KHOA HOC CONG NGHE

TOI UU HOA CAC BIEU KIEN SAY PHUN DICH CHIET
TU HANH BDEN
Tran Phuong Chil, Nguyén Tan Thanh!, Hoang Thi L& Hing?

TOM TAT

Toi uu hoa diéu kién sdy phun dich chiét tir hanh den bang phuong phéap bé mat dap img theo mo hinh Box-
behken, thuc nghiém qua trinh sdy phun trén thiét bi Buchi B290 mini spray dryer. Nghién cttru anh huéng
ctia ba yéu té 1a ty 1é maltodextrin, nhiét do tAc nhan say va t6c do bom dich dén ham luong téng flavonoid,
hoat tinh khang oxi héa va do 4m ctia san phdm. Cac thong s6 t6i uu cho qua trinh sdy phun dich chiét tir
hanh den duoc xac dinh la nhiét do dau vao ctia khi néng 174°C, ty 1é maltodextrin 9,6% va toc do bom dich
20 ml/phut. Him luong tong flavonoid, hoat tinh khang oxi hoa va do 4m san phdm khi tién hanh thuc
nghiém tai diéu kién toi wu dat gid tri 3,12+0,08 mgQE/g, 52+0,1%, 5,25+0,1%.

Tt khoa: Po 4m, ham lIrong tong flavonoid, hoat tinh khang oxi hoa, hanh den, phirong phap bé mat dap

ung, sdy phun.

1. DAT VAN BE

Hanh den duoc ché bién tr hanh tim twoi
(Allium ascalonium L) bang cach @ hanh tim tuoi &
nhiét do va do 4m thich hop ma khong st dung bat
ky chat phu gia nao. San pham thu duoc c6 trang thai
déo, mau den, vi ngot, khéong con mui vi hang cay
cta hanh tuoi.

Theo Moreno-Rojas va cong su (2019), mot so
thanh phan flavonoid, axit amin, hop chat
organosulfur va hoat tinh sinh hoc ctia hanh den bi
thay déi trong qua trinh @ nhiét. Nghién ctu cho
thay dich chiét hanh den c6é mot s6 tac dung vuot troi
so v6i hanh tuwoi nhu: tac dung chéng oxy hoa, ting
cuong mién dich, ttc ché té bao ung thu... [6].

S4y phun la mot ky thuat san xuat bot kho tir
chat 16ng. Dong nhap lieu dwoc phan tan thanh
nhitng hat nho 1i ti nho co cdu phun swong. Nhitng
hat 16ng phun ra ngay lap titc tiép xtc voi dong khi
néng, két qua 1a hoi nuéc duoc béc di nhanh chéng
nhung nhiét do cta vat liéu van dugc duy tri & mic
thap. Nho vay ma vat lieu duoc sidy kho ma khong
lam thay d6i dang ké tinh chat ctia san phdm. Thoi
gian say kho cac hat léng dang swong trong siy phun
nhanh hon nhiéu so véi cac qua trinh sdy khac [2].
Voéi nhitng vu diém d6, da nghién ctru ché bién bot
hanh den bing ky thuat sdy phun nhim tao ra thanh
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phdm c6 chat luong va do 6n dinh cao, stt dung trong
san xuat cac san pham chirc nang.

Phuong phap bé mat dap tmg (response surface
methodology — RSM) theo mé6 hinh Box-behken la
mot ky thuat thong ké va toan hoc hiéu qua duoc st
dung dé xac dinh méi quan hé gitta cac yéu t6 dau
vao va ham muc tiéu. Uu diém cta phuong phéap nay
1a lam gidm s6 don vi thi nghiém can thiét dé cung
cap thong tin day da vé két qua c6 thé chip nhan
duoc vé mit thong ke [5].

Cac dac tinh héa ly ctia bot duoc san xuit bing
phuong phap sdy phun phu thuoc rat nhiéu vao cac
yéu t6 nhu nhiét do dau vao cta khi néng, ty le
maltodextrin, 4p suit khong khi va téc do bom dich
[7]. Muc tiéu cta nghién cttu nay la stt dung phuong
phap bé mat dap tmg (RSM) dé xac dinh diéu kién
t6i ru cho qua trinh say phun, tao bot tir hanh den c6
ham luong téng flavonoid va hoat tinh chéng oxi hoa
cao nhat, déong thoi do 4m thap thuan loi cho qua
trinh bao quan.

2. VAT LIEU VA PHUONG PHAP NGHIEN CUU
2.1. Vat lieu va thiét bi
2.1.1 Vat liéu, hoa chat

Hanh den dugc ché bién tir hanh tim (Alium
ascalonicum L)) (trong tai xa Vinh Chau, tinh Séc
Trang). biéu kién chiét xuat c6 su hd tro clia séng
sieu am dé thu duoc dich chiét giau ham luwong
flavonoid tt hanh den nhu sau: nhiét do chiét la
53°C, thoi gian chiét 1a 72 phut, nong do etanol 1a 48%
va muc cong suat siéu am 1a 84% (504W). Phan dich
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sau qua trinh trich ly duoc loc tho qua ray 0,3 mm va
loc tinh qua vai loc nhiéu 16p & diéu kién ap suat
chan khong. Dich sau loc c6 téng chat kho hoa tan 1a
20°Bx

Chat chudn quercetin (99,98%), AICl, , 2,2-
diphenyl picryl hydrazyl (DPPH), va mot s6 dung
moi dat tiéu chuin phan tich, maltodextrin c6 chi s6
DE =10 (duong luong dextrose)

2.1.2. Thiét bi sdy phun

F" (4]
e

Hinh 1. Thiét bj sdy phun mini B290

Thiét bi sdy phun st dung trong nghién cttu nay
la thiét bi sdy phun mini cta Hang Buchi, ky hiéu
may B290. Thiét bi stt dung kim phun dé phun dich
long thanh dang hat swong nho ap luc khi nén.
Khong khi duoc c4p nhiét khi di qua budng gia nhiét
va théi vao budng sdy qua miéng phun. Dich chiét
(nguyeén liéu 16ng) duoc phun khuéch tan (kich co tir
1 dén 25um). Khi hat dung dich tiép xdc voi khong
khi néng trong budng sdy, phan tir nudc sé bi boc hoi
va con lai nhtig hat bot kho.

2.2. Phurong phap nghién ctru

2.2.1. Phuong phap nghién cuu thuc nghiém

Qua cac thi nghiém don yéu t6, tién hanh sy
phun dich chiét tir hanh den bd sung maltodextrin
(DE = 10) lam chat tro sdy & cac ty 1é khac nhau 7;
9,5 va 12%; nhiét do dau vao 1a 160, 170 va 180°C; toc
do bom dich 15, 20, 25 ml/phut. Sau qua trinh sdy
phun, bot hanh den dwoc mang di xac dinh ham
luong tdng flavonoid, hoat tinh khang oxi hoéa va do
4m san phim.

Cac thi nghiém duoc b6 tri theo phuwong phap
Box - Behnken gém 17 thi nghiém, véi 12 thi nghiém
& hai muc (trén va dudi) va 5 thi nghiém & tam (thé

hién & hinh 2). Méi thi nghiém duoc tién hanh 3 lan
va ldy két qua trung binh.

Hinh 2. Thiét ké thi nghiém kiéu Box-Behnken
3yéutd

Ty 1é maltodextrin, nhiét do sdy va toc do bom

dich duogc lua chon x4c dinh dua trén két qua thi
nghiém khao sat ban dau (thé hién & bang 1).

Bang 1. Mttc bién thién va gia tri ma hod clia cac

bién doc lap

Ki Cac mirc ma hoa

hiéu -1 0 +1

Cac bién doc lap

Ty le
Maltodextrin (%)
Nhiét do say (°C) X,
Téc @6 bom dich

(mL/pht) X 15 | 20 25

Stt dung phan mém Design-Expert®, phién ban
10.0. dé danh gia anh huéng cta cac thong so siy
phun dich chiét tir hanh den va tim ra diéu kién t6i
uru. M6 hinh toan hoc moé ta anh hudng ctia cac bién
doc lap doi voi bién phu thudc c6 dang ham da thirc
bac hai va c6 dang téng quat nhu sau:

v=pr Y ax Y nxi+ 3 Y pr,

2.2.2. Phuong phap xédc dinh céc chi tiéu hoa hoc

2221 Do dm sdn pham

Do 4m san phdm duogc xac dinh dua trén phuong
phap AOAC (AOAC, 2000) va yéu cau vé do 4am cudi
cia bot hoa tan theo QCVN 2013/BYT. Mau bot
hanh den (5 g) duoc can va mang di sy & nhiét do
105°C dén khoi luong khong ddi.

2222 Phuong phdp xdc dinh tong ham luong
flavonoid (TFC)

X, | 7 95| 12

160 | 170 | 180
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Téng ham luong flavonoid (TFC) dugc xac dinh
theo phuong phap so mau nhu miéu ta cia Chang va
cong st (2002): Hat 0,5 ml dich cho vao ong nghiém,
sau d6 thém 1,5 ml ethanol 95%; 0,1 ml AlCl;10%; 0,1
ml CH,COOK 1M va 2,8 ml nuéc cat. Lic déu dé yén
& nhiét do phong 30 phut. Flavonoid tao phic mau
vang v6i dung dich AlCl;. Cuong d6 mau ty 1é thuan
v6i ham luong flavonoid duoc xac dinh & budc soéng
415 nm. Thuec hién twong tu véi chat chuidn quercetin
(pha day nong do 75, 50, 25, 12,5, 6,25 va 3,125 ppm).

TFC trong mau duoc tinh nhu sau:

TFC=

25N
— 10! (mg quercetin/g).

Trong do: a: ham luong quercetin xac dinh twr
phuong trinh dwong chuin (ppm); V: téng thé tich
dich chiét (ml); n: hé s6 pha loang; m: khéi luong
mau(g).

2.2.2.3. Phuong phap xdc dinh hoat tinh khang
oxy hoa

Vé nguyén tic, cac chat khang oxy héa sé trung
hoa goc DPPH (2,2-Diphenyl-1-picrylhydrazyl) bang
cach cho hydrogen, lam giam do hip thu tai budc
séng cuc dai va mau cia dung dich phan tng nhat
dan. Kha ning bit goc tr do DPPH duoc xac dinh
theo quy trinh dugc mo ta boi Lu va cong su (2011).

Hén hop phan tng c6 thé tich 4 ml gébm 0,2 ml dich
mau va 3,8 mL dung dich DPPH (0,1 mM) pha trong
etanol. Hon hop duoc G trong t6i & 37°C trong 30
phut, sau do do do hap thu cta DPPH bing may do
quang phé & buédc séng 517 nm. Kha nang bat goc tur
do DPPH (%) duoc tinh toan theo cong thic sau:

, ; Al=A0
Kha nang bat goc tu do DPPH (%) = X 100

Trong do: A, 1a gia tri mat d6 quang ctia dung
dich doi ching (DPPH va dung moi); A, 1a gia tri mat
d0 quang ctia hon hop dung dich DPPH va dich mau.

3. KET QUA VA THAO LUAN

3.1. Ma tran va két qua thi nghiém

Sau khi tién hanh cac thi nghiém khao sat so bo
anh hudng ciia cac yéu t6 nhiét do dau vao cia khi
nong, ty 1é maltodextrin, va toc @6 bom dich dén qua
trinh sdy phun, bai toan t6i wu héa duoc dit ra voi
ham muc tiéu gdm d6 4m san phdm, ham luong téng
flavonoid, hoat tinh khang oxy hod. Cac mtc tién
hanh thuc nghiém cho 3 yéu t6 duoc trinh bay trong
bang 1. Ap dung mé hinh Box-behken dé thiét ké cac
thi nghiém, két qua cia ham luong téng flavonoid,
hoat tinh khang oxy ho4, d6 4m san phdm duoc trinh
bay trong bang 2.

Bang 2. Ma tran thi nghiém va két qua
Ty le ek aa x Téc @ bom | Ham luong tdng Hoat tinh Do 4m san
. Nhiét do say . ) , , 2
TN Maltodextrin X, ) dich X, flavonoid khang oxy hoa pham
X; (o) ’ (mL/phit) Y, (mgQE/g) Y,(%) Y; (6
1 9,5 170 20 3,13 51,78 5,16
2 9,5 160 25 2,44 40,44 6,21
3 9,5 170 20 3,09 51,16 5,31
4 9,5 180 25 3,05 50,17 5,72
5 12 170 25 2,96 48,62 6,01
6 7 180 20 2,67 4491 5,48
7 12 170 15 3,11 50,62 5,86
8 12 160 20 2,86 47,06 5,58
9 9,5 170 20 3,15 51,81 5,14
10 9,5 160 15 2,37 39,10 5,98
11 7 160 20 2,04 34,24 6,19
12 9,5 170 20 3,07 50,52 5,28
13 7 170 25 2,56 42,21 6,12
14 9,5 180 15 2,77 45,78 5,56
15 9,5 170 20 3,11 51,75 5,31
16 7 170 15 2,33 38,51 5,96
17 12 180 20 2,98 48,32 5,82
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Tt cac phan tich hdi quy tuyén tinh cta 17 thi
nghiém (st dung phan mém Design-Expert®, phién
ban 10.0) da xay dung duwoc phuong trinh héi quy
bac hai cta ham luong tdng flavonoid, hoat tinh
khang oxy ho4, do 4m san pham sau khi sdy la:

Y,=3,11+0,22X, + 0,29 X, + 0,052 X; - 0,13 X, X,
+0,053 X, X; - 0,095 X, X; 0,28 X,2 - 0,19 X,%- 0,17 X
@

Y,= 51,4 +3,54 X, + 4,34 X, + 0,93 X; — 2,35 X, X,
+0,76 X, X; — 1,42 X, X5 — 4,44 X2 - 3,33 X,? -3,09 X,
@

Y,= 5,24 - 0,17 X, -0.055 X, + 0,092 X, + 0,24 X, X,
20,017 X, X, + 0,0075 X; X, + 0,20 X, + 0,33 X, + 0,43
X5* ()

Két qua phan tich ANOVA ctia mo6 hinh bac hai
ctaY,, Y, va Y, da duoc danh gia bang cac gia tri F, p
va R? twong tmg (Bang 3). Gia tri FctiaY,, Y, va 'Y,
lan luot 1a 70,82; 55,75; 30,54 déu thoéa man diéu kién
p <0,05, cho thdy ca ba m6 hinh hoan toan c6 y nghia
thong ké véi do tin cay cao 99,9% (p<0,0001). Hé so
twong quan boi (R?) ctia mo hinh Yy, Y, Y;1an luot 1a
0,9891; 0,9867; 0,9752 cho thdy su thay d6i cta cac
ham muc tiéu phu thuoc chi yéu vao cac bién doc
lap. Bén canh d6, chuin F cho su khong tuong thich
ctia mo hinh Yy, Y, Ys1an luot 4,87; 5,42; 1,23 (p>0,05)
ching t6 su thiéu phu hop ctia mé hinh 1a khong
dang ké.

Bang 3. Két qua phan tich héi quy ctia cdc méd hinh

Nauén Ham luong 2(()1ng flavonoid Hoat tinh khang oxy hoa Y, b6 am ;a;n pham
GiatriF Gia trip GiatriF Gia trip Giatri F Gia tri p
M6 hinh 70,82 <0,0001 57,75 <0,0001 30,54 <0,0001
X, 132,77 < 0,0001 108,78 < 0,0001 31,18 0,0008
X, 227,69 < 0,0001 163,39 <0,0001 3,17 0,1183
X5 7,53 0,0288 7,49 0,0291 8,96 0,0201
X; X, 21,68 0,0023 23,96 0,0018 29,55 0,0010
X; X, 3,76 0,0935 2,52 0,1567 0,16 0,7007
X, X, 12,19 0,0101 8,79 0,0210 0,029 0,8686
X2 111,28 <0,0001 90,07 <0,0001 21,78 0,0023
X2 54,23 0,0002 50,47 0,0002 59,60 0,0001
X2 43,14 0,0003 43,44 0,0003 101,37 <0,0001
Khoéng
tuong thich 4,87 0,0802 5,42 0,0681 1,23 0,4082
R? 0,9891 0,9867 0,9752

Dé quan sat sy anh hudng tuong tac cla cac yéu

bién thién ctia ham muc tiéu theo cac yéu t6 thuc

té6 dén ham luong téng flavonoid, hoat tinh khang nghiém dang 3D va 2D duoc xay dung (Hinh 3 va 4)

oxy ho4, do 4m san phdm, do6 thi thé hién quy luat

Tolal favondd conkni(ng 0 Hg)

Tolal favomold conknlmg 0 Bg)
Tolal 1avonald conknl ¢mg O Elg)
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Hinh 3. Bé mit d4p tmg ciia ham luong t6ng flavonoid (A), hoat tinh khang oxy hoa (B) va d9 4m san phdm
(C) ciia qua trinh sdy phun dich chiét tir hanh den
Thong qua hé s6 hdi quy clia cic phuong trinh vé quy luat bién thién. Cac yéu t6 thuc nghiém cé
héi quy (1), (2), (3), dd thi dang 3D (hinh 3) va 2D hiéu tng dwong v6i hai ham muc tiéu trén. Trong
(Hinh 4) cho thay tic dong anh huéng ctia cac yéu to mién khao sat, dnh huéng manh nhit la ty l¢
thuc nghiém dén ham muc tiéu ham luong téng maltodextrin, tiép theo 1a nhiét do dau vao cta khi
flavonoid, hoat tinh khang oxy hoa co su tuong déng 1ONg va cudi cung 1a toc do bom dich.
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344 55| B 64—
5 7 B 62|
g 50
g) 3 g 6
: z 2
8 28 T 4 R
5 § . 58 c
g o E]
2" § g s
o T 44 S B
8 5
E 24— = s
0] c -
3 <
P A

I I T I I
-1.000 -0.500 0,000 0500 1000

-1.000 0500 0000 0500 1000 1000 0500 0000 0500 1000

Hinh 4. Anh huéng don yéu t6 dén ham luong téng flavonoid, hoat tinh khang oxy ho4
va d6 4m san phdm
bo6i voi ham muc tieu do 4m san phdm, anh  maltodextrin. Trong d6, nhiét do dau vao cta khi
huéng manh nhat 13 nhiét do dau vao cta khi néng, noéng va ty 1é maltodextrin cé su twong déng vé quy
tiép theo 1a téc do bom dich, va cudi cung 1a ty 1é  luat bién thién. Khi nhiét do dau vao va ty le
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maltodextrin ting trong mién khao sat thi do 4m
gidm va nguoc lai. Mat khac khi toc d6 bom dich
ting thi do 4m tang.

3.2. Téi wu hoa qua trinh sdy phun dich chiét tir
hanh den

Qua trinh sdy phun dich chiét tir hanh den duoc
tién hanh sao cho thu duoc bot siy c6 ham luong
téng flavonoid, hoat tinh khang oxi hoa cao nhat va
ham 4m thiap nhit. St dung phin mém Design-
Expert®10.0 cho két qua diéu kién t6i wu nhu sau:
nhiét d6 diu vao cua khi nong 174,11°C, ty le
maltodextrin 9,55% va toc do bom dich 1a 19,64
ml/phut. Véi diéu kién nay thi ham lwong tong

flavonoid, hoat tinh khang oxi hoa, do 4m san phim
sau sdy du doan lan luot Ia 3,15 mgQE/g, 52,07% va
5,2%.

Dé phu1 hop cac thong s6 cong nghé cia thiét bi,
tién hanh thuc nghiém lai moé hinh t6i wu tai cac gia
tri: nhiét do dau vao cta khi noéng 174°C, ty lé
maltodextrin 9,6% va toc do bom dich 1a 20 ml/phut,
két qua thu duoc nhu sau: Ham luong téng flavonoid
ctia bot sdy 1a 3,12+0,08 mgQE/g, hoat tinh khang
oxi héa 52+0,1% va do 4m ctia san pham la 5,15+0,1%.
Két qua thi nghiém lai cho thdy quy trinh sdy phun
pht hop voéi gid tri t6i vu ctia mé hinh.

Béang 4. Két qua sdy phun dich chiét hanh den theo diéu kién t6i vu

biéu kién toi wu Gia tri
Céac ham muc tiéu
X, X, X, Thuc nghiém” | Du doan
Ham luong téng flavonoid (mgQE/g DW) 3,12+0,08 3,15
Hoat tinh khang oxi héa (%) 174°C | 9,6% | 20 ml/phut 52+0,1 52,07
Do 4m san phdm (%) 5,15+0,1 52

* gid tri trung binh cia ba Iin thuc nghiém (1 = 3)
4. KET LUAN

Nghién cttu ndy cho thay cac diéu kién t6i wu dé
say phun dich chiét hanh den nhu sau: nhiét do dau
vao ctia khi néng 174°C, ty 1é maltodextrin 9,6%, va toc
do bom dich 1a 20 ml/phut; thu duoc bot san phdm cé
ham luong téng flavonoid dat 3,12+0,08 mgQE/g, hoat
tinh khang oxi héa 52+0,1% va d¢ 4m 1a 5,25+0,1%. Bot
sdy phun tir dich chiét hanh den la nguén nguyén liéu
c6 gia tri dé tng dung sin xuit cac loai thuc phim
chtic nang phuc vu sttc khoe con nguoi.
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OPTIMIZATION FOR SPRAY DRYING CONDITIONS OF Allium ascalonium L MUSHROOM EXTRACT
Tran Phuong Chi, Nguyen Tan Thanh, Hoang Thi Le Hang
Summary

The optimal conditions for the spray drying from black shallot extracts were determined using response
surface methodology (RSM), Experimental spray drying on Buchi B290 mini spray dryer. The effect of
three factors, namely maltodextrin ratio, inlet drying temperature and feed flow rate on total flavonoid
content, antioxidant activity and moisture content, was investigated. The optimal conditions for process
spray drying from black shallot extracts were found to be inlet drying temperature of 174°C, maltodextrin
ratio of 9.6% w/v, and feed flow rate of 20 mL/min. The experimental values of total flavonoid content,
antioxidant activity and moisture content were 3.12+0.08 mgQE/g, 52+0.1% and 5.25+0.1%.

Keywords: Moisture content, total flavonoid content, antioxidant activity, black shallot, response surface
method, spray drying.
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