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1. Pat van dé

Tinh dau hdi 1a chit l6ng, khdng mau hodc mau vang nhat, mui hoi dic biét, vi ngot, khi dé
lanh thi két tinh, 1a san pham cha yéu thu tir qua hoi va than 14 hdi voi thanh phan cha yéu la
Anethole (udc tinh chiém khoang 80 - 90%). Cac duge dién nudc ngoai thuong quy dinh ham
luong trans-anethol trong tinh dau hdi phai cao hon 85%. Thanh phan nay trong tinh dau hoi Viét
Nam thuong dat tir 84 - 93% [1]. Dich trich tir tinh dau hdi (1llicium verum) sir dung lam thuéc da
day, loi tiéu, duoc s dung nhu duoc pham chie ning [2]. Acid shikimic chiét xuét tir l.verum la
mot trong nhiing thanh phan chinh trong thudc khang virus Tamiflu, dung dé chdng lai cim gia
cam [3], ¢6 chira chat khang khuan [4], chéng oxy héa [5] va c6 tiém ning chong ung thu [6], 1a
huong liéu quan trong trong san XUAt ruou thom, trong cong nghiép thuc pham, dugc pham.
Trong codng nghiép hda chat, dau hdi va cac chat tinh cat nhu Oleom Anisi Stellati, Anethole,
Anisi aldehyde, Anisonitrile dwgc dung lam huong liéu cao cip, 1a thanh phan quan trong dé san
Xuit nuéc hoa va cac hda my pham khéc. Hién tai, cac nghién ctu vé Hlicium verum chi tap trung
vé linh vyc thuc pham va y té, ciing nhu chua c6 nghién ciru sau vé tinh dau tir cay hdi trong &
Cao Bang [3], [7]. Vi vay, nghién ciru nay duoc thuc hién nham téi vu qua trinh chiét xuét va xéac
dinh thanh phan héa hoc trong tinh dau hdi hdi Cao Bang.

2. Vat li¢u va phwong phap nghién ciu
2.1. Vit ligu nghién ciru

Mau thyc vat phan trén mét dat cua cay Pai hdi llicium Verum duoc thu hai tai tinh Cao Béang,
Viét Nam. Mau duogc luu tai Khoa Cong nghé Sinh hoc va Cong nghé Thyc pham - Truong Dai
hoc Nong Lam - Bai hoc Thai Nguyén.

2.2. Phwong phdp nghién ciru
2.2.1. Ho4 chat va thiét bi nghién cizu

Hoa chat: Nudc cat, Natri sunfat (Na2SO4) khan, Dung dich Phenolphtalein 1%, KOH trong
ruou 0,1N, KOH trong ruou 0,5N, HCI 0,1N va HCI 0,5N, mudi an NaCl, khang sinh Ampicelin,
peptone, cao thit (Meat extract), dung dich DPPH.

Thiét bi nghién cau: Can phan tich, can ky thuat, bo chung cét tinh dau, thiét bi chung cat tinh
dau hoi bang hoi qua nhiét, phéu chiét, phéu loc, binh ciu, céc dong, éng dong, binh tam giac,
pipet, buret, gidy loc, nhiét ké, binh dinh muc.

2.2.2. Phuong phép bo tri thi nghiém

Thi nghiém 1: Phan tich nguyén liéu hoa hai.

Can 2g hoa hoi phan tich chi tiéu sau: Do 4m nguyén liéu, tro tong sb.

Can 100g hoa hdi dé phan tich ti 1 tinh dau.

Thi nghiém 2: Nghién ciru diéu Ki¢n chung cit.

Thi nghiém 3: Anh hwéng cia ty 1é dung méi/ nguyén lidu.

Cac ti I¢ dung mdi 4/1, 5/1, 6/1, 7/1, 8/1 (mL/g) dwoc su dung trong nghién cuu. Lya chon
cdng thirc tét nhat cho cac nghién ciru tlep theo.

Thi nghlgm 4: Anh hwong ciia thoi gian chung cat.

Khao sat cac thoi gian chung c4t 60, 70, 80, 90, 100 phut. Tién hanh thi nghiém theo quy trinh
du kién, lya chon cong thirc tot nhat cho thi nghiém tlep theo.

Thi nghiém 5: Anh huweéng cua nhigt dp chung cdt.

Khao sat nhiét d6 chung cat khac nhau: 100°C, 105°C, 110°C, 115°C. Tién hanh thi nghiém
theo quy trinh du kién, lya chon cong thuc tét nhét cho thi nghiém tiép theo.

Thi nghigm 6: Anh hwéng cia kich thwéc nguyén ligu.

Cac kich thuéc khac nhau lan luot 1a: < 1em, < 2cm, < 3cm. Tién hanh thi nghiém theo quy
trinh duy kién, lwa chon cong thirc tét nhét cho thi nghiém tiép theo.
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Thi nghigm 7: Anh hwéng ciia thoéi gian ngdm nguyén ligu.

Véi khoang thoi gian ngdm nguyén liéu lan luot 12 0 gio, 4 gio, 8 gid, 12 giod. Tién hanh thi
nghiém theo quy trinh duy kién va céac théng sé da toi uu & trén.

Thi nghi¢m 8: Phan tich cdu ti# trong tinh ddu héi: Cac cau tir trong tinh dau hdi duoc xéac
dinh theo phuong phap GC/MS bang may GC Agilent Technologies HP7890A dugc trang bi dau do
phd khdi (MSD) Agilent Technologies HP5975C va cot HP5-MS (60 m x 0,25 mm, do day mang
0,25um) tai Vién Khoa hoc Sy song, trudng Dai hoc Nong Lam Thai Nguyén.

2.3. Phwong phép phén tich
2.3.1. Phurong phéap xac dinh dé am [9]

Lay mau dem di thai l4t, ding can phan tich can 2 - 4g hoa hoi cho vao chén biét trude trong
luong, sau d6 dit chén co chira mau vao ti sy ¢ nhiét dd 105°C. Sdy trong khoang thoi gian 4-
5h, léy cac chén co chira mau dit vao binh hat 4m dé lam ngudi. Sau d6 dem can va ghi lai két
qua. Tiép tuc cho dén khi co trong lwong khong ddi (khi két qué giita 2 14n can cudi ciing cé sai
s6 0,5% 1a coi nhu khéi luong khong dbi).

o Tinh két qua:

D6 4m theo % (W) tinh bang cong thirc:

Cong thuee tinh:

—m,

W (%) =

1

x100
g (1)

Trong do:

W: D6 am (%)

ma: Khéi luong mau va chén su trude khi say (2)
ms: Khdi lugng mau va chén st sau khi siy (g)
Mo: Khéi luong ciia chén st (g)

2.3.2. Phurong phdp xdc dinh thanh phan tro tong sé

- Nguyén tic: Dung stic néng (550 — 600°C) nung chay hoan toan cac chat hitu co. Phan con
lai dem cén va tinh ra phan trdm tro ¢ trong thuc pham.

- Céch tién hanh: Nung chén sir da rira sach ¢ 10 nung 550 - 600°C dén trong luong khong
dbi. Dé ngudi & binh hut 4m va can & can phan tich chinh xac dén 0,0001g. Cho vao chén st
khoang 2g mau thir. Can tit ca & phan tich voi d chinh xac nhur trén. Cho tat ca vao 16 nung va
nang nhiét do tir tir cho dén 550 - 600°C. Nung cho dén tro tréng, nghia 13 d3 loai hét cac chét hiru
co, thuong khoang 6-7 gio. Truong hop con tro den, liy ra dé nguoi, cho thém vai giot H20, hodc
HNOs dam dic va nung lai dén tro trang. Dé ngudi trong binh hut 4 am va can dén do chinh xac
nhu trén. Tiép tuc nung thém & nhiét do trén trong 30 phut rdi dé ngudi trong binh hit 4m va can
cho dén trong lwong khong doi.

- Tinh toan két qua: Ham luong tro theo % dugc tinh theo cong thirc [10].

X = =6 = x100% @)

Trong do: G: Trong luong chen (g) G1: Trong luong chén va mau trudc khi nung (g), Gz
Trong lugng chén va mau sau khi nung (g) [10].

2.3.3. Xdc dinh ham lwong tinh dau trong hoa hoi

Hoa hoi duoc cau tao gdm 3 phan chinh: hoa, cuéng, hat. Hoa sau khi mua vé duoc téch riéng
phan hoa, hat, cudng (do hoa hoi phoi khé nén cudng hol hau nhu khong c6) rdi dem can dé biét
ty 1€ trong lugng cua mdi phan so vai ca hoa; sau do tién hanh xac dinh ham luong tinh dau.

Nguyén tic: Pun hdi luu hoa hdi trong thiét bi chiét tinh diu va xac dinh ham lugng. Céch
tién hanh: Can chinh xac 400g hoa héi cho vao thiét bi chung cat tinh dau thém 500 ml nuéc.
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Pun hdi luu trén thiét bi chung cat tinh diu va tién hanh chung cat dén khi khong thay xuat hién
san pham. Luong tinh dau thu dugc, dem lam kho va dem xac dinh thé tich tinh dau thu dwoc
[11], [12].
Tinh toan két qua:
Y ((y) SO mL tinh dau thu dugc sau chung cat
SG6 g nguyén liéu tuci hodc kho

x100% 3)

2.3.4. Xdc dinh chi s¢ axit cua tinh dau hoa hai

Nguyén tic: Dya trén sy trung hoa axit tu do c6 trong tinh dau bang dung dich kiém chuan.
Phuwong trinh phan ung tong quat:
) RCOOH + KOH—> ROOK + H.0 (@))

Cach tien hanh: Can 2g tinh dau cho vao binh cau xa phong hoa. Thém vao 10 mL etanol va 3-4
girot chi thi phenolphthalein 1% trung tinh Igélm chat chi thi mau. Chuan do béng dung dich KOH 0,1N
den khi quan sat thay dung dich mat mau hong nhat bén trong 30 gidy, ghi lai ket qua [13], [10].

Chi sé axit tinh theo cong thic: X1 = V561 (mg KOH/qg) (5)

Trong do6: X1: Chi s6 axit, V: Thé tich KOH tleu hao dé chuan dén mau hong (mL), m: Luong
tinh dau dem phan tich (g).

2.4. Phwong phdp xdc dinh chi tiéu ly hoc

Xac dinh dj trong va mau sac cuia tinh dau hoa hoi

Dung dng hat Iay 20 mL mau cho vao éng nghiém khd, sach va trong sudt. Dung mat quan sat
do trong va mau sac cua tinh dau. Néu tinh dau con van duc khéng trong sudt, chiang té con 13n
tap chat va nuéce [14].

Xde dinh mui tinh dau

Nho vai giot tinh dau 1én gidy loc. Dung mili xac dinh mai cua tinh dau, cir 15 phit xac dinh
mot 1an va thuc hién khoang 4,5 lan. Nhan xét cuong do mui sau mdi lan ngri [14].

Xac dinh vj cua tinh dau

Can khoang 1g duong kinh cho vao chén thir khd va sach. Nho vai giot tinh dau vao chén,
tron déu, sau d6 dung ludi xac dinh vi caa hon hop d6. Ghi nhan xét vé ban chét (d6 ngot va
déng) va cuong do vi sau mdi lan thir [14].

2.4.1. Xdc dinh dé trong v mau sdc cua tinh dau hoa hoi

Dung ong hat Iay 20 mL mau cho vao éng nghiém khd, sach va trong suét. Dung mit quan sat
d¢ trong va mau sac cua tinh dau. Néu tinh dau con van duc khdng trong sudt, ching to con Ian
tap chat va nudc.

2.4.2. Xac dinh mui tinh dau

Nho vai giot tinh dau 1én gidy loc. Dung miii xac dinh mdi cia tinh dau, cir 15 phat xéc dinh
mot 1an va thuc hién khoang 4,5 lan. Nhan xét cuong do mui sau moi lan nguri.

2.4.3. Xdc dinh vi cua tinh dau

Can khoang 1g duong kinh cho vao chén thu kho va sach. Nho vai giot tinh qéu vao chén,
tron deu, sau d6 dung ludi xac dinh vi cua hon hop d6. Ghi nhan xét vé ban chat (dd ngot va
dang) va cuong d6 vi sau moi lan thir.

2.5. Phwong phdp xir 1y sé liéu
Xir 1y théng ké bang phan mém SPSS 20.
3. Két qua va thao luin

3.1. Két qud phan tich hoéa hec cia tinh dau hoa hai
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Dé so bo danh gia thanh phan héa hoc trong nguyén ligu, nghién cau phan tich cac chi tidu:
Do am va tro tong s6. Két qua phan tich dugc thé hién trong bang 1.
Bing 1. Thanh phdn nguyén ligu

Chi tiéu P am (Nguyén ligu twoi) (%) Tro téng sb (%)

Két qua 83,865 1,716

3.2. Anh hwong ciia ty 1 dung moi/ nguyén liéu

Ty lé dung moi/ nguyén liéu khac nhau anh huong téi ham luong tinh dau thu dugc ciing khac
nhau. Qua Bang 2 cho thay ¢ ti Ié dung méi/ nguyén liéu 5/1 (mL/g) cho ham lwong tinh dau thu
duoc 1a cao nhat. Nghién ciru cia Nguyén Thanh Ta (2019) khi chung cat tinh dau budi va tinh dau
long ndo st dung ty 1€ dung moi/ nguyén liéu la 4/1 [15], sy khac nhau nay do nguyén li¢u su
dung khac nhau. Trong nghién ciu nay ti 1€ dung mdi/nguyén liéu la 5/1 (mL/g) dugc lua chon cho
céc thi nghiém tiép theo.

Béang 2. Anh hirong cua ty 16 dung mdi/ nguyén liéu

CT Ty 1& dung méi/ nguyén liéu (mL/g) Ham lwgng tinh dau (mL)
1 4/1 2,775%

2 5/1 3,105¢

3 6/1 3,050P

4 7/1 2,895?

5 8/1 2,805?

Ghi chi: Cac chiz trong cing mét cét biéu thi s sai khdc cé y nghia thong ké ¢ mitc a = 0,05.
3.3. Anh hwong ciia thoi gian chung cat

Bang 3 cho thiy ham luong tinh dau ting khi thoi gian chung cit tang, ham luong tinh dau
cao nhét ¢ thoi gian chung c4t 90 phat (3,175 mL) va & 100 phit (3,220 mL). Tuy nhién, sau 90
phat, ham luwong tinh dau ting khong cé sy khac biét co ¥ nghia thong ké. Dé tiét kiém thoi gian
va chi phi, c&c thi nghiém dugc ding sau 90 phat. Nghién ctiu caa Nguyén Hién Trang va cong su
(2016) tach chiét hat xa nhan trong vong 4 gio [16], nghién cuu cua Nguyén Thanh Tu (2019)
chung cét tinh dau buéi va tinh dau long ndo trong vong 75 phut [15]. Vi vay nghién ctu s& sur
dung thoi gian chung cét 1a 90 phut cho cac thi nghiém tiép theo. ,

Bang 3. Anh huong cua thoi gian chung cat

CT Thoi gian chung cat (phat) Ham lwong tinh dau (mL)
6 60 2,6152
7 70 2,790°
8 80 3,075¢
9 90 3,175¢
10 100 3,220¢

Ghi chi: Cac chiz trong cing mét cét biéu thi s sai khdc cé ¥ nghia thong ké ¢ mitc a = 0,05.
3.4. Anh hwong cia nhiét dp chung cit

Dé xac dinh nhiét do chung cét tir hoa hdi thich hop, tién hanh chung cat nguyén liéu ¢ cac
nhiét 6 khac nhau va cb dinh cac thdng sb da dugc xac dinh & c4c thi nghiém trén. Luong mau
str dung trong khao séat nhan té nhiét do 1a 100g. Nhiét 6 khao sét khéc nhau lan luot 1a: 100°C,
105°C, 110°C va 115°C. Qua Bang 4 cho thiy ham luong tinh dau thu duoc 1a cao nhat ¢ 110°C
va 115°C, tuy nhién khéng c6 su khac biét co ¥ nghia théng ké giira 2 cong thac trén. Vi vay,
nhiét do 110°C duoc lya chon cho quéﬂtr‘lnh phan tich. ’

Bang 4. Anh huong cua nhiét do chung cat

CT Nhiét d9 chung cit (°C) Ham lrong tinh dau (mL)
11 100 2,675
12 105 3,000°
13 110 3,190°
14 115 3,095¢

Ghi chi: Cac chir trong ciing mét cét biéu thi s sai khdc cé ¥ nghia thong ké ¢ mitc a = 0,05.
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3.5. Anh hwong ciia kich thwéc nguyén ligu

Bang 5 cho thiy ham lugng tinh dau thay do6i khi lam nho kich thudc nguyén liéu, ham lugng
tinh dau thu duoc cao nhit ¢ kich thudc nguyén liéu <2 cm (3,390 mL). Vi vay, lua chon kich
thudc nguyén lidu 12 <2 cm cho qué trinh nghién citu tiép theo.

Bang 5. Anh huong ciia kich thieéc nguyén liéu

CT Kich thwéc nguyén liéu (cm) Ham lwong tinh dau (mL)
15 <1 3,160°
16 <2 3,390°
17 <3 2,795%

Ghi chu: Cac chiz trong cing mét cét biéu thi s sai khdc cé y nghia thong ké ¢ mic a = 0,05
3.6. Anh hwéng ciia thoi gian ngdm nguyén ligu

Trude khi thuc hién qua trinh chung cét tinh dau hoi, nguyén liéu dugc dem di ngdm trong
khoang thoi gian nhat dinh truéc khi chung cat. Dé danh gia hiéu qua ham luong tinh dau thu
dugc trong nghién ctru nay, nghién ctru st dung khoang thoi gian ngdm nguyén liéu 1an luot 14 0
gi0, 4 gio, 8 gio, 12 gid dé tién hanh thi nghiém. Két qua Bang 6 cho thiy ham luong tinh dau &
khoang thoi gian ¢ 8 gio va 12 gio thu dugc 14 cao nhat, tuy nhién khong c6 su khac biét ¢6 y
nghia thong ké giira 2 cong thic. Vi vay, nghién ciru lya chon khoang thoi gian 8 gio cho cac
nghién ctru tiép theo.

Bang 6. Két qua anh hirong cua thoi gian ngam téi ham leong tinh dau

CT Thoi gian (gio) Ham lrong tinh diu (mL)
18 0 2,9808
19 4 3,510°
20 8 3,575°
21 12 3,581°

Ghi chi: Cac chir trong cling mét cét biéu thi s sai khdc c6 ¥ nghia thong ké ¢ mitc a = 0,05.
3.7. Két qud xdc dinh chi sé Iy hoa cia tinh ddu hoa héi

Bang 7. Két qua céc chi so ly hoa cua tinh dau hoi

Céc chi s6 ly héa tinh dau Chi s
Chi sb axit 4,207(mg KOH/g)
Chi so este 213,18 (mg KOH/qg)

Qua két qua ¢ Bang 7 cho thay:

e Chi s6 axit cua tinh dau hdi thu nhan dwoc tuong ddi thip, diéu d6 cho thiy rang chit
luong tinh dau hoa hoi khé tot, boi vi néu chi sb axit cao qua khi tinh dau dé lau céc este bi thuy
phan tao ra nhiéu axit tu do. Tinh dau hdi trén thj trueong thé gidi co chi sb axit 4,2 + 5,1.

e Chi sé este cua tinh dau hdi thu dugc tuong dbi cao, didu d6 cho thiy rang tinh dau c6 chit
luong kha tét. Néu chi sb este tinh dau thap thi cac este d& bi thuy phan lam giam chi s6 este.

Bing 8. Két qud tiéu chuan cam quan tinh dau hoi theo TCVN 8460:2010

Céc chi s6 cam quan Két qua

Do trong cua tinh dau Trong sudt

Mau séc cua tinh dau Khong mau
MUi cua tinh dau Thom
Vi ciia tinh dau Hoi ding

3.8. Két qud phan tich thanh phan céu ti tinh ddu hoa hoi

Trong tinh dau hdi da thu nhan ¢6 chira nhiéu thanh phan héa hoc, céc thanh phan héa hoc ¢6
trong tinh dau duoc the hién ¢ Bang 9 Ket qua cho thay cac thanh phan hoa hoc cua tinh dau hoi
thu nhan déu dat theo TCVN 8853:2011.
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Bang 9. Thanh phan hda hoc cua tinh dau hoi

STT Thanh phén don lrgng Két qua (%)
1 a-Pinene 0,99
2 a-Myrcene 0,97
3 a-Phellandrene 0,32
4 Cyclofenchene 1,18
5 D-Limonene 0,94
6 c-Terpinene 1,32
7 Linalool 1,03
8 L-a-Terpineol 0,06
9 Estragole 0,42
10 Antheol 86,85
11 Citronellol acetate 0,12
12 7-epi-Silphiperfol-5-ene 0,57
13 Caryophyllene 0,96
14 trans-a-Bergamotene 0,05
15 Cadina-1(10),4-diene 0,64
16 n-trans-Nerolidol 0,09
17 a-Cadinol 0,83
18 Chenodiol 0,07
19 Eudesma-4(14), 11-diene 0,46

4. Két luan

Bing phuong phép chung cét 16i Cuf}n hoi nuéc, nghién ctru da xac dinh dugc thanh phan hoa
hoc trong tinh dau hoi bang GC-MS. Ket qua cho thay ham Iugng va thanh phan hoéa hoc tinh dau
hc”)ﬂi tqi huyén Bao Lac, tinh Cao Bang c0 gié tri cao ma trudc day chua duoc cbng bc}, tr d6 co
thé dé xuat nghién ctru sau hon va ng dung trong viéc khai thac sir dung nguon tinh dau quy nay
trong mot so6 linh vue doi song nhu y dugc hoc va san xuat cac san pham thuc pham chirc nang.
Loi cam on

Két qua nghién ciru 1a san pham cua dé tai khoa hoc va cong nghé¢ tinh Cao Bang “Nghién
ciru ing dung cong ngh¢ che bien mot so san pham tir cay hoi tai huyén Thach An, tinh Cao
Bang”, thoi gian thyc hién 2022-2024. Nhém tac gia Xin tran trong cam on s¢ Khoa hoc va Cong
nghé tinh Cao Bang da tao diéu kién ho trg kinh phi dé nhdm tac gia thuc hién thanh céng nghién
chru nay.
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