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TOM TAT

Cay t6i duoc st dung nhiéu trong thuc phdm, dac biét 1a st dung nhiéu lam gia vi thuc phim;
trong 4m thuc Viet Nam nhiéu mon dn duoc ché bién theo phuong phap xdo, ran, ndu khong thé
thiéu vai tro cta téi. Trong ct t0i c6 chta nhiéu thanh phan dinh dudong nhu: Protein,
carbohydrates, vitamin, chat khoang va cac chat co hoat tinh sinh hoc, dac biét 1a tinh dau. Tinh
dau i c6 mui thom dic trung hap dan va cé nhiéu tac dung déi véi stc khoé con ngudi. Muc
tiéu ctia nghién cttu nay la xay dung quy trinh khai thac va thu héi tinh dau téi bing dung méi
CO, siéu t6i han gop phan nang cao hiéu suat thu héi tinh dau ti. Noi dung nghién ctu 1a xac
dinh ham luong tinh dau téi, cac thong s6 cong nghé (ap sudt trich ly, luu luong CO,, thoi gian
trich ly, kich thuéc nguyén liéu, nhiét do trich ly) tinh dau tdi va phan tich cac ciu tit cia tinh dau
toi. Két qua, da xac dinh dwoc ham luong tinh dau téi 1a 0,42 + 0,04%, ap suat trich ly 1a 30 Mpa,
luu lwong CO, la 4 ml/phuat, thoi gian trich ly 120 phuat, kich thuéc nguyén liéu 0,5 mm, nhiét do
trich ly 60°C thi hiéu suat thu hdi tinh dau dat 74,46 + 1,52%. Stt dung phuong phap GC-MS da xac
dinh duogc 16 c4u tix trong tinh dau t6i, mot s6 cau tir chiém ty lé cao, dién hinh 1a diallyl disulfide
42,54%, methyl (£)-1-propenyl trisulfide 11,21%, 3-vinyl-4H-1,2-dithiine 8,36%, diallyl trisulfide
5,75%, 2-vinyl-4H-1,3-dithiine 5,28%, diallyl tetrasulfide 5,14% va cyclooctasulfur 5,04%.

Tt kho4: Dung moi CO, siéu toi han, khai thic, quy trinh, thu hoi, tinh diu toi.

1. DAT VAN BE va selen. Ham luwong germanium trong t6i cao hon

Cay toi ¢6 tén khoa hoc 1a (Allium sativum L., SO voi cac duoc liéu nhu: Nhan sam, tra xanh va tra

Amaryllidaceae), 1a mot loai cay than thao [1]. Pac
diém cua cay toi 1a cit hinh cau, gdm nhiéu tép toi
duoc bao boc béi cac 10p vé méng, mau trang hoidc
hoi hong. Trong ct t6i c6 chita nhiéu thanh phan
dinh duong, trong 100 g téi c6 chita 6,36 g protein,
33 g carbohydrates, 150 g calo va cac dudng chat
nhu: Vitamin B,, B,, B;, Bg; cac chat khoang bao
gom: Sat, canxi, kali, mangan, magie va photpho.
Dic biét, trong ci téi cé chira chat khang sinh
alixin, c6 cong thuc la C;H,,0S,, mot hop chat
sunfua c6 tac dung diét vi khudn manh. Thanh
phan co tac dung quan trong trong tdi con c6 mot
s6 hop chat hitu co sulfur, glycosides, germanium

do... [2].

Cay toi da duoc st dung lam gia vi thuc
phdm va lam thudc truyén théng tir thoi c6 dai va
hién duoc trong trén toan thé gioi [3]. O Viet
Nam, cay téi duoc st dung nhiéu trong thuc
phdm, dic biét 1a st dung lam gia vi; trong 4m
thyc nhiéu mon an dugc ché bién theo phuong
phap xdo0, ran, nau khong thé thiéu vai tro cia
toi [2]. Bén canh viéc sit dung cua thi than va 1a
clia cay toi cing dugc st dung nhiéu trong thuc
phdm. Ngoai ra, cay téi ciing duoc st dung
nhiéu trong linh vuc y hoc, thudc tha y va nhiéu
linh vuc khac. Téi c6 tac dung phong va diéu tri
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cam cum, diéu tri ran can, phong ngtra va hd tro
diéu tri ung thu, cai thién chtc nang xuwong
khop, phong ngtra cac bénh tim mach va hop
chat sulfur trong téi cé tac dung khang khuin.
Trong ct tdi chira nhiéu tinh dau, tinh dau téi co
mui thom dac trung hdp dan, st dung tién loi, c6
tac dung lam gidm cholesterol va giam huyét ap,
tri mun, ting cuong mién dich... [4].

Hién nay c6 nhiéu phuong phép khai thac va
thu hoi tinh dau téi, nhu phuwong phap chung cat
16i cuén theo hoi nudc, phuong phap trich ly bang
dung moi hitu co. Méi phuong phap cé nhitg wu
diém va nhuoc diém riéng. Doi voi phuong phap
khai thac va thu hdi tinh dau téi bang dung moi
CO, siéu toi han, dén thoi diém hién nay c6 rat it
cac nghién cttu da cong bo. Doi véi mot chat thong
thuong, dudi méi diéu kién nhat dinh ching sé ton
tai & mot trang thai nao do trong 3 trang thai ran,
16ng hodc khi. Néu nén chat khi téi mot ap suat da
cao, chat khi sé hoéa 16ng. Tuy nhién, c6 mot gia tri
ap suat ma & do6, néu nang dan nhiét do lén thi chat
1ong ciing khong thé tré vé trang thai khi, ma roi
vao mot vung trang thai dac biét goi 1a trang thai
siéu toi han. Vat chat & trang thai ndy mang nhiéu
dac tinh ctia ca chat khi va chat 16ng, nghia 1a
dung méi d6 mang tinh trung gian gitta khi va
long. Vi vay, khi CO, dugc dua 1én nhiét do, ap
suat cao hon nhiét do téi han (30,9°C), ap suat toi
han (73 atm), CO, sé chuyén sang trang thai siéu
toi han.

Quy trinh tach chiét tinh dau bang dung moi
CO, siéu t6i han la phwong phap st dung khi CO,
& trang thai siéu toi han (nhiét do va ap suat cao
hon diém t6i han) dé chiét xuat tinh dau tir nguyén
lieu thuc vat, CO, siéu téi han c6 kha nang hoa tan
cac hop chat hitu co, bao gdm ca tinh dau, sau d6
duoc tach ra bang cach gidm 4ap sudt, dé lai tinh
dau nguyeén chat va CO, c6 thé tai st dung [5]. Vi
vay, muc tiéu cia nghién ctru nay la xay dung quy
trinh khai thac va thu héi tinh dau tdi bang dung
moi CO, siéu t6i han gép phan nang cao hiéu suat
thu hoi loai tinh dau. Nghién ctru c6 y nghia khoa
hoc va thuc tién cao, gép phan da dang hoa nguén
tu lieu va nang cao hiéu sudt thu hai tinh dau téi &
nuoc ta.

2. NGUYEN VAT LIEU VA PHUONG PHAP NGHIEN CUU
2.1. Nguyén vat liéu
2.1.1. Nguyén liéu

St dung ct t6i dwoc thu mua tai xa Pong
Hung, huyén Tién Lang, thanh phé Hai Phong
vao thang 12 nam 2024 (nay la xa Chan Hung,
thanh pho Hai Phong). Nguyeén liéu dam bao do
twoi moi, nguyén ven, khong bi tén thuwong va
khong bi sau, bénh. Sau khi thu mua, cac cu toi
duoc chta dung trong thung xop duc 16 va van
chuyén bang 6 to c6 may diéu hoa nhiét do dén
phong thi nghiém dé tién hanh cac thi nghiém
khai thac va thu hoéi tinh dau. Cac thi nghiém
duoc thuc hién tir thang 12 nam 2024 dén thang 6
nam 2025.

212 Hoa chat

Cac hoa chat str dung trong nghién ctru gom:
CO, léng (d6 tinh khiét 99,99%), Na,SO, khan va
nuoc cit... Hoa chat ddm bao do tinh khiét cao,
duoc san xuat tai Viet Nam va c6 ngudn goc, xuat
X1¥ 0 rang.

2.1.3. Dung cu, mdy mdc va thiét bi

Thiét bi trich ly CO, siéu t6i han model Helix
do hang Applied Separations cia My san xuét,
may nghién co6 kich thuoéc mat sang nho nhat 1a
0,01 mm, thiét bi ly tam, can dia Nhon Hoa loai 2
kg, can phan tich 4 s6 1& (ABT 220-5DNM) clia
hang Kern - Pttc. Ngoai ra, con sit dung mot so
dung cu nhu: Pipet, 6ng dong, 6ng nghiém, nhiét
ké, lo thuy tinh t6i mau dung tich 2 ml dé dung
tinh dau.

2.1.4. Pja diém thuc hién

Thi nghiém dwoc thuc hién tai Phong thi
nghiém thuéc B mon Khoa hoc va Cong nghé
thuc phdm, Khoa Moéi truong, Truong Pai hoc
Khoa hoc Tu nhién, Pai hoc Qudc gia Ha Noi.
Phong thi nghiém thudc Vién Kiém nghiém va
Kiém dinh chat lvong VNTEST.

2.2. Phuong phap nghién ciru
2.2.1. Phuong phdp 13y mau
Cu t6i duoc 1ay mau theo TCVN 9017:2011 [6].
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222 Phuong phdp xic dinh do 4m cua
nguyén liéu

Can chinh xac 10 g nguyén liéu da boc v,
duoc nghién nhé va dong 100 ml toluen da duoc
lam khan (sao cho ngap nguyeén liéu), roi cho vao
binh ciu cé dung tich 500 ml. Lip dung cu xéac
dinh thiy phan cting véi sinh han héi Itu. Pun hén
hop trong binh dén nhiét d6 séi cho t6i khi khong
nhin thay nuéc ra & dung cu x4c dinh thay phan.
DPoc thé tich nuéc thu duoc & dung cu do [7]. Ham
lwong nuéc cé trong nguyén liéu duwoc xac dinh
theo cong thitc:

V.d.100 (%)
m

W =

Trong d6: W 1a do 4m ctia nguyén lieu (%); M
1a khéi luong cta nguyeén liéu (g); V 1a thé tich
nuéc thu duoc & dung cu do (ml); d 1a ty trong ctia
nuéc (g/ml).

2.2.3. Phuong phdp xdc dinh ham luong tinh
dau trong nguyén liéu

Ham luong tinh d4u trong nguyeén liéu duoc
xac dinh bang cach can 100 g mau da duoc nghién
nho va dong 500 ml nudc cét (sao cho nguyeén liéu
ngap trong nudc), cho vao binh cau 1.000 ml réi
dem chung cat tinh dau theo phuong phap chung
cat 16i cuon theo hoi nuodc [7]. Ham luong tinh dau
¢o trong nguyeén liéu duoc xac dinh theo cong thic:

_ V.dao* %)
~ m(100—w)

Trong d6: X 1a ham luong tinh dau cé trong
nguyén liéu (%); m 1a khai lwong nguyén liéu dem
chung cat (g); d 1a ty trong ctia tinh dau; w 1a ham
luong nudc cta nguyén lieu (%); V 1a thé tich tinh
déau thu duoc & dung cu do (ml).

2.2.4. Phuong phdp x4c dinh hiéu suat thu hoi
tinh dau

Hiéu suat thu hoéi tinh dau trong qua trinh
khai thac duoc tinh theo cong thirc sau:

H= A 100%
=5 b

Trong d6: H 1a hiéu suat thu héi tinh dau (%);
A 1a ham luong tinh dau thu duoc trong qua trinh
khai thac (ml); B 12 ham luong tinh dau c6 trong
nguyén lieu (ml) [7].

2.2.5. Phuong phap bo tri thi nghiém

C6 nhiéu yéu t6 anh huong dén hiéu suat thu
héi tinh dau téi, qua nghién cttu tham do cho thay,
cac yéu t6 nhu: Ap sudt trich ly, luu luong CO,,
thoi gian trich ly, kich thudc nguyén liéu va nhiét
do trich ly 4nh hudng rat lon dén hiéu suat thu hoi
tinh dau tdéi. Dua vao két qua nghién ctu cla
Nguyén Van Loi va cs (2020) [8], da dua ra mo
hinh thi nghiém nhu sau:

Thi nghiém 1: Xdc dinh danh huong cua ap
suat trich Iy dén hiéu suat thu hoi tinh diu toi.
Dua vao nghién ctu tham do thi nghiém duoc
tién hanh theo 5 mtc 4p suét trich ly 1a 20 Mpa,
25 Mpa, 30 Mpa, 35 Mpa, 40 Mpa va duoc lap lai 3
lan. Tir cac két qua nghién ctru tham do, chon cac
yéu to c6 dinh bao gém: Luu luong CO, 1a 4
ml/phut, thoi gian trich ly 120 phat, kich thuwéc
nguyén liéu 0,5 mm va nhiét do trich ly 60°C [9].
Ham muc tiéu 1a hiéu suat thu héi tinh dau. Sau
d6, Iwa chon 4p sudt phu hop dé lam co s& cho
nghién ctu tiép theo.

Thi nghiém 2: Xac dinh anh huong cua luu
Irong CO, dén hiéu suat thu hoi tinh dau t6i. Dua
vao nghién ctu tham do, tién hanh thi nghiém
theo 5 muc luu luwong CO, la 1 ml/phat, 2
ml/phut, 3 ml/phut, 4 ml/phat, 5 ml/phut va
duoc ldp lai 3 1an. Thong sé ap sudt 1a thong so toi
wu cua thi nghiém 1 duwoc st dung trong thi
nghiém nay, thoi gian trich ly 120 phuat, kich
thuéc nguyén liéu 0,5 mm va nhiét do trich ly
60°C dé thuc hien thi nghiém. Haim muc tiéu la
hiéu suat thu hoéi tinh dau [9]. Ham luwong CO,
pht hop xac dinh duoc lam co s& cho nghién ctru
tiép theo.

Thi nghiém 3: Xéc dinh danh huong cua thoi
gian trich Iy dén hiéu suat thu hoi tinh dau téi. Tu
cac két qua nghién cttu tham do, thi nghiém duoc
tién hanh theo 5 muc thoi gian trich ly bao gom: 60
phut, 90 phut, 120 phut, 150 phut, 180 phut va duoc
lap lai 3 1an. Dya vao két qua nghién cttu tham do,
ap suat trich ly va luu luong CO, duoc xac dinh &
thi nghiém 1 va 2, kich thudc nguyén liéu 0,5 mm
va nhiét do trich ly 60°C dé thuc hién thi nghiém
[8, 9]. Ham muc tiéu 1a hiéu suat thu héi tinh dau.
Thoi gian trich ly phu hop xac dinh duwoc lam co s&
cho nghién ctru ti€p theo.
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Thi nghiém 4: Xdc dinh danh huong cua kich
thudc nguyén liéu dén hiéu sudt thu hoi tinh diu
#6i. Qua két qua nghién ctru tham do, tién hanh thi
nghiém theo 5 mitc kich thudc nguyén liéu 1a 0,1,
0,3, 0,5, 0,7, 0,9 mm va duoc lap lai 3 1an, nhiét do
trich ly 60°C, ap suat trich ly, luu luong CO, va thoi
gian trich ly duoc xac & thi nghiém 1, 2 va 3 dé tién
hanh thi nghiém nay. Hiéu suat thu héi tinh dau 1a
ham muc tiéu can huéng téi [8, 9]. Kich thuéc
nguyén liéu phu hop xac dinh duogc lam co s cho
nghién cttu tiép theo.

Thi nghiém 5: Xdc dinh dnh huong cua nhiét
do trich Iy dén hiéu sudt thu hoi tinh diu (di
Thong qua két qua nghién ctu tham do, thi
nghiém duoc ti€én hanh & 5 mitc nhiét do trich ly 1a
55, 60, 65, 70 va 75°C, ap sudt trich ly, luu luong
CO,, thoi gian trich ly va kich thuéc nguyén liéu
duoc xac dinh & thi nghiém 1, 2, 3 va 4, thi nghiém
duoc 1ap lai 3 1an [8, 9]. Ham muc tiéu 1a hiéu suat
thu héi tinh dau.

2.2.6, Phuong phdp xdc dinh cdc cau tir cua
tinh diu

Cac cdu tir ctia tinh dau téi duoc xac dinh bang
may sac ky khi GC6890-MS5898, cot mao quan HT-
5MS, v6i chuong trinh thuc hién nhu sau: Nhiét do
cot 80 - 150°C, toc do tang nhiét 3°C/phut, gitt & 5
phut va 150 - 220°C, toc do tang nhiét 8°C/phut, gitt &
5 phut. Diéu kién MS Ion hoa mau & thé ion hoa 70
ev, nhiét do duy tri 250°C, khi mang 1a heli toc do 0,5
ml/phtt, toc do chia dong 1: 50. Cac cdu tit ciia tinh
dau duoc xac dinh bang cach so sanh phé thu duoc
ttr mau véi phd khai tham chiéu, thu vién phd NIST-
MS search 2.0a-2002 [10].

3. KET QUA NGHIEN CUU VA THAO LUAN

3.1. Cac yéu t6 4nh hudéng dén hiéu sudt thu
hai tinh dau t6i

3.1.1 Ham hrong tinh diu cua cu t6i

Tién hanh xac dinh ham luong tinh dau ctia ci
toi theo phuong phap chung cat 16i cuén hoi nudc
dén khi thé tich tinh dau thu duwoc trong thiét bi
chung cat 1a khong d6i. Can 100 g ct téi da duoc
nghién nhé va dong 500 ml nudc cit cho vao binh
cau 1.000 ml réi dem chung cat tinh dau dén khi
ham luong tinh dau thu duoc 12 khong déi. Két qua
duoc thé hién & bang 1.

Bang 1. Ham luong tinh dau trong ci toi

TT Thoi gian chung cét (phut) Ham luong tinh dau (ml)
1 60 0,25+ 0,02
2 120 0,39+ 0,03
3 180 0,41 +0,03
4 240 0,42 + 0,04
B) 300 0,42 + 0,04

Két qua & bang 1 cho thay, trong khoang thoi
gian chung cat tir 60 - 120 phut, ham lwong tinh
dau ca téi thu duoc ting manh nhat. Hién tuong
nay la do & thoi diém do ham luong tinh dau trong
nguyeén lieu con nhiéu, nén dé dang tach ra khoi
nguyén lieu. Nhung dén thoi diém tr 180 - 240
phut, ham luong tinh dau téi thu duoc ting rat
cham va dén thoi diém 300 phuat thi khong thay

d6i. Nhu vay, dén thoi diém 240 phut, ham luong
tinh dau toi thu duwoc khong déi 1a 0,42 + 0,04%.

3.1.2. Anh hudng ctia 4p suét trich ly dén hiéu
suat thu hoi tinh diu téi

Dé xac dinh anh hudng cua ap suét trich ly
dén hiéu sudt thu hai tinh dau tdi, thi nghiém duoc
thuc hién & cac muc ap sudt trich ly 20, 25, 30, 35,
40 Mpa. Két qua duogc thé hién & bang 2.

Béng 2. Anh hudng ciia 4p sut trich ly dén hiéu sudt thu héi tinh ddu téi

TT Ap sudt trich ly (MPa) Hiéu suat thu hoéi tinh dau (%)
1 20 40,61 + 1,32
2 25 47,76 = 1,54
3 30 74,18 +£ 2,07
4 35 74,83 + 2,46
5 40 75,21 £ 2,63
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Két qua & bang 2 cho thdy, 4p suit ciing anh
huéng rat 16n dén hiéu suét thu héi tinh dau téi. O
ap sudt 20 Mpa thi hiéu suat thu héi tinh dau toi 1a
40,61 + 1,32%, khi tang 4p suat lén 25 Mpa thi hieu
sudt thu héi tinh dau toi ciing ting lén 1a 47,76 +
1,54%. Tiép tuc tang 4p suat léen 30 Mpa thi hiéu
suat thu héi tinh dau toi ciing tang cao va dat téi
74,18 + 2,07%. Diéu nay cho thay, khi van hanh &
ap suat cao hon sé anh huéng dén mat do dung
moi, do d6 tang cuong kha nang solvat héa (su
tuong tac gitta cac phan tr va chat tan ting lén)
lam cho hiéu suat thu hai tinh dau ciing ting cao.
Nhung khi ting ap suat lén 35 MPa va 40 MPa thi
hiéu suat thu héi tinh dau ciing ting lén nhung
khong dang ké so voi & ap suat 30 MPa va c6 xu
huéng 6n dinh dan. Sé di cé hién tuong nay, 1a do
khi tang ap suat qua cao sé lam cho nguyén liéu bi
nat nhuyén va bét dinh, dan t6i can tré qua trinh
trich ly tinh dau ra ngoai. Két qua nay ciing phu
hop vé quy luat voi két qua nghién ctu cla
Norodin va cs (2017) [9] khi nghién cttu chiét suat
tinh dau tir hat Swiefenia mahagonibang dung moi
CO, siéu t6i han. Vi vay, chon 4ap sudt trich ly 1a 30
MPa @é thuc hién cac nghién ctu tiép theo.

3.1.3. Anh hudng cia i hrong CO, dén hi¢u
suat thu hoi tinh diu téi

Thi nghiém xac dinh anh huong cta luu lwong
CO, dén hiéu sudt thu hoi tinh dau téi duoc thuc
hién & 1 ml/phut, 2 ml/phut, 3 ml/phdat, 4 ml/phut
va 5 ml/phut. Két qua duoc thé hién & bang 3.

Béng 3. Anh hudng ctia luu luong CO, dén hiéu
suat thu hdi tinh dau toi

TT Luu luong CO, | Hieu sudt thu héi
(ml/phut) tinh dau (%)
1 1 37,28+ 1,15
2 2 43,87+ 1,42
3 3 65,36 £ 2,13
4 4 74,69 + 2,18
5 5 74,83 + 2,26

Bang 3 cho thay, & ltu luong CO, 1a 1 ml/phut
thi hiéu suat thu hoi tinh dau dat 37,28 + 1,15%, khi
tang luu luong CO, lén 2 ml/phut thi hieu suat thu
héi tinh dau ting lén 43,87 + 1,42%, tiép tuc ting
luwu Iwong CO, lén 3 ml/phat thi hiéu suat thu héi

tiép tuc ting va dat 65,36 = 2,13%. Véi luu luong
CO, 1a 4 ml/phut thi hiéu suat thu hoéi tinh dau
ting manh va dat 74,69 + 2,18%. Tang luu luong
CO, thi tuong tac lién phan ti gitta dung méi va
chat tan tang lén, do s6 phan t& CO, trén moéi thé
tich trong binh chiét ting, trong diéu kién nay, su
truyén khoi tang khi leu lwong ting, 1am cho tinh
dau tach ra khoi nguyén liéu ciing ting lén. Nhung
voi Iuu lwong CO, 1a 5 ml/phut thi hiéu suat thu
hoi tinh dau ting khong dang ké so voi luu luong
CO, 1a 4 ml/phut. Biéu do cho thay, khi tang luu
luong CO, quéa cao sé lam cho 4p suét ting qua
cao, dan toi nguyén liéu bi nat nhuyén va dinh bét,
can trd su thoat tinh dau. Két qua cta nghién ctru
nay phu hop véi két qua nghién cttu ctia Norodin
va cs (2017) [9] vé quy luat, khi chiét suat tinh dau
tir hat Swietenia mahagoni bang dung moi CO,
siéu t6i han. Vi vay, @€ dam bao hiéu qua kinh té
va hiéu suat thu hoi tinh dau, chon leu lwong CO,
la 4 ml/phut dé thuc hién cac nghién ctu tiép
theo.

3.14. Anh huéng cia thoi gian trich Iy dén
hiéu suat thu hoi tinh dau toi

Thoi gian trich ly ciing 12 mét yéu t6 anh
hudong dén hiéu suit tinh dau, dé xac dinh duoc
thoi gian trich ly phu hop, thi nghiém thuc hién &
cac khoang thoi gian trich ly la 60, 90, 120, 150 va
180 phut. Két qua duoc trinh bay & bang 4.

Béng 4. Anh hudng ciia thoi gian trich ly dén hiéu
suat thu hdi tinh du toi

TT Thoi gian trich | Hiéu sufij[ thu hoi
ly (phut) tinh dau (%)
1 60 41,17 +£1,48
2 90 53,94+ 1,76
3 120 74,53 + 1,97
4 150 74,71 £ 1,65
5 180 74,96 + 1,87

O thoi diém trich Iy 1a 60 phut thi hiéu sudt
thu héi tinh dau 1a 41,17 + 1,48%, nhung & thoi
diém trich ly 90 phut thi hiéu suat thu hoéi tinh dau
cing tang lén la 53,94 + 1,76%, xac dinh & thoi
diém trich ly 120 phut thi hiéu suat thu hoéi tinh
dau tiép tuc tang va dat 74,53 + 1,97%. Nhung &
thoi diém trich ly 150 phat va 180 phat thi hiéu
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suat thu hoi tinh dau ting khong dang ké so voi
thoi diém trich ly 120 phut. Diéu do6 cho thay, &
thoi diém nay ham luong tinh dau trong nguyén
liéu da can kiét, 1am cho hiéu sudt ting cham va co
xu huong 6n dinh. Két qua nghién cttu nay phu
hop v6i két qua nghién ctru ctia Lina va cs (2010)
[11]. Do d6, dé dam bao chat luong ctia tinh dau
va hiéu qua kinh té, chon thoi gian trich ly 120
phut dé thuc hién cac nghién ctru tiép theo.

3.1.5. Anh huong cua kich thudc nguyén liéu
dén hiéu sust thu hoi tinh diu toi

bé xac dinh kich thudc ctia nguyén liéu anh
hudng dén hiéu suat thu hoi tinh dau, tién hanh thi
nghiém theo 5 muc kich thuéc nguyén liéu 1a 0,1
mm, 0,3 mm, 0,5 mm, 0,7 mm va 0,9 mm. Két qua
duoc thé hién & bang 5.

Béng 5. Anh hudng ctia kich thuée nguyén liéu
dén hiéu suit thu héi tinh diu ti

0,1 mm thi hiéu suat thu héi tinh dau chi dat 69,24
+ 1,54%. Nhung néu cat thai nhé sé dan téi lam
tang chi phi, ton thoi gian va hiéu suat thu hai tinh
dau thap hon so véi kich thuéc nguyen lieu 1a 0,5
mm. Khi kich thuéc nguyén liéu qua nho sé bét va
dinh 1am can tré su thoat tinh dau. Diéu nay 1a do,
khi kich thuéc hat qua min, do x6p ctia mau gidm
va CO, thdm thdu vao mau cham hon, do d6 lam
giam hiéu sudt thu hoi tinh dau. Két qua nay ciing
phu hop vé quy luat véi két qua nghién ctru cta
Norodin va cs (2017) [10]. Vi vay, dé dam bao hieu
sudt thu hoi tinh dau va tiét kiém chi phi, chon
kich thuéc ctia nguyén liéu 1a 0,5 mm dé thuc hién
cac thi nghiém tiép theo.

3.1.6. Anh huong ctia nhiét do trich Iy dén
hiéu sudt thu hoi tinh dau téi

Tién hanh thi nghiém & 5 muc nhiét do trich ly
1a 55, 60, 65, 70 va 75°C dé xac dinh anh huong cta
cac muc nhiét do nay dén hiéu suat thu héi tinh

TT | Kich _tEan nguyen H1eu sua:[ thtl dau tdi. Cac thong so t6i ru da xac dinh duoc & cac
liéu (mm) hoi tinh dau (%) thi nghiém trén va duoc ap dung trong thi nghiém
1 0,1 69,24 + 1,54 nay la ap suat trich ly 30 Mpa, luu luong CO, la 4
ml/phat, thoi gian trich ly 120 phut, kich thuéc
2 0,3 73,86+ 1,43 ctia nguyeén lieu 1a 0,5 mm. Két qua nghién ctu
3 0,5 74,63+ 1,74 duoc trin}vl bay & bang 6.
Bang 6. Anh hudng cia nhiét do trich ly dén hiéu
4 0,7 71,32 +1,62 sudt thu hdi tinh diu t6i
0,9 62,75+ 1,24 TT | Nhiét d¢ trich | Hiéu suat thu héi tinh
\ L . o . ly O dau (%)
Bang 5 cho thay, hiéu suat thu hoi tinh dau dat
cao nhét & kich thuéc 0,5 mm 1a 74,63 + 1,74%, véi 1 55 67,84+ 1,68
kich thuéc nguyen liéu 0,7 mm thi hiéu suat thu 2 60 74,46 + 1,52
héi tinh dau 1a 7132 + 1,62% khi kich thuoc 3 65 74.97 + 1,73
nguyen liéu tang lén 0,9 mm thi hiéu suat thu hoi 4 70 7434 + 154
tinh dau 1a 62,75 + 1,24%. So di c6 hién tuong nay ’ ’
1a do khi tinh dau nam trong nguyén liéu c6 kich 5 (£ 74,18+ 1,36

thudc qua 16n nhu vay tinh dau sé duoc bao vé
chit ché, dung moi va cac yéu to cong ngheé sé kho
pha vo cau tric cta nguyén liéu dé trich ly tinh
dau ra ngoai, dan t6i ham luong tinh dau thu hoéi
duoc thap hon nguyeén lieu c6 kich thuée nho hon.
Tuy nhién, néu nguyen liéu cé kich thuéc qua nhd,
nat nhuyén va dinh bét ciing lam can tré qua trinh
trich ly tinh dau. Thit nghiém trich ly voi kich
thudc nguyén liéu 0,3 mm thi hiéu suit thu héi
tinh dau dat 73,86 + 1,43%, kich thudc nguyen liéu

Voi nhiét d¢ trich ly 1a 55°C thi hiéu suat thu
hoi tinh dau 1a 67,84 + 1,68%, khi ting nhiét do len
60°C thi hiéu suat thu hdi tinh diu ting manh va
dat 74,46 + 1,52%. Diéu nay cho thdy, & nhiét do
cao hon, su phan hay thanh té bao xay ra, do do
ham luong tinh dau thu héi duoc cao hon. Khi van
hanh & nhiét do6 cao hon sé anh hudng dén mat do
dung moi, do dé ting cuong kha ning solvat hoa
(su twong tac gitta cac phan tir va chat tan tang 1én)
[12], dan t6i nguyén liéu bi nat nhuyén va dinh
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bét, can tré su thoat tinh dau. Tuy nhién, khi ting
nhiét do qua cao sé lam pha huy céac cau ti cta
tinh dau, dan t6i lam gidm chat luong cta tinh dau.
Bang 6 cho thdy, & nhiet do trich ly 65, 70 va 75°C,
hiéu suat thu héi tinh dau khong c6 su khac biét
c6 y nghia thong ké so voi khi trich ly & nhiet do
60°C. Do d@6, d@é han ché su bién déi cac cau ti clia
tinh dau va tiét kiém chi phi, chon nhiét do trich ly
1a 60°C dé xay dung quy trinh cong nghé khai thac
va thu hoi tinh dau téi. Nhu vay, véi diéu kieén ap
suat trich ly 1a 30 Mpa, lvu lwong CO, la 4

ml/phat, thoi gian trich ly 120 phut, kich thuéc
ctia nguyén liéu 1a 0,5 mm va nhiét d6 trich ly 1a
60°C thi hiéu sudt thu héi tinh dau toi dat 74,46 +
1,52%.

3.2. Quy trinh khai thac va thu héi tinh dau tdi

3.2.1 So do quy trinh khai thac va thu hoi tinh
dau toi

T két qua nghién ctru thue nghiém. da dua ra
so d0 quy trinh khai thac va thu héi tinh dau téi &
hinh 1.

Kié€m tra, phanloai va lua chon

v

Nude thai

Béc wd wa rita sach

!

o>

Nghign nhd kich thudc 0,5 mm

v

Trich ly tinh ddu: Ap sudt trich

1y 1a 30 Mpa, lirs lugng CO la 4

ml/pht, théd gian trich 1y 120
phit, nhigt dad trich 1y 60°C

v

| Tinh ddu tha |

+

Lam khan loai bd nudc

Hinh 1. So d6 quy trinh khai thac va thu héi tinh dau téi

3.2.2. Thuyét minh quy trinh khai thac va thu
hoi tinh dau téi

Buoc 1. Nguyén liéu: Nguyén liéu st dung la
ct t6i thu mua tai thanh ph6 Hai Phong vao thang
12 nam 2024. Cac thi nghiém duoc thuc hién tir
thang 12 nam 2024 dén thang 6 nam 2025. Nguyén
liéu phai dam bao do twoi méi, nguyén ven, khong
bi t6n thuong va khong bi sau, bénh. Sau khi thu
mua, cac ct t6i duoc chira dung trong thing xop
duc 16 va van chuyén biang 6 t6 c6 may diéu hoa
nhiét do dén phong thi nghiém dé tién hanh cac
thi nghiém khai thac va thu héi tinh dau.

Buoc 2. Kiém tra, phan loai va Iia chon: Ct toi
duoc kiém tra cac chi tiéu co ly, dinh duong va

cam quan, sau d6 phan ra lam 3 loai, nhing cu cé
gia tri thuong phdm thap nhu mau ma thap, hinh
thitc bén ngoai khong hap dan, nhung gia tri dinh
dudng con cao thi tu tién cho khai thac va thu hoi
tinh dau. Nhimg ct c6 gia tri thwong phidm cao thi
uu tién cho xuat khiu hay tiéu thu twoi dé ché bién
cac san phdm khac. Chi lua chon nhitng ct toéi
khong bi sau, bénh, khong ton du thudc bao ve
thuec vat va c6 nguon goc, xuat Xt ro rang.

Buoc 3. Boc vo v rika sach: Cac cu toi sé duoc
tach ra cac tép t0i, sau d6 boc sach vo va rita sach.
Qua trinh nay phai thuc hién c4n than, nhe nhang
va tranh lam t6n thuong thit téi sé dan dén lam
hao hut tinh dau.
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Buoc 4. Nghién nhd: Cac tép tdi sau khi duoc
boc v, rira sach, dé rdo nuoc duoc dua vao may
nghién nhé voi kich thuéc 0,5 mm. Thoi gian
nghién tir 1,5 phut/mé nghién, toc d6 nghién tir
2.600 - 2.700 vong/phut, khéi luong nguyén
litu/mé nghién tir 4 — 5 kg/mé nghién 1,5 phut.
MGéi gio nghién duoc 200 kg va t6i da 250 kg.

Buoc 5. Trich Iy tinh diuw. Ch t6i sau khi
nghién nhé véi kich thuéc 0,5 mm duwoc chuyén
vao binh trich ly chiu 4p, ap suat binh trich ly tang
dan khi CO, léng duoc bom vao béi bom nén cao
ap. Cac thong s6 ky thuat bao gdm: Ap suit trich ly
la 30 Mpa, luu luong CO, la 4 ml/phut, thoi gian
trich ly 120 phat, kich thuéc nguyén liéu 0,5 mm,
nhiét d¢ trich Iy 60°C. O diéu kién nay, CO, tham
thau hoan toan vao nguyén liéu trong 20 phut &
trang thai tinh, sau d6 mé& van cho CO, voi toc do
dong 1a 4 ml/phut. Sau khi ha 4p suat, CO, & trang
thai khi bay di, nhiet d¢ tach duoc diéu chinh &
60°C. Tinh dau duoc thu héi & thiét bi phan tach

Buoc 6. Tinh ché tinh daw. Tinh dau thu duoc
la tinh dau tho van con lan véi nude, sau d6 dung

natrisunfat khan dé tach nuéc con lai trong tinh
d4u thi thu duoc tinh dau tinh khiét.

Buoc 7. Bdo quan tinh diu: Sau khi tinh ché
xong thi thu duogc tinh dau tinh khiét, trong tinh
dau c6 chtra rat nhiéu cac cdu tir dé bay hoi, dac
biet 1a khi gdp moi trudng co nhiét do cao, ap suit
16m... thi cac cdu tir ndy rat dé bi bién chat va lam
anh huéng dén chat luong cta tinh dau. Vi vay, dé
han ché duwoc hién tuong bién ddi chat luong cta
tinh dau, tinh dau can dugc chia dung trong bao
bi thay tinh sAm mau, c6 nut kin va bao quan dong
lanh. Trong qua trinh bado quan, phai thuong
xuyén kiém tra, duy tri diéu kién bao quan 6n dinh
trong moi truong doéng lanh.

3.3. Nghién ciru xac dinh cic cdu tir ciia tinh
dau toi

Viéc xac dinh cac cau tir trong dau toéi 1a rat
can thiét, tir d6 lam co s& cho viéc st dung tinh
dau nay trong cac linh vuc nhu: Thuc phdm, my
ph4dm va duoc phdm. Két qua xac dinh cac cau tir
trong tinh dau téi duoc thé hién & bang 7.

Bang 7. Céc cdu tit ctia tinh dau tdi

TT Ciu t cta tinh dau toi Thoi gian luu (phut) Ham luong (%)
1 Diallyl disulfide 2,20 42,54
2 Allyl methyl trisulfide 3,29 2,47
3 4-Methyl-1,2,3-trithiolane 6,22 1,69
4 Methyl (/)-1-propenyl trisulfide 10,31 2,73
5 Methyl (£)-1-propenyl trisulfide 14,15 11,21
6 3-Vinyl-4H-1,2-dithiine 18,95 8,36
7 Allicin 21,26 1,84
8 2-Vinyl-4H-1,3-dithiine 25,43 5,28
9 Methyl (methylsulfinyl) methyl sulfide 27,67 1,27
10 Diallyl trisulfide 31,39 5,75
11 Allyl propyl trisulfide 34,27 1,18
12 5-Methyl-1,2,3,4-tetrathiane 37,86 1,92
13 1,4-Dihydro-2,3-benzoxathiin 3-oxid 41,58 1,13
14 Diallyl tetrasulfide 44 54 5,14
15 Propyl 4-thiohept-2-en-5-yl disulfide 46,78 1,21
16 Cyclooctasulfur 4812 5,04

Téng cong 98,76

Ghi chu: Ti Ié (%): Tinh theo dién tich peak sic ky.
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Hinh 2. Sic ky d6 ciia tinh d4u t6i

Két qua & bang 7 cho thdy, bang phuong phap
GC-MS, da xac dinh duogc 16 cau tit trong tinh dau
cl toéi. Mot so cau tir chiém ty 1é cao, dién hinh la
diallyl disulfide chiém 42,54%, methyl (Z)-1-
propenyl trisulfide 11,21%, 3-vinyl-4H-1,2-dithiine
8,36%, diallyl trisulfide (trisulfide, di-2-propenyl)
5,75%,  2wvinyl-4H-1,3-dithiine  5,28%,  diallyl
tetrasulfide 5,14% va cyclooctasulfur 5,04%. Két qua
nghién ctru nay pht hop voi két qua nghién ciru
ctia Romeilah va cs (2010) [13]. Dong thoi, tuong
dong voi két qua nghién ctu cta Kocic va cs
(2012) [14]. So véi két qua nghién cttu cta Satyal
va cs (2017) [4], Chekki va cs (2014) [15] thi két
qua & bang 7 hoan toan phu hop va c6 gia tri. Nhuw
vay, két qua & bang 7 cho thdy, diallyl disulfide va
diallyl trisulfide 1a c4u tit chinh ctia tinh dau téi.

4. KET LUAN

ba xac dinh duogc 5 yéu t6 (ap sudt trich ly, uu
Iwong CO,, thoi gian trich ly, kich thudc nguyén
lieu va nhiét do trich ly) c6 anh hudng rat 16n dén
hiéu sudt thu hai tinh dau téi bang dung moéi CO,
siéu téi han. Trén co sé do, da xay dung duoc quy
trinh khai thac va thu hdéi tinh dau tdi bang dung
moi CO, siéu t6i han, véi cac thong s6 cong nghé
phu hop gdm: Ap sudt trich ly 1a 30 Mpa, luu luong
CO,1a 4 ml/phut, thoi gian trich ly 120 phut, kich
thuéc nguyén lieu 0,5 mm, nhiét d6 trich ly 60°C
thi hiéu suit thu hoi tinh dau dat 74,46 + 1,52%. St
dung phuong phap GC-MS da xac dinh duoc 16
céu tir trong tinh dau téi, mét s6 cau tir chiém ty lé
cao, dién hinh 1a diallyl disulfide chiém 42,54%,
methyl (£)-1-propenyl trisulfide 11,21%, 3-vinyl-4H-
1,2-dithiine 8,36%, diallyl trisulfide 5,75%, 2-vinyl-
4H-1,3-dithiine 5,28%, diallyl tetrasulfide 5,14% va
cyclooctasulfur 5,04%.
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Abstract

Garlic is widely used in food, especially as a food spice. In Vietnamese cuisine, many dishes are
prepared by stir-frying, frying and cooking methods, and garlic is indispensable. Garlic contains
many nutritional components such as protein, carbohydrates, vitamins, minerals and biologically
active substances, especially essential oils. Garlic essential oil has a characteristic attractive
aroma and has many effects on human health. The aim of this study was to successfully develop a
process for extracting and recovering garlic essential oil using supercritical CO, solvent,
contributing to improving the efficiency of recovering garlic essential oil. The research content is
to determine the content of garlic essential oil, technological parameters (extraction pressure,
CO, flow, extraction time, raw material size, extraction temperature) of garlic essential oil and
analyze the components of garlic essential oil. The results determined the content of garlic
essential oil to be 0.42 + 0.04%, extraction pressure was 30 Mpa, CO, flow was 4 ml/min,
extraction time was 120 minutes, raw material size was 0.5 mm and extraction temperature was
60°C, the essential oil recovery efficiency was 74.46 + 1.52%. Using the GC-MS method, 16
components in garlic essential oil were identified, some of which accounted for a high proportion,
typically diallyl disulfide at 42.54%, methyl (E)-1-propenyl trisulfide at 11.21%, 3-vinyl-4H-1,2-
dithiine at 8.36%, diallyl trisulfide at 5.75%, 2-vinyl-4H-1,3-dithiine at 5.28%, diallyl tetrasulfide at

5.14% and cyclooctasulfur at 5.04%.

Keywords: Supercritical CO,solvent, exploitation, process, recovery, garlic essential oil,
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