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Linh vue k§ thuat dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén phuong phap chiét tach hoat cht cé hoat tinh sinh hoc
cao, cu thé 13 sang ché dé xuét phuong phép chiét tach lycopen tinh khiét mot cach
truc tiép tir mang gic kho bing phuong phap Soxhlet st dung cac dung moi hitu co,
phuong phép tinh ché d thu duoc lycopen c6 do tinh khiét trén 98%, phuong phéap
bao quan lycopen tinh khiét.

Tinh trang k§y thuit ciia sing ché

Géc (Momordica Cochinchinensis Spreng) 1a loai trai cdy dic san cua khu
vue Déng Nam A, dic biét gan giii véi ngudi dan Viét Nam béi gia tri dinh dudng
cao. Trong mang gic c6 chira mdt sb carotenoit (lutein, beta-cryptoxanthin,
zeaxanthin, alpha-caroten, beta-caroten, cis-lycopen, va trans-lycopen), vitamin
(vitamin C, vitamin E) va mot sb axit béo (omega-3, omega-6) (H.C.Mai va cong
su, 2016). Hién nay, tai Viét Nam, dé thuan tién cho viéc st dung, bao quan va vén
chuyén, mét luong 16n qua gac sau thu hoach dugc xtr 1y, tich bo vo va hat, sdy
nhiét dé tao mang gic khé thuong phim.

Trong d6, hoat chat lycopen thu hut dwoc nhiéu sy quan tAm nhat boi hoat
tinh chdng oxi héa, tiéu diét gbc tur do cao (Vuong va cong sy, 2006). Mot sd
nghién ctru cua M§ duoc cong bd gan day cho thay, lycopen mang lai nhiéu loi ich
cho strc khée con ngudi nhu giam duoc ung thu bang quang, tuyén tién liét, tiéu
héa, giam lugng cholesterol, phong tranh cac bénh vé tim mach, rdi loan lipid mau,
déng vai trd quan trong d6i v6i hé mién dich... Hoat chat ¢6 tac dung phong chita
sam da, trang cé, kho da, rung toc, nbi san, dudng da, bao vé da, gitip da ludn hong
hao, twoi tré va min mang. Ngoai ra, lycopen cé cong dung lam mau lanh vét

thuong, vét bong, vét loét (V3 Vin Chi, Cay thudc An Giang).
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Phén tir lycopen c6 cong thiic phan tir 14 CyoHse khéi luong 536 Da. Danh
phap IUPAC: (6E,8E,10E,12E, 14E,16E,18E, 20F, 22E, 24E, 26E) - 2, 6, 10, 14,
19, 23, 27, 31 - Octamethyldotriaconta - 2, 6, 8, 10, 12, 14, 16, 18, 20, 22, 24, 26, 30
— tridecaen. Hoat chat c6 13 lién két doi, trong d6 11 lién két déi lién hop, chinh vi
vay n6 hoat dong nhu mot chét chéng lai cac tdc nhan oxy hda nhu tia UV (Bailey,
2015). Lycopen hép thu btic xa ¢ budc séng dai cta 4nh sang kha kién va khi phdi
hop trong m§ phim dudng da, né cé thé gidm anh hudng cua tia UV 1én da, hodc ¢6
thé bao vé da khoi cac anh hudng ngan han (chéy ning) va dai han (ung thu da) cia
anh sang mit troi. Tuy nhién, lycopen dé bi oxy héa, nhay cam véi anh sang va
nhiét do ¢ céc lién két chua bdo hoa trong céu tric phan tr. Lycopen c6 sé dong
phan héa rong, két qua 1y thuyét 1a c6 1056 cAu hinh cis - trans. Tuy nhién chi co6
mdt vai déng phan dugc thuc sy tim thiy trong tw nhién. Péng phén trans cua
lycopen 1a déng phan phd bién nhét dugc tim thdy trong thuc pham. Pong phan 5-
cis 12 6n dinh nhét sau tt ca céac déng phan trans, 9-cis, 13-cis, 15-cis, 7-cis va 11-
cis. Cac ddng phan lycopen dugc tim thiy trong huyét tuong nguoi, stta me, va cac
mb ciia con ngudi chil yéu 1 cua ddng phén cis. Cac mau séc cia lycopen 6 lién
quan truc tiép dén hinh thirc ddng phan ctia né. Cac dong phan frans va hau hét cac
ddng phan khac cua lycopen c6 mau dé, trong khi tetra-cis cta lycopen c6 mau cam
(T.C. Kha va cong su, 2013).

Lycopen dang bdt c6 mau dé tia. Hoat chit c6 kha niang hoa tan trong
clorofom, hexan, benzen, cacbon disulfit, axeton, ete dau hoa, khong tan trong cac
dung moéi phan cuc nhu nudc, etanol, metanol. Lycopen nhay cdm vé&i anh sang,
oxy, nhiét do cao va axit (L.T. Vuong va cdng su, 2006). Lycopen két tinh véi tinh
thé hinh kim mau d¢ tia, khéng mui; nhiét d6 néng chay: 172 — 173°C; hip thu cuc
dai (trong ete dau hoa) tai cac budc séng 1a 361, 444, 470 va 502 nm (Raluca
Bunghez va cong su, 2011).

Lycopen 12 mét carotenoit cé trong thuc vat va mét sd loai sinh vt quang hop

khac. Lycopen dugc tim thay trong nhi€u loai rau qua c6 mau dé nhu gac, ca chua,
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dua hiu, du du, 6i do, busi do, budi chum. Theo nghién ctru cua Ishida (2004),
Nhung (2010) va Ciriminna (2016), mang gic chira ham lugng lycopen tur 1,5-3,7
mg/g, cao gip 70-200 1an ham luong lycopen trong ca chua va cao hon tat ca céc
loai hoa qua khac. Tuy nhién, cho dén nay, ngudi ta méi chi thanh cong trong viéc
chiét tach lycopen tinh khiét tir qua ca chua & quy md thuong mai. Trong mot sb
nghién ctru d dugc cong bd, ngudi ta da chiét tach duge dau géc bang phuong phap
ép, phuong phap trich ly bang CO, siéu t6i han... (Kha Chén Tuyén, 2014). Sau do,
lycopen dugc chiét tach tir diu gc bang phuong phap xa phong héa hodc sur dung
phuong phép sic ky 16ng hiéu ning cao HPLC (Vii Thi Hong Phuong, 2016). Tuy
nhién, nhitng phuong phap nay khong cé hiéu qua kinh t& va khong thé trién khai &
quy mo thuong mai vi nhitng Iy do sau:

- Ham luong lycopen trong dau gic twong dbi thdp, vao khoang 500-
2500ppm (Le Thuy Vuong, US/0024275A1) trong khi gia dau géc thuong pham rat
cao. Két qua 13 gia thanh cua lycopen chiét tach theo phuong phap nay khong c6
tinh canh tranh.

- Viéc chiét tach lycopen tir ddu gic bang phuong phép sic ky 1ong hiéu
ning cao HPLC khong thé thuc hién & quy mé san xuét.

- Viéc chiét tach lycopen tir dau gic bang phuong phép xa phong hoéa
tuong ddi phirc tap, khé phan tach. Dau gic sau khi xa phong hoéa khong thé hoan
nguyén duoc va 1a phé liéu anh huéng dén méi truong.

- Uu diém ctia phuong phép trich ly CO; siéu t6i han (chang han, xem
cong bd don sang ché s6 VN44817, ngay 25/12/2015 cho don sb 1-2014-02004) 1a
c6 thé tach dung moi siéu téi han ra khoi dich chiét d& dang bang cach ha 4p suét,
hay d6i véi trudng hop can st dung thém céc dung méi hitu co dé hd tro cho qua
trinh trich ly dat hiéu qua cao hon thi lugng dung moéi thém vao it, do d6 khong gay
anh hudng nhiéu ddi véi méi trudong. Hé théng trich ly hoan toan kin, do d6 han ché
duoc su phan hiy ctia hoat chat boi 4nh sang va moi trudong. Tuy nhién, nhuoc diém

ctia phuong phap nay 1a chi phi dau tu va bao dudng cho thiét bi rat 1n, dit do, khé
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thuc hién & quy mé thuong mai.

Viéc chiét tach lycopen tir mang gic cling d3 duoc md ta trong cong bd don
séng ché s6 VN3464, ngay 26/06/2017 cho don sb 2-2017-00102 st dung mang
gic tuoi va dung méi DME (dimetyl ete). Phuong phap nay c6 nhuge diém la si
dung mang géc tuoi (v6i do 4m khoang 70%) khién dung méi DME khong phan
cuc khé c6 thé thdm thau dé chiét tach lycopen tir mang gic.

Do d6, can c6 quy trinh chiét tach lycopen truc tiép tir mang gic kho thay vi
chiét tach lycopen tir mang gic tuoi voi céc cong doan phtre tap hay tach lycopen tir
dau géc v6i hiéu qué kinh té cao hon va tan dung duoc toan bd hoat chét trong
mang gic. Phuong phap chiét tich lycopen truc tiép tir mang gic khé nay cin dam
bao dugc kha ning trich ly bang dung méi hitu co cho hiéu suét trich ly cao, don
gian, chi phi thap.

Gan day, céc tac gia da cong bd nghién ciru vé quy trinh chiét tach lycopen c6
do tinh khiét 90% & quy mé phong thi nghiém (Tap chi Hoa Hoc, 55(6), 2017). Bay
14 nhitng nghién ctru budc dau sir dung phuwong phap chiét tach thong thudng. Qué
trinh thuc hién chiét tach lycopen can ngam chiét nhiéu 1an st dung lugng 16n dung
moi, vira doc hai vira anh hudng téi moi truong, nhiéu cong doan va san phém thu
duoc c6 do tinh khiét khong cao, chua dat tiéu chuin dé c6 thé ung dung trong dugc
phdm, m§ phdm. M6t nhuge diém khac cia phuong phép nay 13 & chd do lycopen
khong bén ma quy trinh nay doi hoi can cét loai dung méi nhiéu 1an, didu nay anh
huong dén hiéu suét va do tinh khiét cia san pham.

Do viy, van c6 nhu cau cin cai tién phuong phap néu trén theo cach cé thé
tién hanh mot cach don gian, chi phi thip do can it nhan cong va it dung moi; va
diéu quan trong 13 nang cao dugc hiéu qua tach chiét va do tinh khiét cua san phdm
dé c¢6 thé tmg dung dugc trong dugc phdm, m§ pham va thuong mai.

Nhén thay rang, viéc chiét tach st dung phwong phép trich ly bang Soxhlet c6

uu diém noi troi 1a tiet kiém dung moi, khong ton céc thao tac loc va bo sung dung
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moi méi nhu cac k thuat khéac, dic biét tach chiét kiét dugc hop chét mong mudn
va cho db tinh khiét cao.

Nim 2014, trong luan van thac si, Saima Haroon c6 dé cap nghién ctru trich
ly lycopen tir bot ca chua st dung phuong phap Soxhlet. San phdm thu dugc 14 cao
chiét c6 chtra lycopen, chua c6 cong doan tinh ché, tach lycopen ra khoéi hdn hop dé
thu dugc bot lycopen tinh khiét.

Hé kin tuan hoan Soxhlet ¢6 thé chiét duoc luong 16n lycopen va trich kiét
duoc dau gic c6 trong mang gic kho. Tuy nhién, dic tinh cua dau gic 13 c6 kha
nang hoa tan tdt lycopen. Cho nén viéc tach duge lycopen tinh khiét mot cach triét
dé tir ddu gic néi riéng va mang gic noi chung doi héi c6 k¥ thuat cao va cong nghé
tinh ché t6t. Do vay, cong doan tinh ché lycopen la mot trong nhitng budc quan
trong va rat can thiét.

Trong don diang ky sang ché, chung t6i d& xuét sir dung phuong phap
Soxhlet dé chiét lycopen mét cach truc tiép tir mang gic kho st dung dung méi hiru
co. Sau qua trinh chiét, lycopen dugc két tinh tir dich chiét sir dung dung moi etanol
dé thu duoc bot lycopen c6 do tinh khiét cao.

Ban chit ky thuit céa sing ché

Muc dich ctia séng ché 1a dé xuit phuong phép chiét tach lycopen tinh khiét
mdt cach truc tiép tir mang gic kho sir dung cac dung mdi hiru co. San pham bot
lycopen thu dugc c¢6 d6 tinh khiét 16n hon 98%, c6 thé img dung duoc trong ché tao
san pham nano lycopen dé dung trong duoc phim va m§ phim.

Pé dat dugc muc dich néu trén, sang ché dé xuét phuong phép chiét tach
lycopen c6 db tinh khiét trén 98% tir mang gic khd bao gbém cac cong doan chinh:
siy mang gic t6i do 4m phu hop cho viée chiét tach, chiét tach lycopen bang
phuong phap Soxhlet, tinh ché lycopen bing phwong phap két tinh trong hé hai
dung moi. Céc diéu kién t61 wu dé chiét tach lycopen bao gbm lua chon dung moéi

thich hop cho qué trinh chiét tach va qué trinh tinh ché lycopen tinh khiét tir mang
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gac kho dé thu dugc bot lycopen c6 dd tinh khiét cao.

Sang ché dé xuét phuong phap chiét tach lycopen c6 do tinh khiét trén 98%
tir mang gic kho trong d6 mang gic tuoi duoc sdy trong céc didu kién t6i wu nhim
dam bao thu duge mang gac khd ¢6 d6 4m thich hop cho qué trinh chiét tach cling
nhu giam thiéu duge sy hu hai va su bién d6i clia cac thanh phén co trong mang géc
tuot.

Sang ché dé xuit phuong phap chiét tach lycopen cé dd tinh khiét trén 98%
tr mang gic kho trong dé cong doan chiét tach lycopen duoc thuc hién bang
phuong phép chiét Soxhlet véi viée sir dung cac dung méi dugc chon tir diclometan,
tetrahydrofuran, clorofom. Phwong phép chiét Soxhlet 13 phuong phép chiét hoi luu
dua trén qua trinh bay hoi va ngung tu lién tuc ciia dung méi nén tiét kiém dugc
dung moi va lam ting hiéu qua chiét. Do d6 tan cua hoat chét lycopen trong cac
dung méi hiru co tuong déi thap, nén khi sir dung phuong phap chiét Soxhlet s&
khic phuc duge cac nhuge diém ctia cac phuong phap chiét tach thong thudong nhu
tiéu ton luong dung moi 16n, doc hai va doi hoi nhidu nhan cong va cong doan xir
ly.

Céc tac gia sang ché da thuc hién cic qua trinh chiét tach sir dung cac dung
moi néu trén, viéc s dung cac dung modi nay c6 nhiing uu va nhuoc diém khéc
nhau, theo do:

Theo phuong an th nhét, sang ché d& xuit phuong phép chiét tach lycopen
c6 do tinh khiét trén 98% tir mang gic kho str dung dung méi diclometan.

Theo phuong an thtt hai, sang ché dé xuét phuong phap chiét tach lycopen co
d6 tinh khiét trén 98% tir mang gic khé st dung dung méi tetrahydrofuran.

Theo phuong an thit ba, sang ché dé xuit phuong phap chiét tach lycopen co
d6 tinh khiét trén 98% tir mang gic kho sir dung dung méi clorofom.

Sang ché dé xuat phuong phap chiét tach lycopen c6 d6 tinh khiét trén 98%

tir mang gc kho trong d6 sau céng doan chiét tach 12 cong doan tinh ché lycopen dé
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thu dugc lycopen c6 dd tinh khiét trén 98%. Viéc lya chon dung moi két tinh dap
ung yéu cAu vé mat k¥ thuat nhu kha nang hoa tan hoat chét lycopen, tinh tuong
thich véi cac dung méi ding trong cong doan chiét tich da duoc cac tac gia khao sat
mdt cach k§ ludng. Theo do, phuong phap chiét tach lycopen theo sang ché sir dung
dung méi etanol dé két tinh lycopen. Trén thuc té, day la dung moi khong ddc, hoa
tan kém lycopen nhung c6 kha ning hoa tan tét cac carotenoid. Ngoai ra, etanol
tuong hop t6t v6i cac dung méi duoc st dung dé chiét tach. Pidu nay cd y nghia vo
cling quan trong béi viéc st dung etanol s& hd tro viéc loai bd hoan toan dung moi
chiét tach ra khoi san pham, gitp san phdm thu duoc cé do tinh khiét cao va an toan
khi str dung.

Theo d6, sang ché dé xuit:

(1) Phuong phap chiét tach lycopen c¢é d6 tinh khiét trén 98% tir mang ghc

khé bao gdm céc cong doan:

a) thu gom mang géc tuoi, siy kho dén d6 4m khoang 7%;

b) chiét tich mang gic kho thu duoc bang phwong phip Soxhlet st dung
dung mdi dugc chon tur diclometan, tetrahydrofuran, clorofom véi ty 1€ dung
mdi/mang gic khoé khoang 1,5 trong diéu kién nhiét d6 13 nhiét d6 s6i ctia dung
mdi, ap sudt thuong, thoi gian chiét tach khoang 3 gio;

¢) ¢d dic dich chiét thu duoc bang cach cat quay chan khong dé thu hdi dung
mdi, qua trinh cit quay két thuc khi dung méi bay hoi hét, thé tich hdn dich
khong thay ddi, thu duge hdn dich chira cic carotenoit va cac axit béo;

d) b6 sung dung méi etanol vao hdn dich c¢6 dic thu duge trong budc c) trén
day véi ty 18 etanol/dich chiét 14 2, thu dwoc huyén phu;

e) huyén phu thu duoc trong budc d) duoc siéu 4m trong thoi gian 15 phut &
nhiét d6 thudong dé 1am ting kha ning phan tan cta dich chiét vao etanol, xuét
hién lycopen két tinh trong huyén phi va duoc dé qua dém dé qua trinh két tinh

duoc hoan toan;
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f) loc hit chan khéng huyén phu thu duoc trong bude e) dé thu duoc phan
chat ran chira lycopen, dich loc duogc cét quay trong chan khéng dé thu hdi
etanol;

g) chét ran trén phéu loc thu duoc trong budce f) trén diy dugc tai phan tan
trong etanol, sau d6 dugc sidu 4m trong thoi gian 10 phit dé tach tap chét, sau
d6 loc huyén phu trong diéu kién hit chan khong, thu duogc chét két tinh;

h) lap lai qué trinh tinh ché trong budc g) dé thu duoc lycopen tinh khiét c6
mau d6 tia, v6i do tinh khiét trén 98%.

(2) Phuong phap theo muyc (1) néu trén, trong d6 tét hon 1a st dung diclometan
lam dung méi chiét tach, nhiét d¢ chiét tach 1a 40°C, thoi gian chiét tach 13 3 gio.

(3) Phuong phap theo muc (1) hodc (2), trong d6 etanol dugc thu hdi dé tai st
dung.

(4) Phuong phap theo muc bt ky trong sb cac muc tir 1 dén 3, trong dé budc
tinh ché bao gém cong doan si€u am dé hd trg hi€u qua cho viéc tach tap chét, tao ra
san pham c6 do tinh khiét cao trén 98%.

(5) Phuong phap theo muc bat ky trong sb cac muc tir (1) dén (4), trong dé
mang gc tuoi dugc sy trong diéu kién thich hop dé thu dugc mang gic khé c6 do
am phu hop cho viéc chiét tach lycopen, bao gdm:

+ str dung t0 sdy tudn hoan khi néng dé ting tbc d6 bay hoi 4m khoéi mang
géc, trong d6 mang gic dugc dan déu trén khay 1u6i inox chdng dinh véi do day
1 16p hat mang géc;

+ nhiét do thich hop cho qué trinh sy mang gic tuoi 1a khoang 60°C, thoi
gian sdy mang géc tuoi 1a 15 gio dé thu duge mang gic khé c6 mau do tuoi, mai
thom dac trung, kha gion véi d6 4m khoang 7%.

Hiéu qua ctia sang ché
- Mic du ham luong lycopen trong mang gic cao gap khoang 70 1an ham

luong lycopen trong ca chua. Tuy nhién, cho dén nay, lycopen tinh khiét



27630

dugc ban thuong mai déu dugc chiét tach tir qua ca chua hoic qua con
duong tong hop hitu co. Sang ché d& xuét phuong phap chiét tach lycopen
tinh khiét mot cach truc tiép tir mang gic khong chi mang lai hiéu qua
kinh t& cao ma con gép phén phat trién viéc gieo trdng va thu hoach géc-
mdt loai qua dic trung thé manh ciia Viét Nam.

- Phuong phap chiét tach theo sang ché 13 phuong phap dé thyuc hién, kinh té
nhd st dung it dung méi, tinh ché san phdm d& dang, hiéu sut thu san
pham lycopen cao va dé tinh khiét cao trén 98%, cao hon hin so véi cac
phuong phép di biét khac. Nho vay, san phim lycopen cé thé dugc tng
dung 13m dugc phdm va m§ phim.

- Mot wu diém quan trong ctia phuong phap néu trong sang ché 13 ¢6 thé tng
dung duogc & quy md coéng nghiép. Phuong phéap di duoc tdi uu héa cac
diéu kién chiét tach tir cong doan sdy mang gc twoi dén do 4m tdi wu thich
hop cho qua trinh chiét tich ma khong anh hudng dén chét luong cia
nguyén liéu dau vao; cong doan tinh ché duge t8i wu héa va ung dung siéu
am dé hd trg cho viéc tach tap chét.

MBS ta vin tit cac hinh vé

Sang ché s& dugc trinh bay cu thé va duoc hiéu 16 rang hon qua viéc mo ta

chi tiét sang ché cting véi cc hinh v& minh hoa kém theo, trong dé:

Hinh 1 13 hinh biéu dién tdc d6 suy giam khéi luong ctia mang gic khi sdy &

cac nhiét do khac nhau;

Hinh 2 13 hinh biéu thi 46 4m cubi cung cta mang gic sdy & cac nhiét do khac

nhau;

Hinh 3 13 hinh mang hat gic kho va lycopen tinh khiét;

Hinh 4 13 hinh v& so sanh ndéng d6 bdo hoa cua lycopen trong cac dung moi

httu co;

Hinh 5 13 hinh v& mé ta quy trinh chiét tch va tinh ché lycopen;

-10-
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Hinh 6 13 phd 'H-NMR and C-NMR ctia lycopen tinh khiét;

Hinh 7 14 phd FT-IR ctia bét lycopen tinh khiét;

Hinh 8 1a phd UV-Vis cia mAu bot lycopen chiét tach dugc va mau lycopen
chuén c6 do tinh khiét 98% cua Sigma-Aldrich;

Hinh 9 13 sic ky db mau lycopen chiét tach dugc khai trién bang hé dung moéi
MeOH:ACN:DCM (10:50:40);

Hinh 10 13 hinh biéu dién d6 bén lycopen bao quan trong cac diéu kién khac
nhau theo thoi gian: -16°C; 4°C; nhiét 46 phong (RT);

Hinh 11 13 phd UV-Vis ciia miu bdt lycopen tinh khiét duogc bao quén trong
cac diéu kién khac nhau.
MBO ta chi tiét sang ché

Phuong phap chiét tach, tinh ché va bao quan lycopen bao gbém céc cong
doan sau:

Cong doan 1: S&y mang gic tuoi

Nguyén liéu 14 qua gic thu hoach vao thang 1 tai Bic Giang. Tir qua géc
nguyeén liéu, tach phén rudt dé (mang do va hat), loai bo hat, con ph?m mang dé
duoc dan déu trén khay 1uéi inox chéng dinh véi d6 day 1 16p hat mang gic va sy
trong ti sdy tudn hoan khi néng & cic nhiét do khac nhau. Trong qué trinh siy
chung t6i x4c dinh d6 4m ciia mang gic va dimg viéc sdy khi do 4m ctia mAu géc
khéng dbi, hoidc thay dbi rat cham.

Hinh 1 cho thdy, xu hudng chung vé dong thai giam 4m clia cdc miu sdy 1a do
4m giam nhanh & 5 - 10 gid sdy dau tién. Téc do giam 4m cham dan va gan nhu
khéng giam & nhiing gio cudi cung. O nhiét d siy 60°C, 70°C, 80°C va 90°C, do
4m giam déu trong 10 gid diu va cham dan trong cac gid tiép sau. Sau 15 gid sdy &
60°C va 70°C, khéi lugng mang ghc con lai 13 31,5% va 32,0%. Chung t6i tiép tuc
sdy dén 20 gid tuy nhién d6 4m giam rat it va khong ddi ¢ nhiing gio tiép theo.

Nhan thiy, thoi gian tiép xtc véi nhiét va oxy trong khong khi cang 1au thi mau sic
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ciia mang gic cang dam va gic mét di mui dic trung. Do do, & nhiét d6 60°C va
70°C, thoi gian say 15 gid 13 di dé 1am khod mang ghc. Khi sdy mau gic & nhiét do
80°C va 90°C, d6 am giam nhanh trong 5 gi® ddu tién, sau 15 gid, khdi lugng mang
ghc con toi 32,5% va 32,7%. Co thé thiy rang nhiét do sdy cang cao thi kha nang
loai am cang giam. D6 1a do nhiét d6 cao 1am hoi nu6e bay hoi rat nhanh trén bé
mit, cac mao mach va t& bao & phia ngoai co lai va ngan can viéc khuéch tan cua
hoi nudc tir trong ra ngoai bé mit dan dén d6 4m cudi cing cao. Ngoai ra, khi sdy &
nhiét dd cang cao, thi phan tng phan hily carotenoit cang manh, sdy & nhiét do tir
80°C tr& 1én thi mau sic va mui ctia mang gic déu khong con gilt dugc nét dac
trung. Mang gic c6 mau sdm hon va c6 thoang mui khét. Mang géc sdy & nhiét do
cao hon ngoai viéc ¢6 nguy co bj phan hily va mat mau, con c6 kha nang bao quan
kém hon do c6 d dm 16n. Nhu véy, nhiét d6 va thoi gian thich hop cho viée sdy
mang gic 13 60°C trong vong 15 gid.

D6 4m cubi cung clia cac miu mang gic & cac nhiét dé khac nhau duoc do
nhanh bing may Kern MRS 120-3, két qua thé hién trong hinh 2. P 4m cubi cung
ciia mang gac sdy & nhiét d6 60°C, 70°C, 80°C va 90°C 1an luot 13 6,98%; 8,41%;
9,82% va 10,37 %.

Két qua say cho thay su khac nhau 13 rét vé mau sic va mii cia cac mau mang
ge"’lc khi duoc séy & cac nhiét do khac nhau. So sdnh mau sic va mui vi cla mang
gic sau khi sdy dugc trinh bay & bang 1.

Bang 1. Mau sdc va mui vi mang gac khi say & cac nhiét do khac nhau sau 15 gio

Nhiét do Mau séc Mui vi

60°C Mau do tuoti Mui thom déc trung
70°C Mau dé tuoi Mui thom dic trung
80°C Mau d6 sam Thoang mui khét
90°C Mau do rét t6i mau Mui khét rd rét
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Nhu vay, diéu kién pht hop cho qué trinh sdy mang gic tuoi dé thu dugc
mang gac kho c6 d6 4m phu hop cho viée chiét tach lycopen la:

+ Str dung t0 sy tudn hoan khi néng dé ting tdc do bay hoi 4m khoi mang
gic

+ Mang gic dugc dan déu trén khay lu6i inox chéng dinh véi do day 1 16p
hat mang gic.

+ Nhiét d6 thich hop cho qua trinh sy mang gic tuoi 13 60°C.

+ Thoi gian cho qué trinh sdy mang géc tuoi 14 15 gio.

Véi didu kién sdy nhu trén, mang gic khé thu duoc c6 mau dé tuoi, mui
thom dic trung, kha gion v6i d6 4m ~7% (Hinh 3A).

Coéng doan 2: Chiét tach lycopen tir mang gic kho

i) Xdc dinh dung méi hitu cho phieong phdp chiét téch lycopen

Do cau triic khong phan cuc cla lycopen, hoat chit khong tan trong nudc,
gan nhu khoéng tan trong cac dung méi phan cuc nhu etanol, metanol... va tan kém
trong cac dung méi nhu axeton va etylaxetat. Lycopen tan t6t trong diclometan,
tetrahydrofuran, clorofom. Céc tac gia sang ché da tién hanh phuong phap chiét tach
lycopen tir mang géc kho sir dung cac dung mdi khac nhau trong sb cac dung mdi
diclometan, tetrahydrofuran, clorofom. Truéc khi tién hanh, céc tac gia da khao sat
ndéng d6 bdo hoa cia lycopen trong cic dung moéi diclometan, tetrahydrofuran,
clorofom va hexan va thu duoc két qua nhu bang 2 va hinh 4.

Bang 2. Nong do bio hoa cta lycopen trong mét sé dung méi hitu co

Hoat chét Dung méi hitu co Nong d6 bio hoa (mg/g)
Lycopen Clorofom 12,2
Lycopen Tetrahydrofuran 6,9
Lycopen Diclometan 6,7
Lycopen Hexan ' 0,5
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Tir bang trén ddy c6 thé thdy rang, hoat chét lycopen tan t6t nhit trong dung
mdi clorofom, tan tuong ddi tbt trong tetrahydrofuran, diclometan va tan kém trong
hexan.

Viéc st dyng mdi loai dung mdi trong sé ba dung mdi diclometan,
tetrahydrofuran, clorofom c6 cac uu diém va nhugc diém riéng khac nhau.

Theo mdt phuong 4n cua sang ché, t6t hon 1a sir dung dung moi diclometan
Viée st dung dung moi diclometan ¢6 wu diém 1a dung méi ndy cé doc tinh thép
Hon, nén viéc ton du dung moi trong san phdm lycopen s& it anh huéng dén strc khoe
nguol dung so voi cac dung mdi cloroform va tetrahydrofuran. Ngoai ra, viéc s
dung diclometan con c6 uu diém 1a nhiét d6 séi thap, tbc do bay hoi nhanh gitip cho
viéc chiét tach bang phuong phap Soxhlet c¢6 thé thuc hién duge & nhiét do thép,
khéng 1am phan hiy lycopen. Hon nita, nhiét d6 bay hoi thép ciing giup cho viéc
loai bd hoan toan diclometan ra khoi bot lycopen thanh pham.

Duéi day, sang ché thé hién cong doan chung dé chiét tich lycopen c6 thé ap
dung cho ca ba dung moi diclometan, tetrahydrofuran, clorofom.

ii)  Chiét Soxhlet diing chiét tach lycopen tir mang gac khé

Do d0 tan ctia hoat chét trong cac dung méi hitu co twong dbi thip, phuong
phép chiét tach thong thuong tiéu tén luong dung méi 16n, doc hai va doi héi nhiéu
nhan cong. Do dé, phuong phdp Soxhlet dugc lué chon d& chiét lycopen tir mang
géc kho.

Phuong phép Soxhlet 14 phuong phap chiét hdi luu dua trén qué trinh bay hoi
va ngung tu lién tuc nén tiét kiém duoc dung méi va ting hiéu qua chiét. 1 kg mang
ghc khé (d6 4m ~7%) dugc xép chat trong thi loc dat trong binh trich ly. 1,5 lit dung
mdi trich ly diclometan hoic tetrahydrofuran hodc clorofom tlr binh ciu dugc dun
s0i theo dudng dng dan hoi di 18n, gip hé théng sinh han ngung tu lai trong binh
trich ly. Dung méi hoa tan va trich céc carotenoit trong mang géc, khi dat mét lugng

dung méi nhét dinh s& hoan luu v& binh cau. Qua trinh tiép tuc dién ra trong khoang
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thoi gian 3 gio cho dén khi dung dich di xubng tir dng hoan luu dung moi nhat mau
chiing t6 qué trinh trich ly kiét mang gic dd hoan thanh. Phuong phap duoc tién
hanh trong diéu kién 4p suét thuong. Mo ta quéa trinh chiét bing phwong phép
Soxhlet dugc thé hién trén hinh 5.

Nhu vy, diéu kién phi hop cho qué trinh chiét tach lycopen tir mang gic kho
la:

+ Mang gac khé c¢6 d6 4m khoang 7%.

+ Phuong phap chiét Soxhlet

+ Ty 1& dung méi/mang gac khé khoang 1,5

+ Nhiét do chiét tach: Nhiét do sbi cta dung mdi trich ly & ap suat thuong
(voi diclometan 1a 40°C, véi tetrahydrofuran 1a 66°C, clorofom la 61°C).

+ Thoi gian chiét tach ~ 3 gio.

+ C4 ba dung moi diclometan, tetrahydrofuran, clorofom déu c6 thé dung lam
dung mai trich ly. Trong dé, tot hon 1a st dung diclometan nhd doc tinh thap va
nhiét do soi thép.

iii) Tinh ché lycopen ti dich chiét

Dich chiét mang gc khé duoc co dac bang thiét bi ct quay chan khong dé
thu hdi dung méi. Qua trinh cit quay duoc két thuc khi thé tich hdn dich khong thay
ddi. Hon dich sau cd dac g(‘A)m cac carotenoit nhu lycopen, beta-caroten, dau géc
chura céc axit béo (omega-3, omega-6)... Do lycopen cé kha ning hoa tan trong cac
axit béo nén viéc tach lycopen khéi hdn dich doi héi ki thuat két tinh. Cho dén nay,
céc cong bd khoa hoc vé chiét tach lycopen tir diu gic déu phai st dung cac phuong
phap tén kém nhu xa phong hoéa hay phuong phap sic ky 1ong hiéu nang cao HPLC.

Do lycopen 1a hoat chét tan 6t trong cac dung méi hitu co khong phan cuc va
tan kém hodc gin nhu khong tan trong céc dung mdi phan cuc, boi vy dé tinh ché
lycopen, ching toi st dung dung mai 14 etanol. Véi 1 lit dich chiét ¢ dic, 2 lit dung
mdi dugc thém vao. Hon dich dugc rung sidu 4m khoang 15 phiit & nhiét do thuong

dé hd tro kha ning phan tan ctia dich chiét vao etanol. Lycopen dan két tia va hdn
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dich dugc dé qua dém dé qua trinh két tinh lycopen duoc hoan toan. Sau do, hén dich
dugc loc chan khong dé thu phan chét rin chia lycopen trén phéu loc. Phan dich
chiét duoc cit quay chan khong dé tach etanol khoi dau gic. Phan chét rin chira
lycopen duoc tdi phan tan trong etanol, rung siu d4m trong 10 phut va loc chan
khong. Phan chét ran trén gidy loc ¢6 mau dé tia la lycopen tinh khiét (Hinh 3B).

Nhu vy, diéu kién thich hgp cho qua trinh tinh ché lycopen bao gdm:

+ Dich chiét mang gic khé duogc co quay chan khong dé tach va thu hdi dung
moi diclometan.

+ Dung moéi dung két tinh lycopen 14 etanol. Day 1a dung moi khéng doc,
khong hoa tan lycopen nhung c6 kha ning hoa tan tét cic carotenoit khac nhu beta-
caroten, lutein, beta-cryptoxanthin, zeaxanthin, alpha-caroten. Ngoai ra, etanol
tuong hop t6t véi diclometan gitip loai bé hoan toan diclometan ra khéi lycopen.

+ Ty 18 etanol/dich chiét ~2.

+ Qua trinh tai phén tan, loc rira trong etanol dugc thuc hién trong 2 lan.

Sau tinh ché, luong lycopen chiét tach dugc 14 khoang 3,2 - 4,4 g/kg mang gc

Cong doan 3: Panh gia chat luong lycopen sau qua trinh chiét tach

i) Cdu triic cua lycopen

Chu trtc cua lycopen thu duge sau qua trinh chiét tach dugc phan tich bing
phd hong ngoai FT-IR, '"H-NMR va 3C-NMR.

Ph6 'H-NMR va BC-NMR ciia lycopen tinh khiét trong CDCl; duge thé hién
trén hinh 6. K&t qua phan tich phd cong huéng tlr hat nhan proton cho thiy cac tin
hiéu ddc trung cho proton cua lycopen. Tin hiéu cdng hudng va vi tri proton trong
lycopen nhu sau: 6,66-6,17 (14H, m); 5,95 (2H, d, J= 10,0 Hz); 5,11 (2H, bs); 2,12
(8H, bs); 1,97 (12H, s); 1,82 (6H, s); 1,69 (6H, s); 1,61 (6H, s). Phd BC-NMR chi ra
cac tin hiéu dac trung cua cac nguyén tir C. Quy ghép céc tin hiéu cong hudng va cac

nguyén tir carbon trong lycopen cho két qua nhu sau: 139,46 (2C); 137,37 (2CH);
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136,54 (2C); 136,16 (2C); 135,43 (2CH); 132,65 (2CH); 131,61 (2C); 130,12 (2CH);
125,76 (2CH); 125,16 (2CH); 123,99 (2CH); 40,24 (2CHy); 26,72 (2CHy); 25,68
(2CHa); 17,70 (2CH3); 16,96 (2CHas); 12,90 (2CHas); 12,79 (2CHs3).

Phd FT-IR cho thiy céc tin hiéu dic trung cta lycopen tinh khiét, cu thé nhu
bang 3 va hinh 7.

Bang 3. Céc tin hiéu dic trung trong phd FT-IR ctia lycopen tinh khiét

Budc song (cm™) Dao dong
3038,65 CHy(SP?)
2912,80; 2854,41 CHy:(SP?)
1625,97 C=Csu(Trans)
1439,47; 1390,90 CH,(Bending)
1101,89; 959,77 CH(Trans)
613,64 R,C=CR

ii)  Dinh lwong lycopen bang quang phé hap thu UV-VIS

Can chinh x4c 20 mg lycopen tinh khiét vao binh nén chtra 20 g dung méi
diclometan, siéu 4m dén khi lycopen tan hét. Sir dung pipet hiit va cén chinh xac
100 mg dung dich trén vao binh nén 100 ml chtra 50 g dung méi, thu dugc dung
dich chudn c6 ndng do 2 ppm.

Ding diclometan lam mau tring. Quét phd hip thu cia dung dich vira pha
bing may do quang phd hap thu UV-VIS SP-3000 nano trong dai budc song tir 200-
800nm. Két qua cho thdy, & cing mot néng d6, dinh hip thu & 517 nm cia miu
lycopen ma ching toi chiét tach duoc cao hon miu lycopen chudn cé do tinh khiét
98% clia Sigma-Aldrich khoang 1% (Hinh 8). Nhur vay c6 thé két luan 12 d6 tinh
khiét ctia mAu lycopen ma chung t6i chiét tach duoc dat do tinh khiét trén 98%.

iii)  Dinh lwong bang phwong phdp sdc ky long hiéu ning cao HPLC
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Diéu kién sdc ky.

Hé théng sic ky 1ong hiéu nang cao Shimadzu LC-20A
Cot sac ky: Supelco C18 (25¢m x 4,6mm, 5pm).

Detector UV-Vis: 472nm

Pha dong: Metanol: Diclometan: Acetonitril 10:40:50 (thé tich/thé tich), chtra
0,05% BHT

- Tbéc @6 dong: 1ml/phut

Dung mdi pha mau: DCM

Thé tich tiém mau: 10pl

Thoi gian rira giai: 20 phut
Cdch xdy dung dwong chudn:

- Dung dich chuan gdc: Can chinh xac khoang 5mg chat chuin lycopen vao binh
dinh muc t6i mau 50ml; thém khoang 30ml diclometan (DCM), siéu 4m dén tan
hoan toan; bé sung DCM dén vach, lic déu, thu dwoc dung dich lycopen chudn gbc.

- Pha lodng dung dich chuan gbc ¢ duoc cac dung dich chudn c6 ndng do
0,02mg/ml; 0,04mg/ml; 0,06mg/ml; 0,08mg/ml.

- Loc cac dung dich qua mang loc 0,45um trudc khi tiém mau.

- Phan tich c4c mau chuan bang HPLC.

- Xay dyng dudng chuén tuong quan gitta ndng do lycopen va dién tich peak.
Phuwong phdp dinh lwong lycopen trong mdu thie

- Chuén bi miu thi: can chinh xic mot lwgng mau thir chia khoang 5Smg
lycopen vao BBM 10ml, thém DCM, siéu 4m dén tan hoan toan, bd sung DCM dén
vach; dung pipet chinh xac hat 1ml dung dich trén cho vao BPM 10ml, bd sung
DCM dén vach, lic déu. Loc qua mang loc 0,45um.

- Chuin bi mau dbi chiéu: can chinh x4c khoang 5mg lycopen chudn vao binh

dinh mic 10ml, tién hanh pha loing twong ty mau thir. Loc miu qua mang loc
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0,45um trudce khi tiém mau.
Két qud phan tich do tinh khiét

Mau lycopen chiét duoc tir mang gic khé duoc xac dinh do tinh khiét bang
phuong phéap sic ky 16ng hiéu ning cao HPLC (Hinh 9), két qua duoc tinh theo mdi
tuong quan véi dién tich pic cua chat chuan.

Két qua xay dung duong chuin tuong quan giita ndng do lycopen va dién tich
pic sic ky:

Bang 4. K&t qua su phu thudc gitra dién tich pic va ndng d6 lycopen

C (mg/ml) 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10

Dién tich peak (mAU.s) 190053 409109 630078 830095 1055123

Nhan xét: Két qua trén cho thiy c6 sy phu thudc tuyén tinh gitta dién tich pic
tai budc séng 472nm va ndéng d6 lycopen trong khoang khao sat tir 0,02mg/ml dén
0,1mg/ml véi hé sb tuong quan hdi quy R? = 0,999 dam bao d6 chinh xac cho
phuong phép dinh lugng cac dung dich chira lycopen noéng do tir 0,02-0,1mg/ml
bang HPLC.

Bang 5. Két qua dinh luong lycopen trong san phdm chiét

Mau Lycopen chuan Lycopen chiét tach
Khéi luong (mg) 5,0 5,0

Dién tich pic (mAU.s) 512169 513278

Ham lugng lycopen (%) 98 98,21

Nhu vay, Két qua dinh lugng bing HPLC cho thay lycopen chiét tach duoc dat
d6 tinh khiét > 98%, két qua pht hop vdi két qua dinh luong bang phdé UV-Vis.
Cong doan 4. Bao quan lycopen
V6i cau tric gdm 13 lién két dbi, trong d6 11 lién két doi lién hop, lycopen co

nhuge diém 14 khéng bén, d& bj oxy hoa, d& bi phan hity bdi nhiét va 4nh séng trong
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qué trinh ché bién va bao quan, lam gidm sinh kha dung ctia hoat chit nay. Boi vay,
phuong phap bao quan lycopen cin dam béo it 1am anh hudng dén qué trinh phan
huy ctia lycopen, khong 1am thay dbi cu tric cta hoat chét. Ching t6i d3 tién hanh
bao goi lycopen trong gidy bac dé tranh anh sang, hut chan khong dé loai oXy va
bdo quan & c4c nhiét d6 khac nhau. Ham lugng lycopen trong mau bao quan duoc
dinh luong bang phé UV-Vis. Két qua dinh luong trong hinh 10 va 11 cho thay do
bén cua lycopen ting khi bao quan & nhiét d6 thip. Lycopen bi phan huy nhanh
chéng khi bao quan & nhiét do phong. O nhiét do 4°C, twong tmg v4i nhiét dé ngin
mat cla ti lanh, lycopen bi phan hity cham hon. O nhiét d6 -16°C, lycopen twong
d6i bén, ham luong lycopen con lai 92% sau 3 thang bao quan. Viéc bao quan
lycopen & cac nhiét d thap hon c6 thé nang cao dd bén cia lycopen nhung khong
pht hop cho viée san xuét va str dung trong thuc té.

Nhu vay, diéu kién bao quén lycopen la:

+ Bao g6i lycopen trong gidy bac va hut chan khéng.

+ Bao quan ¢ -16°C.
Vi du thye hién sang ché
Vi du 1: Phuong phép chiét tich lycopen tir mang gic khd st dung dung méi
diclometan

1 kg mang gic khé (46 4m ~7%) dugc xép chit trong thi loc dit trong binh
trich ly. 1,5 lit dung méi diclometan tir binh ciu dugc dun séi (& nhiét d6 s6i cua
diclometan 13 40°C) theo dudng 6ng dan hoi di 1én, gip hé théng sinh han ngung tu
lai trong binh trich ly. Dung mdi hoa tan va chiét tach céc carotenoit trong mang
géc, khi dat mét lugng dung méi nhéat dinh s& hoan luu vé binh cu. Qu4 trinh trich
ly lién tuc trong khoang thoi gian 3 gio.

Dich chiét mang gic kho dugc co dic bang thiét bi cit quay chan khong dé
thu hdi diclometan cho dén khi thé tich hdn dich con khoang 0,2 Lit. Tiép theo, 0,4
Lit dung mdi etanol duoc thém vao. Hon dich duoc rung siéu am khoang 15 phut &

nhiét d6 thudong dé hd tro kha ning phan tan cta dich chiét vao etanol. Lycopen dan
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két tiia va hon dich duoc dé qua dém dé qué trinh két tinh lycopen duge hoan toan.
Sau d6, hon dich duogc loc chan khéng dé thu phén chét ran chia lycopen trén phéu
loc. Phan dich chiét dugc cit quay chan khong thu hdi etanol. Phin chét rén chta
lycopen dugc tai phan tan trong etanol, rung si€éu am trong 10 phat va loc chan
khong. Qua trinh t4i phén tan, loc rira trong etanol dugc thuc hién trong 2 1an. Cudi
clng, ta thu dugc khoang 3,2 - 4,4 g lycopen tinh khiét (trén 98%) c6 mau dé tia.
Luong lycopen chiét tach dugc phu thudc vao chét luong mang gic kho.

Viéc st dung diclometan trong viéc chiét tach lycopen tir mang gic kho trong
vi du nay c6 uu diém & chd, diclometan c¢6 nhiét d6 soi thép, dé bay hoi khién cho
tbc d6 bay hoi, ngung tu va hoi luu dung mdi cao giup giam thoi gian chiét tach.
Ciing nh& c6 nhiét do sbi thép, qua trinh chiét tach didn ra ¢ nhiét do thp (chi
40°C) nén giam dugc su phan hiy do nhiét d¢ cua lycopen.

Vi du 2: Phuwong phap chiét tach lycopen tir mang gic khd st dung dung moi
tetrahydrofuran

Phuong phap tuong tu nhu trong vi du 1. Nhiét do chiét tach 1a nhiét do soi
cla tetrahydrofuran & 66°C. Tetrahydrofuran c6 kha ning phéan tan t6t vao mang gc
nén c6 téc do va hiéu qua chiét tach lycopen cao hon diclometan. Tuy nhién, do
tetrahydrofuran c6 nhiét dé s6i cao nén tdc do bay hoi cham hon diclometan. Két
qua 1a thoi gian chiét tach khong ngén hon so véi viée sir dung diclometan. Hiéu
sudt va do tinh khiét twong duong véi viée st dung diclometan.

Vi du 3: Phwong phép chiét tich lycopen tir mang gic kho st dung dung moi
clorofom '

Phuong phap tuong tu nhu trong vi du 1. Nhiét d6 chiét tach 1a nhiét do s6i
ctia clorofom & 61°C. Lycopen c6 d6 hoa tan cao nhét trong cloroform (gin gap dobi
so v6i diclometan) nén cloroform c6 hiéu qua chiét tich lycopen cao hon
diclometan. Tuy nhién, do cloroform cé nhiét dd séi cao hon diclometan nén téc do
bay hoi cham hon. Két qua 1a thoi gian chiét tach, hiéu sut va do tinh khiét tvong

duong vo1 viée st dung diclometan.

-21-



27630
YEU CAU BAO HOQ

1. Phuong phap chiét tach lycopen c6 do tinh khiét trén 98% tir mang ghc khd bao
gdm cac cong doan:
a) thu gom mang gic tuoi, sdy kho dén do 4m khoang 7%;
b) chiét tach mang gic khé thu dugc bing phuong phap Soxhlet st dung dung
moi dugc chon tr diclometan, tetrahydrofuran, clorofom véi ty 1€ dung
mdi/mang gic kho khoang 1,5, trong diéu kién nhiét do 1 nhiét do sbi cua dung
mdi, 4p sudt thuong, thoi gian chiét tich khoang 3 gio;
c) cd ddc dich chiét thu dugc bang cach cit quay chan khong dé thu hdi dung
mdi, qué trinh cét quay két thic khi dung méi bay hoi hét, thé tich hdn dich
khong thay dbi, thu duoc hon dich chitra cac carotenoit va cac axit béo;
d) bd sung dung mdi etanol vao hdn dich c¢b dic thu duoc trong bude ¢) trén day
v6i ty 1& etanol/dich chiét 13 2, thu duoc huyén phu;
e) huyén phu thu dugc trong budc d) duge siéu 4m trong thoi gian 15 phut &
nhiét d6 thudong dé 1am ting kha ning phan tan cta dich chiét vao etanol, xuét
hién lycopen két tinh trong huyén pht va dé qua dém dé qua trinh két tinh duoc
hoan toan;
f) loc hut chan khong huyén phu thu dugc trong budc e) dé thu duoc phan chét
ran chira lycopen, dich loc dugc ct quay trong chan khong dé thu hdi etanol;
g) chét ran trén phéu loc thu dugc trong budc f) trén day duoc tai phan tan trong
etanol, sau d6 duoc siéu 4m trong thoi gian 10 phat dé tach tap chét, sau do loc
huyén phti trong diéu kién hut chan khong, thu duoc chét két tinh;
h) lap lai qua trinh tinh ché trong budc g) dé thu duogc lycopen tinh khiét c6 mau
d6 tia, v6i dd tinh khiét trén 98%.

2. Phuong phép theo diém 1, trong d6 tt hon 13 sir dung diclometan lam dung méi

chiét tach, nhiét do chiét tach 13 40°C, thoi gian chiét tach 1a 3 gio.
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3. Phuong phap theo diém 1 hodc 2, trong d6 etanol duoc thu hdi dé tai sir dung.
4. Phuong phép theo diém bat ky trong sé céc diém tir 1 dén 3, trong d6 budc tinh
ché bao gé)m cong doan si€u am dé hd trg hiéu qué cho viéc tach tap chét, tao ra san
pham c6 d6 tinh khiét cao trén 98%.
5. Phuong phép theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 4, trong d6 mang gic
twoi dugc sdy trong didu kién thich hop dé thu duoc mang gic khé c6 do 4m phi
hop cho viéc chiét tach lycopen, bao gdm:
+ sir dung 0 sdy tudn hoan khi néng dé ting tbc do bay hoi 4m khoi mang
géc, trong d6 mang gic duoc dan déu trén khay ludi inox chdng dinh véi do
day 1 16p hat mang gic;
+ nhiét do thich hop cho qua trinh sdy mang gic twoi 1a khoang 60°C, thoi
gian sdy mang géc tuoi 13 15 gidr dé thu duoc mang gic khd ¢6 mau dé tuoi,

mui thom dic trung, kha gion v6i d6 4m khoang 7%.
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Hinh 1. Su suy giam khéi luong ctia mang gic khi sdy & cac nhiét d6 khac nhau
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Hinh 2. B0 thi d6 am cudi cung ciia mang gac say & cac nhiét dé khac nhau
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Hinh 3. Mang hat gic khé (A) va lycopen tinh khiét chiét tach dugc (B)
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Do hoa tan (mg Lycopen/g dung moi)

27630

Cloroform Tetrahydrofuran Diclometan Hexan

Dung mai

Hinh 4. Ndong d6 bdo hoa cta lycopen trong cdc dung mdi hitu co
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Mang gic khé
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Dich chiét ¢b dic

Etanol

Lycopen két tiia

Loc, rira, say

Bét lycopen tinh khiét

Hinh 5. Quy trinh chiét tach va tinh ché lycopen
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Hinh 6. Phé '"H-NMR (A) va *C-NMR (B) ctia lycopen tinh khiét chiét tach dugc
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Hinh 7. Phd FT-IR ctia b6t lycopen tinh khiét chiét tach duoc
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7
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Hinh 8. Phé UV-Vis cia mau lycopen chiét tach duogc (1) va mau lycopen chuén c6

d6 tinh khiét 98% ctia Sigma-Aldrich (2)
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Hinh 9. Sic ky d6 mau lycopen chiét tach duoc khai trién bing hé dung méi

MeOH:ACN:DCM (10:50:40)

-32-



*

27630

100 -
80 4 ,
o‘\Q’ \
c
<D
L 60-
<O-
(]
—g— RT
40 4
—e— 4°C
| ——-16°c
20 T T T T I i
0 20 40 60 80

Thei gian (ngay)

100

Hinh 10. D6 bén lycopen bao quan trong céc diéu kién khéc nhau theo

thoi gian: -16°C; 4°C; nhiét d6 phong (RT)
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Hinh 11. Phd UV-Vis ctia mAu bét lycopen tinh khiét dugc bao quan trong cac diéu
kién khéc nhau : (1)- MAu tai thoi diém ban dau; (2)- Sau 90 ngay bao quan & 16°C;
(3)- Sau 90 ngay bao quan & 4°C; (4)- Sau 90 ngay bao quan & nhiét do phong (RT)
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