan doan giau Citronella va giai doan 4 tuong ung véi phan
doan giau Citronellol va Geraniol. Giai doan dau tién nhiét do san phém dinh tang rat
nhanh 72-118°C, trong thoi gian ngan twong @ng Véi su c¢6 mat cla cac cau tir nhe
trong tinh dau sa Java nhu limonene va linalool, day 1a cAu tir c6 do bay hoi cao co
mat trong tinh dau sa Java ban dau véi ham luong thap, do d6 thoi gian thu hoi rat
nhanh. Su chuyén d6i gitta 2 giai doan nhiét do on dinh ¢ khoang 122-135°C do su
chuyén doi giita cac thanh phan tir phan doan 2 dén phan doan 4. Xu hudng bién doi
nhiét do san pham dinh theo thoi gian trong nghién ctru ndy cé su twong dong voi
nghién ciru cia tac gia Nguyén Trong Phiic Nguyén va cong su (Nguyén Trong Phiic
Nguyén et al., 2022). Dua vao két qua gian dd nhiét, c6 thé phan chia qua trinh nay
thanh 4 phan doan khac nhau, trong d6 phan doan 2 la phan doan giau ham lugng
Citronella va phan doan 4 1a phan doan giau Citronellol va Geraniol. Trong céc thi
nghiém tiép theo, qua trinh chung ct s& thu nhan 4 phan doan khac nhau dwa vao sy
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thay d6i cua nhiét ¢ san pham dinh. Bén phan doan nay duoc thu hdi & bén binh nhan
khéc nhau.
3.5. ANH HUONG CUA AP SUAT CHAN KHONG PEN QUA TRINH CHUNG
CAT PHAN POAN TINH DAU SA JAVA

Tinh dau noi chung khong 6n dinh nhiét, bi phan huy hodc oxy héa ¢ nhiét do
cao. Do d6, quy trinh chung cét duoc thuc hién & ap suit chan khong dé giam nhiét do
bay hoi cua hdn hop dé bay hoi, tranh su phan huy cac hop chat khong bén nhiét trong
tinh dau. Trong thi nghiém nay, bén mic 4p suit chan khong khac nhau 1a 20, 40, 60
va 80 mbar da dugc khao sat. Cac thi nghiém dugc thuc hién ¢ ¢t dia 300mm va cong
suat bép gia nhiét 150 W. Két qua khao sat & bang 3.4 chi ra rang viéc giam ap suat hé
thong chung cat 1am giam thoi gian chung cat, ap suat van hanh thap hon lam ting do
bay hoi cta hdn hop chét long, do d6 day nhanh qua trinh chung cat. O mirc 4p sut
thap nhat (20 mbar), tong thoi gian dé phan doan cac hop chét 1a 36 phut, trong khi &
ap suit 40 mbar 1a 45 phut, & ap sudt 60 mbar 13 52 phut va & ap suat 80 mbar 13 63
phut. Khoang nhiét d6 san pham dinh trong qua trinh chung cét tang khi ting 4p suat
chung cat. O cac mirc 4p suat 60 mbar va 80 mbar, nhiét d6 diém sdi trong cac phan
doan dao dong lan luot tir 72-142°C va 76-148°C. Tai 2 muc ap suat nay, nhiét do ¢ cac
phan doan cubi ting cao va quan sat & day binh chung c6 hién twong do6i mau, diéu
nay co thé duoc giai thich khi nhiét d6 ting 1én cao, mot s6 hop chét tinh dau co thé bi
phan hity va bién tinh din dén chét lugng tinh dau khong on dinh. O cic muc 4p suat
20 mbar va 40 mbar, khoang nhiét d6 thu hoi cac phan doan twong tGng 13 60-118°C
va 65-130°C. Tai 2 mic ap suat nay, nhiét do thu hoi cac phan doan twong ddi thap,
thoi gian thu hoi nhanh va khong c6 hién tuong phan huy nhiét & day binh chung, co
thé cho ra cic phan doan tinh dau dat chat lugng. Bén canh do, thoi gian chung cat
ngén lam cho su that thoat tinh dau trong qua trinh chung cat ciing thap hon & hai mac
ap suat 60 mbar va 80 mbar.

Bang 3.4. Anh huéng ciia ap suit dén thoi gian chung cat

Ap suit (mBar) 80 60 40 20
Thoi gian (phat) 63 52 45 36
Khoang nhiét do (°C) 76-148 72-142 65-130 60-118

Téng khdi lugng cac phan
140 1422 146 146
doan (gam)
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Ciing trong thi nghiém nay bén phan doan duoc thu hdi & bén binh nhan dua vao
sur thay di nhiét do san pham dinh theo xu hudng gian db nhiét d6 theo thoi gian duoc
khao sat ¢ trén, cu thé dugc thé hién ¢ bang 3.6.

Bang 3.6. Nhiét d§ cac phan doan san pham dinh wing véi ap suat khao sat

Ap suit (mBar) 80 60 40 20

Phén doan 1 (F1) (°C) 76-124 72-118 65-108 60-94
Phén doan 2 (F2) (°C) 125-127 119-122 109-112 94-96
Phan doan 3 (F3) (°C) 128-144 122-135 113-125 97-109
Phan doan 4 (F4) (°C) 144-148 136-142 126-130 110-118

Khdi luong cac phan doan F1, F2, F3, F4 tuwong Gng Vi cac mirc ap suat khao

sat khac nhau duoc thé hién & hinh 3.3.
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Hinh 3.3. Khoi hrgng phan doan thu dwoc theo cac ASCK khac nhau

Dua vao db thi 3.3 cho thay rang, tai ASCK ¢ 20 mbar, khéi lugng thu hoi &
phan doan F1 va F3 cao hon so vdi cac mirc ap suat con lai, didu nay co thé duoc giai
thich, khi ap suat qua thap, d6 bay hoi ctia cac ciu tir ting 1én, ddn dén cac hop chét co
xu huéng bj 16i cudn theo trong qua trinh chung cat, lam giam hiéu qua phan tach. Véi
muc tiéu thu hoi phan doan giau citronella (F2) va phan doan giau hon hop citronellol
va geraniol (F4) nén tai 4p sudt 20 mbar c6 thé lam giam do thu hdi cac hop chat muc
tiéu. RO rang, ap suat chan khong anh hudong dén thoi gian chung cat phan doan ciing
nhu hiéu suat thu hdi cac phan doan muc tiéu. Pidu nay da dugc quan sat thay & mot
s6 nghién ctru nhu nghién ctru cia Beneti va cong su, nghién ctru anh huéng cua ap

suat chan khong dén viéc phan tach tinh dau sa cam, cho thay thoi gian chung cét thap

30



hon c6 thé ¢6 1o, ngoai ning suat cao hon, cac hop chét cua tinh dau tiép xac voi nhiét
d6 cao trong thoi gian ngén hon, do d6 lam giam kha ning phan huy nhiét va da chi ra
ring ap suat t6i uvu dé phan doan tinh dau sa 1a 5 mbar va tinh dau cam 1a 10 mbar
(Beneti et al., 2011). Trong khi d6 nghién cttu cua tac gia DS Pinh Nhat va cong su
cho thiy 4p sudt 50 mbar 13 pht hop dé phan doan tinh dau sa chanh (Dinh Nhat Do et
al., 2021). Tir cac phén tich trén, c6 thé thiy trong nghién ctru ndy muc 4p sudt 40
mbar 1a phu hop dé thuc hién qué trinh chung cat phan doan tinh dau sa Java, vira dam
bao khong ¢ hién twong qua nhiét, tinh dau bi phan hay vi nhiét, vira dam bao thu hoi
t6t cac phan doan muc tiéu. Trong cac khao sat tiép theo, 4p suit 40 mbar dugc chon
dé khao sat cac yéu to anh hudng khac.
3.6. ANH HUONG CUA CQOT CHUNG CAT PEN QUA TRINH CHUNG CAT
PHAN POAN TINH DAU SA JAVA

Trong thi nghiém ndy, anh hudng caa chiéu cao cot phan doan chan khong dén
thoi gian phan doan, ham luong va kha nang thu hoi Citronella trong phan doan F2 va
Rhodinol (hon hgp Citronellol va Geraniol) trong phan doan F4 d3 duoc xem xét. Cot
dia ciia nghién ctru nay dugc lam bang thuy tinh véi cac chiéu cao khac nhau 200, 300
va 400 mm. Thi nghiém dugc thuc hién & ap suat chan khong 40 mbar, cong suét bép
gia nhiét 150 W. Két qua khao sat cho thay cot phan doan cang cao thi thoi gian chung
cat phan doan cang dai. Cu thé, ddi véi cac cot co chiéu cao 200 mm, 300 mm va 400
mm, tong thoi gian phan doan lan luot 13 40, 45 va 51 phat. Ham luong va do thu hoi
& cac phan doan khac nhau d6i voi cac loai cot khac nhau duoc thé hién trén Hinh 3.4.
Ddi véi cot c6 chiéu cao 200 mm, mic du thoi gian phan tach ngin hon nhung muc do
phan tach 1a kém nhat, din dén ham luong Citronella & phan doan F2 (68,1%), va ham
lwong Rhodinol & phan doan F4 (48,2%) 1a nho nhat trong 3 loai cot. Di véi cot 300
va 400 mm, kha ning phan tach tot hon va ham luong Citronella & phan doan F2 lan
luot 1a 78,1% va 80,2 %, xu hudng tuong tu cling dugc quan sat ¢ ham luong
Rhodinol thu dugc & phan doan F4 lan luot 1a 65% va 71% . Nhin chung, cot phan
tach cang cao, kha ning phén tach cang t6t, bén canh ham luong cac hoat chat chinh
trong cac phan doan muc tiéu cang tang khi tang chiéu cao cot thi d6 thu hoi ciing tang
theo xu hudng d6. P9 thu hdi citronella & phan doan F2 dat gia tri cao nhat 1a 92,8%
véi ham lugng citronella dat 80,2 % va do thu hdi Rhodinol & phan doan F4 dat gia tri
cao nhat 1a 81,3% véi ham lwong 71,2% khi sir dung cot chung cat 400 mm. Két qua
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nay phil hop véi nghién ctru ciia Cahyani va cong sy danh gia anh huong cia chiéu
cao cot phan doan chan khong dbi voi thanh phan phan doan cua tinh dau sia. Nhém
nghién ctu két luan rang chiéu cao cot phan doan cang cao thi kha ning phén tach
cang tot va do tinh khiét ciia cac thanh phan chinh cta dau sa (Citronellal, Geraniol va

Citronellol) thu dugc cang cao (Cahyani et al., 2019).

100,00 — 100
90,00 + — 1 90
80,00 + N 1 80

70,00 1 i T 0

< 60,00 4 / 160 &

2 50,00 + % 1 50 E

E 55/ T

2 4000 1 % +40 2
30,00 + % 1 30
20,00 + % 120
10,00 + : + 10

0,00 Q 0

Cot 200 Cot 300 Cot 400

E==3% Citronellal (F2) EZZ% Rhodinol (F4)
—o—Dj thu hdi Citronella=M=Do thu hdi Rhodinol

Hinh 3.4. Ham hrong va d9 thu hai Citronella & phan doan F2 va Rhodinol
¢ phan doan F4 khi sir dung cic cot chung cat khac nhau (200 mm, 300 mm
va 400 mm)

3.7. HOAT TiNH KHANG OXI HOA DPPH CUA TINH DAU THO VA CAC
PHAN POAN TINH DAU

Phuong phap danh gia hoat tinh chong gbc tu do DPPH*® (Blois, 1958) gop phan
xéac dinh kha ning loai bo gbc ty do cua miu tinh dau. Dya trén co ché ghép cip gitta
dién tir ty do ton tai trong phan tr DPPH va nguyén tir hydro tir cac hop chat chong
oxy hoa trong mau tinh dau. Cac hop chat chdng oxy hoa trong mau 1am giam mau sic
tim cua goc tu do DPPH® trong dung dich thanh mau vang cta diphenyl-
picrylhydrazine va dugc do d6 hip thu quang phé kha kién duéi bude séng 515 nm.
Gia tri hoat tinh chéng goc tu do dugc biéu thi bang mg duong luong ascorbic acid

trén mot mL tinh dau (mg AAE/mL EO). Cac mau dugc chuan bi cho phan tich gom:
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tinh dau nguyén liéu tho, cAc mau phan doan F1; F2; F3 va F4. Két qua dugc trinh bay
qua hinh 3.5.
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Hinh 3.5. Hoat tinh chdng goc tw do DPPH® (mg AAE/mL EO)

Hinh 3.5 cho thay hoat tinh chéng oxy hoa dua trén kha niang khir goc ty do
DPPH cua tinh dau sa Java thd va 4 phan doan sau khi thuc hién phuong phap phan
doan. Cac phan doan nay duoc khao sat c6 gia tri thay doi tir 2,8500 + 0,0378 dén
7,0186 + 0,0254 mg AAE/mL EO (p < 0.05), va sap xép theo tht ty ting dan nhu sau:
Phan doan F1 (2,8500 + 0,0378 mg AAE/mL EOQO) < phan doan F2 (3,3277 + 0,0186
mg AAE/mL EO) < phan doan F3 (3,5589 = 0,0417 mg AAE/mL EO < tinh dau tho
(6,5373 + 0,0657 mg AAE/mL EO) < phan doan F4 (7,0186 + 0,0254 mg AAE/mL
EO). Phan doan 1 va phan doan 2 c6 cac hop chat dé bay hoi nhét c6 trong tinh dau sa
Java voi thanh phan chinh gdm D-limonene va Citronella cho thiy kha ning khang oxi
hoa thap nhat, thap hon so véi tinh dau tho ban dau. Phan doan F3 véi cac thanh phan
kho bay hoi nhit c6 trong tinh dau ciing cho thiy kha ning khang oxi hoa thap hon so
véi tinh dau tho. Kha niang khang oxi hoa tét thé hién & F4, c6 thé lién quan dén sy c6
mat caa Citronellol va Geraniol trong cac phan doan nay.

3.8. HOAT TiNH KHANG OXI HOA ABTS CUA TINH DAU THO VA CAC
PHAN POAN TINH DAU

Phuong phap danh gia hoat tinh chéng goc tu do ABTS®" (Re et al., 1999) gop
phan xac dinh kha ning loai bé gbc ty do cua tinh dau véi co ché twong ty phuong
phap DPPH®, nhung khac ¢ diém ban chat cia ABTS khéng phai 1a gbc tu do, phai
can sy hd tro cia mét tac nhan oxy hoa manh la K,S,0g dé tao thanh géc tu do
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ABTS®". Cac hop chat chéng oxy hoa trong mau 1am giam mau xanh dwong den cua
ABTS®" trong dung dich thanh mau xanh ngoc cua ABTS va duoc do d6 hap thu
quang phd kha kién dudi budc song 734 nm. Gia tri hoat tinh chéng géc tu do dugc
biéu thi bang mg duong lugng Trolox trén mot mL tinh dau (mg TE/mL EO). Cac miu
duoc chuan bi cho phan tich gidng véi phuong phap DPPH. Két qua theo hinh 3.6.
8,00 T

7,00 +

6,00 +
2,00 +
1,00 +
0,00 -
Tho F1 F2 F3 F4

Hinh 3.6. Hoat tinh chéng géc tw do ABTS®*" (mg TE/mL EO)
Két qua hinh 3.6 cho thdy hoat tinh chdng oxy hoa dua vao kha ning khir goc tu

o
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do ABTS cua tinh dau sa Java tho va 4 phan doan. Cac phan doan tinh dau khao sat co
gia trj thay ddi tir 5,4955 + 0,0405 dén 7,4343 + 0,1317 mg TE/mL EO (p < 0.05), va
sap xép tang dan nhu sau: Phan doan F1 (5,4955 + 0,0405 mg TE/mL EO) < phan
doan F3 (5,5843+0,0814 mg TE/mL EO) < tinh dau thé (6,5631 + 0,0270 mg TE/mL
EO) < phéan doan F2 (7,0901 + 0,0719 mg TE/mL EO) < phéan doan F4 (7,4343 +
0,1317 mg TE/mL EO). Phan doan F1 c6 cac hop chat d& bay hoi nhét c¢6 trong tinh
dau sa Java véi thanh phan chinh gdm D-limonene va Citronella ¢6 kha niang khéng
oxi hoa thip nhét, thap hon so véi tinh dau thé ban dau. Phan doan F3 véi cac thanh
phan da dang tir Citronellal d¢én Geraniol ciing c6 kha niang khang oxi hoa thip hon so
Véi tinh dau tho. Kha ning khang oxi hoa tét thé hién & phan doan F4, co thé lién quan

dén sy c6 mit cua Citronellol va Geraniol trong cac phan doan nay.
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3.9. KHA NANG KHANG KHUAN CUA TINH DAU THO VA CAC PHAN
POAN

Kha niang khang khuan cua tinh dau sa Java va cac phan doan (F1, F2, F3, F4)
duoc thir nghiém thong qua phuong phap khuéch tan dia thach va chi tiéu xac dinh
nong do tc ché tdi thiéu (MIC). Két qua thé hién & bang 3.5 cho thiy cac mau déu
c6 tac dung khang khuédn ddi véi ca 2 chung gram duong (S. aureus, S.peumoiae) va
2 ching gram am (E. coli, V. parahaemolytiais). Puong kinh @c ché cia cac phan
doan duogc thé hén theo tht ty F2>F4>Th6>F1>F3. Nhin chung phan doan F4, c6 ham
luong hdn hop Rhodinol chiém 71.2% nén né c6 kha nang khang khuan tét hon so véi
cac phan doan F1, tho va F3. Phan doan F2, c6 hoat tinh khang khuan tt nhat diéu nay
c¢6 thé 1a do su hién dién cua 80.2% Citronellal. P6i véi phan doan day, phan nay it
bay hoi nhat cho thiy tac dung khang khuan thap hon so vdi tinh dau thé va céc phan
doan con lai. Vi vay, nghién ctru nay d chang minh kha niang lam ting cac hop chat
¢6 loi trong tinh dau tho dé ting cuong su biéu hién hoat dong khang khuan. O cac
phan doan, cac thanh phan trong chiing ciling khac nhau nén dan dén kha ning khang
khuan cua cac phan doan ciing thay d6i, diéu nay ciing da dugc bao cdo trong cac bai
viét true day (D. N. Do et al.).
Bang 3.5. Két qua khang khuan ciia phwong phap khuéch tin dia thach

Pham vi rc ché vi khuan (mm)

Ampicillin ~ Thé F1 F2 F3 F4
S. aureus 19,60 13,21 12,15 15,49 11,81 13,65
S. pneumoiae 17,27 12,58 12,05 14,03 10,84 13,76
E. coli 15,15 11,19 10,53 13,27 7,90 11,98
Vv 20 14,68 12,27 15,48 11,36 14,94

parahaemolytiais

Ngoai ra, kha niang (¢ ché toi thiéu dugce do bang chi tieu MIC cho thay sy cai
thién vé dic tinh khang khuan cua cac phan doan sa Java va tinh dau sa tho két qua
danh gia MIC duoc thé hién & Bang 3.6. O day cho thdy phan doan F2 va F4 chinh 1a
hai phan doan c6 ndng d6 khang khuan thip nhat ching to kha nang khang khuan cua
tinh dau sa duoc ca thién & hai phan doan nay, diéu nay ciing tuong ng véi két qua

khuéch tan dia phia trén. Bén canh d6 c6 mot s6 didc tinh héa 1y c6 thé anh huong dén
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kha nang khang khuan cua tinh dau sa Java va cac phan doan cta né nhu: néng do cac
chat c6 trong mau, toc do bay hoi,... Trong tinh dau sa Java c6 chira cac thanh phan
nhu Citronellal, hdn hgp Rholionl c¢6 thé pha huy cau tric Peptidoglycan hoac uc ché
sur tong hop cua no, tir d6 1am t6n thwong thanh té bao va 1am bién dang hoic tiéu diét
vi khuan (Ju et al., 2022).

Bing 3.6. Nong dd wc ché tdi thiéu cha tinh dau va cac phan doan

Nong dd wc ché téi thiéu vi khuan (uL/mL)

Tho F1 F2 F3 F4
S. aureus 31,25 31,25 15,625 62,5 15,625
S. pneumoiae 31,25 62,5 15,625 62,5 31,25
E. coli 31,25 31,25 15,625 31,25 15,625
\Y 15,625 31,25 15,625 31,25 31,25

parahaemolytiais
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KET LUAN VA KIEN NGHI

1. KET LUAN
Sau khi tién hanh nghién ciru, dé tai da dat dugc mot s6 két qua nhu sau:

— Chung cét phan doan chan khéng c6 thé 1a mot qua trinh hiéu qua dé
nang cap tinh dau sa Java, dat duoc cac phan doan véi tinh chat khac biét véi tinh dau
tho ban dau, tir d6 c6 thé c6 ma rong tiém nang ung dung. Trong nghién ciru nay, ham
lwong Citronellal ting tir 32,76% tur tinh dau thé dén 80,2% ¢ phan doan F2. Ham
luong Rhodinol (hdn hop Citronellol va Genariol) tir 29,12 % & tinh dau tho dén
71,2% & phan doan F4;

— Céc thanh phan chinh cua tinh dau sa Java gom c6 Citronellal thu hdi &
phan doan F2, Citronellol va Genariol chu yéu thu hoi & phan doan F4;

— Ap suit chan khong va loai cot chung cit anh huéng dang ké dén qua
trinh chung cit phan doan chin khong tinh dau sa Java. Trong nghién ciru nay, ap suat
chan khong 40 mbar va chiéu cao cot dia 400 mm cho thay kha niang phan doan dé thu
hdi cac phan doan giau Citronellal va Rhodinol (hdn hop Citronellol va Genariol) t6t
nhat véi d6 thu hoi citronella & phan doan F2 dat gia tri cao nhat 1a 92,8% véi ham
luong citronella dat 80,2% va do thu hoi Rhodinol & phan doan F4 dat gia tri cao nhat
la 81,3% va&i ham luong 71,2%;

— Céc phan doan tinh dau sa Java khac nhau cho thay kha ning khang oxy
hoa khac nhau. Phan doan 4 véi thanh phan chinh gom Citronellol va Genariol cho
thay kha ning khang oxi hoa cao nhét trong ca hai phuong phap DPPH (7,0186 +
0,0254 mg AAE/mL EO) va ABTS (7,4343 £0,1317 mg TE/mL EO);

— Céc phan doan tinh dau sa Java déu thé hién dic tinh khang khuan tét,
kha nang ¢ ché vi khuan cua cac phan doan tinh dau khac nhau tiy vao loai vi khuan
khao sat.

2. KIEN NGHI

Trién khai nghién ctru chung cat phan doan chan khong tinh dau sa Java & quy
mo pilot va co thé phat trién ung dung & quy mo cong nghiép.

Trién khai nghién ctru cac hoat tinh sinh hoc chuyén siu va cac (ng dung cia cac

phan doan tinh dau Java vao cac san pham my pham va dugc pham.
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