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Linh vire Ky thuit dwoc dé cap

Giai phap hiru ich dé cdp dén quy trinh tach chiét va tinh ché axit oleic ((9Z)-

Octadec-9-enoic axit) tur hat cdy S& Camellia sasanqua Thunb.

Tinh trang ky thuit caa gidi phap hiru ich

Cay S ¢ tén khoa hoc 1a Camellia sasanqua Thunb. (Syn. Camellia drupifera
Lour.,C. oleifera C.Abel, Thea sasanqua (Thunb.) Pierre, T. drupifera (Lour.) Pierre)
da dugc dua vao trong dé lay dau tir rat 1au doi & nudc ta tai cac tinh Lang Son, Cao
Bing, Quang Ninh, Ha Giang, Tuyén Quang, Yén Bdi, Lai Chau, Phi Tho va Nghé
An. Theo Hoang Nghia (1990) thanh phan va ham lugng cac chit c6 trong nhan hat
cdy S& ¢ Lang Son chira nudc 8,65-10,50%; chit béo 35-40%; dam tho 8,3-8,66%;
saponin 8,55%; xenluloza 3,3-4,9%; tro 2,29-2,6%. Nhén hat cdy S& cho dau béo voi
ham luong kha cao va thuong duge st dung lam dau an sau khi tinh ché. Dau s&
khong chi ding d& an ma con 1a ngudn nguyén lidu, ngudn ning lugng cho nhidu
nganh cong nghiép ché bién son, son dau, dau boi may, diu thip sang, muc in, san

xuat xa phong va céc chat tay rua.

Trong diu cta hat cdy S& c6 chira nhiéu thanh phan axit béo khong no, chi yéu
la axit oleic (axit (9Z)-octadec-9-enoic). Da ¢o nhidu nghién ctru lién quan dén viéc
chiét axit oleic tur nguyén li¢u thuc vat, vi du axit oleic da dugc chiét tir ddu oliu vai
hiéu suét thu duge 35,6% va ham luong axit oleic dat 99,2% (Masao Suzuki, 1986).
Wilk va cac cong su chiét axit oleic tir diu hudng dwong bang cach sir dung enzym dé
thity phan, két qua thu dugc axit oleic véi ham luong 80,8% sau 24 gio véi tbc do thay
phan dat 98%. Nam 2012, nhém tac gia Prakhar Prakash da tién hanh tach oleic tir hdn
hop axit oleic va linoleic ti 1& 70/30 bang phwong phép st dung chét 16ng ion. Két qua
thu dugc axit oleic voi ham luong 85%.

Nhin chung, cac nghién ctru trén déu nham chiét axit oleic tir ngudn nguyén lidu
c6 gia tri cao 1a diu oliu, ddu hudng dwong hoic sir dung chit 16ng ion lam dung moéi,
ddng thoi quy trinh chiét phirc tap, sir dung thiét bi chuyén dung, vi du nhu thiét b

metyl hoa, va st dung cac hoa chit doc hai dé chiét. Ngoai ra, mac du da biét trong
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dau hat cdy S& c¢6 ham luong axit oleic cao nhung hién van chua c6 nghién ctru nao

nham thu dugc axit oleic voi hi¢u qua va chat luong.

Do do, can ¢6 mdt quy trinh chiét axit oleic dé c6 thé tng dung dé san xuét axit
oleic tir dau hat cdy S& vira nham khai thac mot cach hiéu qua ngudn nguyén liéu dau

cdy S& vira don gian, hiéu qua, c6 kha ning 4p dung duoc trong thuc tién.
Ban chét k§ thuat caa giai phap hitu ich
Pé giai quyét van d& néu trén, giai phap hiru ich dé cap dén quy trinh san xuét

axit oleic (axit (9Z)-octadec-9-enoic) tir hat cdy S& (Camellia sasanqua Thunb.), quy

trinh nay bao gdbm cac budc:

a) thu duoc dau hat cdy S& bang cach xay nhé hat cay S& kho va trich ly bang n-
hexan theo ty 1¢ bot hat cdy So/n-hexan la 1/10 (w/v) & nhiét d6 60° trong thoi gian 6
gi0, sau do loc bo ba, cét loai dung moi trén may cit chan khong & nhiét do 40°C va ap
sudt 3,3 kPa thu duoc diu hat cay So;

b) thu hdn hop axit béo bang cach hoa tan diu hat cay S& thu duge tir bude a)
trong dung moi etanol kiém c6 néng do tir 10 dén 15% vai ty 18 thé tich diu hat cay
Sd/etanol kiém 1a 2/5, gia nhiét hon dich dén nhiét d6 nam trong khoang tir 65 dén
70°C trong thoi gian 2 gio, sau do axit hoa bang dung dich H,SO, 10% dén do pH c6
gia tri tr 2 dén 3, hon dich duoc rira béng nudc noéng va lam khan béng Na,SO, thu
duoc hdn hop axit béo;

¢) thu dung dich chtra axit béo khéng no bang cach hoa tan hdn hop axit béo thu
dugc & budc b) trong dung mdi ure/etanol c6 ndng do tir 20 dén 50% theo ty 18 tir 1/2
dén 1/5 thé tich & nhit do tir 50 dén 65°C, sau d6 dua hén dich vé nhiét d6 tir 0 dén
10°C trong khoang thdi gian tir 2 dén 4 gio, sau do ly tim & téc d6 3000 vong/phut
trong thoi gian 5 phut, loai bo phan két tia thu duoc dung dich chua axit béo khong
no; va

d) tinh ché axit oleic bang cach bd sung dung dich NaOH 10% vao dung dich
chira axit béo khong no thu duge & bude c) theo ty 18 tir 1/1 dén 2/3 (w/w) va giit dung
dich & nhiét do tir -5°C dén 0°C, sau khi loai bo phan dich, axit hoa phdn mudi két tua
dén do pH c6 gia tri tir 2 dén 3, sau do trich ly bang mot thé tich n-hexan tuong duong
va rira phan axit béo bang nudc noéng dén do pH=7, loai bd nudc bang Na,SO, khan
thu dugc axit oleic ¢6 ham lugng trén 98%.
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Theo mdt phuong 4n uu tién, trong d6 dung mdi etanol kiém 1a dung moéi etanol
v6i hydroxit cua kim loai kiém dugc chon tir nhém bao gdm NaOH hoac KOH véi

ndng do tir 10 dén 15% va st dung dung mdi ure/etanol d& két tua axit béo no.

Theo mot phwong an wu tién, trong d6 dung dich axit dugc st dung trong budc
axit hoa phén mudi két taa 1a dung dich axit HCI, H,SO, hoac H;PO, néng do 10% va

trich ly axit oleic bang n-hexan dé loai bo tap chét.
MO ta chi tiét giai phap hiru ich
Sau ddy, giai phap hitu ich s& dugc mé ta chi tiét voi cac phuong an thuc hién cu

thé, tuy nhién, cdc phuong an nay chi nhim muc dich mé ta giai phéap hitu ich chi

khong nham lam han ché pham vi yéu cau bao ho cua giai phap hitu ich.

Theo giai phéap hitu ich, khi dé cap dén thanh phan ty 1& duoc xac dinh 1a thanh
phan ty 1 trong lugng/thé tich, trong lwong/trong lugng hodc trong lwong/thé tich tay
theo ngit canh twong tng va duoc st dung cung hé do ludong, vi du hé SI. Cac ky hiéu
w/v nghia 1a ty 1& trong lugng/thé tich, w/w nghia 1a trong lugng/trong lugng va w/v

nghia 14 trong luong/thé tich trong tng.

Giai phap hitu ich d& cap dén quy trinh san xudt axit oleic (axit (9Z)-octadec-9-
enoic) tlr hat cay S& (Camellia sasanqua Thunb.), trong d6 quy trinh nay bao gdm céc
bude: a) thu duoc diu hat cdy Sé; b) thu hdn hop axit béo; ¢) thu dung dich chua axit

béo khéng no; va d) tinh ché axit oleic.

Trong budc thu dugc dau hat cay S0, hat cay S¢& duoc thu gom, lam sach tap chét
va xay nho thanh dang bot min. Sau d6 phan bot nay dugc trich ly bing n-hexan bang
cach bd sung phan bot nay theo ty 1& bot hat cdy Sd/n-hexan 1a 1/10 (w/v) & 60° trong
6 gid. Trong qué trinh trich ly, tiy ¥, c¢6 thé khudy tron dé qua trinh trich ly xay ra
nhanh hon. Sau khi trich ly, tién hanh loc bo phan ba thu hdi phan dich. Phan dich nay
dugc cit loai dung moi trén may cét chan khong & 40°C va ap suét 3,3 kPa thu dugce
dau hat ciy S9.

Trong budc thu hdn hop axit béo, phin dau hat cdy S& trén duge hoa tan trong
dung mdi etanol kiém ndng do tir 10 dén 15%. Theo mdt phwong 4n wu tién, dung moi
etanol kiém 14 dung méi etanol véi hydroxit cia kim loai kiém duge chon tir nhém bao

gébm NaOH hoic KOH vé6i nong do tir 10 dén 15%. Ty 1& hoa tan thé tich dau hat cay
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Sd/etanol kiém 1a 2/5. Sau d6, hdn dich nay dugc gia nhiét dén nhiét do nam trong
khoéng tir 65 dén 70°C trong 2 gio dé phan (m xay ra hoan toan. Sau khi axit hoa bang
dung dich H,SO4 10% dén do pH tr 2 dén 3, hdn dich duoc rira béng nudc nong, sau
do6 loai phan doan nudc, thu phan doan khong tan trong nuéc va lam khan bing

Na,SO, thu duoc hdn hop axit béo.

Trong budc thu dung dich chira axit béo khong no, phén hdn hop axit béo thu
duoc & trén dugc hoa tan trong dung moi ure/etanol c¢6 néng do tir 20 dén 50%. Ty 1&
hoa giira phan axit béo/dung moi ure/etanol 1a tir 1/2 dén 1/5 (v/v). Nhiét d6 hoa tan
nim trong khoang tir 50 dén 65°C. Tiép d6 lam ngudi tir tlr va dua hdn dich vé nhiét do
nim trong khoang tir 0 dén 10°C trong khoang tir 2 dén 4 gio @ phan axit béo no két
tia v6i ure. Sau do ly tam & téc do 3000 vong/phut trong 5 phut dé loai bé phan két

tia. Phan dung dich thu dugc chira axit béo khong no.

Trong budc tinh ché axit oleic, phan dung dich chira axit béo khong no duoc bd
sung vao dung dich NaOH 10% theo ty 1¢ tr 1/1 dén 2/3 (w/w). Sau d6 giit dung dich
ndy & nhiét do nim trong khoang tir -5°C dén 0°C dé két tua phan mudi axit oleic. Sau
d6 loai bd phin dich va axit héa phin mubi két tia dén do pH tir 2 dén 3. Theo mot
phuong an vu tién, dung dich axit dugc sir dung trong budc axit hoa phin mudi két tia
1a dung dich axit HCI, H,SO4 hodc H;PO, nong do 10%. Sau d6 phén mudi nay dugc
trich ly bang mot thé tich n-hexan tuong duong va rira phan axit béo bang nudc nong
dén pH=7 dé trung hoa va loai bd axit du. Sau d6 thu phan doan axit béo va loai bo

nudc ba;lng Na, SO, khan thu dugc axit oleic.

Ham lugng axit oleic dugc phan tich chét luong theo TCVN 6127 : 2010 dé xac
dinh ham luong hop chat axit oleic. Két qua cho thdy san phim thu dwgc c¢6 ham

lugng axit oleic 1a trén 98%.
Vi du thye hién giai phap hiru ich

Vi du 1. Quy trinh san xuét axit oleic # hat cdy S¢ (Camellia sasanqua Thunb.)

Xay nhé 520 g nhin hat S¢ da dugc 1am sach va phoi kho, sau do bd sung phén
bot thu dugce vao 5,2 lit dung moi. Tién hanh chiét bang phuong phap chiét Shoxlet 6
gior & 60°C. Sau do6 loc bd phin ba thu phan dich va chuyén 1én ct quay trén may cit

chan khong & 40°C va ap sudt 3,3 kPa thu dugc 347 g dau hat cay So.
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Hoa tan 347 g dau thu dugc & trén v6i 867,5 ml etanol 70% dd duge hoa tan 90g
NaOH & nhiét @6 70°C va giit hon dich phan tng trong 2 gio, Sau do bd sung tir tir
dung dich H,SO, 10% d& axit hoa dén pH=3. Hdn dich duoc rira bing nudc néng
(khoang 70°C) va lam khan bang Na,SO, thu dugc 190 g hdn hop axit béo véi chi sd
axit 1a 201.

Hoa tan 190 g hdn hop axit béo thu dugce & trén voi 850 ml etanol 70% da hoa
tan 425 g ure, sau d6 dua hdn dich v& 10°C trong 4 gio dé ure két tinh v6i axit béo no.
Tiép d6 tién hanh ly tim hon dich trén thiét bi ly tdm & toc do 300 vong/phit trong
thoi gian 5 phut. Loai bé phan két taa, thu duge 473,2 g dich chira axit béo khong no.
Hiéu sudt thu dugc trung binh 77,3% trong d6 ham lugng axit béo oleic trong san

phim chiém 90% theo két qua phan tich trén sdc ky khi ghép khdi pho.

B sung vao 56,75 g dung dich NaOH (chtta 5,67 ¢ NaOH) va lam lanh dén -5°C
trong 6 gid. Sau do loc thu duoc mudi cua axit béo & dang két tha. Axit hoa phan két
tia bang dung dich H,SO, dén khi pH =2, c6 khudy trong 30 phut. Axit béo oleic dugc
trich ly bang mét thé tich n-hexan twong duong va sau do ria sach phén axit béo bing

nude noéng va lam khan bang Na,SO, khan. Két qua thu duge 47,5 g axit oleic.

Két qua thanh phén axit béo oleic (axit béo C18:1n-9) thu dugc trong vi du 1

dugc thé hién ¢ bang 1.

Bang 1: Ham lugng va thanh phan axit béo trong dau hat cdy SO trudc va sau khi két

tinh
Axit béo Thanh phén axit béo Thanh phén axit | Thanh phan axit béo
(%) trong dau hat cdy S& | béo sau giai doan | sau giai doan 2 (%)
(%) 1 (%)
C16:0 8,36 0,73 0
C18:2n-6 9,77 5,83 1,64
C18:1n-9 78,45 90,46 98,36
C18:1n-7 1,03 0,92 00
C18:0 2,4 1,03 0
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Vi dy 2. Tinh ché axit oleic bing dung mdi etanol chira ure

Hoa tan 124 g ure trong 500ml etanol & nhiét do 50°C trong thoi gian 30 phut. Bd
sung 100 g hdn hgp axit béo cla déu hat cay So thu dugc & budce 1 trong vi du 1 duge
dun néng & nhiét do 50°C va hoa tan hoan toan vao dung dich trén. Tiép theo, dung
dich thu duogc 1am lanh tir 50°C v& 10°C trong 4 gids ¢6 khudy. Loai bé tinh thé két tinh
bang ly tdm thu duge 250 g dich loc. Dich loc duge thém vao 30 g dung dich NaOH
(chtra 2,16 ¢ NaOH) & 40°C va 1am lanh dén 0°C trong 6 gio. Sau d6 loc thu mudi cia
axit béo o dang két tia. Két tia thu nay duge axit hoa bang dung dich H,SO,4 10%
trong n—hexan, co khudy trong 30 phut. Axit béo oleic dugc tach 16p va rira sach voi

nudc nong va lam khan bé“mg Na,SO4 khan. Két qua thu dugc 25,5 g axit oleic.

Két qua thanh phén axit béo thu duoc dugce trong vi du 2 duoc thé hién & bang 2,

ham Iugng axit oleic dugc thé hién qua ham lugng cia axit C18:1n-9.

Bang 2: Ham lugng va thanh phén axit béo trong déu hat cay S¢ trude va sau khi két

tinh
Axitbéo | Thanh phén axit béo Thanh phén axit | Thanh phén axit béo
(%) trong dau hat cdy S& | béo sau giai doan 1 | sau giai doan 2 (%)
(%) (%)

Cl16:0 8,36 0,85 0
C18:2n-6 9,77 6,7 1,8
C18:1n-9 78,45 90,13 98,03
C18:1n-7 1,03 0,22 0,17
C18:0 2,4 2,1 0

Vi du 3. Tinh ché axit oleic bang dung moi etanol chtra ure

Hoa tan 186 g ure trong 750 ml etanol 90% & nhiét do 50°C trong thoi gian 30
phut. B6 sung 150 g hdn hgp axit béo cla dau hat cdy S& thu dugce & bude 1 trong Vi
du 1 dugc dun néng & nhiét d6 50°C va hoa tan hoan toan vao dung dich trén. Tiép
theo, dung dich thu dugc lam lanh tir 50°C vé 10°C trong 4 gio c6 khudy. Loai bé tinh
thé két tinh béng ly tam thu dugc 370 g dich loc. Dich loc duge thém vao 45,5 g dung
dich NaOH (chira 3,24 g NaOH) ¢ 40°C va lam lanh dén -20°C trong 6 gio. Sau do loc
thu mubi clia axit béo & dang két tia. Két taa nay dugc bd sung vao dung dich H,SO,

10% trong n-hexan, két hop khudy trong 30 phit. Axit béo oleic dugc tach 16p va rira
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sach voi nuéc noéng va 1am khan bing Na,SO, khan. Két qua thu dugc 36,7 g axit

oleic.

Két qué thanh phén axit béo thu dugc dugc trong vi du 3 duoc thé hién & bang 3,

ham lugng axit oleic dugc thé hién qua ham lugng cia axit C18:1n-9.

Bang 3: Ham lugng va thanh phin axit béo trong dau hat cdy S& trude va sau khi

két tinh
Axit béo Thanh phén axit béo Thanh phdn axit | Thanh phan axit
(%) trong dau hat cdy S& | béo sau giai doan 1 | béo sau giai doan
(%) (%) 2 (%)
C16:0 8,36 2,1 0,01
C18:2n-6 9,77 5,23 1,12
C18:1n-9 78,45 90,16 98,87
C18:1n-7 1,03 1,92 0
C18:0 2,4 0,59 0

Hiéu qua dat dugc cia gidi phap hiru ich

Quy trinh san xuét axit oleic theo giai phap hitu ich c6 kha ning thu duoc axit
oleic v4i ham luong tir trén 98% tir hat cdy S&, quy trinh don gian, khong can sir dung
thiét bi chuyén dung nhu thiét bi metyl hoa nhu mot sb quy trinh hién 4p dung dbi véi

cac nguon nguyén liéu khac nhu dau oliu hodc dau huéng duong.

Quy trinh san xuét axit oleic theo giai phap hitu ich c6 kha nang ap dung dugc
d6i voi ngudn nguyén lidu 1a hat cdy S& hodc diu tir hat ciy nay dé san xuét ra axit

oleic thich hop st dung trong linh vuc thuc phim hoic y té.

Quy trinh theo giai phap hitu ich cho phép tan dung duoc ngudn nguyén liéu 1a
hat cay So, tir d6 ¢6 thé phat trién dwoc ngudn nguyén liéu theo hudng bén ving, két
hop trdng rimg va khai thac c6 hiéu qua, nén con c6 hiéu qua lau dai v& mat kinh té, x4

hoi.
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YEU CAU BAO HO

1. Quy trinh san xuét axit oleic (axit (9Z)-octadec-9-enoic) tir hat cdy S& (Camellia
sasanqua Thunb.), trong d6 quy trinh nay bao gdm cac bude:

a) thu dugc dau hat ciy S6 bang cach xay nhé hat cdy S& kho va trich ly bing n-hexan
theo ty 1€ bot hat ciy So/n-hexan 1a 1/10 (w/v) & nhiét do 60° trong thoi gian 6 giv, sau
dé loc bo ba, cét loai dung modi trén may cét chan khong & nhiét do 40°C va ap suét 3,3
kPa thu dugc dau hat cay S¢;

b) thu hdn hop axit béo bang cach hoa tan dau hat cay S¢ thu dugc tir bude a) trong
dung mdi etanol kiém c6 ndng do tur 10 dén 15% véi ty 1& thé tich dau hat cay
S&/etanol kiém 1a 2/5, gia nhiét hdn dich dén nhiét do ndm trong khoang tir 65 dén
70°C trong thoi gian 2 gio, sau do axit hoa bang dung dich H,SO, 10% dén a6 pH co
gia tri tor 2 dén 3, hdn dich duoc rira bﬁng nudc néng va lam khan béng Na,SO, thu
duoc hdn hop axit béo; |

¢) thu dung dich chira axit béo khong no bang cach hoa tan hdn hgp axit béo thu dugc
& budc b) trong dung moi ure/etanol ¢ ndng do tir 20 dén 50% theo ty 18 tir 1/2 dén
1/5 thé tich & nhiét do tir 50 dén 65°C, sau d6 dua hén dich vé nhiét do tir 0 dén 10°C
trong khoang thoi gian tir 2 dén 4 gid, sau do6 ly tam & tbc do 3000 vong/phut trong
thoi gian 5 phut, loai bo phf?m két tua thu duge dung dich chira axit béo khong no; va

d) tinh ché axit oleic bang cach bd sung dung dich NaOH 10% vao dung dich chira
axit béo khong no thu dugc & bude ¢) theo ty 1€ tir 1/1 dén 2/3 (w/w) va giit dung dich
& nhiét do tir -5°C dén 0°C, sau khi loai bo phin dich, axit héa phan mudi két tha dén
do pH co gia tri tur 2 dén 3, sau d6 trich ly bing mot thé tich n-hexan tuong dwong va
ria phén axit béo béng nudc nong dén do pH=7, loai b6 nudc béng Na,SO, khan thu
dugc axit oleic ¢6 ham lugng trén 98%.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 dung mdi etanol kiém 1a dung mdi etanol véi
hydroxit cua kim loai kiém duge chon tr nhom bao gdm NaOH hodgc KOH véi nong
do tir 10 dén 15% va sir dung dung mdi ure/etanol dé két tha axit béo no.

3. Quy trinh theo diém 1 hoic 2, trong d6 dung dich axit dugc sir dung trong budc axit
hoa phﬁn mubi két tia 1a dung dich axit HCI, H,SO4 hodc H3PO, néng d0 10% va trich

ly axit oleic bing n-hexan dé loai bo tap chét.





